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! 5 .t . Comtribution a l'etude des huiles mimérales isolantes-usagées -en

' vue de leur régémération, MR el et nivinie seeseenns ceenans
it Le but de ce travall consiste en 1'étude d'un des procédés de
regouneration des huiles minérales isolantes usagées qui est communément
wppelé procédé acide~terre. Pour ce faire, nous avons fait subir &
1'huile usages les différents traitements & savair; l'adsorptiom, 1l'attam
Jue sclde, la neutralisatiom, la filtratiom et le séchage, afim de détery
winer les parumétres optima régissants les meilleures comditions de décop
luration de 1'huile ainsi traitée, em se basaut sur les résultats de la
demsite optijue. Eafin divers anafksas ont été éffectuées aprés chaque
gtupe de traitememt de l'huile, dana le but de suivre l'évolution de
sos propriétés physico-chimiques et particuliérement électriqued.

DLt Contribption to the study of the used inaulats minéral [

.......

| tallun of used insulate miméral oils emgines which is commoly called

| wcld-clay.For this prupose, the used oil is put through différent treat~

 wents, pussage to bentonite, attack acid, meutralizatiom, them filter
and to dry, in order to determine the optimum parameters groverming the

| conditioms of discoloration of oil treated this way, relying up on the

| results of the optic demsity.Finally, différents amalysis of oil so as

to follow the évolutiom of its physical and chemical amd particularly

electlric.
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Lo leulants electrijues furent a l'origine, des produits naturels

nun Luplegnes qui en contact avec l'air, s'oxydalent sans peine -th-
1454, un plougcait des enroulements dans 1'éssence de térébentine ce
Jul augwentuit leur temue électrique et durge de fonctionnement,

|1 foubt attendre 1905, pour que 1l'huile mingrale soit utilisee.

Au plen wmondial, l'éstimation du marché des huiles minérales isoclantes
cul, cn 1985, de 500000 tomnaes, domt plus de 200000 tonnes pour les
Lluls-Unis et, sans doute, de l'ordre de 100000 tonnes pour les pays
de 1l'bst,

bour é¢liminer les différents contaminants d'une huile, divers procédés
de régénération ont été mis en cause.

Notre projet de fim d'études a pour objet la régémération des huiles
diclectriques usges ce Qui peut présenter un grand intérét pour notre
pays du point de vu économiGue; étant donné que les huiles diélectri-
ques pour transformateurssont importées a des prix treés élevése.

Pour éviter 1'importation massive des huiles diélectriques, une unité
de régénération a été crée, elle est implantée au quartier HAMMA
d*Alges.

Nous nous proposons dans cette étude d'apporier une modeste contribu-

tion sux méthodes de régénération utilisées dans cette unité.
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\ CHAPITRE I ,

LES HUILES ISOLANTES

1.1 DEFINITION /

Les huiles isolantes ou les diélectriques en général sont des
substances qui ont une faible conductivité électrique ,c’est a dire qui
possedent trés peu de porteurs de charge électrique libres
(¢lectrons libres,ions positifs ou négatifs ) pouvant se déplacer
daus un champ électrigue . ( x11)

Parwi ces huiles ,on rencontre une catégorie d'huile minérale
1sulante qui est obtenue par distillation fractionnée du pétrole .

Celte derniére connait une utilisation tres importante dans la
Lechuique des hautes tensions . Cette importance est dlle au fait
que,dans les huiles isolantes ,en tant gue liquides,les distances
lulerwoleculaires sont faibles ,et alors elles présentent des
rlgldlles dielectriques elevées que les gaz,donc elles assurent un

tres bun lsulement ( XI )

L. LiS DLFFERENTES CATEGORIES D'HUILES ET DE LIQUIDES ISOLANTS /YT,

1..2.1 Les huiles mineralesj/

Ces hulles appartiennent a la classe des hulles lubrifiantes
Gwoul elles ne forment qu'un petit groupe,parmi la vingtaine d'huiles
Lndustriell es repertoriées (huile de moteur ,huile de coupe,huile de
compresseur ,huile de turbine ,etc...).Les huiles minérales isolantes
resultent de bases lubrifiantes choisies ,provenant de distillats
de belrule selectionnés soumis a un raffinage poussé .Ce sont des
Lulles dont les performances en service ,depuls plus de quatre -vingt—
dix aus ,n'ont cesse de s'ameliorer et sont encore sugceptibles de
prugres .Leur premiére phase de développement a concerné l'amélioration
1. Lour stabilité a 1l'oxydation qui,depuis vingt ans ,a atteipt un
niveau satisfaisant ,permettant ainsi leur utilisation pendant toute

lu durée de vie de matériels les plus contraints thermiquement ,
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bepuly dix ans, la deuxieme phase de leur évolution ,relative a leur
slabllite sous contraintes électriques et ionisantes,s'est terminé avec

bLUCLEE .

| .. Les hydrocarbures de synthéses 7

Elabores principalement par l'industrie pétrochimique,ces liquides
appartlennent a deux groupes de liquides :Les polybuténes et les hydro-

carbures aromatiques .Ils ont révélé un comportement diélectrique mei-

llcur que celuil des huiles minérales dans la réalisation de liquides |
a2 baute viseocite pour c3bles (polybuténe) et a fort pouvoir.dﬁahsorp;
Litn pazeux sous ionisation(alkylbenzénes)

| .. .% Les hydrocarbures halogénés //, |
lev premiers hydrocarbures halogénés connus,et désignés sous le

loite gunerique d'askarels, sont des polychlorobiphényles(PCB),obtenus
4 purtic du biphenyle et pouvant étre utilisés en mélange avec des |
wlurvienzenes .Ils n'ont pas de point de feu et sont ininflammables,
cour autent que 1'ininflammebilité d'un liquide résulte de 1l'ininfla-
mmablllte de see vapeurs, Ces liquides sont connus commercialement

¢t Jes noms de pyralene,en france,et plus universellement d'AROCLOR.
Ce sunt des liquides dipolaires donc dissociants et nécéssitant un

chvlx adapte des matériaux qu'ils imprégnent .Ilg présentent une stabiw-

lite chimique ©prouvée par des décennies d'utilisation, Non biodégrada-

bles et pouvent donner des produits toxiques a haute température.

l.2.4 Les ésters organimues,/,

Les ésters pour 1'électrotechnique,nés dans les années cinguante,
sont les preuiers produits hydrocarbonés agroupement fonctionnel o On
cistingue différents types d'ésters,selon que l'on part d'acides miné-
ruux ou d'acides organiques. A partir des acides minéraux,on obtient
les ésters arylphosphoriques qui possedent un bon comportement au feu
(peint de feu=350¢),mais n'ont pas de bounes propriétés électriques,

Lo revanche,les ésters d'acides organiques,représentés au début par
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hydrocarbures

v wyntheses

alkylbenzenes

hydrocarbures alco-
ylés & noyaux arom-

traversées

condensateurs

Tableau n° T Huileset Liquides Isolents 04T )
stepourie type application caractéristiques
i e g i nales naphtéenique matériels a haute bas pointxd'écoulement
i At paraffinique |tension stabilité & l'oxydation
transformateurs :
polybuténes cdbles feible pertes diélect=

riques .

absorption gazeuze sous
décharpgespartielles

bonne rigidité diélect-

Lydrocaroures
h..alci,;,_;uués

atique(DIPN) riquemchoc de foudre
alkyl%;§gg?yles condensateurs biodégradabilité
alkyl?%%rylg%;?nes condensateurs absorption gazeuge sous
’ déchargespartielies
askarels(PCB,TCB) transformateurs de
distribution , ininflammabilité

polychlorodiphényl—
méthanes(TCBT+TCB)

polychloroalcanes

condensateurs

transformateurs

transformateurs

) ininflammabilité
) biodégradabiliteé

L T et O
Ul andguets

huilesvégétales

ésters simples
(BNC,DOS,DOP)

]_Jhl.t.&.l HLCU(DE}JP)

7 =
esters complexes,

condensateurs pour
pénérateur de choc
condensateurs au

papier

remplacement des
PCB

transformateurs de
distribution

faible pertes diélect-

riques

permittigité relative a
20°C supérieure a 5

utilisés pour augmenter
le point de feu

point de feu supérieur
a 300°C

hulles s1l1lco=

Lo o

polydimethylsilox-
es (PDMS)

polyméthylphenylsi+
luxanes

transformateurs de

distribution

transformateurs de
distribution

bon ( LV ) point de
feu supérieure a 300°C:

absorption gazeuse sOus
décharges partielles

N
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le dioctylscbugute (DOS),et les ésters comme les huiles végétales
péscntent de bonnes propriétés électriques .Ce sont ,comme les hydro-
curburcs helogénés,des liquides dip8laires de permittivité relative
de 1'ordre de 3 a 5 a 50 HZet & 90°c et qui ont permis d'obtenir des

liquides pour condensateurs a diélectriques mixtes satisfaisants .

1.2.% Les huiles silicones /

Les silicones pour 1l'électrotechnique,polyméres liquidedu diméth?k%w;

siloxane,ou polydiméthylsiloxanes(PDMS),peuvent 8tre comsidérées |
comme relevant de la chimie minérale.
Toutes les huiles de silicones sont de bons diélectriques.Elle ont
une resistivité élevée, elles ne sont pas hygroscopiques (la vapeur
d'eau ne peut se condenser qu'en surface ),elles sont chimiquemenf :
inertes et ne détériorent pas les matériaux avec lesquels elles_gonE
mises en contact,leurs proprietés physicochimiques yarient tres peu. en
fonction de la température entre 90°c et 300°c, sous l'action des
rayonnements,leur structure est beaucoup moins modifiée que celle

des autres substances organiques.

[.5 ORLGINE DES HUILES MINERALES_/// ( 1I)

Luiles minérales sont tirées des fractions lubrifiantes obtenues

lies
pur distillation sous vide du brut reduit ,c'est a dire du pétrole
Lrut dont les gaz et les produits blancs(éssence,pétrole lampant,gaz-
(i1l kéroséne etc.. ) ont été retires au préalable par distillation

s s - .
souy precsion  atmospherique o

L% Tes huilies desbassh /.

Selon leur viscosité les fractions lubrifiantes sont appelees

ngistillat 1éger"  ,"distillat moyen", "distillat lourd"chacune de ces

froclions « un intervalle de distillation dont dépendent leurs carac-
usuellegtellesque densité,viscoeité,point d'éclair, etc.«.

G rdias L oGl
i

Les fractions citées précédemment sont cnsulte transformées en hui-

L dl Laiists

¢ proprosent dites par des traitements successlfs déstinés
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vhi retlirer les constituants indésirables.

|.4%.” Les tendances des huiles de base /

Les huiles de base répondent a trois grandes tendances chimiques
Jde caractere spécifique particuliere, ces tendances sont:

o/ l.a tendance paraffinique /

Illle est représentée par l'ensemble des hydrocarbures saturés a
uhuiu; droite ramifiée ou non, mais non cyclique .

Les paraffines ramifiées qui sont les plus intéressantes,se reun=
cuntrent en quantité appréciable dans les fractions de bruts paraffi= ’
niques. Alors que les paraffines & chaine droite de poids moléculaire

cleve augmentent la température de congélation des huiles et doivent
tire retirées par deparaffinage .

Lés caractéeres de cette famille d'huile riche en hydrocarbures

puraffiniques sont:

- faible densité pour une viscosité donnese,

- variation relativement faible de la viscosité en fonction de la

temperature ,
- feible volatilité pour une viscosité donnée,
- faible pouvoir solvant ,

b/ La tendance naphténique /

Les types de naphtene ayant seulement quelques cycles par molécu-
le ¢t une prépondérance d'atomes de carbone sous la forme de longue
chialnes paraftfiniques possédent probablement les propriétés qui sont
les plus desirées dans les huiles de graissage .

Les caracteristiques phyeiques et chimiques de ces hydrocarbures
¢ tradulsent en particulier par :

- une densite relativement élevée pour une viscosite donnée ,

- des variations assez rapides de viscosité en fonction de la tem=-

perature i
~une plus grande volatilité que les fractions paraffiniques corres -
pundantes de méme viscosité g

- un pouvoir solvant relativement éleve .
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Cen Lraclions présentent des caractéres encore plus prononcés que
[ Lydruocarbures naphténiques o Mais si leur densité est trés élevée
ol leur indice de viscosité trés faible,leur importance dans la compo=

sition de: huiles finies est limitée o

[.4.4 rOle des additifs /

Les huiles de base ne sont pas utiliséestelles quelles .En prati-
Gue ,on full uppel a certains additifs ou dopes .Ces derniers sont
LJjultes dntentionnellement & faible dose pour améliorer certaines
cutaclerisliques de 1'thuile de base ,tels que l'indice de viscosité,le

pouvolr L-!LLJUI’._}{G&.&I;E, ete . ( 113 B¢ )

| . %.4 Les differents agditifsg//

|1 éxisle de nombreux additifs qui scnt d'une importance capitale

(ons les huiles minérales isolantes ,qui sont, ( II1 )

a/ Les antioxydants /

Ce sout des additifs incorporés & un isolant liquide pour réduire
ou retarder sa dégradation par oxydation . Pour cela on distingue deux
cat¢pories d'huiles minéralesisolantes .

- HUILE NON INHIBEE

Cl'est une huile isclante qui ne contient pas d'antioxydant,
mais qui peut contenir d'autre additifs .

-HUILE INHIBEE
C'est une huile minérale isolante qui contient un antioxy-
dant de (0.15 a0.40%) en masse de 2,6-di-tert-butyl.para~
crésol (DBPC) ou de 2,6-di-tert-tutyl-phénol (DBP) .

b/ Les améliorants du point d'écoulement,//

Ce sont des produits daddition qui permettent d'abaisser le

point d'ecoulement d'une huile minérale isolante.
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L., CARACTERISTIGUES D'UNE HUILE ISULANTEJ//

Les caructeristiques les plus importantes d'une huile minerale
lsolante sont @

1.4 .1La rigidité électrique //’

La rigidité ¢lectrique d'une huile est la valeur maximale du champ
«luctrique que l'on peut lui appliquer sans décharge o Elle s'éxprime
et volts par métre et,en pratique ,en kilovolts par millimetre .

Dans 1'industrie, elle est maximisée conventionnellement par la
Lenvion é£fticace nécfssaire pour provoguer,dans des conditions nor-
walicées,le claguage d'un volume de liquide compris entre deux électrg-

- r , - T -
dont forme,distance et nature sont spécifiées,d'ou son nom de

Sy

ciislion de \:ld.\.iuu.g'c . ( I ) )
La ripgidilé électrique n'est pas un critére de la qualite de fabri--
: o . : ZRNE. : ' e

cotion des huiles isolantes ,mals un éssal conventionnel déstiné a

cceler leur état plus ou moins grand de pollution physique ,par de

['e.u ot d'autre watiéres en suspension,et & conclure ou non a 1'Oppop.
Lunlte de faire un traitement de séchage et filtration avant introduge

i . -
tion dans les appareils auxquels elles sont destinees . ( vII )

| J4 o Pacleur de dissipation diélectrigue tgs _//

Le fucteur de dissipation diélectrique (tg8) d'un matériau isolant
cul la tangente de 1l'angle de pertes .
L'augle de pertes est l'angle complémentaire du déphasage entre
la Lension uppliquée et le courant qui en résulte lorsque le dielec-:
tiigue du condensateur se compose xclusivement du matériau isolant VIII)
Celle caractéristique est mesurée par une méthode nbrmaliséqu'éppﬂ'
reilluge de mesure coumporte
- une cellule de mesure (condensateur),

- uu pont de mesure ,

1
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Les conditions d'essai: température 90°c 3
champ éléctrique de 1000 V/mm .
Cetle caractéristique est tres sensible a la présence de produits
Jdo vielllissement de l'huile .Sa mesure procure un moyen pour suivre
la pollution de l'huile par ces produits . |
I1 éxiste une relation entre ce facteur et l'acidité de l'huile .
Une acidité élévée est accompagnée par une valeur élevée de la (tgd).
Mals l'inverse n'est pas vérifie , Une valeur defavorable de la |
(t,$) peut 8tre dlle a la dissolution dans l'huile des produits qui n;ont

/
pas pour origine l'alteration de lthuile . IX

1.,.% La constante diélectriaque ou permittivité relative /

Elle est définie comme étant le rapport de la capacité d'un conden-
calour wyent pour diélectrique le liquide isolant (huile) & la capacité
du méme condensateur ayant le vide pour diélectrique " (Er= c/c/.u W

blle est comprise entre 2 et 2.2 pour les huiles minérales isolantes.

La constante diélectrique n'est influencée par aucun paramétre
Gut (e owwit physique ou chimique donc elle caractérise une huile iso-

lante .CfIJ

Loty ofy praclidile s

blle est €xprimée par la mesure de l'indice d'acide qui est le
tumbre de wg de KOH décinormale (O.1N) nécéssaire pour neutraliser
uty gramme d'huile o
L'acidite représcnte les dérivés acides formés au cours du vieill-
Coument de 1'huile. Sa détermination procure le moyen le plus direct
pour apprécier et suivre l'altération d'une huile .
L'acidile d'une huile neuve est trés fzible en service .Elle est
de J'erdre de (0.02 a0.03) mg KOH par grauwse d'huile en service,et
sus premicre otudes d'oxydation elle augmente,et apres un certaln
Lewipu de service elle atteint une valeur ou elle reste constante.
Cuette stabilite s'éxplique par le fait gq'une foils arrivée a ce

slude 1'acidité de 1'huile est absorbée par les dépOts qui précipitent‘QIJ
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| 4. Le coelllicient de dilatation thermigue

[l varie entre 0.7 et 0.8 (U.T.E = C27-101 ),suivant la densiteé

i taEle o ( XTI )

| .4 -« Lu chaleur spécifique /
Vet la chedleur qu'il faut fournir & un gramme d'huile pour élever
letporature de 19C, Elle varie entre 0.4 et 0.5 cal/g/°C o ( XI )

| .. Le coefficient de conductivité thermigue /

[I représente la capacité de 1'hulle u conduire la chaleur .Ce
cuclficient varie entre 0.0003 et0.0004 . C XTI )

1.5 xkOLE D'UNE HUILE ISOLANTE DANS UN TRANSFORMATEUR ELECTRIQUE /

Dans un transformateur électrique l'huile se doit d'assurer
plusieurs fonction qui sont :
~L'lisolation ¢ tout transformateur éxdge

~urn isolement entre spires ,

-un isolement entre couches ou entre bobines ,

-un isoclement entre les enroulements basse tension et la masse ,

-un isolement entre les enroulements basse tension et entre les

enroulements haute tension ,

-un isolement entre les enroulements haute tension et la masse
-L.'accroissement de la rigidité diélectrique,et la diminution des
pertes dielectriques ,

- Le refroidissement du transformateur par circulation autour des

nuyaux et des bobinages en vue d'une évacuation des pertes d'energiegdIV)
-~ Une 1isolation au sens strict ,c'est a dire un ralentissement de
l'uxydation directe de l'isolation solide ,

- Uue resistance a l'incendie ,c'est un pouvoir ld‘éxtinction d'arcs
cleclriques ,dans les chambres de coupure des commutations en charge

¢l des disjoncteurs,

- un pouvolr luoritiant ,pour les matériels renfermant des pieces en

wouvewent ( selecteur de prises ,pompes immergées etc «eo ( I )
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loo DElEloRArIUN DES HUILES EN SERVICE 1/

ki service,les huiles isolantes subissent dec modifications norma~
les dues aux conditions d'utilisation .Par exemple ,dans beaucoup
d'application ,1'huile est en contact avec l'air .Elle est,par congé-
quent,le siége de réactions d'oxydation activées par la température

«t la présence de catalyseurs (cuivre et fer solides,composés métalli—
ques dissous) .
11 en résulte un changement de coloration et la formation de prq-l
dults acides. Le facteur de dissipation diélectrique peut augmenter et,
& un stade d'oxydation avancé,des dépBts peuvent apparaitre .
Dans certaihScas spéciaux ,d'autres modifications des caractéris =
Lt lques de l'huile peuvent refléter une dégradation anormale de certains
autres matériaux utilisés pour la construction du materiel.
Toutes ces modifications peuvent affecter les isolants solides et
liguides ,nuire au bon fonctionnement du matériel électrique,en réduire
la durée d'utilisation et,dans certains cas,augmenter les pertes a

vide. ( 1X )

[.7 LIS CONTAMINANTS D'UNE HUILE ISOLANTE ‘/

Les contaminants d'une huile isolante usagée peuvent se diviser en

truis calegories

| .7.1 Les produlits volatils /

Les contaminants volatils les plus connus dans l'huile isolante en

Lebvd Ce gont:
o/ L'cau : / Cette eau peut provenir de 1'atmosphére éxtérieure ou

des matériaux iso-

( IX )

Elre produite au cours de la dégruaction
lants(papier iscvlant) et des réactions d'oxydation .
b/ Guz dissous :/Dans les conditions de service normal, il se forme

de petdtes quantités de CO et de COg et de tres petites quanti-

tes d'hydrogene et d'hydrocarbures. De grandes quantités de gaz,

non atmosphérique j;dissous peuvent €tre l'indication de défaut

Halssant dans le matériel . ( IX )
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¢f Hydroucarbures legers /%es hydrocarbures légers sont formés au

cours de la dégradation de l'huile sous l'influence de la tempe -
rature ou de contraintes électriques . La présence d'une cer = -

lulne quantité de ces hydrocarbures peut 8tre l'indication d‘un

defaut neissant. la présence de certains produits de dégradation

hydrocarbonés légers peut 8tre décelée par la mesure du point

d'écleir de l'huile . (IX)

[.7.” Les produits solubles dans l'huile /

|ls comprennent toute la famille des corps formés par oxydatiomn ,
I prodults reactifs aux acides et non acides,les résines et les

atplial Lew o

l./.% Les prodults insolubles dans 1'huile_//

Tls peuvent provenir de l'oxydation de l'huile ,de la dégradation
du pupier isolant (carbone) ,des usures mécaniqueg (métal ,oxydesmetalli

Luee ),et de llair ambiant (poussieres etc..) ( 1%.)

|.& INFLLKNCE DES PRODUITS DE POLLUTION DANS L'HUILE ISOLANTE /

lLa présence des différents produits de pollution (les dépdtis,l'eauns
purticulessolides ,et poussieres ) dans l'huile isolante ont une action
Lefaste sur le rBle que doit jouer l'huile isolante dans un transforma~
teur |
I.8.1 Les dépﬁts//

Ce sont les produits de l'oxydation 1leur présence est nuisible.

kn service ,ils sont entrainés par l'huile en circulant,et fini-
Lsent par se déposer sur les parols des can auX de circulation de l'huile
ot sur les conducteurs .Vu leur conductibilité thermique trés faible,
ils relentissent les échanges thermiques entre l'huile et les différents
organes a refroidir,en provoquant en ceeg points des échauffements éxa-

;'_';cl‘t:—.;; ® (13’)
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Lu présence d'eau quelleque soit son origine est néfaste a
plusieurs égards o
- Elle favorise des réactionsd'oxydations donc elle peut jouer un
r8le catalyseur g
- Elle influe défavorablement sur les caractéristiques de l'huile
telles que :
-La rigidité electrique ,
-Le facteur de dissipation diélectrique ,

-la résistivité . (%)

1.8.%5 Les particules solides et noussiéres//

Lz présence de tels polluants dans l'huile est indésirable a
plusieurs egards .
- Ils jouent un r8le catalytique dans les réactions d'oxydations’
~les poussiéres et les fibres,vu leur légereté(faible densitie )J
ne se décantent pas, et sous 1'éffet du champs électrostatique,
ils se polarisent et forment des chaines conductrices .

—Ces polluants diminuent la rigidite electrique et la résistivite
de l'huile (%)

| .%., Les produtits polaires//

X solluants influent particuliércment sur les pertes diélectri-

(e

(tg®)et dans une moindre mésurujaur la résistivitée . (%)

et
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\ CHAPITRE II /

La kel LNERATION DES HUILES MINERALES ISOLANTES US_PL(EEES

. 1

B Sl LOCE55US GENERAL DE LA REGENERATION /

La régénération des huiles minérales isclantes, représente la
Luule solution du probléme des huiles usagées, et cela consiste a
['elimination des différents contaminants solubles et insolubles
dans 1'hulle, par des traitements chimiques et physiques pour ang=

liurer la qualité de cette l'huile, afin quelle soit réutilisable .

1i.c LBS PROCEDES DE REGENERATION /

Les prétraitements de l'huile sont causes de la diversité des
procédés de régémération. Ces derniers sont nombreux, ils se diffé-
reacient les uns des autres par la nature des moyems mis en oeuvre
pour assurer l'élimination des impuretés nous pouvons citer quel-
ques procédesd

-procédé acide-terre,,

-procédé MATTHYS GARAP,

-procédé 1.,F.P,

-procédé B.E.R.C( Boutlesville Energy Réscarch Center )
-procédé PROP( Phillips Petroleum Company )

-procédé K.T.I( Kinétic Technology Imcorporation )

Dans le cadre de notre projet, nous avons choisi le procédé

acide-terre comme procédé de régénération des huiles usagées, et
ce a cause des raisons éxplicitées dans le paragraphe concernant

le procédé acide=-terre. (X )



e

11.2.1 Procede acide-terre‘/

D:ns ce procédé, on réalise 1l'élimination des contaminants
«u woyen d'une précipitation acide. Ce traitement acide conduisant
4 la floculation des suspensions carbonées et a la sulfonatioa des
produits oxydés, s'opére a une température de l'ordre de 15 .4 30°C;
L'huile et | & 5% environ en volume d'acide sulfurique a 98% sont
mélangés dans un bac de décantatiom a fond conique. Les boues acides
;ui en ré¢sultent sont précipitées dans le fond du bac et l'huile
cpurce fait ensuite l'objet dlautres traitements..

iprés le traitement a l'acide, l'huile contient encore des
acldes de differentes so&tes, en particulier sulfoniques, ainsi que
Jdu putites particules d'acide sulfurigue.

Lu neutralisation 4 pour but ce les transformer en sels. La
booe lu plus souvent utilisée pour la neutralisationm est la chaux

ralson de 1% environ en poids ou de ia soude .

Cette neutralisation est suivie d'un traitement dit de finition
dons lequel 1'azrgile a grande surface spécifique est utilisge .

Ce prucedé a g¢té résumé dans le gchéma N°1 .

Ce procédé est le plus ancien et le plus employé de par le
toade. Clest en fait celui qui posseéde le plus de références indus=
Lrivilues.

Récoument, 11 a bénéricié dlaméliorations sensibles qui le
wdernisent considérablement( centrifugation ). Celles-ci tendent
o Jdlwinuer les yuantités d'acide et de terre employé, donc par con-
cequent a augmenter les rendements en huile, et ce malgrée les quan~

tites de pluu en plus importantes de dopes. ( x)
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\PROCEDE DE REGENERATION ACIDE-FERRE , (X )

——PBoues acides

' Précipitation
i, Juzfa%ts,fé I—— acide
Décantation
' -Neutralisation
Chaux + .
argile -Finition

Séparation

boues

—P huileuses

Séchage

'

Huile regénérée




1.0 Procédé MATTHYS GARAP / (X)

Ce procede ect une variante du procédé acide, mais il combine
|+ ulstillation & la précipitation acide, en vue d'une part de per-
Lottre le traitement continu des huiles et d'autre part, de diminuer
conoldercaulement le volume des boues.
| o Lrallements acides étant pratiques sur les fractions distillées,
‘el luvorise non seulehent 1'ajustement des volumes de ltacide sul-
Jurliue mals aussl leur diminution du fzit gu'une grande partie des
cunboainants est trouvée dans le résidu de distillation.

les ctapes du procédé sont ¢

—decantation(déchets solides),
~Deshydratation éclair (eau ),
~Uistillation fractionnée,
-Ac¢idification,

-scparation des boues acidas,
-Adsorption sur argile,

-Séparation des boues huileuses,

-Huiles de basee.

ll...;_).- §l’f0uédé I.I‘“.P_/ (x)

I'institut Frangais du pétrale a wis au poiut un praocédé dans
lequel le pretraitement de précipitation est réalisé au moyen du
prapane.

C'est un procédé sélectif qui présente un rendement élevé., Il
néiceéssite cependant, un prétraitement complémentaire a 1l'acide, lui
Leme suivi du traitement conventionnel a l'argile. La aussi les
.uantités d'acide sont considérablement réduites.

Ce procédé est exploiteé :

—en ITALIE: 35000 Tonnes/an; depuis une dizaine d'années,

-en YOUGOSLAVIE : 20000 Tonnes/«n; depuls deux ans .
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flus rocosnctt, 1'I.F,P a déwloppé un nouveau procédé qui consiste
en ulilisation de 1'ultrafiltration des huiles usées préalablement
dlluces au moyen du pentane.

L'ultrafiltration est réalisée au travers de membranes organiques.
Procéssus du procédé I.F.P (voir schéma N°II )
avantagess
-bonne qualité d'huile,
-volume d'acide optimisé.
luconvénients @
-important volume de propane,

-température et pression, complexité et procédé discontinu..

Schéma N° 1T \ PROCEDE I.F.P /
& Décantation
Dgshydratation
l Pentane Dilutian
Erapang Précipitation l_
¥
Récupération Ultrafiltration

Propane( Q3H5 )

Distillation
L 4
l .clde F Finition
Finition
id t‘gile

I Huiles de hase K
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Ui, 4 rrucede Boeo.R.C (Boutlesville Energy Réscarch Center) / (X)

Celte tecnnique de précipitation fait appel a l'utilisation de

Lulvanls tul provoquent la coagulation des différentes suspensions

contenues dans L'huile usée..
lLes étapes de ce pracédé sont

-béshydratation,

~Traitement aux solvants ( alcool + acgtone ),

-Séparation ( Boue ),

-Kécupération des solvants,

-Distillation sous vide,

-Hydrofinishing,

-Huiles de base.
L'uvantage de ce procédé est de fournir des boues ueutres dont 1t'eli-
wination ue pcse pas de probléme particulier pour l'environnement et
le rendement varie de 75 a 85¢% .

Ltinconvénient: grande consommation d'énergie pour le prétraitement.

11.2.5 Procédé PROP ( Philips Petroleum Company ) / (X)

C'est a chaud, entre 150 et 200°C et sous préssion de 25 Kg/cma,

Lue l'élimination des contaminants est réazlisée dans ce procédé et ce,
au moyea d'une solution agueuse de sels d'ammonium.. Leur rendement est
de 79 a yu% .
La deshydratetion de l'huile est réalisée aprés la précipitation..
Ce prucéde presente un double avantage @
-1l e¢st en accord avec les principes de la protection de 1l'environ~

pumenl,

-11 eol mouine uvngreux que le procédé B.E.R.C du fait que les s0l~-

vunbls he sout pus utilises .

Cependont, 1l présente deux incoavénients




o

~Celul de necéssiter un double traitement de finition,
/

-t ne pouvoir tacilement etre intégisé dans une usine de traite-
menl exlibante,

| : 3 - - 1 - ~ L3
l'our les traitements de! finitions, c¢e procédé utilise l'ar-

Lile cumme adsorbant et puis un traitememt a 1'hydrogene .

Slaitle b

Procédé KoT.I ( Kinetic Technology Incorporation. )/ ( X)

Ce procédé utilise un évaporateur sous vide & couche mince,
e wul permet de limiter comsidgrablement les contraintes ther-
wlques que subit 1'huile pendant la distillation et ce, qui par
.illeurs, semble résoudre le probleme des mousses.
Ce procédé comprend principalement les séjuences suivaptes:
- ssechement atmosphérigue pour l'enlevement de l'eau et gaso-
line,
-Stripper sous vide pour la production du gas-o0il,
-Distillation sous vide pour la r¢cupération deé huiles luhri—*
fiantes,
-Hydrofinishing des distillats lubrifiants.

L'avantage majeur est que ce procgdé fait intervenir seule-
ment 1l'hydrogéne coume agent chimique de trazitement, donc pes de
orokléme de pollution due & la disparition des Boues acldes ou
caustiques et la contamination de la terre par lthuile .

Avantages @ Inconvénients
~-Rendement de 75 a 80« , -Faible préssion ,

-Sous produits peu polluants . -Investissements importants
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1.4 ACLIOUN Ui L'ACIDE SULFURIQUE SUR LES CONSTITUANTS DE L'HUILE/ Q')

[1.%.1 Sur les hydrocarbures paraffiniques /

L'action de 1'acide sulfurique surles hydrocarbures paraffiniques
it Lres souvent modérée afroid surtout pour les termes les plus
lepers de lu série .Cette action crolt pour devenir tres importante
avec production d'acide sulfonigues et disulfoniques et dégagement
de ClUget SO .Elle augmente avec la concentration de l'acide,la tempéﬂ

rature,la masse moléculaire.

11.%.2 Sur les hydrocarbures naphténiques /

L'action de 1l'acide sulfurique sur les naphténiquesest la suivante:

a/ les homologues inférieurs sont dissous rapidement dans l'acide
concentré ,la molécule subit alors une modificatlion avec hydrolyse et
production d'alcools aliphatiques .
L/ les homologues supérieurs ne sont pas attagués par l'acide sulfuri-
(ue peu concentré a température ordinaire. Par contre l'acide fumant

les attague et provoque une aéshydrogénation quelques fois avec produc-—

tion de noyaux aromatiques e

11.%.5% sur les hydrocarbures aromatigues /’

La réactivité a l'acide des différents hydrocarbures aromatiques

varic considérablement d'un composé & 1'autre .Le benzéme ,les dérivés
disubstitués en para,et les dérivés tétra substitués ne sont attaqués
Luu trés lentement par l'acide a95% alors que le toluéne et les autres
humologues sont rapidement sul fonés .

I1.%.4 Sur les non saturés (oléfines) /

L orsque les oléfines sount trzitéesa l'acide sulfurique , il se pqow

Jult des polymérisations ainsi aue la formation d'alcools secondaires
¢l tertlad res, d'ésters monosul foniques et sulfuriques neutres .

Peu ue soudrons sont formés par le truitement d'une oléfine pure a

| 'ocide sultouique concentre a 15°¢C
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Ce sout principalement les produits de réaction qui sont enlevés :

de l'hulle,madls quelques =uns,tels que les dipolym@res , Les alcools

;up;ricurb et les sulfates aliphatiques se dissolvent dans le distillat
raffiné A la redistillation les sulfonates aliphatiques se décompo-—

et en alcools , hydrocarbures instables, et sont la cause de la for-

mation de gomme et de la perte de couleur etc .,,Les €sters ne sont pas
cinleves par lavage & la soude car i1ls sont insolubles en milieu alcalim,

mais 1ls se décomposent 1 orsqu” ils sont chauffés au dessus de 140°ce

11.%5.5 Sur les résines et les asphaltes : Vi

Les matériaux asphaltiques contenus dans les distillats de pétrole
conliennent principalement des résines et des asphalténes et aussi des
carbencs ,carboldes ainsi que des traces d'acides asphaltogéniques .

Tous ces composés contiennent de l'oxygene en petite quantite 1.5
40 b vt souvent beaucoup de soufre ,leur poids moléculaire est élevé
ain.l que le point d®ébullition qui dépasse 400°c sous vide en presence
de Vapeur dleau .

LLeis asphaltes sont résponsables de la couleur noirétre des distillaﬁ59

Plusicurs theories ont été avancées pour éxpliquer la precipitatiom
doo acphioltes par 1'acide.Celles-ci peuvent se classer en deux grou-
pus ibes physiques et les chimiques . Certains auteurs prétendent que
Vucide aplt comme sulvant ,d'autres prétendent qu'il ya floculation /s
le: revlnes ou asphalténes mous sont solubles dans 1l'éther ,1'alcopk-
¢thylique, leur indice d'iode est ¢levé et 1ls contiennent des cons-
LLluanle suponitiables. L'acide sulfurique les transforme en asphalténes..
Les asphial tenes ou asphaltes durs sont moins riches en hydrogene
leo precodcite,sont solubles dans les aromatiques o Les asphalténes

Feagdnuent avec l'acide sul furique pour donner des dérivés de 1l'oxomium
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11.%5.6 Sur les composés oxygénés et azotés: /
On rencontre une grande varieté de composés dans les pétroles

Liuls ot dene les huiles qu'on en tire . On trouve des acides paphténi -
ques et les phéncls qui sont les plus souvent présents . L'acide

sul furique n'enleve qu'incOmplEtement les acides naphteéniques . Clest
cu general, une dissolution qui se produit de mBme que pour les

phenols .
Les compusés azotés sont détruits a la distillation ‘et donnent
Gei substances ayant les caractéristiques de la pyridine ou de la

quinolelne, qui sont aisément éliminés par l'acide sulfurique .

-

ACTIUN D L'ACIDE SULFURIQUE SUR LES CARACTERISTIQUES DE L'HUILE /

I11.4.1 Sur la couleur 3 / (V)
L. couleur foncée des huiles est attribuée aux differentes

Lpuretes de nature oxydee ,les asphaltes ,les résines et les acides -
L¢ changement de couleur qui en résulte a été imputé par certains
wulour: aux substances instables formant des resines.

11.4 .2 Sur llodeur :

4 couleur des huiles est attribuéeaux composés du soufre princi=-

. . P /
p ulement aux mercaptans, aux composes nitrogénés et aux acides naphte.
(lgue « Pratiquement le traitement acide élimine partiellement ou
Lolad cnient ces composés, et 1'odeur est généralement tres attenuée,

slnul elimlnee .

l1.4.% Sur la teneur en soufre:@/

Les, composés du soufre sont attaqués par l'acide concentre et

futont . La diminution dépend généralement de la nature des constitu=-

auts . lLes vitesses de réaction different , en éffet ,avec leurs

cumpositions chimiques et cont influencées d'autre part par les

conciticns de concentration et de température .
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11.4.4 Sur le poids spécifique: :j/

L'élimination des constituants asphaltiques, aromatiques et non
cuturée occasionne une diminution du poids specifique o

Dengs les conditions normales de traitement,l'acide laisse intact
Lles paraffiniques et les naphténiques . A égalitede point d'ébullitiom
les premiers sont légérs ,les seconds denses .La densité& finale sera |
donc influencée par la proportion de ces deux constituants dans lt'huile
truitee .

11.4.5 Sur la viscosité : /

7,

Les asphaltes, les aromatiques ,les naphteniques sont ,2 égalite
de polnt d'ébulition ,beaucoup plus visqueux que les paraffiniques .
Le trodtoment acide fait chuter la viscosité de l'huile treitee ,

[|.4,.0 sur le point de congélation : /

.4 solidification d'une huile est le fait soit de l'augmentation
e la viscosité qui devient infinie sous l'éffet du refroidissement,

1l ue la cristuzllisation des paraffines .Dans ce dernier cas le

puinl de congelation est fonction de la concentration en paraffines.

Il .4.7 Sur 1'indice de viscosite 3 S/

Le tradtement acide & une action variable sur l'indice de visco-
site qul depend &isenticllement de la nature et des proportions des

hydivecarbures ol 1)1'{;5ch8 o

e eftet, l'acide sulfurique épargne les paraffiniques et les
g litend ques, les premiers par définition ont un indice voisin de
100, tundis-que l'indice des seconds approche de O . Par contre, les
aromatlques,non saturés et les asphaltiques que 1'acide élimine ont
des indices nettement négatifs.le traitement acide poussé améliore

tres scehuiblement cette caractéristique .
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Il.448 Sur le carbone conradson : /

bar solubilisant les asphaltes,en polymérisant et en sulfonant les
ol saturés et les aromatiques,l'acide provoque sur les huiles résidu-
¢lles une chute rapide du carbone conradson.Foute fois ,la courbe
ue réduction en fonction du % d'acide s'incurve rapidement et devient

asymptotique & un % de résidu limité dépendant de la nature de l'huile.

11.4.9 Sur la resistance a l'oxydation : /

Au stockage prolongé ou a l'usage,certaines huiles fortement

roflinées se détériorent .Elles foncent,donnent des dép8ts de goude

rous et deviennent acides .IL est fréquent que les huiles moins
raffinées soient plus stables . Onconstate que l'addition de petites
quantités de distillat brut a une huile urraffinee était suffisante
pour luil redunner une stabilité convenable .

51 l'on étudie les variations des caractéristiques de stabilité
des hulles en fonction du raffinage al'acide,on constate tout d'abord,
e amelioration suivie ensuite d'une diminution trés rapide lorsque
1'on emploie un éxces d'acide oA ce maximum de stabilité correspond

. . . ’ ~ -
u pourcentage d'acide optimum qu'on a inteéret a ne pas depasser .

[1.4.10 Sur le point de feu : /

ou constate une amélioration du point de feu surtout pour les

b .
luiles visqueuses d'ou la viscosite chute beaucoup au raffinage .

11.9 aCl1ON DES TERRES SUR LES CARACTERISTIQUES DE L'HUILE ._// (vI)

L1.9.)1 Sur la couleur & /

lu decoloration de l'huile au cours du traitement a la terre est
le phenovmeéue vivible « Les substances colorées tels que

- les asphaltes ,

~-les resliues ,

- leu produlits d'oxydation ,

~loen non sutures ,

- ley arvmatigueg et autree |




Seai o
cu solution dans l'huile,sont plus ou moins éliminées par la terre
wlors que les paraffiniques ,cycloparaffinigues et naphténiques,
veneralement incolores ,ne le sont pas.

I1 faut remarquer que certains hydrocarbures & caractére fortement

aromatique composés de noyaux aromatiques soudéspar des chaines
puaraflfiniques,ont une couleur propre .Certains sont jaunes ,oranges,
roeuge,marron,etc .,

I1Ls conférent & l'huile une certaine cculeur (jaune p8le,rouge, ekc..)
qu'il n'est pas possible d'éliminer économiquement par traitement a
la terre .Le traitement & l'acide sulfurique est alors nécéssaire .

ITs5e2 Sur 1taclditdis 7

Les acides organiques , acides naphténiques sont d'autant mieux
udsorbés que leur masse moléculaire est élevée ,mais l'adsorption n'est
Jamals tutule ,ausel le traitement a la terre réduit seulement
I'.cidite organique des huiles minérales .

Aprés le treitement a l'acide sulfurique et neutralisation a la
coude ,on obtient des huiles généralement neutres,voire m2me alcalinest

foutefois ,elles contiennent encore des sulfonates ou naphténates
de ooude oEn presence de terre activéqa pH acide,ces sulfonaphténates
cont deplaces el les acides sulfoniques ou naphténiques remis en
liberté o Cette reuction est dlailleurs favorisée par laiprésence
d'lhuwidile .On conustate donc une légére rcmontée de l'indice d'acide ,
fonclion d'uilleurs de 1'éfficacité de la neutralisation et de la dé-
cintalion JPur traitements consécutifs a la terre naturelle, on réeduit

Cexl Le el e o

1. %<9 SUR La stablilite & ./

A l'usage et au stockage prolongé, les huiles isolantes évoluent,

Leur couleur devient plus foncée, leur teneur en matériaux asphal-

Liques et résineux augmente . Leur acidité crolt yleur tension

Inberfaciale avee 1l'eau dinminue o



28—
lL'oujectif principal du raffinage sera de stabiliser l'huile, de la
rendre stable au stockage prolongé aingl qu'a l'usage . Cette
cvolution est dfle a la transformation de certains hydrocarbures
iustables,riche en lialsons non saturécs,ou en anneaux aromatiques,
qui se polymérisent et s'oxydent sous l'action simultanée des
facteurs suivants @

- tcuwpérature y

- oxygene de l'air ,

- temps ,plusieurs années pour les huiles isolantes,

- effet catalyseur des matériaux avec lesquels 1'huile est en

contact avec ) le fer,le cuivre et leurs oxydes .

vour l'obtention de la stabilité on pourra opérer 4 basse temperature
pour les huiles tres ruffinées comme les huiles blanches ,téchniques
¢l phles,et a temperature élevée pour les huiles qui auront en
LLrvice a resister &4 des températures élevées: huiles moteur ,huiles
1oulantles

Il.5., Sur autres caractéristique : /

La densité ,la viscosité,la teneur en soufre, le carbone conradsay

¢ pulnl de congelation sont plus ou moins affectés par le traitement

i‘, la terre o
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CHAPITRE I

DEI ERMINATION DES CARACTERISTIQUES PHYSICO-CHIMIQUES ET

ELECTRIQUES DE L'HUILE ISOLANTE USAGEE

1

[-i NATURE ET ORIGINE DE L'HUILE USAGLE

Nous avons ramené l'huile isolante usagée de l'unité de régéné=—
ration d'El-HAMMA( ilger ). Cette unité regoit ces huiles qui pro—
viennent des différents tramsformateurs et stations électriques

implantés a travers le térritaire mationale

-2 ETUDE PIYSICO-CHIMEIUE EP ELECTRTRUE DE L'HUILE USAGEE BRUTE

a/ Caructéristijues principales /

Une nulle usagée Ou Deuwe est generalement caractérisée par
un certain nombre d'amnalyses de type courant comme celles représen-
tees dans le tableau NP3 ., Pour juger de l'éfficacité de tel ou tel
procédé de régémération, on fait appel a ces analyses.

Ces dernieres sont éffectuées tout d'abord sur l'huile usagée
Juis sur 1'huile régénérée selom le procéssus choisi( procédé Acide=
~lerre ). Les résultats ohtenus sont alors comparés & ceux d'une
hulle de méme type mais neuve. Voila pourquoi, dans ce qui suit
nous doonons aussl les caractéristiques principales d'ume huile
isolunte neuve. Les différences entre l'huile usagée et l'huile
nesuve apparaitront alors dans les tableaux suivants.

Tuablesu N°4 Caractéristigues principales de l'huile isclante

usagée., Avant tout traitement.

Tubleau N° 4 Caractéristiques principales d'une huile minérale

isclante neuve de type non inhihéoret,Qg.claSSB II.
11 est a noter que l'huile neuve provient de 1'ENEL complexe MEI
d'AZAZGA. Cette 1'huile était stockée dans des fits étanches .Ces
derniers la protégeaient de l%air et de la lumiére. De cette maniére,
on évitailt a 1l'huile de se dégrader et de s'humidifier.



tableau n°
VALEURSCARACTERISTIQUSDI; HULl, 5 MINERALE ISOLANTE USAGEE
PROPRIETES VALEURS NORMES

VISCOSITE CINEMATIQUE(c ST)a ASTM D 445

20°C 32.5

500C 10.5

100°C e
DENSITE &20°C: 0.8755 ASTM 1288
POINT D' ECLAIR ©€ 168 ASTM D 92
POINT DE FEU oC EN V.0 177 ASTM D 92
POINT D’ECOULEMENT °C -38 ASTM 97
TENEUR EN EAU % 0.002 ASTM D 95
TENEUR EN SEDIMENT % 0.2 ASTM D 473
RESIDU CONRADON % 0.3 ASTM D 189
TENSION INTERFACIALE N/m 259 0.0424 IS0 6395
COULEUR 4.5 ASTM D 1500
INDICE D’ ACIDE mgKOH/g(huile) 0.125% ASTM D 974
POINT D’ANILINE °C 84 ASTM D 611
TENSION DE CLAQUAGE(KV) 18 NF C 27 _101 UTE
RIGIDITE DIELEETRIQUE (kv/cm) 85 NF C 27 _101 UTE
FACTEUR DE DISSIPATION DIELECTRIQUE E
tge 490°C 40-60 HZ 0.0960 NF C 27 _210 VDE
CAPACITE (PP 134 NF C 27 _210 VDE
CAONSTANTE DIELECTRIQUE En 2.2% PAR CALCUL
INDICE DE VISCOSITE ?5 AST¥ D 2270
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tableau n° L

VALEUR: S CARACTERISTIQUES DE L'HUILE MINERALE ISOLANTE NEUVE

PROPRIETES VALEURS NORMES
VISCOSITE CINEMATIQUE (cST) a ASTM D 445
- 20°C, 20.5
50°C a5
1000C 274

DENSITE 420°C: 0.8663 ASTM 1298
POINT D’ECLAIR °C 153 ASTM D G2
POINT DE FEU °C EN V.0 164 ASTM D 92
POINT D’ECOULEMENT °C -4 1 ASTM 97
TE-NEUR EN EAU % e ASTM D 95
TE-NEUR EN SEDIMENT% nulle ASTM D 473
RESIDU CONRADSON % i nul ASTM D 189
TENSION INTERFACIALE (N/m) & 25°C 0.0438 IS0 6395

COULEUR 1e5 ASTM D 1500
INDICE D’ACIDE mg KOH/g(huile) 0.022 ASTM D 9724

POINT D‘ANILINE °C 80 ASTM D 611
TENSION DE CLAQUAGE (KV) > 60 NF C 27 -101 UTE
RIGIDITE DIELECTRIQUE (kv/cm) > 270 NF C 27 -101 UTE
FACTEUR DE.DISSIPATION DI ELECTRIQUE

tgs a4 90°C L40-60 HZ 0.0048 NF C 27 =210 VDE
CAPACITE (Pr) 124 .45 NF C 27 =210 VDE
CONSTANTE DIELECTRIQUE Ewx 2.07 PAR CALCUL
INDICE DE VISCOSITE 90 ASTM D 2270
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tableau/nP 5

SPéCIFICATIUN POUR HUILESMINERALES ISOLANTES NON INHIBEES ( XIII)

PROPRIETES

CLASSE I #

CLASSE II

VISCOSITE CINEMATIQUE(cST) 3
_‘]’5oc
20°C
50°C

DENSITE a 20°C

POINT D’ECLAIR °C

POINT DE FEU EN V.0 °C

POINT D‘ECOULEMENT °C

TENSION INTERFACIALE N/ma 259

INDICE D’ACIDE mgKOH/g(huile)

SOUFRE CORROSIF

TENEUR EN EAU (Huile traitéd

additifs antioxydants

STABILITE A LOXYDATION:
-INDICE D’ACIDE mgKOH/g(huile
-DEPOT % EN MASSE
TENSION DE CLAQUAGE (KV)
-HUILE NON TRAITEE
~HUTLE TRAITEE

FACTEUR DE DISSIPATION
DIELECTRIQUEa 90°C 40-60 HZ

=

< =30

2 0.04

< 0.03
Non corrosif
nulle

non décélable

non
o o
L ] .
-
o o

> 20
2 ‘50

< 0.005

2 0.04

< 0.03
Non corrosif
nulle

non décélabl%

< C.40
< 0.10

2z 30
> 50

£ 0.005

ISO 3675
2719
2719
3016

6395

IS0
IS0
IS0
IS0

5662

NEF C27-101

NF C26_230




Les résultata obtenus poui?l'huile usagée doivent etre conparﬁi.'
avec ceux de 1l'huile neuve. On pourra ainsi voir sur quel paramétre om
doit influer ou plus éxactement se baser pour évaluer le pracedé
choisi.

b/ Analyse de la charge( huile isolante usagée )brute //’

~densité a 20°C d=0.8755
~indice de réfractiom a 20°C xﬁf;].h&}l
-point d'Aniline PA=84°C
Masse( g ) %, Ly %C?
N 774 9.69 24 .25 66.06

1-% LA DISTILLATION FRACTI ONNEE( NORME A.S.T;H D2892 )‘//

Cette diatlllaﬁion a été éf:ectuée sur deux états de l'huile usagée
en notre posséssion.
_Premier état: hulle isolante usagée brute sans passage a la terre
 deuxieme états huile isolante usagée ayant préalablement subie um
contact avec 30g de mentonite de granulométrie
500me < #<\nm, sechés & 105 = 110°C,, pendant. 30minutes
sous une température de 60°C,
Les conditions opératoires choisies pour ces deux distillations
fractionnées sont les sulvants:
~Volume de la charge( huile isolante usagée ) :300ml
-Domaine de température :140 = 384°C pour la distillationm I
110 = 372°C pour la distillation. II
Le nombre de fractions obtenues ast.égai a 8 et cela pour chacune
des deux distillations.
La distillatiom fractionnée permet de séparer les différents
hydrocarbures em fonction de leur température d'ébullition,,

On utilise une colonne de distillation en discontinu, qui compread

notamment;




-Un wouilleur équipé d'um chauffage électrique,

-Une colonne & garnissage munie d'un systeme de rechauffage
pour compenser les pertes thermiques,
-Un condenseur,
-Un systeme de reflux.
Le distillat qu'on recueille est a 1l'état liquide; une telle
distillation est appelée T.B.P( True Boiling Poimt ). (schéma n°® 3 )
Il est & noter, que cette distillatiom fractionnée s'est ini-
tialement avérée trés difficile a réaliser,

En éffet, lors des cing éssais, les vapeurs n'atteignaient pas
le condenseur et ce, malgré latempérature élewée( T>200°C ).

Oz ne recueillait donc aucune goutte dans le Ballon de recette.

Pour palier ce probléme, on a calorifugé le Ballon oy se trou-
vait la charge et la partie supérieure de la colonne & garnissage.

C'est ainsi que nous avons pu alors pracéder aux deux distilla-
tions fractionnées.

Les wvaleurs du pourcentage wolumique, de la densité, de l'indice
de réfraction et du point d'aniline pour les différentes fractioms
obtenues sont regroupés sur les tableaux suivants.

Publeau N°6 : Analyse des fractioms obtenues aprés distillation

fractionnée de 1l'huile isolante usagée brute( pre-—
mier état de l'huile usagée ).

Tauwleau N9 : Analyse des fractioms obtenues aprés distillation

fractionnée de l'huile isolante usagée ayant préala=
Blement subieun contact avec une bentonite( den~

xiéme état de 1l'huile usagée ).

I-!, DEIEKRMINATION DE LA TENDANCE DE CHACUNE DES FRACTIONS OBTENUES‘/

La masse moléculaire de chacune des fractioms est déterminée
par la formule de ROBERT.
M=1705.450°G + 792.93d°) + L.553PA - 3287 (XVII)

Les compositions en paraffines( Cp) ,aromatiques( CA) et
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DISTILLATION N° I (DE LA CHARGE BRUTE )

tableau n° 6

FRﬁgT ]DGMAINE DE TEMPERATURE| % VOL d n PA °C
i 140 - 296 10.5 0.8483 1.4701 75.5
i) 296 - 316 7 0.8575 1.4736 78.5
II1 316 - 330 1.2 0.8620 1.4763 80.5
IV 330 - 344 12.5 0.8696 1.4794 82.5
v 344 - 356 15.7 0.8728 1.4815 8545

/T VI 356 =362 167 0.8746 1.4828 86.5
VII 362 =372 14.7 0.8778 1.4851 88
VIII 372 =384 65 0.8790 1.4859 89

RESIDU 28 6 0.9077 1.4983 . 90.5

PERTE el

DISTILLATION N°II (APRES PASSAGE A LA TERRE) ‘tableau n° 7

~ FRACT

Ne DOMAINE DE TEMPERATURE % VOL d n PA °C
i 110 - 284 52 0.8428 1.4628 7?7
II 284 - 308 il 0.8548 144739 79
111 308 - 320 8.9 0.8595 | 1.4764 81
IV 5207 =328 6.9 0.8610 1.4791 83.5
v 338 =350 20 0.8707 1.4816 84.5
VI 350 - 362 14.8 0.8719 1.4824 85.5
VII 362 - 367 11.5 0.8743 1.4838 87
VITI 367 - 372 8.7 0.8749 14841 ' 88.5

RESIDU 372 12.6 0.9084 1.4997 93

PERTE 0.03
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en naphténigue( CN ) sont obtenues par l'application des formules
linéalres ci-dessOus.
e 20 .20 -

% C,=1039.4ng = 470.4d, "~ 0.315PA = 1094.5

% Cy= - 1573305+ 8uo,1sdﬁo- 0.4619PA + 1662.2

¢ Cp=100 =( ¥ C, + % Cy ) (XVIiI)

Un complément d'informatiom, sur les tendances de chacuns de

de toutes les fractions obtenues lors des deux distillations frac=~

tionnées eéffectuées, peut etre donné par leur KUOP3

Ty
ek T(°R)
KUD s Spar. (60°F/60°F) AR

Les résultats du calcul des différentes compositions et KUOP

sont consignes sur les tableaux sulivants.

Tableau N°G iDétermination de la composition et du KUOP de cha=-

cune des fractions obtenues aprés distillation
fractionnée de l'huile isolante usagée brute
(premier état de l'huile usagée)

Tableau N°G :Déterminatiom de la composition et du KUOP de cha=-

cune des fractioms obtenues aprés distillation
fractionnée de l'huile isolante usagée ayant pré—
alablement subieun contact avec une bentonite
(deuxiéme état de l'huile usagée)
Si l'on compare toutes ces valeurs de KUOP & celles du tableau Ne10
ci-dessous, on peut alors tirer les conclusilons sulvants:
Les fractions 1 et 2 sont naphténo-paraffiniques, par contre
les fractions 3,4,5,6,7 et 8 sont paraffiniques et ce pour les deux
distillations fractionnées éffectuees..

Pableau N°10 :Tendance des fractions en fonction du KUOP

KUOP Tendance
13 paraffinique
12 naphténo~paraffinique
11 naphténique
10 aromatique (XVII9
be




RESULTATS e
DISTILLATION NoI tableau n°8
e P.M %CA % CN %CP Teb)°C|  Teb)°R| KUOP
Tl I 236.57 10.9 27,1 62 304 1028.7 11.94
I1 263.67 9.26 27.95 62.79 332 1089.1 11499
I1I 280.77 Q.52 26.57 6La11 345 1112.5 12.02
IV 301.19 8.3 27.15 6L .51 362 M 31 12.02
v 316.22 8.07 25.15 66.78 374 1164.7 12.05
VI 329.17 8.26 24.15 67 .59 383 1180.9 12.08
VII 342 .46 8.67 22.53% 68.8 291 1195.3 12.09
VIII 349.33 8.62 21.82 69.56 398 1207.9 12411
RESIDU 398.63 7 « Sl 2575 66.73 430 1265 11.92
(12 )
DISTILLATION N° II tableau n°9
ERACELS piy % CA %CN | % cCP Teb)°C | Teb)°R | KUOP
I 211 14.6 24.9 60.50 278 991.8 11.83
11 264 .1 10.69 25 6L 31 330 1085.4 11.97
TIT 1 281.2 10.45 2lio1 65.45 348 111?.8| 12,07
1V 298 4 11.75 19.90 68 .35 261 17012 12.13
v 314.9 9.50 23,68 66.82 37U 1164.6 12.08
VI 321.8 9e443 22497 67«6 380 11754 12.10
VII 23%2.9 9.28 22.09 68.6% | 388 1182.8 12514
VIII 340.7 8.84 2143 69.73 393 1198.8 12.14
RESIDU L1l o 7.88 22.95 69.1 440 1283.4 11.96

(¥i)
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1-5 ANALYSE Pak CHROMATOGRAPHIE -EN PHASE GAZEUSE( C.P.G ) /

Afiu d'identifier de fagon plus fine, les fractions obtenues
aux diverses coupes pétrolieéres, nous avons fait appel a la chro=-
walographle en phase gazeuse.

Défimition de la C.P.G / (xv)

La chromatographie en phase gazeuse est une méthode de séparation
des composés gazeux ou susceptibles d'étre vaporisés par chauffage
sans decomposition. Elle permet ainsi l'analyse de mélanges éventuelle-
ment trés complexes dont les constituants peuvent différer d'une fa-
gon considérable par leur nature et leur volatilité..

La chromatographie en phase gazeuse appartient a l'ensemble des
techniques chromatographiques dont la chromatographie en phase liquide
& hautes performances et la chromatographie en couche mince sont
d'autres exemples importants..

Leur principes sont tellement semblables que les chromatographies
¢n phase liguide et en phase gazeuse sur colonne peuvent etre assez
largement décrites par des théories communes.

Dans les deux cas, un fluide appelé phase mobile parcourt un tube
appelé colonne, renfermant un granulé poreux éventuellement imprégné
d'un liquide appelé solwvant ou phase liquide stationnaire. A 1l'ins-
tant initial, le mélange & séparer est injecté a l'entrée de la co-—
lonne oy il se dilue dans la phase mobile qui l'entraine a travers
celle-ci.

Si la phase stationnaire a été bien choisie, les constituants du
welange appelés généralement les solutés , sont inégalement retenus
par celle-ci dans la traversée de la colonne. De ce phénoméne appelsé.
rétention il résulte que les constituants du mélange injecté se dé-
placent tous moins vite que la phase mobile et que leurs vitesses de
deplacement sont en outre inégales. Ceci les conduit a sortir de la

colonne les uns aprés les autres au sein de la phase moblle.



- 40 =

Le processus de séparatiom chromatographique, essentiellement
discontinu, consiste donc en la séparation d'un mélanae_complexe di-
lué dans un fluide en une succession de mélanges binaires soluté-
-fluide. Ce processus analytique comduit & une méthode d'analyse au
sens moderne du mot, grace a un analyseur de mélamge binaire appelé
détecteur qui compléte l'installation, Placé a la sortie de la co=-
lonne, il opére selom un principe physique largeument . arbitraire.

Il dirige sur un enregistreur un signal conétant, appelé ligne
de base, en présence du fluide porteur seul et conduit dans le temps
a l'enregistrement d'un pic, au passage de chaque soluté séparé.

Le temps de sortie de chaque pic, le temps de rétemtion, cara-—
cterise qualitativement la substance concernée. L'amplitude de ces
pics, ou encore l'aire limitée par ces pics et la prolomgation de la
ligne de base permet de mesurer la comcentration de chaque soluté
duns le weélange injecté, objectif fomdamental de la chromatographie

moderne.

Daefinitions- Distances et temps de rétention// (xXv)

Les definitioﬁs et les formules données ci-dessous sans démonstra-
tion reposent sur deux hypothéses primcipales: l'obéissance de la
phase gazeuse aux lois des gaz parfaits( hypothése d'idéalité ) 28
proportionnalité des concemtrations du soluté damns les phases liquide
ot pgazeuse( hypothese de linéarité ).

Temps de rétention/ (XV)

La grandeur expérimentale primaire de la chromatographie est le
temps de rétentiom t,. C'est le temps qui s'écoule entre l'injection
du soluté et l'apparition du sommet du pic supposé symétrique.

11 dépends

~du couple soluté-phase stationnaire

-de l'étendue des volumes vides de la colonne

-du débit de gaz

-de la masse de phase liquide stationnaire dans la colonne
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-de la température de la colonne.

11 ¢st indépendant:
~de la quantité de soluté injectée( tant qu'elle est faible )

-de la nature et de l'abondance des autres constituants du

melange

-de¢ la nature du gaz porteur

-de Ba pression,

llbn pratique, beaucoup d'éxpérimentateurs ne prennent pas la peine
de deteruminer directement tR par chronométrage, mais mesurent dp la
distance de rétention qui, sur le papier enregistreur, sépare le top
d'injection et l'abscisse du sommet du pic: .
R

t =——

R \J.‘E

oy utest la vitesse de déroulement du papier.

Methode des indices de KOVATS// (Xv )

L'identification d'un composé d'une série homologue peut etre
realisce facilement puisque l'on a constaté qu'il éxistait une linéarité
eutre le log-du temps de rétention ajusté tp et une propriété croi-
ssant réguliérement dans la série par exemple le nombre d'atomegde
carbone, le point d'ébullition...Sur une phase stationnaire déterminée.

Comme on le remarque sur le diagramme ci-dessous, il suffit d'in-
jecter deux ou trois composés de chaque série pour établir la pente
de la droite et identifier ainsi les autres termes de la série a tempé-

rature fixe. Si la température varie, la pente de la droite variera.

o log(tp)
' akt e
v i
“a?%:{. g “\a.b\o\“
2L
2N
- . - » Nombre de car-—
= 5 4 5 6

bone( C )
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Bar la comnaissance, du tempa de rétention ajusté et une
propriété par éxemple la température d'ébullitiom ou le mombre
d'atomesde carbone(C)e On peut, & l'aide de la méthode ci-dessus,

déterminer a quelle famille um produit injecté appartient.

Les conditions opératoires de la chromatographie en phase
gazeuse
—Chronatographe utilisé: type PYE UNICAM N° 304
-Détecteur 4 ionisation de flamme
~Colonne OV.17 (5o/. melhyl , 57 phenyl. Plocnc ) Lz 15
-Gaz vecteur: Azota(Na); débit: 30ul/mn
-Débit d'hydrogéns(ﬂalz 33ml/mn.
-Débit d'air: 337ml/mn.
Nous avons utilisé un seul mode de fonctionnements:.
-kn programwmation de température.

Elle « été utilisée pour l'analyse de la fraction N°4 issue
de la distillation fractionnée de l'huile isolamte usagée ayant
préalablement subigun contact avec une bentonite( deuxiéme état. de
1'hulle usagée ).

Les comditions opératoires somt:

~lemperature de la chambre d'injection: Ti=200°C
-lTenpérature de la colonnax.Tc?90°C

~lempérature du détecteur: Td=350°c

~Unit time: Smn

~Hate: %°C/mn

-Upper tempeérature: 140°C

~Upper time: 15mn

~Rate: 4°C/mn

-Upper température: 200°C

-Upper time: Smn.
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Cette programmation peut @tre schématisée de la fagon sul-
vante : schéma N°4
s TE
<200

Rnh Lf oc’/"’””'

130

Aool Rate 3%/mn
Jo

50 f

i b : s 1 ) > mn
10 20 30 Lo 50 - o > t

Pour pouvoir faire une idemtification, nous avoms di injecter

duns les mémes conditions des étalons( n-paraffines )ce sont:

La méthode d'identification. utilisée est celle des indices
de KOVATZ .Cette méthode nous a germis de situer les divers
fractions obtenues vis-a-vis des coupes pétroliéres et d'identifier

on méme temps les composés de la fractionn®4 issue de la
distillation fractionmée de 1'huile isolante usagée ayant préala=-

blement subieun contact avec une bentonite( deuxiéme état de 1l'huile

usagéee ). tableau n°11
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Lublcuu uvy/ Fraction n°® 4 issue de la distillation fractionnée
de l'huile isolante usagee ayant prealablement subie

un contact avec une bentonite (deuxiéme état )

éxp theéo

by Log(tp)| T °C composé Typ °C
V.79 -0.102 47 cyclopentane 49.3
0.9 -0.03%6 | 67 CeHyy, 68.7
1.03% 0.012 | 81 Cyclohéxane 81
.29 0.110 102 Ethylcyclopentane 103.4
feties 0U.181 113 Toluene  110.6
¢« 00 0.%01 133 Ethylcyclohexane 132
246 0. 390 143 Phénylacéthylene 143
5350 0.518 157 Méthyle-1 Ethyl-3 cyclo- héxane 155.5
428 0.631 167 Isoamylcyclopentane 169
7 .60 0.880 192 Décahydronapntalene \ 193.3
Y.ty 0.986| 212 Cy ol ' 216.2
14 .02 1.146 | 239 CIBHE 234
S 1.249 256 P1QH50 252
2%5+70 1.409 284 C] GHEE 2875
LB .65 1.687 3530 CI9H40 330

1.6 Influence de la température sur la viscosité de l'huile usagée/

Du fait que la viscosité est considéree comme l'une des principales
propriétés qui caractérisent l'huile ;nous avons vue la nécéssité de
faire une étude de sa variation en fonction de la température ,voir

graphe n°1

Tubleau n° 12 Variation de la viscosité de lthuile minérale /

isolante usagee

™(C) | 20 50 40 50 60 70 80 90 100

v _
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I-¢, CUNCLUSIUN /

Lorsque nous comparons les résultats des analyses des huiles miné=-
rules lsulantes usagées et neuves, nous constatons une élévation de
1 '4c1dité et de la tg$é de 1l'huile usagée par rapport a l'huile nesuve
vl a la norme, Voulir Tableau n°5

Cetlle élevation de l'acidité et de la tgé est die a la présence
duns 1'huile usagée de diwers contaminants.

Nous remarquons aussi une diminution de la rigidité électrique de
I'huile minérale isolante usagée par rapport a4 l*huile minérale iso—
lante neuve et a la norme.

Cette diminution est dile a 1'humidité et a la présence d'impuretés
dans 1'huile minérale isolante usagée.

Aprés avoir tiré ces conclusions, notre travail comsistera a éli-
winer les différents contaminants éxistant dans 1l'huile minérale lco=-
lante usagée afin d'en améliorer les performances physico-chimiques
plus particuliérement électriques (telle-que tgd ) et qui sont les

plus
paramétres lesVimportants pour ume régéncration.



CHAPITRE II

REGENERATION DE L'HUILE ISOLANTE USAGEE

Le procedé de régénération que nous avons choisi est le procéde
4clde_Terreg .+ Ce dernier comporte d'une maniere générale ,les diffe-
rentes phases sulvantes @

-le traitement a la terre,

-le traitement acide?

-la centrifugation,

-la neutralisation

~le traitement a la terrey

- la filtration et le séchage »

11.1 Lk TRAI''EMENT A LA TERRE /

Lo masse adsorbante choisie est de la bentonite issue de la regionm
de S1G .Cette argile provient du gisement aénommé "TALLAIT". Les
renorves. peologiques sont évaluées & l'heure actuelle ,a quelques
b Y/0 H0Y tonnes .

Pour wener & bien cette premiére étepe de la régénération ,nous
Lvono cru bon d'étudier l'influence de certains paramétres(la qualite
e la terre ,la quantité de la terre ,le temps de contact et la tempe~
ralure de contact) sur l'adsorption de l'huile .

ki realite,dans le procédé Acide-Terre ,cette premieére phase qui

| o tradtement & la terre u'éxdste pas .Nous avons cru bon de 1l'y
Lnlrouulre et ce,pour avoir une idée de son influence sur la succéssion

ol aulres phases.

P .1 la bentondlte / (X)

lLu benlonite est une roche tendre friavle ,trés onctueuse au toucher,

Cedite LianehBtlre, orisatre ou légérement teintée de bleu.Cette terre

AV pouvoir gonflant appréciable (54 30 fois son volume initial
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- Structure de la bentonite , (2]

La bentonite est constituée principalement par un minéral argi-
leux appele montmorillonite .Elle est composée de feuillets comp-
lexes a trois couches,séparés par des molécules d'eau .cependant,
la slructure précise éat.peu.connuaa

- Quelques propriétés physico-chimiques de la bentonite /

- l.'hydratation de la bentonite/ (X)

Un distingue deux types d'hydratatiom :
- L'hydratation interne dlle a la pémétration des molécules d'ean
entre les feuillets causant ainsi le gonflement de la

bentonite .

- L'hydratation éxterne ,dite colloidalité,dné.é l'attraction
des wolécules d'eau par la surface éxterne des feuillets
permettant ainsi l'hydratation superficielle des cristaux ,

- |.'étut colloidal dans la bentonite , (Xx)

l.es colloides sont caractérisés en général par la présence d'un
milieu liquide dans lequel se mouvent dans un état d'agitation
des particules en suspension appelées micelles .En se basant sur
la theorie éléctrochimique ,certains auteurs admettent qu'a la
suite de l'ionisation des atomes dans la constitution des argiles,
la micelle se trouve constituée d'un granulé négative,sorte de
macroanion formé d'un noyau argileux entouré d'ions(‘gﬁ)ou ( OH=)
fortement liés aux noyaux autour desquels gravite un nuage d'ions
positifs assurant la neutralité du systéme .

- Les cations échangeables/ (yx)

Le fait que les intervalles entre feuillets soient accéssibles
4 l'eau rend les cations composateurs accéssibles aux échanges
réversibles avec les cations des solutions mises en contact avec
l'argile.la fixation des cations par majorité des sels est liée
L la fois & la taille et a la cherge des lons L'ordre préférentiel

. e
de fixation est le suivaent : B> CayK)y N},') Na .
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L/ Actlivution de la bentonite /

A 1'état brut )La plupart des adsorbants naturels ont des faibles
Cupucltes sorptionnelles .Pour améliorer ces proprietés,on fait subir
aux adsorbants des traltements physiques (chauffage) ou chimiques
{..I\_;j_'\ll_.'—baf;j_il‘ul?') .

La bentonite en notre PugséﬁuiUh & cuble deux types de traitement :

- un traitement chiwique par attaque a l'acide chlorhydrique a

difrerentes concentrations ( 5% , 10% , 15% en masse )y

- uu tradtewent thérmique sous des températures de 110°C , 250°C

el R AR

v, drenaralion de la terre (bentonite)/

L'echantlillon de bentonite a eté désrhydraté jusqu'a poids constant
¢ IL'cluve wouwn une temperature de 105-110°C, Par la suite cette bento=-
nile w o ele predulle sous forme de grains de granulométrie comprise
chibre Yovuw et lum .Cette granulométrie z ¢té choisie dans le seul but

d'vviler opresn illration ,la présence de fines particules dans l'huile,

Cecl wul tres dluportant dans la mesure ou une telle présence
biliwe boaueonp sur les caracteristiques électriques de l'isolant

d/ Apparell d'auctivation acide et mode opératoire‘//

1
- 3 : i) . :
Dans un reacteur de 2000 cm muni d'un refrigerant ; d'un agitateur

Lbarrcau magnetique) et d'un thermométre ( schéma n%) . Ce schéma
represcule l'apparell d'activation acide ),on introduit la bentonite
alniel prepurec et séchee a 105-110°C puis la solution d'acide chlorhy-
drigque o Le mélange est alors chauffé jusqu'a environ 98°C, température
phe d'on melntient constante durant tout le procéssus d'activation

“u moyen d'un beain d'huile . L'agitation a été maintenue pendant toute
La dureé du trailtement pour éviter qu'une attaque locale trop vive ne
detrulse les minéraux argileux . Le temps de contact,initialement fixé

4 o heures, (&1 ) est déterminé & partir de l'instant ou la. température
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|« suwpetislon altteint 98°C environ ,La bentonite activée est parla
Gile Iilblree sur blchner puis lavée avec de l'eau distillée jusqu'a
¢ que la tolalite des anions (C17) introduits par ce traitement acide
wuit  climlunce. un le verifie lors du traitement a l'acide chlorhy_
drlgue par action d'une solution saturée de nitrate d'argent (Aqus_)
~ur le rillral .L'absence de précipité blanc de chlorure d'argent
(4 CL. itndlque l'elimination des ions (¢1") introduits par ce traitement .

fpreo un tel traitement,l'atmosphére ionique de la bentonite est

C1: moudfice et la bentonite obtenue cst sous forme hydrogene .

. tiv.lion thermique/

Nuus avons fait subir & l'échantillon d'argile un traitement
Lhermlque a des températures de 110 , 250 et 275°C .Le temps de

ohiEe o et Viires AN EHeures &

1.’ DETERMINATION DES PARAMETRES OPTIMA D'ADSORPTION /

Fuute d'autres critéres d'évaeluation du passage de l'huile sur la
terre adsorbante, nous avong d nous fier a la densité optique . La

. . k 3 5 . ” - 5
ueneité optique de l'huile usagée est épale a 0.271 4

11.2.1 bftermination du meilleur traitement subi par l'argile/’

Cette étude a été rfalisée par la mise en contact avec l'huile
isolante usagée d%un certain nombre d'échantillons de la wéme bentonite
ayant subiedes activations différentes . Qui sont :

—uctivation avec 5% en masse en (LClZ7%)
—activatiol avec 1C¥% en masce ch(HClET%)
—activation avec 15% en wmasse en(HCLE?%)

—activation sous une température de iCE-110°C,

-uctivation sous une température de 25C°C 4
—activation sous une température de 275°C »

conad tions opératoiregchoisies pour ces six contacts sont:
-quantite de bentonite activée : 10g

-temperature de contact : 80° C
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-Llewps de contact @ 60mn.
-volume d'huile isolante usagée : 100ml
~agltation continue .

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau nf 12

tableau n° 12 détermination des conditionsoptimales
d'activapiun de la bentonite de SIG

peacll s densité optique de 1'huile
aprés passage sur la pentonite
type de traitement activee
traitement avec HCl 5% 0.153
traltement avec HClL 10% 0.162
Lrral tement avec HCL 15% 0.178
Lrultewent sous une température de 0.170
1510P0

Lrad Lement sous une température de 0.178

250° C
rrad Lemenlt sous une Leuzpérature ae 0.220

2026

Goncluslion

D'aprés les résultats donnés dans le tableau. ci-dessus, Rous cona—
tatoms que pour une bemtonite actiwée & 5% em acide(. HCL 37% ),

nous obtlemons une meilleure demnsité optique.-
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[l..'..' belermination de la quantité de tcrreg/

N.u. avons étudié la quantité de ventonite activée avec 5% en

dlere decolore mieux 1'huile ) nécéssaire pour une décoloration

musimale de notre échantillon d'huile usagée

l'our c¢ ralre ,nous avons adopté pour le facteur considéré,les

valeurs sulvantes:

quanllile do terre activée avec HCl 5% en masse :58 , 78 » 108 et 208

Lo condllions operatoires choisies pour ces quatre contactgsont

- Lemperature de contact : 80°C

—Lemps de contact

60mn

-volume d'huile isolante usagée : 100 ml

~upllalion continue

l.cs resultats de nos éssais sont portés dans le tableau n° 13

tableau n°1% Détermination de la quantité optimale de la

(comme nous l'avons vu précédemment,la bentonite activée de cette

terre activée avec 9% en HCL

quantité de terre en densité optique de l'huile aprés passage
(gramme) _sur la bentonite activée avec 5% en HCl
2 0.198
7 0.165
10 0.153
20 0.110
Conclusion

Les résultats donnés dans le tableau ci-dessus montrent que pour

une quantitg de 20g de bentonite, on obtient une meilleure densité

optique.

.
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betermination du temps de contact optimal . /’

E3E v i

Pour ce faire,nous avons fait varier le temps de contact huile
lsolante usagee =-terre activée avec HC1l 9 de la maniére suivante:
temps de contactiOmn , 20mn , 30mn , 60mnet90mn .

Les autres péramétres ci-dessous ont été figés aux conditions
sulvantes:

- type de traitement : bentonite activée avec 5% en H 1

température de contact : 80°C

quantité de bentonite activée : 20g

volume d'huile isolante usagée: 100m1

- agitation continue .

Les resultatsdescing manipulations figurent dans le tableau n° 14

tableau n® j;, Détermination du temps de contact optimal

huile usagée -bentonite activée

Lemps de contact(mn) densité optique de 1l'huile usagée
huile-terre activée aprés passage sur terre activée
10 0.095
20 0.092
40 0.090
6O 0.096
Y0 0.095
Cuuciuuluu_/

Les rqsultats donnés dans le tableau ci-dessus montrent que pour
un temps de contact( huile-terre activée ) de 30mn, nous obtenons

une wellleure densité optique..
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11.2., Détermination de la température optimale de contact .J/

Les températures de contact huile usagée - bentonite activee
cholsies sont:

températures: 40°C , 60°C , 80°C «t100°C .

Les conditions opératoires choisies pour ces éssais sont
~-type de traitement :bentonite activée avec HClL 5%
-quantité de bentonite activée : 20g
-temps de contact :30 mn
-volume d'huile isolante usagée : 100ml
—agltation continue.

resultats de ces manipulation sont portés sur le tableau n9 15

Pfesig

tubleau n° {5 Détermination de la température optimale

de contact

densité optique de l'huile usagée
Lempéralure de contact(®C) aprés passage sur bentonite activee
LU 0.125
80 0.072
100 Disili2:2
Conclusion

Les résultats donnés dans le tableau ci-dessus montrent que pour
une temperature de contact( huile-terre activée ) de 80°C, nous

ubtenons une meilleure densité optique.
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.. reoulluls ue toutes ces manipulations peuvent 8tre représentés dans

¢ Labluau n®jg ci-dessous .

Lableau n°16 récapitulatif des conditions optimales de

contact huile isolante usagée-bentonite activée

PARAMETRES OPTIMUMS

Lype de Lrad 3 e :
ype de Ltraitement de la activation avec HCl 5%

bentonite

quantite de bentonite activée

avec 5% en HCL 208
Lemps de contact hulle usagee

bentonite activee 30mun
température de contact huile 80° C

usagée~-bentonite activée

Conclusion s

Cette étape d'adsorption n'est pas rentable sur le plan écono=-
mijue et ceci peut &tre éxpliqué par le fait que le pouvoir déco-
lorant de la bentonite( rapport des deux densités optiques de
1'huile usagge sur l'huile traitée préalablement sous des condi-
tions optima )est de 4, tandis qu'il est égal & 5 au cours de
1'étape attaque directe avec 1¥ d'acide sulfurique et avec des
conditions meilleures que celles de l'étape d'adsorption au

préalable.
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1.5 DIUALLME PHASE DU PROCEDE DE REGENERATION ACIDE -TERRE / |

[1.%.1 Le traltement acide / |

Le Lruitement a l'acide sulfurique concentré (98%) conduit a la

I'luculution des suspensions carbonées et a la sulfonation des produits
UXydes mals sans pour cela provoguer une détérioration de l'huile
clle-weme . ( IL)
Cette seconde phase du processus de régémération a. porte sur
L'¢tude de 1l'influence des parametres suivants )
- Le rapport d'acide sulfurique(98%)-huile tiltrée en % volumiqu?j
- La température de contact huile filtrée -acide sulfurique(QS%);
- Le temps de contact huile filtrée-acide sulfiarique (98%)»
sur la qualité de l'huile traitee .

II.%.2 Détermination du rapport optimal acide sulfurique -huile filtrée/

Pour 1l'étude de ce facteur ,nous avous opté pour les valeurs
sulvantes:
~-kapport d'acide sulfurique(98%)-huile filtree en % i1 , 2 4 3 5 4
5 5 6 5 7y 8 ,.9et 10 4
—Le volume d'huile isolante ayant déja subil un contact avec la bentonite
aux conditions optimales déterminées précédemment a été de 100ml ,
-La temperature de contact de 30°C ,
-Le Lemps de contact de 20mn .
Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau n° 17

Tableau no 17y Détermination du rapport optimal d'acide,

sul furique (98%) -huile filtrée

‘ rapport H ,SUJ (98 % )—- ~ !

hulle filtreé (%vol) | e 5 L 5
detisl Le u;-{.l{_{uu 0.060 0.0328 0.032 0.025 0.018
de l'hulle acldellce

I'H[J[H.II'L [ ,i)U (9“_ .))- 6 ? 8 9 1"0

hulle 1L1Lrgc ( svol)

densl te uptique . =
e L'hu].Llc acidétiée U-O]6 O-U}H‘ 0.,012 0.012 OJO]E
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graphe n°?2
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| 1.%. Delerwination de la température optimale de contact acide /

;ul[urlquc(Qﬁ%) - huile filtrée

Loy valeurs choisies pour 1l'étude de ce parameétre sont 3
~lemperature de contact en °C ¢ 20 , 30 , 40 , 50 , 60 , 70 et 8O ,
—Vulwoe d'huile de 100ml ,

-Uu temps de contact de 20mn ,

~Uu rapport d'acide sulfurique (98%)/Luile filtrée de 8% (paramétre

uplimal delerminé précédemment ) .

e resultats obtenus sont regroupés dans le tableau n°18 .

faul eau n® 18 Détermination de la température optimale de contact

acide sulfurique - huile filtrée

F‘l'uupcrul.uru de
contact en °C 20 30 40 50 60 70 80

O

Deuslte optlgue

45 dthodle 0.012 0.024 0.025 0.052 0.058 0.105 0.13q

Interprétation:Les résultats donnés dans le tableau ci-dessus mon=~

trent que pour une température de 20°C, on obtient une meilleure densité

optigue ce qui conforme la théorie affirmant que les basses températures

favorisent l'obtention d'ume bonne couleur. (v)

11.%.% Détermination du temps de contact optimum acide sul furique(98%) =

huile filtree -~

Les conditions opératoires choisies pour ces éssais sont:
- Temps de contact en mn : 10 , 15, 20 , 30 , 45 et 60 ,
-Rapport acide sulfurique - huile filtée : 8% ’
_ Volume d'huile fil¥e : 100ml

Les résultats obtenus sont regroupcs dans le tableau n° 19

Pl eau n°19 Détermination du temps de contact optimum

acide sulfurique (98%) - huile filtrée




Temps |
; 10 15 20 30 45 60

de contact(mn)

Densl Le uptiqu,e

do 1 YEuite 0.058 0.012 0.052 0.060 0,068 0.072

Interprétation: DYaprés les résultats consignés dans le tableau

ci-dessus, nous constatons que la meilleure densité optique est obtenu
pour un temps de contact t=15mn, au dela de ce temps, il risque

d'y avolr déterioration de la couleur finale ou de la stabilité de
1'huile.  (y)

Do Luutes ces experience ,il ressort que les conditions optimales
e L'ullague aclde ,de l'huile ayant prealablement subieun passage

cur lu bentonite sont les suivantes( tableau n° 20 ) .

Fableau n® 20 Récapitulatif des éssals de détermination

des conditions optimales du traitement acide

Conditions optimales d'attaque acide

apport d'acide 8

sul lurique-huile(%Vol) |

Toemperature de 20
contact (°C )

Yewps de contact(un) 15

Hemarque:Mous avons constaté gqu'au cours de cette étape, l'huile
changeait de couleur et devenait instable, nous en avons alors
déduit qu'il y avait influence simultanée des restes d%acide dams
1l'huile et de la lumiére, ce qui nous a amené a étudier la variation
de la densité optique en fonction du teups d'éxpositiom a la lumiere

( graphes N°3 N°4 ).
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COURBE DONNANT LA VARTATION DE LA DENSITE OPTIQUE

EN FONCTION DU TEI"EPS‘D’ UNE HBUILE NON NEUTRALISEE
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COURBE DONNANT LA VARIATION DE LA DENSITE OPTIQUE
d'ex p-s«d.l:n = Lo fuamiorce
EN FONCTION DU TEMPSVD’' UNE HUILE NON SEPAREE

DES GOUDRONS ACIDE
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1.4 ‘il ) bl PHASE DU PROCEDE DE REGENERATION-ACIDE = TERRE /

11.4.1 La neutralisation / (V)

plusieurs procedés sont employés dans les différentes raffineries.

neulrallsation par vole humide en présence de solution de soude

dl luee ou concentreéee .

Ulstillation (over head) avec injection de soude ou de chauxlﬁ.

- Predistillation avec terre .

'rral tement a la terre .

Neutralisation en présence des alcools .

Il.4.2 Neutralisation par voie humide en présence de la soude ./ (V)
—f...

lLes, vitesses de neutralisation sont faibles .Elle diminuent
pruportionnellement avec les concentrations des solutions diluées
¢l uugwentent avec la température., Les meilleurs résultats sont
outenus pour des températures se situant entre 80 et 90°C .

L'élévation de température a un impact positif sur le taitement

ulcalin . En éffet on enregistre une amélioration de la stabilite de

la couleur .

[I.4.% Détermination de la qualité et de la quantité de base nécéssalre

4 une neutralisation complete ~

L'étude qualitative et quantitative a été réalisée a une tempéfatmrg
de 60°C et cela pour augmenter la vitesse de neutralisation et faciliter
le contact intime entre l'huile et la base . Ces manipulations ont été
realisées sur 1'huile isolante débarassée des goudrons acides aprés
une décantation de deux heures et une centrifugation .

Pour mener & bien cette étude nous avons cholsi de travailler avec
deux reéactifs basiques qui sont , la soude et la potasse .

Les resultats obtenus sont consignés sur le tableau n°2]

Tableau n°2i Neutralisation par la soude et la potasse

de 1'huile acidifiée ,aux conditions optimales
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NaOH KOH
Concentration 4N 7N 4N 7N
Volume (ml) 6.25 2.5 8.12 2.9
pH 7.2 7l Tel | 7e1

Il ressort de tous ces résultats que la base qui donne une neutralisation
correcte est la soude par rapport & KOH , le volume de soude necessaire

pour une bonne neutralisation est bien moins important .’

Remarque /

kn introduisant une nouvelle phase (passage de l'huile isolante

Usugee sur une terre activée avant tout traitement acide), on pensait

aweliorer de fagon notable les caractéristiques électriques et physico-

chimiques de l'huile isolante usagée . Mais en vain, ce but n'a pas

cle atlelnt comme le montre trés explicitement le tableau n°22

( cas A et Cas B ) .De ce fait ,pour ce type d'huile usagée (huile

winerale non inhibée ), on peut affirmer que cette étape suplémentaire

et lnutlile .

Coumme deuxleme remarque ,les valeurs de tgbd données aw tableau ne 22
nUnl ele Ublenues qu'aprés une filtration et un séchage poussé. En

¢llul, avantcette filtration et%%échage ,les résultats de tgg obtenus

glalent:

- Mulle Lrultee au preéalable a la terre . tgd =3.2795

- Hulle nou traltee au préalable a la terre: tgd =2.0550 J

¢l cela vst d certainement a la présence d'eau qui a éte produite

su cours de l'étape de neutralisation , pour cela on a dfl recourire

4 un montage de filtration et de séchage (schéma n°6 ) .
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tableau n°

22

DE LHUILE MINERALE ISOLANTE USAGEE

\PRES ATTAQUE D’ ACLDE SULFURIQUE(98%)ET NEUTRALISATION

VALEURS
P ROFRIETES HUILE TRAITEE HUILE NON TRAITEE E
| PREALABLEMENT ® | PREALABLEMENT NORMES
A LA TERRE A LA TERRE
VisCuslts CINEMATIQUE(CST) ASTM D 445
A 20°C 29.2 29.78
SO0 C 10.02 10.27
100°C 3.08 Bl O

pENGl ity a20°C C.B8722 0.8728 ASTM 1298
PUIne DYECLAIR: °C 161 161 ASTM D 92
pULNl b PREU O'E 170 1971 ASTM D 92
PULnT DY BCOULEMENT °C -%% -%3 ASTM D97
CflUie B el x 0.052 1 0.050 ASTM D 95
kol LU CUNKGLSON % 0.0029 0.0032 ASTM D 189
s Lo luTLdruTluLﬂﬂﬁﬁalé 0.040 0.040 IS0 6395

A 4 1) P LS ].5 ].5 ASTM D 150&?
o Gl b ACLDE a:;;-__hutl/d[h"‘ oul, nul ASTM D 974
CULEE DfatkLIng °C 80.5 80.5 ASTM D 611
MEN. | 1 CLAUAGE(KVY) 15 15 NF C 27 101
RIGIDI 't | | ELECTRHLGUE(KV/ co 60 60 NF C 27 107
PAC . | Ll ool PaTlON NF C 27 24(
DIEL L Pict Uk LgD a yue 1.2679 1.1539

Lu=—uu Hi

CAPA[; R ]__}1 151.3 NF C 2? 2](
CONST. 1 DLELECERLUEET 2.19 2.18 PAR CALCUL
TNDICE L Vi SCUs P 64 6L ASTM D 227

-




—GEE=

A=
B-

C-thermometre

D-
E-
P

SCHEMA DE L INSTALLATION DE SECHAGE

ET DE FILTRATION DE L HUILE

chauffe ballon

ballon de 10CC ml

: . /
tube de sortie d'azote
v - ¥ . .
tube dentree d’azote

robinet a rodage sphérigue

calorifugeage rubsn d’amiante
rovinet
disque verre fritté porosité 4

sortie vers pompe a vide
ampoule 4 decantation forme poire de 1000ml

température de 1l'huile est maintenue a 90°C
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Avant de procéder au traitement de finition( passage de l‘'huile
neulralisée séparée de ses goudrons sur terre activée ), nous avons
voulu voir quelle est 1l'influence de l'étape meutralisation sur les
caractéristiques électriques et physico-chimiques de l'huile isolante
neutralisce.

De ce fait, nous avons comparé aux valeurs affichées au tableau N°2{
les résultats trouvés en faisant fi de l'étape neutralisatiom par
NaGH( 7N ) (Tableaux N° 23,N° 24,N° 25,N° 26).

Cos manipulations ont été réalisées en faisant warier la quantite

d'acide( H,50, 98% )mise en jeu( %¥wolumique ), tout em maintemant

L
le pourcentage massique de bentonite activeée a 5% en HCl, constant

( 10% massique ).

lnterprétation des résultatf_j//

1l ressort de tous ces éssalis, ume amélioration des caractéristiques
glectrijues en particulier du facteur de pertes ( tg$ ). Ce dernier
diminue avec l'augnemtation du pourcentage d'acide sulfurique jusqu'a
une valeur de 4% em volume. Au dela de ce pourcentage, th augmente
a MoWvVeadld,

Nous pouvons éxpliquer ce dermier comportement de la Ialéur de t(é- »
pur l'augmentation de l'acidité. Cette valeur de tg$ aurait pu etre .
meilleure ai la filtratiom avait été bien menée., En éffet nous awons
coustaté que la granulométrie de la bentonite n'a pas été comservée
durant son activatiom et lavage, elle a été réduite a4 une granulo=-

métrie inférieure a IOOH .

1I-5 DERNIERE PHASE DU PROCESSUS DE REBL‘.NERATION/

II-5-1 Adsorptiomn sur terre activée //’

C'est une étape qul consiste & un traitement de décolorationm et
de stabilisation.

Le traitement a la bentonite activée assure plusieurs fonctions



— 1% D'ACIDE SULFURIJUE(98%)

6= CARACTERISTIGUES DI L’ HUILK MINERALE 1SOLANTE

TRAITEE AVEC -

ET(40%) DE BENTONITE

(tabeau n°® 23 )

PROPRIETES VALEURS NORMES

VISCOSITE CINEMATIQUE ¢ST) a 20°C 29.99 ASTM D 445

5006 10. 30

100°C 3.20
DENSITE a20°C 0.8742 ASTH 1298
RESIDU CCNRADSON % nul ASTM D 189
INDICE D’/ACIDE mgKOH/g(huile) 0.011 ASTM D 974
COULEUR 2 ASTM D 1500
4CTEUR DE DISSIPATION DIELECTRIGUE NF C 27 -210 VDE
tg® 490°C 40-60 HZ 0.0091
CAPACITE (PF) 125.86 NF C 27 -210 VDE
CONSTANTE DIELECTRIQUE En 2.09 CALCUL
INDICE DE VISCOSITE 86 ASTM D 2270

3% D’ACIDE SULFURIQUE (98%) ET (10%) DE BENTONITE (tableau n° 24 )

PROPRIFTES VALEURS NORMES
VISCOSITE CINEMATIQUE (eST) & 20°C 26,38 ASTM D LL5
50°C 1032
100°¢. 3.18
DENSITE a 20°G 0.8738 ASTM 1298
RESIDU CONRADSQNY% nul ASTM D 189
INDICE D’ACIDE mgKOH/g(huile) 0.011 ASTM D 974
COULEUR 1e5 ASTM D 1500
FACTEUR DFE DISSIPATION DIELECTRIQUE NF C 27 210 VDE
tg § a90°C 40-60 HZ 0.0062
CAPACITE(pL) 125434 NF C 27 210 VDE
CQNSTANTE DIELECTRIQUE € 2.08 PAR CALCUL
INDICE DE VISCOSITE 78 ASTM D 2270




SRR 3 G/ ACTERISTIQUESDE I'HUILE MINERALE ISOLANTE

RAITEE AVEC

Wl 1 e bk SULRURIOUE(98%) ET(10%) DE BENTONITE (tableald n® 25 )

proprictés VALEURS NORMES
J15CUSITE CINEMATIQUE(CST) a 20°C 8,27 ASTM D 445
500C 10.10
100°C %.12
kS IUE &  20°€ 0.8723% ASTM 1298
LeSI DU CONRADSQN % nul ASTM D 189
LWLl D?ACIDE mg KOH/g(HUILE) 0.02L ASTM D 974
COULEUR 1.5 ASTM D 1500
FaClEUR b DISSIPATION DIELECTRIGUE 0.0049 NF C 27 =210 VDE
(o % ayo*C 40 -60 HZ :
CAPACLTE «PF) 124492 NF C 27 - 210 VDE
@.usUANTE DIELECTRIQUE &= 2.05 PAR CALCUL
Ll Gy, b YVIOCOSITE e ASTM D 2270

4% D RCLDE SULFURIGUE(98%) ET(10%) DE BENTONITE (“tableau n° 26 )

DR E RS VALEURS NORMES

Gt CLNEMATIQUE ¢S'E) a 20°C 3l B ASTM D 445
50°C ). 96
1 00°C 5005

DENSTTE ago°C b K5 ASTM 1298
RESTDU CONRADSON % ud ASTM D 189

INDICE bt NEULIALLSATION ug KOH/ glwil) 0.033 ASTM D 974
COULEUR Vo2 ASTM D 1500
FACTLUL Dls LLSoLPATIuN DIELECTRIQUE NF C 27 -210 VDE
l% © a 90°C LU=-60 HZ 0.0060

CAPACTTE (PF) 125.43 NF C 27 -210 VDE
CONSTANTE DI ELECTRIQUL En 2.09 PAR CALCUL

INDICE DE VISCUSITE 56 ASTM D 2270




qul sont:

-Ia décoloration de l'huile par l'élimination des substances en
suspension colloidale, des produits d'oxydation des composés
coloreés.

-La résistance a l'oxydation aux températures élevéea,

~Ls stabilité de la couleur sous l'éffet du stockage prolongé,

-L'adsorption des aclides organiques,

~L'élimination des acides naphténiques EtCrr.)

-La neutralisation des huiles,

~L'atténuation de l'odeur et 1'élimination des traces d'humiditéfII)

Pour cette étape d'adsorption mous avons voulu déterminer de pré-—
ference les comditions optima, au lieu de prendre les mémes condi-

tions que ceux du traitement au préalable a la terre.

[1-9-2 Détermination de la quantité de terre adsorbante activée

uvec HCl 5%

Les comditions opératoires sont:
-lempérature de contact: 20°C
-Temps de contact: 15mn
-Volume de l'huile: 100ml
-Filtre 42

Tableau de valeursn® 29

uantitg de | O 1 2 > L 5 6
terre(¥ m. )

Densité 0.026 'Q.024 0,016 0,015 0.012 0,005 0.005
cptique
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11-5-% Détermination de la température de contact optimala__//

Les conditions opératoires somt:

~yuantité de bemntomite activée: 5% em masse

~-Temps de comtact: 15mn
~Volume de l'huile: 100ml
~Filtre 42

Tableau de valeurs n° 28

Tenpérature 20 30 40 50 60 70 80
(ec )
Densiteé 0.005 0,004 0,005 0.002 0,002 @.,001 0,001
optique

[1-5~4 Determimation du temps de comtact 0ptimal_//

Les comditions opératoires somt:

-Quantitg de bentomnite activée: 5% en masse

~Jempératures 70°C
-Volume de l'huile: 100ml
-iltre 42

Tableau de waleurs n° 29

Temps de 5 10 15 30

contact(mn)

Densité 0.003 0.001 0.001 0.04
optique

0.005 0,005 |

Les conditioms optima sont:
-Juantitg de bentomite: 5g
~Iempérature:. 70°C

~lenps de comtact: 10mn

Les caractéristiques de l'huile mingrale isolante régénérée

se resument dams le tableau o 3
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tableau nm°30  CARACTERISTIQUESDE L’HUILE MINERALE ISOLANTE

REGENEREE

PROPRIETES

VALEURS

NORMES

VISCOSITE CINEMATIQUE (cST) a 20°C
50°C
10C°C

DENSITE &20°C

POINT D'ECLAIR °C

POINT DE FEU °C

POINT DALCOULLMENT °C

TENEUR EN EAU %

RESIDU CONRADSON %

TENSION INTERFACIAIE (N/m) & 25°C
COULEUR

INDICE D’ACIDE mgKOH/g(huile)
POINT D ’/ANILINEG

TENSION DE CLAQUAGE (KV)
REGELDITE DIELECTRIQUE KV/cm
FACTEUR DE DISSIPATION DIELECTRIQUE
tgsa 90°C  40-60 HZ

CAPACITE (pf)

COUSTANTE DIELECTRIQUE €=

INDICE DE VISCOSITE

30.72
10,40
5417
0.8724
160
170

0.0967

ASTM 1298

O
M

O
M

97
95
189

=S
wn
]

| o B e S

ISO 6395
ASTM D 1500
ASTM D 974
ASTM D 611
NF C 27 101
NF € 271101
NF C 27 210

NF C 27 210
PAR CALCUL

ASTM D 2270
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| )-Lus resultats des éxpériences menées & terme dans le cadre de
wolte projet montrent que l'on peut régénérer l'huile minérale iso-
lanle Usagee par L'étape attaque acide et passage a la terre direct,
LU cours de cette étape nous avons fixé le pourcentage massique de
Lentonlte( 109 ) et fait varier le pourcentage volumique de l'acide
( ”;’Uq G4 ) en lui octroyant les valeurs suivants 1%, 3%, 4%s 5% o

Mous avons alors constaté une nette amélioration des caracté-

rlotlyues électriques( tg8 ) par rapport a celles de l'huile miné-
rale isolante usagée, il faut cependant remarquer que pour les huiles
trultees par 19 de H‘ZSOJ,+ et 10« de bentonite, 3% de HESOJ+ et 10¥% de
bentonlte, 5% de Hasoq et 10¥% de bentonite, les caractéristiques
electriques( tgé ) sont supérieures a celles éxigées par les normes,
Lienm yue s'en rapprochant beaucoup. Par contre un résultat positif

. éLé Obtenu pour l'huile minérale isolante usagée traitée par 4 ¥ de

UI_‘;;ui+ et 10¥¢ de bentonite, le facteur de perte tg$ obtenu est infé-

=

rieur a celui de la norme éxigée .

2)-Le procédé acide-terre que nous avons adopté pour la régénéra-
tion des huiles minérales isolantes usagées comporte umne phase de
neutralisation, qui s'est avérée etre un inconvénient majeur, car elle
cngendre 1l'apparition d'eau au sein de l‘'huile, ce qui influe néga—
tivement sur les parametres électriques qui sont les plus importants,.
l¢ probléme de la neutralisatiom pourrait &tre résolu si 1l'on dispo-
sait de moyens matériels permettant 1'élimination de l'eau produite
Lu cours de ia neutralisation, cette élimimation pouvant se faire par
un séchage trés poussé jusqu'a disparition des traces d'eau ..

kn éffet, le degré de pureté d'une huile isolante Jjoue un rdle

primordial dans la conduction électrique, ceci a été démontré éxpé=—
rimentalement par Friese, Zein El-dine et Tropper qui ont constaté
i abalssement de la rigidité électrique de 700 & 100KVecm™ ,d'unme

hulle degazée trés pure( jusqu'a 200ppu ) lorsqu'ils y ajoutaient



de 1lt'uvau o\«
$)-Le douxieme inconvémient que nous avoms rencontrg au cours de
UL GApcerlences concerne la bentonite utilisée qui est tés friable
el Je ve fail ne conserve pas sa granulométrie aprés activation, d'autre
parl upres lu phase d'adsorption il reste en suspension dans l'huile
des dmpurelos constitués par de trés fines particules de bentonite.

Celle presence d'impuretés influe négativement sur les parametres
cleclriques, ces derniers auraient pu etre améliorés si nous avions
¢u eu notre dispositiom des moyens de filtration permettant 1'élimi=-
nalion des trés fines particules de bentonite .

Nous proposons que notre gtude soit poursuivie a l%avenir, et
pour cela les recherches doivent €tre axées sur la variation de deux
purametres (la quantitg d'acide et la quantité de bemtonite), aux
cours des éxpériences a venir il faudrait se baser sur le facteur
de perte tgb et considérer comme étape de neutralisation un passage
sur la terre direct .

Nous proposons aussi une étude sewi-continu, l'adsorption
se¢ falsant par percolation de l'huile dans la bentonite em pastilles,
llugitation dans ce cas, étant évitée, il y'a alors diminution d'impu-
retés , Avec ume telle méthode, les quantitgs de boues rejetés sont
faibles, ce qui permet d'éviter la pollution de 1l'environnement ..

Enfin une telle méthode permettrait d'cbtenir ua bon rendemert ..



ANnexe
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CONCTICH DU TEMP; DIEXPO‘SI'TI-GN A. LA - LurliERE
D'UNE . HUILE . MELTRALISEE

4 ,-vltn s:'h. art‘;l;“ (}D’)

L0 A

+
Pty
+
/ '
lu /
J/
/
v 4
/
./J
s
s
4
Vi
‘J




-0000000~- BIBLIOGRAFHIE =0000000-

i- ti.wilss , ' SALOMON ¢ Technique de l'ingenieur ,D 227 4, D 230
Leo fulguldes et les huliles isolantes |

1} =5.l.CHL'POUR : Raffinage du pétrole TI , 0P U, Alger 1983

i11 - C &£ 1 (Commission électrotechnique international )

Consl derationy generaleS et methodes d'éssai 1982
LV = VoIl HIPPEL (l. s dicléctrigques ot lewr _.;.plj.cu'tion) 1961

V - J.F. DEMARCQ : Raffinuge des huiles minérales par l'acide X
sulfurique : I F P (institut francais du pétrole ) Mai 1958
Vi - J.F. DEMARCR : Raffinage des huiles minérales par la
terre : I F P( Institut francais de pétrole ) Mai 1958
VII- N.F , C 27 - 221 : Méthode pour la détermination de la
rigidité électrique des huiles isolantes : Juillet 1974
VIiII- N.F ,C27 - 210 : Mesure de la permitiivité relative et

du facteur de dissipation diélectrique : Avril 1979
L4~ N.F , C 27 - 222 : Maitenance et surveillance des huiles
isolantes en service : Juillet 1974

X -Projet de fin d'études: B. GHEZALI , A . LABBACI
Departement Génie Chimique Juin 1987

Kl- Projet de fin d'études : A. BOURAOUI , A BENAIDA

Departement électrotechnique @ 1975
Xll- IGNACE ADAMCZEWSKI : Les phénomcnes d'ionisation et de
conduction dans les diélectriques liquides (MASSON & CIE) 1968
AlLll= NJ.t ,C 27 =101 :Hulles minéralesisolantes sans prodults
d¥uaddition : Editéecpar UTE Aclit 1965 (paris)
AlV— P.WULTHLIER : Le pétrole raffinage et genie chimique T I
padl bion tecubnip Paris 1971
A= J o URANCHARNT Manuel pratique de cunromatograhhie en phase
Leubt ¢ MASSON et CIE édité a paris 1964

(Ul- F.D.UUCHARENKO .propiétés hydrophiles des. argiles et minéraus

w1 leux A.A WMSSR KIEV 1961
et L )-lSH~¢ A; f%atiCDél /gubf(ﬂzﬁtzi'

pie S0 CHICUR . /CJM.E.. Lé?_.t\._7"~
. . —= a2, L= - /
b cd_ns e b= CeetlD fid = 2Rl f}L@E‘Q ' ,yan

LTE (Um‘ovx ‘f'u_ﬁm.‘.fm P )\,L&Q[b\c‘,l}: )



j



