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Sujet: Concepkion d'un appareillage servant aV'étude delarégénération en regiac

—<— sami-Continu delhuile minzrale isolanke par adsorpkion sur beakonite .

Resumé: Le but de cebravail est de concevoir une inskallakion qui permettra dekudic
T77 la reghnération de 'huile minzrale isolante en regime semi-continu en uklisank
le prockde acide -terre . Pour Sa faife + nous dvans opké pour un procéde sa
deroulant dans une mlenne 2Lk fixe de Beatonite en pasilles i on realisank
deux sens dlécoulement : L percolation et I'éeule meat an pleine sackion . Nous
dimensionnt Vappareillage puis hous avons fait une partie experimentale dans
laquelle on 3 fabrique des packles de Beatonite ak becter leus propriekés mcaniques
Puis on a fait subir deue Yypes da Fraitement 3 12 Bentonite . Yacki vakion thermique

ek 'adivakion par ataque acide  Puis ona fabrique dencuvelles paskilles dans lebut
de theisir 1a Beatonite @ uhiliser.

Suﬂecf:: Désign of an apparakus for the study the req é nécakion ofthe used insulate
===~ mineral oils in semi-onkinous rule by adsorplion Bn Bentonite.
Abstrack: The aim of this work is the Design of an agparatus wich will permik Yoskudy
"7 77 the fegene ratian of the used insulake oils in Semi-conkinous vule in using

acid- clay procass. For this purposar we kook the oplion of a fixed-bed column of
logenges Bentonite. Theflow is Yobe intwo ways : the perelation :and infull
Schion . We put the dimensions of the apparatus : and then wedid an experimental
park in wich we make Hhe logenges of Bentonite and tast their wechanical
properties . In following we did hothe bentonite two types of Yreatments: atack acid
and tharma) trestment " and we made 3new lopenges in order to choose theBentonite
ko vge.
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Au P]an mondial, I'estimation du marche dea hoiles minerales

isolantes ¢tait en 1985, de 500 000 Fonnesy dont plus de 200000 tonnes
pour los Etats-Unisy ot sans doute de l'ordre de 100000 tonnes pour les
pays de 'est.

|2 arande consommation de ces Produi\:s, et les diverses contrainkes
qu'ils presentent ont incite cerbains pays 3 nécessiter lour régenération apres
détérioration.

Parmi ces contraintes, on note |'absence de biodésradabili\:é de ces
Pmduits, ek les riagues de formation de Pr‘oduiks onique'b en combustion
incomplete.

Aux contraintes d'mvirnnnement ek de toricite, il faut a'jc:uhzr \es
contraintes Gconomiques qui furent et qui sont un facteur important de
creativite .

(est pour quoi, le developpemant inclustriel de notre pays nécessi-
tant |a revalorisation ainsi que fa conservation de toutes les ressources vitaless
ce qui conduit au principe de la réutilisation cles huiles minérales isolantes
Usagées en procé dant 3 leur réﬂénéra\:ion-

Les huiles minerales isolankes usées contiennent différents contami-
hants qui sont produits soit au cours clu fonckionnement normal du kransfor-
mateury soit introduits accidentellement par le miliecu environnant.
| La réﬂénéra\:ion consiste 3 ¢liminer tous les contaminants del'huile

et & lui redonner ses 3Péci¥ica|:inns d’ur‘igine.
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Actuellemant plusieurs Procéclés sont mis en ceuvre pour réaliser cette
operation. Chaque procede ayant ges propres moyens d'exécution avec
cepenclant des avantagzs ek des inconvénients.

La réaénérahion cles huiles usées dloit étre traitée en rappork avec
les nicessits, les ressources ot les capacites dun pays.

Cerbaines recherches concernant la régén¢ration des huiles isolantes onk
¢te offectuies au niveau du c\éparl:@mcnl: de Génie- Chimique de | ECOLE NATIONALE
POLYTECHNIQUE D'ALGER. C'est dans ce cadre que notre travail sera axé.

Le procecle utilise 2 ceb effet est le Proc:’zdé acide-terre enrégime
discontiny et s'est hasé surla determination des parametres opfima
rtais&an\:s les meilleures conditions de decolaration.

Le réaime cliscontinu necessite Ié passage par plusieurs étapes
SuCCessiVesy au Cours cleﬁc]uv.\\es Plusiaurs ?acteurs exkérieurs intervenaient
ek J’aUaient un rdle defavorable pour I'shtention d'une bonne qualite et dun
han rendement cle !’ huile.

Pour cela nous SUHHémns une methode braitant deuwx aspects
Eechno\oaiqﬂts a savoir: la qualit¢ ek lerendement; c’est dans ce domaine
que la réaénéraﬁicm doit nous inkeresser.

Dans ce projz\: nous Présml‘_nna Lne conczP\:ion d'un appareinaﬂz
de laboratoire servant alékude de\arégén&\‘ahon en régime semi-conkin
de I'huile minérale isolante par adsorPhon sur benkonite zn pastilles .

Notre premiere tache @ tonsisté o abord enlaréunion detousles documents
relatifs aux travaux effectuds sur \arégéneration des huiles minérales [ 1 | et

[2] de faire une svnthese de ceux-ci ¢t en tenant comple des différentes

_0.



constatations y nous avons pensé sur une methode pouvant éliminer certaines
contraintes ot limiter les étapes du procéde acide -terre, ok Pouvanl: aussi
traiter ceux aﬁpacks en m2me temps: [a qualité et lerendement.
— Ce presentprojet peut 2tre par\:aﬂé Comme suik:
—une partie théorique enalobank cliverses informations sur les huiles
minérales isolantes ainsi que les différents procedés de régeneration;
- une partie présentant e principe de fonctisnnement du procédé
adopte;
- une partie conception dans laquelle on faik le dimensionnement
de l'installation)
_ une partie relative auchoix des matériauy;
_ une partie expérimentale Pﬁrl:an\: sur le choix du bype de Bentanite
3 ukiliser;j
- une partie technique comportant lea divers schemas techniques

de fabricakion des ¢léments delinstallation.
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- -CHAPITRE Le® -

LES HUILES ISOLANTES

I-1 Definition

Les {iquiclas comme 13 P\upar\: des matériaux- a | exclusion
des méetauxy des a\\iages ot des sels fondus sont des clié\ec\:r}qutzfz:
leurs molécules forment un assemblage de charaes éleckriques
licesy retenues par des forces ce rappa élaskiques. [ 3 :I

Parmi les liquicles, dicleckriques, on rencentre une cerlaine
cakégoria dhuile, ce sont les huiles mingrales isolantes issues
du pétrole brubs destindes aux \:echniclum dles hao bes bensions

[é\ectrokechniqu& ek dlect \'Onique_) dent la fonclion principale est

]
cl assurar un bon isolement .

12 Les différentes categoriesdhuiles et liquides isolants
Les liquides isolanks sonk souvent considerés comme des
s0US pmclui\'s des induskries pé brolieres ou Pétroclﬂimiques.
Dans ce sous-chapibre nous nous attarderons sur I'aspect

concernant les huiles winerales e nous dennerons dans ua tableau

tes differentes catiqories;d'huileﬂ d:liqui:lzs isolanks (voir Tableau N°7)



Tahleau n° ] Huiles et liquides Tsolants (4 ]

cakégoria typa application carac}:éris\:iqurza
huiles -naphteniques | matdrials 3hante bas P°"“l'-l d'écoulement
ST _ paraffiniques :“5“-}“ Lo Stabilite aloxydation
ransformateurs
W Polylaul:?znaa Cablea faible Pcrtzs diélect-
riqueﬁ
- alkylben7enes traversees absorption qageuse
L ] sous décharaaﬁ Partiel\es
ycroCarbures
: _hyc.]rocar‘bufo.s alce-| Condenaateurs honne riqidiké diéleckriq-
da 5ynl:hé5c'_ Zlés 'an?\[,;aIu; ag‘oma- ve choc de foudre
iques N ’
- alkylbiphanyles Condensateurs hiocléﬂradab;\il:e
(MIPR)
- alkyldiaryles alcanes |  Condensateurs absorption ca_tuse Sous
(RT, DPT) décharﬂa par iclles
_ askarels \:c\;arﬁs*razgna‘:aura de ininflammabilite
iatribution
hydrocarburﬂs Condenaakeurs
balonZn: _Po\ycmarndiphényl— Eransformateurs ) ininflamwmabilité
alogenes | mzthanes(TC8T +TCB) ) biodégradabiliké
- Palychloma\canaa Franaformateves )
_huilaa véﬂékala‘s Condensateurs Pour faib‘asper‘\:rzﬁ diéleck -
énérateur de choc riques
esters _oakers 5imP\es Condensateurs au

C'l"ﬂ ani CIUQS

2 l:hka\akeﬁ ( DEHP)

_@stera COmP\exe_s

Pap'ler
m.mp\acw.man desPCH

Eransformabeurs de
distribukion

ermittivite relative 3
0°C supérieure 2%

Poini: cle fen suPérieur
3 300°C

huiles

Silicones

— polydiméthylsilox-
anes PDM4&

— poly diméfhlphinﬂ-

siloxanca

kransformalkeurs de
cliskribotion

transformateurs de
distribution

bon poin\: de feu sup-
érieur & 30OD°c

3hsor ption gazeuse
5005 clécharﬂrza ‘ﬂarh-

ie”c’.s




3-Leshuiles minerales

les huiles mingrales sant actuellement définies comme ebant
les huiles derivees du petrolebrut. Elles sont Eresdiverseset on genéral
5Pécialumﬁnt formulee par mélange peur repondre aux beseins de toutes
sortes de machines ot do boutessorbesde conditions opérateires (Eempérature,
sollicitation mécanique, vitesse de robationy mekawx de construckion ekc...).

C'est pourquoiy les lubrifiants s'échelonnant depuis les huiles de brés
faible viscosite pour aPParai\s de mesure délicats, jusciu‘aux praduit épais
pour engrenages librea ot cables metalliques.

Ayant traite lerble dun lubrifiant et les divers \:ypeﬁ cle lubrifiants

!iquichzs; nous allons nous pencher plus particuli¢rement sur les huiles

minarales de |:y|3¢5 iaolankes. [5]

[-3-1 Origine
E Les huiles minérales isclantes sonk obkenues a partir clela distillakion
de petroles seléctionnes ( distillats)s
Les huiles mingrales isolankes ont pendant longtemps cke
fabriqudes 2 partir de bruts naphkéniques, cependant devant les craintes

de raréfackion de ces bruks, mais aussi devant leur origine trés limitde,

ukilise -F-on mainkenant ek concurremment des bruks para?'?in'sc]mzs.

[4]



[-32 Les huiles de base  [6]

Selon leur viscosite les fractions lubrifiantes sont appelées
«distillat legar> < diskillat moyen 5 g¢diskillat lourd s chatune de cas
fractions a un intervalle de distillation dent dépendent leurs cara-
ctériskiqu% usuelles telles que densité, viscositéy point declairy eke....

Les fractions citees pracidemment sont ensuite Erans formees
en huiles de base proprament dites par des traitements successifs

destines 3 en rekirer les constibuants indésirables.

1-3-3Les tendances deshuilesde base

Les huiles de base réponclent 3 trois grandes kendances chimigues
de caractere spécifique particulier s ces tendances sont:
a- Latendance paraffinique
_EIQ ;sg r:.p_r&;n_ké _[;a: \:zr:sc’.rnb\e des hydrocarbures saturéds 3
chaine droite ramifize ou non, mais non cyclique.
les paraffines ramifiees qui sont les plus inkéressantes,se
renconkrent en quan\:i\:f'z appréciable dans les frackions de bruts paraffi-
niques . Alors que les paraffines 3 chaine droite de poids moleculaire
éleve augmenkent la kempérature de congelation des huiles et doivent
etro rekirzes par déparaffinage.
les caracteres de cette famille d'huile riche en hydrocarbures

par a{finiques sonk ¢

_faible densite pour une viscosité donnte,

7



_variation relativement faible de la viscosité en fonckion de la température,
_faible volatilite pour une viscoaite donnee,

_ faible Pouvoir aolvant .

b-La tendance naphtenique

Les bypes denaphtenesayant seulement quelques cycles par
molécule ot une préepondérance d'atomes de carbone sous la forme de
longues chaines paraffiniques Posséc\ent probablement les proPriél:é_s qui
sonk les plus requises dans les huiles de graissage.

Les carackéristiques physiques ot chimiques de ces hydrocarbures
se traduisent en particulier par:
_Une densite relativement élevee Pour‘una viaCosit ¢ donnde,
- des variations asacy rapides de viscosite en fonction dela Lempirature,
- une plus ﬂranc\e volatilite que 1a fonckion paraffinique correspondante

de mé&me viscosike,

_un Pouvoir solvant relativement éleve.

c-Latendance aromatique
Les fractions Présznl:enl: des caracteres encore plus prononcés
que les hydrocarbures naphteniques. Mais si leur densité esk trés dlevée
et leur indice de viscosité trés faible, leue importance dans la composition

des huiles finies esk limitee . -



I-34 Réle des additifs

Les huiles dla base ne sont pas ubilisées telles quelles. En pratique,

on fait appa\ 3 cortains additifs ou r_\DPas.Ccs derniers sont aJ'outés

intentionnellement 2 faible cdose pour ameliorer certaines caractéris\:iquas

de 'huile de base y tels que lindice de viscosite, le pouvoir antioxydant,dke..

I-34-Les differents additifs

Tl existe de nombreux additifs qui sont d'une impor\:ance caPita\o_

dans les huiles minerales isolankesy qu-} sonk :
a-Les antioxydants

Ce sont des additifs incorpords a unisolant liquide pour réduire
Ou rekarder sa d&ﬂradakion par oxydakion. Pour cola on distingue deux
cakérﬂorias d'huiles minerales isolantas.
— Huile non inhibee |
("est une huile iselante qui ne contient Pascl'an\:iloxydan\:;
mais qui peut conkanir d'autres additifs.
— Huile inhibee
C'est une huile mingrale isolanke qui contient un antiorydank
de (0.15 8 0.40%) an masse de 2,6-di-tert-hutyl-paracrésol (DBPC) ou de
2,6 - di-tert - butyl-phénol (0BP).  [1 ]
b-Les ameliorants du point decoulement
Les améliorants du poink d'¢coulement s'averent en mé|an3e,

avec les huilesy descorps chimiquement et éleckricuement stables.

Tls sont utilises clepuis kris \onakemps clans 'indusktric

_9_



PéEro\iéra .On peuk citer: -

_les polymeres dutype aster acrylique;

_les hydrocarbures du type polystyrene alkylé.

Pour résumar leur mode d'action, ce sont ces polymeres qui

ont pour mission -de différer l'imbricakion et la cohsion des micro-
cristaux de paraffine afin de mainkenir uné¢conlement Newkonien
(ou Prncha) 3 |3 bampérature la plus basse d'utilisation, touk en conservant
les Propriétis spéch(ic]uas des huiles paratfini ques, quionk nature-

\lement une excellente rhéolagiz afroid (variation de \a viscosité en

fonction de la tampéra\:um p\us faible que celle des nth\:éniqUﬁ).

(7]

_‘IO_



[-41 Caracteristiques electriques

Les ca_ra:\:;i;iaisﬂél;czrﬂi_cluas des liquides dépandant de leur
formulation (composition, constitution moleculaire yetc); ¢t de leurs condi-
tions d'utilisation ou conditionnement (filkration, deshydratation, eke.).

La permittivite, larigi cite didleckriquey la conductivite et le
factour de pertesy sont les Carackeriskiques eléctriques principales.

4]
a-La rigidite dielectrique
_E' c;t_fa_v;hz;r*dgg_ra—c\ient clu Pol:fznl:iz] (intensite du chnmla
maximale) au clessus duquel le diél.{cl:ric]uz perel ses qualités clisolant
et 5e comporte comme un conduckour.

La rigich\:é dié\achiquc,des huiles st une grandeur é\ectriqua
dont la détermination expérimentale esk définie par Vgs normes.

Malgre cela elle ne constitue pas un bon critére de qualité
des huiles isolantes mais un essai conventionnel desting i déceler
"état plus ou moins grand de pollution physique du liquide.

Ala riﬂidit’é di¢lectrique des huiles isolantes correspond une

valeur connée Aelatension aPl’)liquéz entre les électrodes: c'est 1a

Eension de tlaquage. [4.]

[orsqu'on soumet 2 un champ tlectrique alternakif un isolank,

._‘I ‘|_




celui-ci est e 5ié3e e pertes désiqnees par pertes désignées par
pertes diélectriques.

Le facteur de perkes est une fonction croissante cle 1 tempé-
rature; delatension et les impuretés (eau, fibres,ete..

La valeur dlu facteur de pertes choit etre consideréepar |ingénieur
comme bczaumup plus sianificakiva de la qua\ité é(enkrique des liquides

emP|oyé_s que la concluckivite. [4]

c-Lapermittivite relative
('est une carackér‘.sl:iquz lide ala formulation du liquide; «lle
definit la possibilite , sous 'action do champ électriqua de libérer des
chartjas. [4 I |
Elle est définie comme etant le rapport dela capacite dun
condensateur ayant pour dilectrique le liquide isolank Uhuile) ala capacite

du mémae conclensateur ayant le vide pour diélectrique.

Pour les huiles mindrales isolantes elle est comprise entre 2.1¢k23

AIISC. (4 ]

d-La conductivite
S la permiU:iviE'e est une caractéristique de constitution; 12
conductivité des liquides est une propriete de conditionnement.
La structure des liquides ast alorigine de substances ékrangeres
considérees comme impurekes (poussieres, particules, cas dissous), qui, méme

en quanh_ﬁé aussi faible que quelquas par\:iqa par million (p.p.m) ont une

1



influence sur les valeurs mesurees. [4— ]

F4-2 Caracteristiques détude
[a; P_r;mc—ipa—\m; ;a;aczé_r_is_hi;uas d'etude sont:

_La masse volumique et le coefficient de dilatation \m\umiquu;

_Les propridtes thermiquest - Capacite thermigue massiquey
_ Conductivite Ehermic‘u@}

_Les Fropri&kée d'¢coulement: _ viscosite,
- point o' tcoulement,
_ pouvoir lubrifiant.

[4]

15 Réle dune huile isolante dans un transformateur
_L’Eil; :Eigée_da—r;s _un_tr;n;r ;‘m_al:e_u_r _a—po_;r?or;;t;n]on
seulement d'isoler ot d'accroitre larigicité diélectrique mais aussi cle

refroidie le bransformateur en circulant autour des noyaux ekt cles
hobinages . Cela signifie que cette huile doit sbre suffisamment fluide
a des temperatures pouvant atteindre -40°C au moins dans certaines
regions. [9]

Outre debonnes proprictes electriques; on attend des huiles

isolantes d'autres quali\:éﬁ: ininf lammabilité 9 faible viscositty bennes qua\il:éﬁ

l:hermiqueﬁ 3 ”4_ ]
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Specifications

deshuiles minerales (4]

[arac\:éris\:iquo_s Classe

. Viscosite cin&mahique (Cst)a: | T ctIA TetITA et A
+ 40°C < 16,5 £11 £35
+20°% | (< 40) (£ 25) (£6)
=15% < Boo '
—_ 0% < 1800
— 40°C 1 <180

- Point cle feu en coupe ouverte T non apécifié

.Point d'eclair en C.0......°C | » 40 % 130 795

Paoint decovlementencC............. < -30 < -45 <-60

. Aspact
«Masse \rnlum‘lc’uo_ 520°C(k5/m’)
. Tension inkerfaciale 25T (N/m)

. Inclice de naukralisation sur huile
neuve( d'acidité) [(mg KoHl/g 1

. Soufre corrosif

« Additifs anl:iox\[danks

, Stabilite él'uxyda‘:mn deshuiles non
inhibdes:

. Indice de neutralisation aq
" dépBE de masse ........

rés
essai (dacidite) lmg KOH/q)

. kension de c|aquage
_ala liveaison (k). L.

_huile traitee

_Fackeur de dissipa\:inn dielectri-

limPid?_ et 5ans matidresen SUSPENSioN i déPSL

£ 895
(¥ 40 107°) » =

£ 0,03
non corrosit

aucun pour lea \-:ui.\e.s non inhibées * type etconce-
réhral:ion cdoivent ékre indiquées pour lzshuiles inhib-
2s.

0,40

0,10

> 20
7 10

£ 0,005

que (3 90 Centre 402t 60 Hz)

* (lasses T, 1.1 huiles non inhibees
(1asses TATAMA huiles inhibees

% % Les valeurs enkre Parenkh&ﬁzs chrzaponden\: ades essais facultatils

_’|4_



-~ -CHAPITRE I1-e®—

DETERIORATION DES HUILES MINERALES
ISOLANTES

IInya pas de picces cl'éclu‘m'\cm\: éle’ctriquz qui ne dépenc]zn\:
pas cl'un isolant sous tluo.lqua forme qua se soit. Il est en effek
nécessaire que le courant éléckriqua emprunte le chemin désire.

L expérience ‘monkre c]u'an majeure Parkic, les défauls des
appareils ¢léckriques sont dus 2 des défanks d'isolanks. [9]

Au sein du transformateury sous l'influence delachaleur, de
'2au; de la pression; de 'akmosphere e;ryclanlle, et de corbaing wmetauy
tel le fary ayank une action catalytiquey les bases mindrales pures
conskibuants I'huile d'isolement sont l'ebjel o'exydakions ek d'alkd rakions
I:xlus ou moins intenses suivank leurs qualités ek suivank les mndikions

de fonckiennement du Eransfor mateur.

T EAU
L huile newve n'a que pey d'affinite Pour\'zau.nans \anaanue

les huiles de Eransformatenr contiennent cles impurekds, ¢t en particulier de

I
cad.

En effet, au contact d'une akmosphere humide, elle se charge

d'humic\itfz, cans une Pmpor\:ion écjalc par \“aPPork a \a aaturabiony

e



de sorte que la beneur massique ¢n ¢au peut atteindre 16°® dans
lea hquidu saturts non aromaticiuas; ek ﬁuclqums 20 % clana \es
quuidaa aromatiques.

Hormis e cas de l'introduction acciclenkelle d'cau qui sature
raPic\czman]: le liquide ; 'eau normalement trouvie dans V'huile peut
y avoir inktroduite a0it par tquilibre Physico—chimic[ua avec l'air
ai:moﬁr_\%ériqui, soit par une reackion c\'oxyda\:ion de I"huile suivank le
schoma : CnHansz +2 02 — CaH2a02 +Hi0

(3]
[I-12Gaz dissous

Les hiles) iminerakes »enferrment o cerbain rombre de gays parmi
|zsciue|5 )'ox)zﬂénrz qui provoque une oxydation de J'huile d'aukant plus
rapide que la temperature plus élevee.

Cakbe oxy dation entraine 12 formation ce Pruc\uihs acidea ek,
dans une Phasa ultericure , de dépaks solides, en Far\:ie solubles
dans 'huile, mais qui auﬂmenlzzni: 53 viscosité eb peuvent s c\éPcazr
sur les isdations avec les quelles I'huile est en contact. (4 )

Les produits d'oxydation directe sont l'.oujour:-, des Pzrnxydes,
produits éminemment instables; amorgank de véritables réackions

en chaine souvent hommaes * oxydations autocalalykiques” (:1 O_-)



b-Autres gaz

Parmi les autres gag que renferme 'huile, un cerkbain nombre

Pauvank provenir dune alkération del'huile ou de celle des matériaux

en contact avec elley dont le papiary sous I'effet de diverses contraintes

é\itkriquqs ou H’iarmiquas.
Les qay contenus dans I'huile sont susceplzi\alrzs de se liberer
sous leffat dun champ éléctriqua intenae, provoquan\: alors l’aPParihon

de dicharges parki&l\ma ok 1a formation de nouveaux Produiks de

c\fzg raclation. (_4 J

II-1-3Les particules solides et poussieres
[a_P;&;e;):a-t:i—QIal_Es _p;luanl'.s ci;ans I'huile esk indésirable 3
plusieurs éﬂardsz
_Ils J'ouenl: un réle catalybique dans \es réackions cloxyclation,
_les POUSSiE?.rﬁ'_ﬁ et les fibres, vu leur \éﬂ‘ératé (faible densite), ne se
décantent pasy et sous I'effek du charap éléckmsEaEicluz,ils se polarisent

ek forment des chaines canduckrices,

_ Ces Po!luanl:s diminuent |a rigiéi\:é élécl:r{qua ek 13 resistivite de

huile . (_1 1 :)



- CHAPITRE ITL -

LA REGENERATION DES HUILES MINERALES

[TH LES PROCEDES DE REGENERATION

Il existe Plusiaura Prcmé:dés de rfzaén&r‘atiomse differenciant

lea uns des autres par la nature des moyens mis en oguvre
pour assurer I'¢limination des imPurel:éa,nous pouvens ciker
r:'ua\qurze Prar_éc\és:

Dans ce Prccédé, on re¢alise I'glimination des contaminants
au moyen dune PréciPi\:aEiDn atic‘\é .Ce traitement acide conduisant
3 la floculation des suspensions carbondes ek 3 la sulfonation
des I:n"odu'u\-_s oy)rdée., 5’0P&m a une Eamlzszra\:um de Vordre Jz
15 830°€C .

Uhuile et 135 environ en volume dacide ‘5u\¥ur~iqua 2 9B
sonk miz\angés dans un bac de décantation a fond conique -
Les boues acides aui en résulbent sont Précipi\:éaa dans
le fond du bac ¢t Vhuile éPur‘éM faik ensuike VD\D\}G’.E d'autres
traitements.

Aprés le bratkement 3\'acide, 'hule conkient encore
des acides de différentes sorkes, en Par\:TCU\iar" sulfoniques,
ainsi que de Pc_l:';l:e.a _Par\:icu\zs. d'acide 5u1¥uric‘ut.

La neut ralisation a pour hut de les tranaformer en sels.

_18_



La base Ia Plus souvent ukiliace pour a neukralisation est lachaux
araison de 1% en poids ou de \a soudz.
Cekbe neutralisation est suivie d'un traitement dik de
finition dans lequel \'argi\a a grando’_ surface 5Pé_ci¥iaucr_ ast utilisde.
Ca Procc'r.d'a a eké resume dans le Schima N2 |
(e Proaéclé sk le P\us ancien b e plus employe de par le monde.
(“gat an fait calui qui Po:‘uséda lo plus de rdférences industrielles.
Recemment il a banéficic d'ameliorations sensibles cui e
modarniaent conaidérablemant (LQH\:‘(’]FUE}BHOF\\. Celles-ci kendank
3 diminuer les quantités d'acide et de kerre amp\oyéesl done
par c.onséclmmk 3 auamen\:ur \es vendemenkts en huile, ok ca malgré
les quanl:i‘:és de plus an P\us imPor‘can\:ua de doPas.
Ce pr‘océdé eat une variante du Procédé acide , mais 1)
comhing la distillation 2 la Prér_ipi\:a\:inn acide, an vue d'une park
de permettre lo braibement continu dea huiles et d'aukre parl,
de diminuer considérablement le volume des boues.
Les braitements acides dhank pratioues sur les fractions diskilldes,
ceci favorise non seulement llajua\:aman\: des volumes deVacide
sulfurique mais aussi leur diminution du fait ctu'una grande
partic cles contaminants ¢st Erowvée dans \e résidu de diskiNabion.
Les étapes du procedé sonk:
_ décantation ( dichets solides),

_ Dé shydrakation 2clair (eaw),

_]9_



PROCEDE DE REGENERATION ACIDE -TERRE

Hzﬁpqé 98 % » pr‘édPﬂ:a\:'lon acide

|

Décankakion Bouzs acides

A

Chaux 4 - Neutralisation
Argile | _ Finition
, ; boues
_SaPara\:zon ol B i
A
_ Séchage

\

_Muile r&r.]&ndréa

Schema n°
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_Distillation fractionnee,

— Acidification,

— Saparation das boues acides,
— Adsorption sur argile

~ Séparation des boues huileuses ,

_ Hullea da haae

L institut Francais du Pc’ztro\@ a mis au point un Pmce’.dé dana
lecuel le Pr‘c’a\:rai\:aman\: de preci Pitatmn est realise au moyen du
propane .

('est un Procfzdé seleckif qui Prészn\:a un vendemank
¢lavé. T nécessite CaPznc!anP:, un Prékrai\:amzn\: complémentaire
il'acide, lui méme suivi du braitement conventionne) 3 llar%ﬂcz.

L3 aussi les quaM:iEés d'acide sonk onsidérablement réduikes.
(2 Pmcéclfz sk exploité «n
~ ITAUIE : 35 000 Tonnes /an; depuis une digaine dann
_ YOUGOALAVIE: 20000 Tonres/an 5 depuis deux ans,
Plus récemment + I'TF.P 2 dévdoprz un nouveau proctdé qui
Consiste an I'ukilisation de Vultrafilbeation des huiles usdes préalableme
diludes au moyen du pentane.
U ulkrafilkration esk réalisee au travers de membranes organiques

Proczssus du Procédé I.F.P [voir 5choma N°2 )

_2]_



A-vanta{fjas.:

- bonne qualite d'huile,

_ volume d'acide aPEimlaé,
Inconvenignta:

_imPartant volume de propanc,

3 [:cmPézra\:urm et Pre.seion,COn'\thxiEé et Pro.:éc\é discontinu.

1 PROCERE . L.FP

Nécantation

)
D'aehydra‘:a\:‘.on

Pentane —— 3 Dilukion

L
Propant Iorgcipitation —
Ulkrafilbration

F?a'_cup erakion

o Propanaltg,He)
 J ’
Diskill akian \ L
Acide , Finikion
” =
"
Finition
argila
| » Huiles de base l-
SchemaN°2
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[IF+4 Procéde BERC (Boutlesville EnergyResearch Center) [1]

Cette hecl'quum de oreciaitation fait appel 2 |'ukil-

iaation clk solvanks C\m vaaauanl‘_ P coagu[abon des différentes

suspensions conkenues dans |'huile usee.
Les ¢tapes du Proc'aclé sonk:
_ .Dc’zshydrai:akion :
_ Traitament aux solvants ( alcacl +acztone),
_ Séparation (beud),
_ Qc’zcupérahon dus solvants,
- Diskillakion sous vide,
— Hvdrotinishing ,
_ Huiles de base.

Uavantarj& da e Fmr_éd(}. est de fournir d@ﬁ boues neutres dont

I'¢liminakion ne pose pas cle Pralnl?a'ma parkiculier pour I'environnement
et e rendamant varie de ¥5385% .

' inconvénient granr_\& consommation d Qnerﬂi@ pour le Pr’atrai\:zmen\:.

[IF5Procede PROP ( Phillips Petroleum Company)[ 1]

C'est 3 chaudy ankre 430k 200°C ek sous pressien de 25 Kglenty
que V'elimination cles contaminanks est réalisée dans ce procéde et ce,
au moyen d'une solutten aqueuse de sels d'amwonium. Leur rendement
est de 15 3 J0%.

La c:léahyclratation de I'huile et réalisée apres \a préci-

Pitation. )
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Ce Procéc\fz Pr&sente un double avankagast

_I1 est en accord avec les l:mrinc.ilnrzs de 13 Pru‘cechon de
I envirannament

_1l ast meins onereux que e lﬁroc'ﬁc\é B.E.R.C du faik que \es
solvants ne cont pas ukilises,
CQFU\C!EI\'\“.; il Prc'asa_nta deux inconvanients:

_Celui de nécessiter un double Eraitement de Sinition,

- De ne Pouvo‘;r facilement ghre 'm}:éaré dans une usine de
Erattamant existante.

Pour les Eraitements de finition s ce Procéc\é ukilise Var-

gihz Comme adsorbant ab puis un traitement 3 \ \qjc\rosénz.

Ce Procéclé utilise un évaporateur sous vide 3 couche mince,
Ce qui P(zr‘me\: de limiter cansidérablement les contrainkes \:hermic]uzs
que subit Vhuile Pczndanl: la diskillation ot ce, qui par ailleurs,
semble résoudre le Pro\::\fzmz des mousaes.
(e procéde comprend Prmcilja\emzn\: les séquences
suivanktes &
_ﬂﬁséchﬁmen\: a]:hms]:\hér{qmz pour Venlévement de Vean ek gaso-
li;w_ 3
- Stripper sous vide pour 13 P\"odua\:ion cu gas-oﬂ ;

_Diskillation sous vide pour \a récupéra\:ion des huiles lubri-

FiantesJ
D4 -



_HydroFiniah‘mq des distillats lubrifiants.

L auanl:aﬂq majeur est que ce procéde fait intervenir seul- |
ement l'h_yc\rogéne comme ag&n\: chimique de Eraitement, donc pas
de probleme de pollution due & la c\islnari\:ion des boues acides ou
caustiquas.a\-_ la contamination de Va terre par lhuile,

Avanhagaﬁ:
_Rendement : de 75 3 &0,
- Sous produits peu Po\\uan\:s.

Inconvénients s

_Faible presaion,

_TInvestissements imPor\:anES .

[IH7Procede par percolation [12]

Dans ce procede. le liquide 3 braiter s'écoule a Eravers un
ik épais de 'adsorbant. Ce dernier est en sénéra\ aranulé et doik
avoir une résistance mécanique suffisante et d?aranu\nmétria
convenabley afin d'eviter la formakion de canaux.

La vitease d‘adsorp\:ion en milieu liquide étank relakive-
ment lenke, i\ fauk adop\:er un kemps de contact suffisant et
régler en conséquence le débit du liquide. On peut augmenter
la vitesae d'ac\ﬁorption en élevant \a tszév‘akurz de \'opéra\:ion.

L ¢coulement  du \iqui-c\a az faik 3énéra\emcn\: pav pesa-

hteur. On arréte \'adsorpbon \orsque \"effluent w'a P\us la qualike

_25_



requise. On Procfzcl@ 3 la réqénération de 'adsorbant.

Cea procéc\é ast aPP\icab\a dans les opérations cle

décoloration des huiles minerales.

( voir schéma N°3)

B | AT / ‘““I K

'3‘35#3n£~,---____:_______ / | ]

Vapaur;—_-—_;._ ..7]..___..__ _ﬁ l
| .

X X/X /EE v L

' |y |

/ |

// "y |

o 7! 2

| L 1
F AT
\ \
Solvant «—— e _\_J \
nuvapcur \ \
Huilt < \ \
décalorée \ i\
W= o N e

P : percolateur

Schema N° 3

R_: four de régénératmn de 'adsorbant
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= QCHAPJTREE Oy
Le régima de travail de cette installation est wn récime semi-conkin.
Lopération a pour but de véaliser le conback par adsor pkisn cle i'huile
sur bentonite.
Le fonctionnement t:omporke deux circuits :

— tcovlemant par percolation;

_ ¢coulement an F\cine section.

La facon la plus courante d'effectuer une acicolation consiske a faire
passer le mé\anﬂa fluice sur uniitfixe d'adsorbant, lorsque le mélange est
liquic\e,‘l’npéra’cion prend le nom cle percolation. Dans Lousles casy elle se
déroule de manizre semi- continve ot eyclique . Chague cyele tomprend
essentiellement

—une adserption au cours de laquelle la tharﬂz st envayée sur
I'adsorbant frais;

- une c‘ésorPhnn au Cours cle laqu elle I'adsarbhant ¢sk débarassé de
'adsorbat j au terme de cebbe désorplion Vadsorbant ost prét pour une
houvelle ’adswphon .

Dans le braitemant des huiles par percolakion,laterre décolorante
est disposée 3 ['état de granules eu depastilles enlit fixe dans un
adsorbeur Cyhnc]riqua.

Lhuile est passée lenbement atravers laterre aune température
aussi basse quele permet 1a viscosite.

- 1 . o [ 1 3 i F
Les premieres 3011&@5 d'huiles sent aanz\'a\emmt krés

57



krés decolories ot les suivantes le sens de moins en meine au fur et 3 mesure
de | {!puiﬁamant des Proprié‘:éﬁ decolantes dela terre . On mé'langa ra donc
lea fractions successives abtenues pour realiser 'huile de couleur moyenne
dosiree. D 3]

_Avant le c\émarrage du Frocizclé, il faut avant toute chose envoyer
'agote circuler dans toute Vinstallakion puis au moyen de vannes de purge chasser
air qui s'y trowvait ;

— Enauite on procede au remplissage clu bac d'alimentation avec de
I"huile isolante usce eton évacue encore une fois l'air de la partie superieure
du bac

— On amorce [a pompe doseusey puis ['huile est chauffée au moyen
do | échanga ur & serpenting penétre par prassion enamont delacolsnne, braverse
le lit fixe de bentonite , puis retourne clans le bac d'alimentation ;

— Al'apparition dal'eftluenk,la vanne desortie est alars fermée pour
permattre la purge dair . On recueille I'haile Jusqu'a ce que la kotalité du
Pruduil‘. ait atteint fa spécification requise.

—Alafin de ! op-érakion, on laisae g'éanukter 'huile restant dans
le percolateur, puis on proczde a la régénération delaterre épuiste.

-

( voir achema N°4)
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[V2Circuit 2: ecoulement en pleine section

Uécoulemenk en p\e‘ma seckion st realise par pression en bas

de la colonne .

Le fluide enkre par la partie inferieure de fa colonne passe 3 kravers
le lit §ixe de Bentenite puis rekourne vers le bac d'alimentation . (voir SchémaN®

Fonctionnement

— Ramplir le bac d'alimentation avec de\'huile isolante uste;

- Appliguer une pression de ga3 inerte (Azate) pour evacuer l'air qui
S breuvait clans le reserveiry ot Vair contenu dans Vhuile.

_ Actionnar la pompe dosause  I'huile pasae atravers i’échanﬂaur a
serpentin o elle est chauffée pour diminuer saviscsite.

_ Ensuite ["huile penetre par la partie inférieure de\acolonne ot Eravcrse
le lit de Baakonite puis refourne dans le bac d'aliment akion.

_De tcmps n l:emps oneffectve des prelévemaents pour Voir \a

quah’lzt de 'huile.

Circuit 1 Circuik 2
Vannes Quvertes | Vannes fermees | Vannes suverkes vannas fermées
1 2 1 3
4 5 2 4 <
3 6 5 6
l 7 ks

._3 O_
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[V-3Regeneration dela Bentonite

IV?)] _ L a Bentonite “;a‘:u:'é‘i-._o

Ces terres ebant naturellement déealorantes ek Pmuven\: etre
reqénérees apres ¢puisement . Elles sont lavees par unsolvant, azchées 2
la vapeur et calcindes clans un four & 550-6507C. Les terres ainsi réqénerées
Peuuan\: gtre utilisees 6220 fois avank 4 ékre re\je&ées-[] 2]

[V-3-2 _La bentonite activee

Aprés ¢puisement, |a réﬂén&rafcion de la bentonite activeey

tres difficile n'est que rarement prabqufm. '

Ca_Pcndanl:f nous proposons une methode de 'rarj zneration

de la hentonite activee:

_0n effectue @ circuit ferme le 5{zchage eni utilisant un courant
de ga3 inerte chaud 4 ceci dans le but de faire evaporer V' eau adaorhée
dans la Bﬁ.n‘:anite’.

o de la Bentonite avec une eszence de Pé\:ro’\c pour ¢liminer

l_
—laviq

9
lis dernieres fractions de M'huile ’
_ 6liminakion par évaparation cu \iquide delavage (essence)
P P q g
qui reste $ixé aur l'adsorbant par injzzckion de ga3inerhe c\naud;

= reviviﬂcatipn de "ddsarhan\‘.; par cxemP\a par calcination -

_3 2_



- 1V3-3CONCLUSION

L’apparei\laa-z a pour Yonction Principale la regenération de 1"huile
minerale isolanke par adsor pkion sur benronite.
l'opiration se deroulant en récdime semi- conkinu avee deux sens
d'ecoulemant ) I'écoulement par percolation et I'écoulement an pleine section.
_La réﬂén&r‘a}:ian ac dereule dans une colonne a it fixe constitué
de Rentonite en Pasl:i”(zs.l_'inskana‘:ion ast équi[:\ée dune pompe deseuse
avec lagualle on peut dtudier la variakion du debit sur le brocéde.
D'un échanﬂcuré 5ﬁrPanEin pour chauffer Mhuile afin de diminuer sa viscosite
¢ d'accroitre ainsi la vitesse d'adsorption. N'une bouteille Y'azokes dont \e esle
et double ;s aliminer [oxy gene ¢t dishydrater |abentonite . Des prises thermome-
triques pour conkebler la temperature . D'un systéme de vannes denk

certaines seront utilisges pour la purﬂa d'air.
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- -CHAPITRE V-o®e-

DIMENSIONNEMENT DE LINSTALLATION

V-1 Introduction

Cette partie COmPrand essenticlloment deux parties:

_ Une Parl:ia choix des matériaux: clans \aqug”a, notre oP\:ion
s'esk basee surla disPonibi\i\:é des makeéri aux.

— Une Par|:iz dimensionnement ¢ dans laquelle on fixera les dimensions
des divers accessoires.de I'installation.

Nous donnens ci—aPrés le schéma globa\ de I"inskallation.

(Voir achema N°G)
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Lorsciua crim]mrlzanl:eﬁ quantil:és de chaleur  doivent
¢tre évacuees ou transferaes, les methades normales Ae chauﬁaae
he sent Plus suffisamment officaces. Dans ce cas le bransfert cle
chaleur peut 2tre effectue dans un échang eur externe menté dans
une boucle de circulation. A cet effet on Fv_u\: ukiliser un &changaur
a SQrPanhn.

Dans notre cas, il a'agi\: de chauffer 'huile minerale isolante
au mayaen dune autre huile: ceci afin de diminuer 1a viscosite de cette

prami&m.

-2-1Description de l'apparell

Ces échangeurs sont conskibués par unkube enroulé enhélice
ou en spirale. Ils sont utilisés pour chauffer eu pour mainkenir en
tcmpéralzura un produik contenu dans un résecvoir. par exemple de
I"huile de chauﬁag& Le coefficient de transfert de ces échangeurs
esk assey me diocre . Il faut cepenc\an]: noter que leur Conskruction
est tellement simple qu'on peut gkre ﬂénéreux quant 3 la
surface de chauffe.

Dans bien des cas, ils Pnurraicn\‘. fournir le méme service

clu'un échangeur atube en U ou ateke Floktante, tout en zbant

beaucoup moins couteux. [12]
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1 Fluide _cia chau ?Fase

'l s'acji\: de chauffer un fluide au moyen d'un autre fluide,

lachaleur fournic par ce dernier doib exackement compenser celle

qégnde par le fluide & chauffer, ce qui s'écrik : []31

0:AsUs-DTLM= Cp(B,-6) (5-1)

ou: .
DTLM—(T—-G“)_(T—_G‘-) (5_2)
- LN (T" 64)
(T = 61)
ek:
Us: Il (5"3)
T
Up
veer Up= - . !
_ PZ R 1 (5-4 )
hl d! AC ho



V-23Calcul des coefficients detransfert dechaleur

A/Convection forcee

La convection forcze est le mouve ment d'un fluide causeé par

une force extérieure | pompe ventilateur ok ).

A-1 Circulation dans lestubes

La formule de POLHAUSEN ost app\icab|e ‘danﬁ ce cas:
V.
Nu= &P (56)
Vs

hid; _4(360on.?[ ) (5-7 )

A A

_ Surfaces lisses ( Re 210" ), VERON propose:

0,75

Ny=00395. Rg. B (5-8)
_ Surfacs lisses (10< Re<10)  RIBAUD pose :

0,8

Ny= 00245.Re. P (59)

C JUE )y anb calculés ala temperature moyenne enkre lenkrée

ot 13 sorcie.
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3/Convection naturelle

La convection naturelle est le mouverment dunfluide sous

I'influence de différences ce kam]:éral:ure 5ans |'interventian d'une

force extérieure.

a-Iluides autour destubes horizontaux

La correlation de MAC ADAMS semble sakisfaisante: []2]

Ny= 047(Gr. )™ (5-10)
hodo — 0!4'71(3600 g,d:yzg BC;’ At ) (5-11)
i X

X,SD'JC'P,«'[: sont calculda 3 la \:cmPérature moyenne du film, moyenne
| arikhméticlue entre la hampéra\:urc ce la paroi et celle du fluide.

V-24 |ongueur du serpentin




V-2-6Correlations sur les huiles mmerales

a-Capacite calorifique a pression constarte 14 ]

b-Conductivite _thermique [4 ]
L"@.quauon de CRAGOE para\\: satisfaisante -

A= 0M1%(1-a0ld, (515)

c- Densite a 15°C []7]

4= d,+K(B-20)  (5-16)
d- Coéfficient de dilatation thermique [18]

Le coefficient ce dilatation thermique est une propriéte du fiuide,
defini comme Ya frackion qui augmenkz en volume, @ pression cexstanze;

du $luide par c\zﬂré de changement de tempevabure o

pour Icslic[uides 8 qut ¢kre conaidérs constant sur un domane de

Eem‘aérai:urt défini ot :

p ” L_S:z_ (5—1 7)
3a (T2.Ta)

oi  $a-Sath  (5-18)

2
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_Huile minerale isolante usee _

E a5

6, 16, 6. |vil el di| o

rlh 69} () i 50"fC:‘vUn£95a‘?boa'c 50T
5107120 [80 |50 {105 |B43.24/0.8595 (08822

_Calcul du nembre dQ Rayno\ds

dj=810"m
u-44
“N.d;
U-4.54° = 0017 mls

314, (840°T. 3600

de laformule(55) ona:

-3
Re -0m7.816° _ 7053
10,5 10°°

Le Rzynn|c‘5 esk infericur 32000, on et donc en régime laminaire on
appliquera la corrélabion de POLHAUSEN en coaveckion Sorcée.

_Caleul dela capante cdon&que

de ['équabﬁn(f) ) on calcule:

A= 0415 Cp-0%5 | 00009(50-15) = 0473 Keallkg °K
3= 0.0009 logozt

_4‘!_



_(Calcul dela conductivite thermique

de la formule (5-19on aura:

3-5410 " A= 0417 (1_5.410 1. 323.6) = 1256317 Kealln*

_ Coefficient de transfert de chaleur interne

de la correlation de POLNAUSEN on aura: o
hidi_ 4 ( 10510, 849,24, 0,472 .3500)— 19,73

o A 125,63 107
ou .
-
hi—_ W77 - BTN~ 510,46 Keallh K
d; 8 10°

_Huile de chauﬁaga i

6, | 6 @m df Sasve|FanedSm  [1{x40|Ax10’ Cp

CCll ) g Kol [Kalm® [Kolr? [ Kglm.s [keallhm | keadiis

100 | 90 45 10.8885| 61261 [a0t.;1 | 80631 | B [124.93] 0,512

c!o:’lO‘]O'Bm
_ Les proprietes de 1'huile de chau??age aonk calculées avec les méimes

farmules Pr‘écédenl:es el sonk résumees dansle bablean ci-desous.

_Le coefficient de dilatation H‘mrmique

cle(S_] 7)on aura:
p - 01810001 _

806,91 (100 -90)

1 -

1 EGAD" " ou™¥

A parkir dela correlation de MAC ADAMS(57E] )en convection nakurelle
025

3 i
ho Ool_ 16 4 (5600.9,61.[4045’).(&%,91).1.4540”.0.511.10)- 9,47
X - 1219315 . 8,11 107 E
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_(Coefficient dekranafert de chaleur externe

hym 98 - 942, 193107~ 414,85 Keallh 'K
do 10 107

_ Quantite de chaleur Echanﬂéz

d, =89% 107°m
DTLM= 43,30

Re = 450" hr™% Ixcal
Ac = 325 Keal/hm°K

cle I'é quation(S'[I-) on obtient

Up = L — 671,85 Keallhm °K

AL A 400, A
304 B 325.896 AML.85

et de(53) on a

Ug = 2 = BOAT Keal/hm* °K

1 + 45 '\0-“
61,85

La quantité de chaleur est Eivée dd5-1) ot sera

Q = 546°. B49.24 . 0:4T3( 35316 - 295,6) = 12050 Keallt
et de(5-1) on aura

Ag-_12050 - 14,62 40" nt
60.17. 4310
—Lalongueur du serpentin
e
de (5-12) L- %6210 - 4,47 ¥ 450m
: A1k .dﬂo 1°
— Le nombre de spires:
————————— de (5-13)
D-7010"m n-_15 - g62
= RATIDAN C

On prendra ¥ spires
2P L Apites 42




-e®-F [CHL

DE CALCUL DE LECHANGEUR-¢%-

Donnees

dans le bube

autour dutube

. Masse volumiquq

o« Nature dufluide..........

. Chaleur spétifiqua ey, .

. Viscosite cin’amaﬁziqut e

é Impurcfﬁ venteelles ... :

huile minerale isolante

|Débit.......... 5dm5[h
» Température d'entree.. ... 20°C
E Tv_mp'arature ck sotie .. B0°C

0,413 Kca\/Kg’K

S 64’912‘1“(9[“13

v Concluckivite ... _ .. ..

0,125 Kcallhm °K
105 c5e

Poussiércsf 2au, 933

huile mot eur

5kagnant

100 °C
0,512 Keallkg °C
506|91 Kﬂlrﬂa

0:/122Kcallhm K
10,85t

Caractéri skiques

. Type cl'apparzil

-

Nombre de SRIES s
Lonaueur il o

« diamétre inkerour ...

7
15m

8 mm

Echangzur a 5arpenkin

diamekre exke-ieur

Entre- sFires

10 mm

Bmm.
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V-3Calcul delepaisseur ducalorifuge
Pour aviter la c\éPar:‘n‘tim de la chaleur, nous cdevons Calori%’uﬂer
certains elemantsde linstallation Aot amment, les parties oiy I'on veut
maintenir une certaine température.
les Parl’_ims éta\ori{ugar sonks
- Laconduite alaserkie de l'éc"nanﬂaur a serpentin,

_ La colonne,

_ Le reservoir d'alimentztion.

V-31 Methode de calcul

L o' flux de ehalour Fraversant radialewent. elensx cylmdrzs

5'exprime comma suit: ﬁ8]

Q- _LN(6 -6 (5-19)
"(’I CINFR NGB/R) T )
plhi Al nL s Lhy
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Au début on calcule le flux nek sans calorifuge en pranart f= 1; 5 ensuite
on calculera le rayon cril:iqua opl:imum au dessous duauzl on 2
des Pa_rl:?_s caloriﬁquca.

Cesk 2 dirc Pour  fe ON 3 e =1
dr

Puis par tAtonnement: en donnant des valeurs ce mYrsoc, on
calcule lavaleur du Flux. On arrébera les caleuls Jusqu'é obtention de la

valear du fux net sans ca\ori’fuaa.

9i on trcuva I3 va\qur c\e Maoc <1z, ca\a veuk c\ire que les P{ZT‘:Eﬁ

caloriqms sont nulles. Il reviendra 3 nous Ade choisir n'imPorEq clue\\c

épaisseur du ca\ori-?uae.

dq _

0 onkrouve Mo (5-20)
d 3 ha

Pour
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L U

_ Donnees

r 2 [ Ac A ha hi 9

74
(m) (m) [ (m) |KeallwmM keal m"k|Veallnm K [iea Iunt*]  (°C) | (°C

2151070 05 | 329 | 003 | .44 |30.46] B8O | 20

de \"&clua]:ion(g)“]g)on a leflux net sans Calorifuge égalé:?ouf €3=7;

Q- 2 . 314 (35316 -28316)  _ ¢ poeal/h
1 NG5 /4) 1
+ +
410°.05.M046  325. 0.9 Tk, 0,5.540°

de I'éq vation(5-20) on trouve

-3
0c ~ 003 - 4,010 m = 403 mm
T o hbk T = I

On constate que le raysn optimum critique est inferieur @ r2 done

on poufra chaisif n“mmpnr\’.e que\\rz épaissv_ur Au ca\nri\’uae.
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V33 Dimensions de |a colonne

Longuqur.._...... e, Am
Diamebre........... 5cm
:’zpaisszur.,.......... A mm

V34 Dimensions de la tuysuterie

Selon les dimensiona standards c\isPonibles Nous avons

opté pour
diamebre intérieur............. Bmm.
diametre extericur.............. 10mm.

V35 Caracteristiquesde la pompe

Nous avens oPté en fonction des conditions opévatoires, une pompe

doseuse anti- corrosive hjpz CORNING-EIVS

T @ median |Seckion dv |Cylindrée |Cadence | G Pressi
Modsle Ci%?;!: du soufflet | soufflek m};x? H‘Té da pc:‘rf*lpage :—l:‘::g mt.::imn

1/h mm et eny Cas/mn mm bars
DN 40A b4 22 3.9 7.6 100 s} 3.9

Dimensions en mm Mokeurs
® aspi | |, ha L ADF | Etanche [ Vitesse

DN LI'D A W_ﬁ'(au'ie_mmt Kw Kw tr/min

18 162 224 | 330 0.29 0:15 50
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V-3-6 Dimensions des pastilles ‘
Le diamzktre des paskilles aéte choisi de fagon & éviter les

offote de hordl. I1 est eneffet conseille dl'ukiliser un rapport de 10 entre

le diamebre du garnissage el le diametre delacolonne. [; |

diamétre d'une pasl:i”z v B mm .

hauteur d'une pastille ...........Bmm

3 4

4 pour négliger I'influence Aes conditions lakérales.

._49__



Y 4 Choix des maternaux

Le choix de la pompe s'est fait en benant compke dela nakure
du fluide 3 krans[_\orker; du debit exigé pour larealisation du procedé,
ekenfin de la tempérabure du fluide 3 transporter.

Tous ces facteurs nous ont ameng 2 porter notre choix sur une
pompe doseuse anti- corrosive fournisaank de faibles debits de travail.

Nous avons besoin de travailler avec un faible debit afin de
realiser I'2coulement en pleine seckion ainai que Vécoulement pelliculaire
c'est & dire la percolation.

Aussi la pompe doseuse perm et d'éviter V'emploi dun dis positif
comme le débimztrey on pau\:Jouer Suf les debits ot pouvoir ainsi déterminer

le dehik d'ecovlement necessaire 'a'\aréa'enhrabon.

b-luyauterie
Nous aurions opté pour l'acier inoxydable mais devant le manque
de colui-ci un makériau peut le subskituer @ savoir le cuivrey quiest souvenk

ukilisé pour le Eransport cles fluides visqueux .

c-Calorifuge
F;zr_he:r;z; une bonne isolation thermique conduilk 3 choisir un
makériaug bon isolank avec la plus arande épaisseur possible ek présentant
une conductivité thermique krés faible.Pour cela nous avens ophé pous

la laine de verre ek ausai pour 53 Aispon‘n\aﬂﬂ:é.
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d-Echangeur a serpentin

De méme a défaut d'acier inoxydable,l'échanﬂaur a serpentin

pourra ¢tre realise en cuivre .

e-Robinetterie

1l s‘aait de robinets d'arrék simPles en mélaly certaine seront

ukilists pour la purge d'giry d'autres pour la vidangc et les prélévements .
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~  ~CHAPITREVIg®e~

PRINCIPE DU PASTILLAGE

Peu de substances peuvent se Préker 3 un pash”aaz diract;
los raisons en sont variables:

_lea Parhcuhs Eres dures ne pewvant se déformer sous leffet
de lapression ol les deformations restent du domaine élastique;

_ la natura chimique des particules rend difficile \a création de
liaisons

_les particules retiennent 3 leur surface une quanb‘ké o' air
d'autant plus imPortan\:& et ditficile 3 chasser qu'lles sont plus fines,
ce qui les isole les unes des avtres et empéche les liaisons de s'2kabics

Diverses opérakions doivent etre effectuces :

Préparation de lamasse a pastiller
_I‘I;sk_sgu;nt_ ;égﬁzai:zra;n-\:_\_e_;is_tillagz, de diluer le produi\:
soit parce qu ‘il presente une trop grande activités sait pacce que les
comprimes qu'il permal:trai]: d'obtenir auraient un volume insuffisant pour
une dose connee de substances actives. Cebte opérations se faik par

I"addition de poudrts inerkes < les dituants ( el de calciumou de Magné&ium notamm-

anty Kaoling ete.).

LED)



En Pr‘ahqum; il esk necessaire c\‘ajouter au produit 3 pastiller
des adjuvantﬁ aptes 3 ) agglomérahan sous pression. Dans certains cas
ces adjuvants peuvent Etres conskitués par les diluants eux-mémes ;3
condlition clu"l\s soient choisis dans des categories particuligres
permettant un Pash\\age direct.

Ces Proc\uiks agfssant s0ik par leur nature chimiquey soit par leur
macrostructure; souvent poreuse oufibreuses qui parmet aux particules de
s’imbriquar ou de &'enchevétrer les unes dans les aukres.

Dans |3 majorité des casy il faut ajnu’cer au mé\anstz <substance ackives
diluant classiquey un ag&:nt liant dont le réle ost de créer des points de
lisison Erts solides antre les particules. Le liant pout etre ajouté al'ékak sec
ot agir soit par sa viscosite, soit par fusion partiele sous Veffet clela pression.
le plus ﬂfzn'zra\amank, le Viant est a‘}ou’cé en solutiony le melange ékant alors
seche avant Paﬁh‘\lage .Suivant )a nature cdela solution (wlloidale ou
moleculaire)y les liaisons qui se forment lors du séchaae sonk dues soit
au c‘épﬁt cles Fa‘rlzicule.s colloi dales en suspension soit a lacristallisation
des substances dissoutes.

Parmi ces liants ontrouve: les amidons les gommes végétales,

les ﬂélahnes. les sucres ... ete.
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VI3 Predensification

Une compression directe est parfeis possible en utilisank des
excipients speciaux; cependant danslamajorite des cas;ilest necessaire
de pradensifier le mleange cle pouc\ra avant le pastillage definitif, afin de
chassar Yair ou maximum, ce qui permet notamment d'obtenir des comprimes
de cohasion suffisante.

Giéeneralement, 12 Préc\enﬁiﬁcahon s¢ fait par granu\a\:ion:

— par voie séche lorsque feliant est ajoute alétat pulvérulent: le
mélanﬂz cle poudres subit soit un premier Pasi:i\laﬂe grossiery soit uncomPac\'aat,
Puis un brov aqe;

_ par voie humicle lorsque le Yiank ast ajeuké en solukion:1apate

esk forcée 2 travers une Sri\le puis s¢chic.

M4 Ame lioration des propriétés mecaniques

4 E;Pﬁ:;d_e- gu ;:::h:é éHVEouE'n;\l:_Pe:t ;E:c mauvaise (nobamment
avee les pnuclres], Ce qui enkraine un rempliss age défectueux dela chambre
de Comaression et conduit § des comprimés de masses irrequlizres . Cebbe
aptitude est ameliorée par I'opération de (ﬂranu\a\'_inn.Tbutz foiss colle -ci est

généralzment inauffisante ok i) est nécessaire d'ajou&r des agents 9\issanl:s.:

ils agiss:mt Par la \:ai\\z ¢k la forme de leurs Par\:icu\es(*Fineslsphériques

[19]

ou lamellaires).
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~ CEIARTTRE VT <o

PASTILLAGE DE LA BENTONITE

Introduction

Lora de cette partic experimentale, nous avons fait subir
a des echantillons de Bentonike deux bypes de kraitement :

_Une activation chimiqua par att aque acide,

_ Une activation Eh&rmic]uu.

Par la suite. nous avons essayé de voir s'il étaib Pnssible
de fabriquar des pastilles de Benkonite ayant une bonne résistance
mécaniclu_a. |

Nous avena travaille sur deux échantillons cle Benkonite ,
calle de MAGHNIA et celle de GI6 que nous conviendrons de
désiﬂner par la suite clans \e texte parles symboles Meks

respe ctivement.

Ce choix, ac Jjustifie parle fait cue la Benkonite 5 a tte
utilisce antericurament pour la r‘éﬂénér’a\:ion des huiles minérales
isolanktes [1 ], tandis que 12 Benkonite M donnait de bons

résultats dans la décoloration des huiles minérales [ 2]

=5~



(] []
Au moyen d un morl:icr, nous avons pr-nc'ec\e au bmyaae dune
certaine masse des achantillons Mek9; l'npéra‘:mn Prenc\ ’Finjusclu'é
obtention dune masse uniforme sovs forme de poudre.

Ensuite : nous avons realise | DPérakiqn de Eamisaae.

V-2 Fabrication des pastilles

Les oPéraEiuns précedentes etant effectutes, on 2 pu réaliser
le Pasl:i'l\aﬂz a laicle du pastilleur se Erouvant clans \e \aboratoire
d'analysaﬁ physico- chimiques du clépartement de G.énia-Chimique.

La aranulomé\:ria ainsi que \a_ masse d'une pastille gkant
quu]conques.

L essenticl [pour nous etait de verifier, a'il ¢taik effectivement
Poasi}nla d'obtenir des pastilles ayant une bonne résiskance mécanique.

La pression de service est de 10 bars.

V11-3 Verification des propriétes mecaniques

Pour tester la resistance h’gf:;ni_que;. nous avons €55ayé d'observer
I'influence c'une solution d'HCl 3 5% sur la cohésion des pastilles

Nous avona constaté qu'au premier contact de 'acide avec

les Pasti”@s, ces derniéres Pzrclairznl: teur adhzsion.
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A travers ces constatations, on voit que 'on ala possibilike

de fabriquar des pastilles deBentonite.

Le Poinl‘. neg atif de cette realisation, réside dans Ja mauvaise
résistance mecanique de ces pastilles au conkack del'acide.

Donc la |3056‘|\:.‘1hté de travailler avec des pastilles fabriquees

3 ParLir de terres naturelles est 3 @liminer.

Pour remediar 3 ce |:~.rol:.\<‘amv.. on &'est Pcnché_ sur une
autre methode de Eravail. cetke - fois-¢i an opl:anl: pour les berres

ackivees a3l acide chlnrh\/ c\ric]ua .
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A-ACTIVATION DE LA BENTONITE

— e e e — e — m— — — — o oy mmb i e ol

LaBentonite est déshydratae jusqu’a poids consbant & I'etuve
sous une température de 105-110°C. Ensuitey elle est broyee dans un

mortier, puis tamisze; nous avons recuailli les frackions comprises entre

200 ot 500 pm.

A-20ppareil dactivation et mode operatoire
__D;'\S_u_n Eaﬂo; EQ_ZED_OEm? ;u:i :\u_r: _\:Hriﬂéranl:; d'un aciil:al:czur

(barreau magnetique) et dun thermomitre ( fic N°7 ), on inkroduit
la Bentonite ainsi préparee et séchée 3 105-110°C puis Va Solution dacide.

Le Imé|ang¢ ast alors chauffé juﬁqu'ﬁ environ 98°C, température
que I'on mainkient constante darant tout le processus dactivation
au moyen dun bain d huile.

L aﬂi(:al:ion a ¢ké mainkenue pendant toste la durez
traitement pour éviter qu'une attaque locale Erop vive ne détruise
les minéraux arﬂileux.

le temps de contack, initialement fixé a Bheures[1 ] esk
determine 2 partir de l'instant oi la kempérakure de la suspension
atteink 98°C environ.

La Bentonite activée est par la suite filkree sur buchner,

puis lavée avec de l'eau distillee ]usau‘é ce que la totalite des anions(C€)
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introduits par ce braitement acide soient élimines.

On le vérifie lors du traitement a 'acide chlorhydrique par
action dune solution saturée de nitrate d'arqent (AgNO3) sur le filkrat,
" absence de precipite blanc de chlorure d'al’aant (AqC1) indiqua
'elimination des ions CI7 inkroduits par ce braitement.

U atmosPh‘em ionique st alors modifice ot la Bentonite

obtenue ask une Bentenite hyc\roaén&'@..

A3 Activation thermique
Nous avons fait subir aux echantillons Metd un traitement
tharmiqua 3 des I:amp'eraturas de 110, 290 ¢k 275°C. Le tamPa de chauffe

a tkefixe a 6 hauras.
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Pastillage de la Be ntonite activee

Au moyen du mimz—Pasb\\aur, nous avens procedé au
Paski\lagc des deux ¢chantillons Mat 9 ackives.

Nous avons obtenus des pastilles ayant une bonne durete
pour lechantillon M, ot des PastiHus friables au koucher pour
'echantillon §.

Afin de &' assurer de la bonne résistance mécaniques de
I'tchantillon My nous avans 3 l'aice d'un barreau cl'agi‘catian cdonner
des coupa de différentes ampleurs y nous avens constaké que
les pastilles garc]aiant lewrs formas.

Par la suite, nous avens veuly ohservel' influence de )'huile
minarale isolante sur les pastilles c\e.\'échanhi\lon M.

Pour ce faire, nous avons |aissg s¢journe lea Pasti\[es
pendant 7 jours dans un hé cher rempli d'huile. Au cours de
cette durce, nous boug iens périodiquzment les pastilles.

Hormis, la couleur de ces devniéres qui 2 c\'\anﬂé, ek ceci esk
di au fait que les pashilles ont adsorbe une certaine quantite
d'huile minzrale, mais lo plus imPOrl:anl: est que les Fae.l:il(es ont

conservé leur cohésion.
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{ Tableau comparatif

achantillon ¢t at Pr‘opriél:é.a mécaniques

_naturel

S _ackivationaHcl 8% |/ mauvaise resistance mécaniqua.

_activalion I:htzrm'squa

_naturel _ mauvaise resistance mécaniqua
M au contackcle 'acida w_
_ activationa H(1 8% |_ bonne résistance mécaniqutz.

i activatinnl;harmiqm_ bonne resistance m&canic[ue.

Conclusion

Pour lafabrication des pastillesy nous utiliserons comme terre

la Rentonite de MAGHNIA activee par atkaqua 3 l'acide C.\"l\nrhyc\riciue
ahve,
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Introduction

Etant donnz que 2 concephon de |'appareillage a commence
tréstard on n'apas pu réaliser I'inskallakion ot ceci pour diverses
raisons e differentasd ordre donk 'une est, que Von a attendu bout
un semeskre au cours c\uque\ on a suivi les kravaux faits par nes

tolleques [1 ] concernant la ragenérakion des huiles minérales isolantes

en régime discontinu.

Pour pouvsir mettre aupoink une conceplion,on dependait done
ensrmément des rasulbats obbenus c'est & dire les oncitions de contact opkima

huile-Bentonite , los points positifs ek n&ga\:ih du Procéc\é .\ obkention

de Ces paramétres 3 duré un semeskre.

En plus de ces raisonsy d'autres sont d'ordre technique, zomme
l'indispmi\:‘nl‘;ﬁ delapempe doseuse Iélement le plus impnﬁéﬁ‘:‘iﬁ'@*
'installation.

Cepanclant on a pense @ réaliser la chambre de compressian pour
la fabrication des pastilles cle petits diamétres (Smm) car \es paskilles

qu'on 2 Fabriqué auparavant avaient un diamdkce krés grand (A3mm) ce

Qui empéche l'adsorption de 'huile surla Bentonite.

A- Réalisation de lachambre de compressian

—— e — - m— . — — — S — — —— - w— —

Le modéle cle 1achambre st le méme que celui ukilise
dans le laboratoire physico- chimi que c\'analysu, on afait le méme pour
pouvair ukiliser 1a méme presse.

La chambre de com pression est faite en acier mi-dur

- 6=



XC 38 (voir partia Eechnique)

Cepenclant le pergage delachambee, Car celui-ci n'ask pas simple,il evige
un Eravail d'une bres granda précision, 1l s'agit d'aleser \a piéce, de
realiser un ajustement glissank ok un ajuskument forcé en respeckant
eénotmement les kolérances. Toukes ces opérations demandent \'emploi
d'une machine atour: d'une reckiticuse. d'un foret spécial.

On a conkacke plusicurs wnites de fabricakion mecanique pour effectuer
le pergaqe; cortaines ne disposaieat pas deforet spécial, dautres
he faisaiant jamais ce genre de travaux. Mais on a promi que |'annae

prachainc 'sutil serait disponible 2 |'atelier de Mécanique del' €coLE
NATIONALE POLYTECHNIGUE.

— —— — — — ] — — — — — — — — -

Les deux paincons ent la forme dluna tige (voir parkie technige

Le poincon 1 sert a presser 1a paudre dans Va chambre de compressicm.il rentre
en gliscanl:.

Le peincon 2 rentre force dans la chambre de compression.

Entre les deux poincons la Pnudrc est presséc 2 l'aide
d’uneprzssc ]

JO T ?oingun 1

chambre de compf‘esgion

1
[
[
1
1
l

=

lj__ - Ml Poinsan 2
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- «CONCLUSIONe®e-

En féisant une analyse crikiqut des travaux anterieurs effectuts
sur |aregénération des huiles minerales isolantespar adsor ption sur
Bentonite. Nous avans propose la conceplion d'une installation détude
qui sert @ examiner parallelement les aspects de qualite ot rendement.

Le principe de catte conception est base sur le passage de\'huile aur
Bantonite anlit fixe sous forme de pastilles.
l_"v_xpérience que nous avens faite nous a permis de fabriguer
des pastilles de Bentonite et detester les proprietés mécaniques de celles-c
et de fixer notre cheix surle bype de Bentonite 3 utiliser pour enfin
opter pour la Benfonite de MAGHNIA ackivee a 5% MC).car cadiz-ci
presente cle bonnes proprictés mecaniques .
Nous pi "sentons aussi une partie l:eghnique corﬁporhant
lea schemas déetailles de fabrication de certains éléments dc\'aPParei\laﬂz.
La realisatien de cette installakion permettra de mener
certaines etudes donk: _1'influence dudébit;
_Vinfluence dela temperature;
_1'influence de la direction del'écoulement
sur le processus de régéneration.
Aussi la réalisakion permettra d'établir un critzre
d'optimisakion qui carackerise un compromis entre |a qualité et le
rendement . Ce critére doit ékre toujours de nakure économique.

Enfin ce procédé Fermel: d' eliminer P\usizurs étaPcs
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utilisees en régimc discontinu et d'éviter V'intreduction de cerkains facteucs
exterieurs tels que ) oxygene I"humidite, \es Par\:icu\es de Benkonite ;
taus ces factours influenkt negativemant gurla qualitée de V'huile
regéentree.
En darnier; nous proposons une methode de r&aén'zrahion
de la Bentonite aprés épuisement, quipermettra d'économiser lakerre.
Enfin une belle mzthode parmeltraik d'ohtenic un bon

rendement.
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~  NOTATIONS. ~

As. ... surface d'éthangz de chaleur sale (m?)

Cp--- --.capacité talorifiquz a pression const anke (Hcallkﬂ °k)

3 B _ciamétre extérieur dune spire (m)

Qo.._....diamétre extérieur dutube (m)

di .-.._...diamétre inkérieur dutube (m)

Qg - - - difference moyanne logarithmique de diamkres dme d:r\; i‘o (m)
_ di

DTLM.. différence de température logarithnique moyanne (°C)

Q.....-..2cckleration de la pesanteur = 9.8 mls!

ho-- —....coefficient debransfert de chaleur externe (Keal lh °K)

N . coefficient de transfect de chaleur del'air (Keal/hm® °k)

hi - .......coefficient de bransferk de chaleur inkerne (Kcallh i °K)

L..o—longqueur utile du serpentin (m)

[ o ...._lonauzur de la conduite @ calorifuger (m)

th- .- —....debit massique heraire du fluide - 9. @ (Kglh)

Neoeooon....iombre de spires

Q... _debit volumique  (m?/h)

Rs......__résiskance r&\oba}e sak (hm'°k/kcal)

T .-...J:ernp:’zrakure (°C)
Up-_-..-_...(loeﬁicient S\Qba\ propre d’échange de chaleur (Keal /vt °K)
Ug._....... Coufficient g\uba\ sale o échanac cle chaleur (Keal [hmok)

U.______-..._.Vikzsse d'écovlemant dufluide (m/s)



LETTRES GRECQUES

B _coefficientde dilatation thermique (/°K)

Nz rmmnne viscosité dynamique delhuile isolante usée (Kg/m.s)

N - - - -— _viscosite dynamique de |'huile de chauffage (Kg/wm-s)
V.o .....Viscosit cindmatique = },L— (csh)

S ...masse volumicue de 'huile isolante usée (Kglm?)

§ o~ masse volumique del'huile de chauffage (k)

Aeeeone oo Conductivite thermique (¥callhme®)

0...

~------- temptrature (°C): O1: dentrée 3 Op: desortie: de'huile

isolante uﬁagée

A EqmFératum (°0): 6: de \aParoi} sz desortie de!'huile
ce ch‘au&faﬂa .

At ddifférence detempérature - ;- 6,

NOMIBRES ADIMENSIONNELS

3 ,2
Gre.eee. ... nombre de GRASHOF clo g™ pg At
gk
LN ... |0garithmrz népérien
Ny - . - . hombre de NUSSELT h.d
A
P[‘ ieei . nombre de PRANDTL 1Ce
X
R‘E! e — . nombre de REYNOLDS ud$ - u-d
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