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INTRODUCTION -

Le charbon est la matiére premiére du passé,mais aussi de 1l'avenir grace

3 1'étendue de ses ressources et de ses réserves.Il a €ié le moteur de la
révolution industrielle du XIX1e®e gjacle, Tn effet ,il assuma la demande
énérg?tique globale des pays developpés de 1'époque.

Le developpement,en 1910,de la consommation du pétrole et du gaz assura une
grande partie des nouveaux besoins énérgétiques.Il faut préciser que 1l'accé-
1ératioﬁ de-ig-aemande éﬁérgétique a entrainé une baisse de consommation

de la part mondiale du charbon.

Cependant la crise de 1973 a brusquement inversé cette tendance.Ill en résulta
un accroissement notable de la production du charbon.

En Algérie,les réserves du charbon sont estimées & 300 millions de tonnes.
T™n vued'une éventuelle valorisation,nous avons choisi d'étudier de fagon
approchée la nature de la constitution chimique de la matiére organique des
combustibles fassiles solidesde la région de Bechar.

I1 faut noter,i cet égard,que le charbon continuera a4 exiger,pendant long-
temps,un éffort soutenu de recherche visant une meilleure compréhension de
sa structure macromoléculaire et de ses propriétés.En outre celd permettra
d'améliorer les moyens traditionnels d'utilisation et les procédés de
reconversion en liquides et en gaz naturel de synthése en vue de donner un

essor nouveau a la carbo chimie, [ Y2535 T J
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Généralités sur les propriétés du charbon

Le charbon est un materiau hétérogéne. 11 est constitué

essentiellement de carbone,d'hydrogéne et d'oxygéne avec des quantités
moindres de soufre et d'azote.

Les composés minéraux eont répartis en particules discrétes
dans la matrice du charbon . [7].

Les charbons proviennent des transformations progressives
des débris végétaux sous les effets prédominants du temps,de la tem-
pérature,da la couverture sédimentaire et de la pression.

Ces transformations conversent le lignite en charbon
bitumineux,subbitumineux,semi anthracite et anthracite.

Les constituants pétrographiques,appelés macéraux,
appartiennent aux trois groupes principaux de la vitrinite,de 1l'exinite
et de 1'inertdnite,et le degré de houillification peut étre déterminer
par plusieurs parauciies de rang tels que le pouvoir réflecteur de la

vitrinite. [7, 4

Cemstitution macérale :

La mise au point des techniques microscopiques a permis de

grouper les macéraux en trois familles . [ﬁj

Groupe de la vitrinite :

Lee macéraux de la vitrinite formémt des plages relativement



nomogeénes,dont la brillance,ou le pouvoir réflecteur augmente de

maniére continue avec le degré de fossilisation. Cette variation du

pouvoir réflecteur au cours de la houillf%ation est notamment en
relation avec le réarrangement de la phase carbomnée (aromatisation
et condensauiuii).

La vitrinite est issue des tissus lignocellulosiques.

Ce macéral contient moins d'oxygéne . [E]

I-1-Cs * Qroupe de 1l'exinite

Les macéraux de 1'exinite sont léé moins abondants,mais
les plus réactifs.

La structure 4 dominante paraffinique confére a ce groupe
une fusibilité élevée au cours du chauffage.

In dépit de 1l'abondance relativement faible de 1'exinite

dans les houilles,el.e peut avoir un rele actif sur la thermoplasticité.

(6]-

[-1-3. Groupe de 1'inert@nite

Ces macéraux dérivent également des tissus lignocellulosigues.

La structure de 1'inertdnite est régidifiée par une aroma-
tisation précoce et par 1l'existance de liaisons oxjygénées pontées ce
types hjydroxyle qui ¢ffrent une grande stabilité au cours de la
foesilitation.

C'est la partie inerte du charbon.Elle ne peut ni se cokéfier
ni se volatiser . [5]-

La plupart de ces macéraux sont trés finement divisés,de

/ - -
gorte qu'un grzin de charbon 3léchelle du millimétre est rarement
constitué d'un seul macéral,mais beaucoup plus souvent par une association

de deux ou plusieurs macéraux . [5] .



I-2 Indice de matiéres volatiles :

L'indice de matiéres volatiles constitue un paramétre

important de qualification des charbons.:
I1 est utilisé comme critére de rang pour les houilles.
L L]
Les matiéres volatiles sont essentiellement constituées

de gaz combustibles,hydrogéne,oxyde de carbone,méthane,vapeur d'eau,

gaz carbonique et autres hydrocarbures. Lﬁ] o

Cons%itution et propriétés chimiques du charbon :

Tous les charbons a 1'état brut contiennent de 1'humidité,

une fraction minérale ( cendres ) et une fraction organique.[:T] s

I-3-1 Matiére organique :

L'étude de la constitution chimique de la matiére organique
du charton est une tiche tris complexe en raison de son caractére
macromoléculaire et de sa faible solubilité dans des solvants usuels.
(8] .

L'analyse €lémentaire vise la détermination des concen.
trations massiques en éléments carbone,hydrogéne et oxygéne de la
matiers u.gini~e Tla varient en fonction du rang.

L'azote et le soufre sont toujours présents en teneurs
indepencantes du rang.

Les possibilités d'étude directe du charbon solide sont
relativement limitées.

L'analyse maoéralg,lﬁ-ﬁesure du pouvoir réflecteur ou les
détexminations de te!turé poreuse ne renseigﬁent guere sur la
structure du charbon.Seulec a 1'heure actuelle,la spectroscopie infra-
rouge,la résonnance paramagnétique électronique et surtout la résonnance

magnétique nuckaire da proton et de carbone 13 (¢ ) semblent donner



des recoupements de résultats d'analyse de structure de charbon qui
peuven! etre jugés performants.

Aussi,on doit avoir recours i des dégradations ménaéée; de
fagen & décomposer la macromclecule du charbon en fraguements de
messe moléculaire suffisamment réduite pour etre rendus accéssibles

aux techniques analytiques dieponibles,mais encore représentatifs

de la gtrucare initiale [f] .

I-3-2. Cxydation :

L'oxydation est capable d'engendrer des feux de mine ou des
incendies de stocks de charbon.

La réaction est trés lente 3 température ambiante mais elle
peut déteriorer les propriéiés du charbon.

Elle s'accélére quand la température croit.La réaction est
d'autant plus rapide que le rang du charbon est plus bas.Ce sont
donc les charbons les plus riches en oxygénes qui s'oxydent le plus
facilement.Cela a ¢té attribué aux fonctions hydroxyles - 0O E, qui
servirzient de point de fixation préférentiel de 1'oxygene.

La vitesse d'oxydation est limitée par la diffusion de
l'oxygéne vers 1l'interieur des grains.Elle dépend donc de la

Globalement ,le phénoméne est exothermique.

I .
granulcmetrie.

I-4 » Cenceptions actuelles sur la constitution chimique des charbons:
|
|
|

On s'accorde,généralement,a considérer les charbons comme

formés de systémes aromatiques condensés relativement petits,
contenuint en moyerne 2 & 3 puis 3 4 5 cycles condensés.
La fractio: .on aromatique est essentiellement constituée

de cycl.es hydroaromatiques et de cycles naphféniques,i coté de




quelcues chaimes,le plus souvent réduites 4 des groupes méthyles.

Ces syctémes condensés forment des unités monoméres reliées
entre el.les,dans la macromolécule de charbon,soit par des liaisons
directes C = C ,ou surtout par des ponis.Il faut signaler que les deux ..
types de ponts prépondérants sont de nature ethyléniques ( - CHo- )
et étheriques ( - O - RS Eﬂ-

La répartition du carbone varie en fonction du rang.( voir
fig.1 ).La teneur en groupes méthylénes diminue et la tengur en carbone
aromaticue non hydrcgéné ( condensé ou substitué ) augmente.Cependant
la concentratior. en groupes C H aromatigues commence par croitre puis

diminue lorsque la condensation polyaromatiques 1'emporte sur 1'aro-

malisation des cycles naphtaniques.

Cette évolution apparait aussi clairement dans une représen—
vation ol 1'on porte en fonction du rang le rapport du carbone aromatique
non 1ié & un atome d'hydrogéne au carbone des groupes C - H aromatigues
(Car /Cc-Har ) ( voir fig.2 ) .

La partie réellement paraffinique ne represente au plus que
1 & 2% ¢u charbon,mais jusqu'a 15% de 1'exinite. &

On y trouve surtout des groupements méthyles,mais aussi

quelques chaines longues avec prédominance des structures ramifiées.

On peut donc conclure que la masse moleculaire est un concept

assez ambigu . [:, ig

I-4-1. Aromaticité :

L'aromaticité est définie comme la proportion de carbone
aromaticue C ar / C .Elle augmente avec le rang.
Elle est de 65 - 75% pour les charbons de bas rang 75 - 100%

pour les amthracites.
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L'aromaticite varie également d'un groupe de macéral i un

autre [éo ’ igﬂ .

I-4-2. Distribution d'hydrogéne dans le charbon :

La distribution de 1'hydrogéne est liée en majorité aux atomes
de carbone des cycles ( hydrogéne aromatique ou naphténique ) ou de

groupee - cH} ou - cH2 - directement rattachés aux carbones cycliques.

Cn a pu également préiciser que pour un charbon de rang bas a 79% de
carbone,l'hydrogéne se répartit 3 raison d'environ 2/3 aliphatique
( y compris naphténique ) et 1/3 aromatique.les proportions sont inversées
dans le cas du charbon de rang élevé ( 2 93 %4 C ).

Mais il se trouve oue 1'hydrogéne soit 1ié a4 d'autres atomes

que le carbone ( oxygéne,soufre,ou azote ) . [?@]

I-4-3. Distribution d'oxygeéne

Tous les charbons contiennent aussi de 1'oxygéne,a une con-
centration décroissante en fonction du rang.

L'oxygéne se rencontre essentiellement sous forme aa'groupes
hydroXyles phénoliques -0 H , carbonyles ¢ = o ( y compris quinonique)

et ethers ( - 0 - ) ( y compris les formes héférocycliques penta ou

heXagonales ) [?] (Voir tableau i)




S
I

Charbon 31 tumineux (71,5 % C)|Subbi tumineux (69, 34)
oxygéne sous forme:
Jipls

hydroxylique — QH 2,4 5,6
carboxylique-cgQH 0,7 4,4
carbonylique= c=@ 0,4 1,0

¢thérique - U - 2,8 0,9

. Total 6,3 11,9

Tableau 1 " Réparti®ion de 1'oxygéne dans deux charbons "

On a constaté en outre que,si la proportion de 1'ox;géne
sous forme phéholique rapportée a la teneur totale en cet élément
varie au hasard avec le rang.Mais la proportion d'oxjgéne phénoligue
dans le matiére organique du charbon est au contraire un bon paramétre
de rang.

I1 faut preciser aussi que la variation du rang en fonction

de la teneur du soufre et de 1'azote demeure encore imcompris E ?] .

Le soufre organigue :

Le soufre organique résulte vraisemblablement deg structures
végétales amino - acides soufrées.On considére généralement qu'il

eéxiste surtout dans les charbons sous .forme de thio—éihers soit



«liphatijques ( pontssulfures - S - ou disulfures - S - S - ),so0it

” s A
heterocycliques,dans ce cas,il est d'une treés grande stabilité[:T] .

A L'Azote organicus :

B e ——— e —

On eut trés pauvre en connaissance sur le mode de combinaison
de 1l'azote,pratiquement présent sous forme organique.Une partie,au moins,
doit provenir d'alcaloldes et de composés apparentés,ou 1'azote est
engagé dans des hétérocycles suffisamment résistants pour avoir survécu

au processus de houillification . EEiﬂ

Plusieurs modéles de structures ont été proposés,dont les plus
geéneéralement acceptés sont des modéles
( aromatiques - hydroaromatiques ) tel que celui de wiser ( fig.3 )
ci 1l'on retrouve bien & la fois des unités monoméres polycycliques et
les différentes t)ypes de liaisons qui les relient entre elles pour former
la 0ACTOMOLccuss »
Un tel modéle ne peut prétendre reprééenter réellement une
fraction d'un charbon existant,mais a pour seul objet de visualiser lés
types de structures probables,d'en expliquer et d'en prévoir le com-

portement dans la houillification ou la carbonisation[:T] .

Méthodes d'analyse :

Les melanges complexes qui rééultent de 1'extraction et la
distillation fractionnée sont analysés par application de plusieurs
techniques complé;entaires.

Ces techniques analjytiques sont encore incapable de séparer
parfzitement en constituants ou en groupes de constituants identifiés.

Citons par exemple



“HOJG‘lt dec WISER de /8 Strvectvre chimiave du charbon ,,




U . o
Venalyze élémentaire , spectroscopie,dinfra - Touge, resonnance

i 7 4 s

magnetique nucleaire de proton et de carbone 13 , resonnance para-
/ #, - A L

magnetique elhctrcnlque, chromatographie sous differentes formes,

spectroscorie de masse etc.... [7]
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Extraction solide - liquide et distillation

A. | Extraction solide - liquide :

Les analyses chimiques détaillées ont €& réalisées sur
la fraction la plus légére dec produits de 1‘extraction.Bien qu'elle ne
s0it que trés peu représentative de la fraction du charbon.

Les informations cu'elle fournit sont précieuses.Il. y'a
lieu de penser 4 la masse moléculaire prés.Elles donnent une assez bonme
image des fractions plus compléxes .

I1 faut encore préciser que seuls les charbons de rang
faible ou moyen sont ainsi dans une certaine.mesure analysébles.Ceux
de rang €levé ont atteint un tel degré de condensation aromatique

qu'aucune méthode chimique n'est plus capable de les dissoudre (partie

organique ) séléctivement [:-12 -i]

II-A-1 Définition :

L'extraction solide - liquide est une opération de transfert

de matiére entre une phase solide,la matiére 2 extraire,et une phase
liguide ,les0}vant d'extrzcotion.

Les constituants recherchis pur cxtraction solide-liguide
peuvent etre soit le soluté,soit le résidu.
s/
I1 faut rappeler que l'operation & pour but d'enlever par

dissolution ur corps utile d'un solide sans valeur ou d'éliminer un

produit indésirsble,soluble d'un solide intérressant. [1{]



IT-A-2, Jtilisations de 1'extraction :

L'extraction solide - liquide est une opération trés ancienne,
utjlisés depuis l'origine de toﬁte les civilisations pour retirer des
plantes et de certains organes animaux,les ﬁroduits alimentaires,
pharmacsutiques et de la parfumerie .Trés nombreux sont les cas
d'extraction des produits naturels par 1l'eau,l'alcool et des solvants
organigies tels que le benzéne,l'éther,le pétrole,l'essence et les
solvants chlorés .

Les emplois de l'extraction solide - liguide ne sont pas rares
non plus dans 1'industrie minérale.

En sépare fréqueiament un produit utile de la gangue d'un
minéral par dissolution dans un solvant.

Les domaines d'emploi de cette opération sont donc trés vastes

et on limitera 1'étude de quelgues notions théoriques . [r1;]

II-A-_, Théorie de 1'extraction :

Processus de iransfert de matiére:

L'extraction solide - liquide est un processus de transfert
d'un coanstituant d'une phase solide dans une phase liquide.Elle est
réalisée en principe par contact intime du solide avec le solvant et
séparation mécanique de la solution du solide .Toutefois ,une certaine
quantité de solution est retenue 3 la surface du solide ce qui oblige
parfois & procéder & un lavage par élution.

Ces trois processus sont réalisés soit dans des appareils
distinets soit éans un appareil unique,ils constituent l'éta§a de
1l'extraction solide - liguide.

Ce transfert de matiére n'est pas instantané et éxige un

certain temps pour etre complet.Il est important dans ces conditions
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de détarminar la vitesse du phénonéne,

Celle - ci est reglée par la cinétique des trois processus
élémunt#ires de l'échange de matiére.Ce sont la dissolution du soluté
au sein des particules par solvant,la diffusion de la solution de
1'interieur du solide vers la surface exterieure de celui - ci ek,enfin,
la diffusion du soluté,contepu dans la solution du solide vers la masse
restante de solvant.

I1 est_trés ‘mportant de distinguer entre le cas d'un soluté
cristallisé et celui d'un solute liquide.Lorsque le soluté est formé
de cristaux,la dissolution exothermique ou endothermique,ne peut &tre
tetale que lorsque le solvant est saturé.

Cependaﬂ£ la dissolution compléte du soluté exige un temps
beaucoup trop long et 1'opération est souvent arretée lorsgui'on atteint
une conuentrat;on déterminée de soluté dans le solvant.

Au cas ol le soluté est un liquide,la dissolution propre du

liquide est rapide et la vitesse de transfert dépend surtout de la vitesse

de diffusion . tI‘HJ h ' .

IT--A-Ce Bliage idéal et état idéal :

i

Le transfert du soiluté du solide dans laz masse du solvant
devait uaboutir thécriquement,i température et pression constantes,i unétat
i'équilibre du solulé dans le solide et dans le solvant,appelé encore
stat iddal ou état parfait.

Ces conditions sont rarement réalisées dans la pratique,si
alles l'étaient,l'exiracticn se ferait en un seul étage azvec une

éfficacité parfaite . f:13:]

—A-Fa féthodes d'extraction :

)




A-5-1e Extraction & étage unique

L'extraction solide - liquide la plus simple est 1'opération
4 étage unique ou i simple contact.Elle consiste 3 mettre une certaine
quantité de matiére a4 extraire ( charge)en contact avec la totalité du
solvaﬁt nécessaire et a4 séparer le solide épuisé de la solution conternant

- ’ m
le soluté. Cette methode demande un temps trop long et?incompléte.[&{jlii]

A-B-C, Extraction & plusieurs étages & Co - courant
Aprés avoir effectué une extraction a4 étage unique,on remet en
contact le solide avec une nouvelle charge de solvant frais ( ou peu
charge c.. =2"*& ) at 1'on sdpare le solide de la solution.
On extrait ainsi une autre fraction de soluté en un temps
relativement court.L'opération peut étre répetée ,un certain nombre de
fois,jusqu'a élimination du soluté du solide,les extraits sont réunis
et le solvant est séparé par distillation EH]
A==y Extraction & plusisurs étages & contre courant :

Cette méthode est utilisée lorsqu'on veut employer une quantité
minimale de solvant dans des opérations continues.

Le princi e consiste 32 traiter dans divers étages des charges
succesgsives de solide par des fractions de solvant plus au moins rickes
en soluté,de sorie gue les teneurs en soluté des charges diverses des
solides décroissent succes=ivement lors de l'extraction avec les charges

de solvant .Les teneurs de ces charges en soluté augmentent corre -

lativement. [r11:]
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d'una extraction :

Dane une extraction eolide - liquide,le calcul se rfsnmn 3
déterminer la quantité extraite de soluté par rapport 3 celle du solv-nt.
Cela vise i connaltre la soluhbilite” d'une metidre solide

dans un solvant.Cette goluhilits est fonction du nombre d'dtage nécesraire

3 1'extraction .

~f-1, FPacteure intervenants dans 1'extraction :
La mise en ceuvre de 1'extraction solide - liquide est li<e
A 1'état du solide et du soluté,A la nature du solvant,i 1a températura,
et 3 la dispersion des phases.
L =624 Nature et état du solide et du solutéd -

La nature et létat physique du soluté et du solide ont une
importance primordiale.

Les solides & traiter se préhantﬂnt sous forme de partiriles
compacten de diverses grosAeUTS, FTOS grains ot Tinea pariiculns ( 2pmn
le cas des minerais ), de fragments de consistance et de taille, vari‘es,
pour la matidre premiére d'origine vigitale.

Le soluté contenu dans un coxps est soit un solide,soit ur
liquide stable ou non par rapport A la chaleur.Tl est réparti plus =av
moing rémuulidérement A4 des teneurs variables dans le solide,

i le soluté eet diepered uniformément danas le eolide,lan
parties superficidlles se dissolvent en laiseant un solide poreux.

ILe rolvant doit ensuite pénétrar dans cette couche axtericiira

avant d'atteindre le solvant situé en profondeur .Ce qui rend le
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cheminement du solvant de plus en plus difficile ( diminution de la
vitesse d'extraction ).

Plus la matiére est finement divisée,plus la surface de contact,
entre le solide et le liquide,est grande et plus le parcours du soluté,

a l'intérieur du solide,est petit.Ces conditions se manifestent par ure
vitesse de transfert relativement importante.

Donc la fragmentation fine s'impose lorsque le soluté est

occlus dans un réseau inerte,comme le cas des composés minéraux.[:1£]

L-6-1, Nature du solvant :

Le solvant doit-ﬁtre selectif . n outre il doit posséder une
grande capacité de dissolution,un point d'ébulltition peu élevé,une faivle
viscosité.11l doit etre aussi ni inflammable ni explosif.

I1 faut préciser qu'un bon solvant selectif,est volatil.Il

fournif des solutions riches en soluté désiré.

L'emploi d'un solvant de bas point d'ébullmtion peut exiger
l'opération sous pression.

Le choix d'un solvant de basse viscosité et de faible densité
est & recommander en vue de faciliter la diffusion du solvant.

I1 faut signaler que les principaux solvant sont l'eau,1'alcool,

l'acétone,les hydrocarbures et les solvants halogénés [HI]

A~b=d, Influence de la température :

L'élevation de la température i une influence favorable.
En effet elle accroit souvent la solubilité et facilite la
diffusion du aoiuté et diminue la viscosité du liquide.Cependant,des
températures trop hautes sont i éviter.Cela peut résulter sur 1'extraction

de composés nuisibles pouvant détruire les substances extraites Eﬁ{j
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I1-A-T. Action des solvants sur les charbons

A=T=1e Extraction par solvant :

La dissolution partielle des charbons dans certains solvents

est connue depuis lontemps et a ét€é 1l'une des méthodes les plus importantes

pour 1l'étude de leur constitution . [4]

L'extraction simple fait généralement appel & des solvants

tels que le chloroforme,le benzéne et surtout la pyridine.In effet la

pyridine peut extraire 25 - 30% de la matiére soluble des charbons

bitumineux et fournit de meilleurs résultats comme le montre le tableau

pour une série de vitrains de différents rangs. [7:]

Teneurs en Carbone A Soluble dans la pyridine ¢

81,7 28,3
82,8 30,1
84,3 22,3
84,7 31,4
87,1 37,1
89,0 37,9
90,9 C,6

" Tableau 2 "

On peut s'interroger sur la représentativité de tels exiraits

par rapport a la totalité du chabon.pour ce point,il a été bien établi

dans certfains cas que la composition des extraits ne variait pas signi-

ficativement en fonction du taux d'éxtraction.

Dang la crainte du manque de représentativité des fractions



extraites peut etre moins fondée qu'on aurait pu le crolire.

Cn met en évidence,par analyses chimiques des produits obtenus,
des groupements aromatiques,des groupes méthyles substitués,de chalnes
paraffiniques longues.Cn peut également montrer dans certains cas que ces

structures éxistaient avant 1l'extraction . [}2:]-

A-T-2. Mécanisme d'extraction par solvant :

Quand un échantillon est mis en présence de certains liquides
( ou vapeurs ) organiques,il y'a absorption d'une petite guantité de ce
liquide par cet échantillon.Ce dernier se met & gonfler,les moléculzs 1
liquide penétrent dans la porosité fine et glissent entre les micelles du
wiZowhan pour enfin'les écarter.Cela se produit meme avec des liguides qui
ne peuvent dissoudre de guantités notables,comme 1'eau et méthanol .

Avec cerlains liquides 1'écartement des micelles va Jjusqu'a
la mise en suspension d'une fraction d'entre elles.Ce cont apparemment
les plus petites et les hydrogénées qui se dissolvent les premiéres.

I1 n'ya pas mn équiiibre entre une fraction =oluble et une
fraction insoluble dans &es conditions déterminées.

Dans une moindre mesure,un broyage poussé du charbon accroit
la solubiliteé .[4] ,EIE_—J.

Cn suppose que 1'hydrogénation partielle du charbon augmente
la proportion de me:tiére soluble,en faisant disparaitre des fonctions
oxygiénées quil renfo:cent la cohésion inter-micellaire. [ﬁj}-

AT 2ropriétés des exiraiis ae charbon :

La fraction,qui peut se dissoudre meme dans de mauvais

solvants represeate environ 1% de la structure du charbon.Cette derniére
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est constituée en grande partie par des hydrocarbures bien déterminés

Une dissolution plus poussée fournit une sorta?%uspeneion
colloidale dont la masse moléculaire moyenne est de 1l'ordre de 1000 ou
davan vag- .

La composition €lémentaire et les propriétés chimique,en
général, sont voisines da celles du charbon initial.Cette suspension est
relat.vement instable.Il est pratiquement impossible d'évaporer totalement
le solvant sans carboniser l'extrgit.

Ce n'est que lorsque la; dissolution est présque -totale que
le résida peut etre considéré comme une subétance a peu prés inerte.

Les matiéres minérales et 1'inertinite s'y trouvent

concentries . Dc]

Distillation frastionnée :

L'extraction conduit le plus souvent i des mélanges forts
compleéxes.,

La diegtillation fractionnée est une technique de séparation
des constituants de la fraction scluble du charbon obtenue en fonction
de leurs différences de volatilités et de leurs températures d'ébullktions.

Les fractions ottesues sont dans une certaine mesure accessibles
aux techniquee analytigues. [7]

La distillation & pcur but donc la séparation plus au moins
poussée de divers constituants d'un mélange simultanement -résents dans
deux phases liquide et gazeuse.

La simplicité du procédé et son prix de revient,relativement
modique,en font une opération de base dans les processus d'élaboration
des produits chimigues et pétroliers.

C'est ainsi que dans les procédés de raffinage et de pétro-



chimie,les colonmes de distillation sont largement représentatives,aussi

bien pour la préparation de la charge gque pour son fractionnement. [33]-

Thermodynamiquement,le contact des deux phases conduit i un
échange de constituants.Les plus volatils s'accumulent dans la vapeur et
sont €liminés au sommet de la colomne.Alors que les éléments‘lourds
passent en phase liquide.

Cette répartition des constituants,entre les deux phcses,se
traguit entre la téte et le fond de la colonne,par un gradient de tem-
péraiure qui dérive directement de celui de la concentration.

| L'échange réciproque d: constituants,d'une phase i une autre
par diffusion,conduit & un équilibre théorique.Un tel systéme en équilibre
consfitue un étage théorique.

La T.B.P ( True Boiling Point ) consiste & séparer les divers
hydrocarbures d'un nélange de constituants compléxe en fonction de leurs
températures d'ébullution.

Les températures trop hautes sont & éviter.Il ya risques
d'altération du résidu du craquage.Cela conduit 3 une modification de la

compopition des fractions lourdes.Il faut alors avoir recours i la

distillation sous vide . [33:]. [:hi] .
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Twtraction et Distillation

Mrasaw 11

~ffat Ade cotte étude,nous avons choisi trois (03)

échantillonS:

K-I ( ¢harbon KENADSA — BECHAR ), SK-II ( Schiste KENADSA - BECHAR )

et A-IIT ( ABADLA -CHORASSA ).

I1 faut préciser que ces échantillons sont finement brojés
‘dans une granulometrie comprise entre 40 - GO/HWn ¥
ITT.1-

Caracteristiques des charbons Algériens ( Thése en cours de

—_—

réalisation de M.HADJADJ - AOUL ){ MAGISTER) -

Les analyses élémentzaire et immédiate permettent de préciser

les caracteristique: cu charbon.

Les parimétres qu'elles fournissent servent i d'éterminer

la classificaticn et 1'utilisation éventuelle du charbon.

Pour nos £chantilluus,les résultats sont contenus dans les

tavleaux suivants:

Tableau -3 Analyse élémentaire

EchantillonsiW, () [A/sec(Z) Cy(%) |H (%) 0(%) |N(Z) S(%)

e 4,18 | 11,11 |693,5% |3,60 244,241,214 | 4,2
5K ~TT 1,27 71,29 12546 | 4,77 |11,92 |0,92 |o,63

A -TII 6,98 6,7 |70,30 |3,%% |23,26 | 4,38 (1,18




=
=

1o

Tablezu -4 Analvyse Tmmédiate

Bchantillons| Wy (%) |4/sec(%) = | MV/sec (¢ cf (%)
X -I 4,18 11,11 25-,75- : 56,20

SX -II 1,27 71,29 11,46 15,80
A- TIT 6,98 6,78 36,73 45,51

Wt: Humicité totale en pourcentzge (%)
A/sec: Taux de cendres sur sec en pourcentage (%)
MV/sec: Maztiéres volatiles sur sec en pourcentage (%)

Cf : Carbone fixe en pourcentage (%)

Ct . Carbone total " i L

2= Istraction :

Nous avons procédé a 1l'extraction de la partie organique,de
rnos échantillons,par des extracteurs de laboratoire de type SOXHLET ou
KUMACAWA.,

Les solvants appropriés gue nous avons utilisé sont le Benzine
et le pyridine nurs.Ce choix a €té dicté par la littérature en vue de
comperer la solubilité des échantillons en fonction des solvants zvec

lesquels nous avons opéré,

!e1= Conditions opératoires

Des échantillons K-I,SK-IT et A-ITT,nous avons opéré des prices
de pesées respectives de 15g,20g et 15g.
LY L]

Chaque prise a été enveloppée dans du papier filtre en vue

d'éviter 1l'entrainement de la partie solide de 1'échantillon dans la
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solution durant 1'extraction.Pnsuite,chacune de ces prises est introduite
a l'intérieur d'un soxhlet,

L'extractear solktlet ast fixé sur la partie supérieure d'un
balloh & fond rond contenant 400 ml de solvant.Il est sur monté par un
réfrigérant.

Le ballon est chauffé 3 la température d'ébullition du solvant
( Teb pyridine = 115,5% et Teb Benzéne = 50,1& ).

La vapeur du solvant en provenance du ballon est condensée pour
traverser par percolation le 1lit éu solide,

I1 en résulte une solution qui s'écoule periodiquement dans le
ballon par un siphon.

Il y a enrichissement progressif de la solution en soluté au
fur et 4 mesure que 1'extraction continue.

In vue d'éviter l'oxydation de la solution,on a isolé 1'ensemble
Ge 1'im-+=11ation de 1l'air ambiant.( voir Schema 1).

Les conditions opératoires sont identiques pour les deux solvants.
A la fin de 1l'extraction et aprés séchage 3 1'étuve,on pice

de nouveau les échantillons pour déterminer les solubilités.

2= Lesultats experimentour: _ y .

Les resultats obtenus sont donnés dans les tableaux suivants:

Tableau -5 IExtraction & la Pyridine

Echautillo4aolvandmi(g) nf (g) lam(g )| vo(ml)| t(h) | s(5) Cs
K- T 's 13,1309 (1,8691 50 | 12,46 marron
e, e
SK ~II 5 (20 18,2482 |1,7518 48 | 11,68 | negre
AP o)
o (@]
A~ TIT o 15 ¥2,E68cE i.",31:;5 = 72 15,43




Tablezu —6 Extraction au benzeéne

Echantillons |Solvant |mi(g) | nf(g) |am(g) |ve(m®)}t(n) s(€)| cs
Ko 15  h4,1273 | 0,8727 50 |5,20
§K - IT 2 20 19,3854 [0,6146 [ac0 | 48 [3,07 E
£
: <
A -IIT 3 15 13,5732 | 1,4268 SlETeEtlgr ey e
mi = masse d'échantillon avant 1'éxtraction en granue (g)

n "

5

aprés " " AR T
am = Difference de nasse m = (mi - mf ) en gramme (g)
Vs = Volume du solvant utilisé en millilitre (ml)

t = Durée de 1'éxtraction en heure ( h )
B 100

s = Solubilité en pourcentage S= —

(solubilité en g/i, S= 2,5 am )

Cs= Couleur de la solution

0 Bl p e Diccussions des Resultats:

Les resultats permettent de constater que la pyridine dissout
12,46 % de X - I, 11,68 % de SK -IT et 15,43 % de A -IIT.

Dans le cas du benzéne,la golubilité est 5,204, 3,07 % et
9,51 % respectivement pour X -I, SK - IT et A - III .

I1 faut signaler que l'ordre de variation de la solubilitc
est décroissant dans le cas des échantillons suivant :

& (A STy )>s(K—I)>s{SK—II ).

De ces resultats,on peut conclure que la pyridine est plus

appropriée que le benzéne,

De méme,il apparsit que le charbon &4 -TIT est plus riche en



SVoRIS

maticére organique.Cela peut resulter certainement de la durée relativement

élevée de 1'extraction.

ITT.3- Distillation fraetionnée :

IIT.3.

III. 3

~

La distillation fractionnée permet d'obtenir des fractions

composées de constituants plus au moins purs de la matiére organique du

charbon,

Ces fractions peuvent etre accessibles aux techniques d'snalyses.

1- Conditions opératoires :

L'ensemble de 1'1nstallatlon de dzstlllatlon fractionnée

T.B.P. comporte un bouilleur équipé d'un chauffage électrique et un
thermométre,

Une colonne & garnissage munie d'un systeéme de réchauffage
pour compenser les pertes thermiques,et,enfin un condenseur (réfrigérant).

Les fractions sont recueillies & 1'état liquide,en téte,2
l'aide de deux ballons de recettes par préldvement de températures
initiales et finales de formation de chacune des fractions.

Avant de commencer la distillation,on a crée le vide dans

1'installation pour éviter 1'oxydation des extraits du charbon.

( Voir Schema - 2 - )

2~ Résultats expérimentaux:

Les résultats de fractionnement & la T.B.P des extrzits de

charbon sont donnés par les tableaux suivants:
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Tableau -7 - Fractionnement de K-I- pyridinique,volume distillé=100ml

— 06 =

Fractions|Ti ("c)|2e(°C) |V (ml) v (%)
1 98 | 113 9,5 9,5
2 113 115 9 9
3 115 118 28,5 28,5
4 118 | 120 26,5 26,5
5 120 124 10 10
6 1 24 127 8,5 8,5
7 127 159 6 6

Tableau -8~ Fractionnement de SK -II- Pyridinique,Volume distillé=200ml

Fractions |Ti ()| T¢(&) | V ( ml ) v (%
1 98 110 10 5,0
2 110 112 9 4,5
3 112 114 10 5,0
4 114 124 11 545
5 124 126 12 6,0
6 1 26 129 15 3735
T 1.29 132 55 27,5
8 132 151 12 6,0
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Tableau -9~ Fractionnement de A- ITI-Pyridinique,volume distillé =200 ml

Fractionp Ti(%) | Te(%c ) | v (m) V(%)
1 84 104 13 6,5
2 104 111 17 8,5
3 111 113 17 8,5
4 113 114 60 30,0
5 114 116 28 14,0
6 116 119 47 23,5
7 119 137 10 5,0

Tableau -10~ Fraction de K-I- benzénique,volume distillé = 200 ml

Fractiogs Ti(8) |T¢ (%) V (m) v (@)
1 17 80 12 6,0

2 80 82 70 35,0

3 82 84 20 10,0
4 84 86 24 12,0
5 86 88 1 5,5
=l 6 88 90 19 9,5
7 90 92 12,5 6,25
8 2 | 98 13,5 6,75
9 98 114 12 , 6,0
-10 114 161 6 3,0
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Tableau -11- Fractionnement de SK-II- benzénique,volume distillé= 200 ml

Fractions | T( C) | Te( &) | v(m1) V(%)
1 76 80 8 4,00
> s | & 21,5 10,75
3 82 84 43 21,50
4 84 89 26 13,00
5 ~89 92 13,5 6,75
6 92 94 25,5 12,75
7 94 96 25 12,50
8 96 98 25 12,50
9 98 105 8 4,00

10 105 147 4,5 2,75

Tableau -12- Practionnement de A-ITI- benzénique,volume distille=200ml

Fractions [Ti(C )| Te( T )| v(md) V(%)
1 17 80 2155 10,75
2 80 88 29,5 14,75
3 88 92 9,5 4,75
4 92 95 10,5 5,25
5 95 98 12,5 6,25
6 c8 101 24,5 12,25
7 101 105 26 13,00

1 s 105 112 11,5 5,75
9 12 118 16 8,00
10 118 | 126 12 6,00
11 126 130 15,5 ° THi15
12 130 167 10,5 5,25




TIl.3.3~ Niarusnions des resultatsa:

Aa cours de la distillation fractiomméeynous avons conctnts
aque du chouffapgn des extraits resulte des vapeurs lourdes,

T1les n'ont pas pu franchir 1a enlonne et le gamisanre o
raison de la longueur relativement Sleviée de 1a colonne.Crl} nous
~conduit 2 4liminer le garissage.

I1 en resulta une mouvaise séparation des conatituant-
deg extraite,

Chaoue fraction renferme une emantité de =oYrant.Les
températurens d'Sbhullition initiales et finales de differentes frartiors
sont par consfcuent un peu diminudes.Tn offet, les tempiratures des Admic
solvants utilisdés sont relativement basses.Il faut signaler ~ussi oue los
tempiroturas A'atmllition de formation dea fractions sont trds proches
les unes des sutres.

La nombre de fractions benzenigques eat relativement nlne
“levé que dang le cas des fractions pyridiniqueg, d® fractionwament dag
oriraite rirridiniques a domnd lien 3 des roeidua, tandie que calui dea
axtraits bonzenioues n'a abouti A la formation d'ancun résidu.

Celd peut s'expliquer par la solubilitéd relntivement 4lec'n

de noa fchontillons dans la pyridine par rapport an benzine
_Note:

La temperature maximale de shauffage du bnllon 2 ét6 5 - r

L3

et controlém 3 40D C Cetite précantion permet A'éviter 12 ernquape des

. - - Sl = =
extraite et 1a Adecomposition de la macrornlerule prinecirnle de non

“ehontillon~,



Analysi Spectroscopique

Spectroscopie Infra - rouge

.1~ Erincipe

La spectroscopie permet de renseigner sur la composition
qualitative et quantitative,ainsi que la structure des molécules peuvent
étre délerminées au moyen de la spectroscopie.

Wotons an passage que parmi les méthodes de spectroscopic
d'absorption,la spectroscopie infra -rouge demeure la plus importante.

A pariir des spectres d'absorption dans 1'infra-rouge des
extraits de charbons,on peut obtenir des informations sur la structure
organique du charbon et la concentration de quelques liaisons

“onctiormel e [5, T 520 ]

-CHy -0~ , C =0, C~ H @liphatique, = C- H ar.matique
Vec— Corcitions opére.oires

Nous zvons appliqué lz méthode différentielle en utilisant
leux cellules identiques en Nacl,c'est 4 dire de meme -.-':-__nai.sse\:‘ur' (e=0,C5mm)

La premiére cellule a pour composition 105 de solvant pur

La deuxiéme cellule renferme: 10{ d'échaniillon 2 analyser
90% d'huile de Kujol
Avec celle méthode,les intensités des faisceaux de
1'échantillon et de celui de référence sont comparées en permanence.

L'absorpticn due au solvant et au Mujol est complétement

L'appareil utilisé est un spectoplotondtre 4
PERKINELMER 983 @,

- Ly Ht







IV -3 = Résultats d'analyses Infra - Rouge :

ues résuliave sonit wons’. par les tubleaux suivants:

A- Extraits pyridiniquess

A-1- Echantillong ¥ -I et ses fractions :

II — IlI ] | : ey —-4-; _—'__m-'r-'-_-- oy
hantillon fvft"‘) 5 SRl iR Type de vibratlﬁn Liaisons
= e e e
3077 142,21 12,25 :=C—E #alence l Aromatiques , alcénes
...... et e e e e e
3025 145,57 12,43 st H ol 3
\ 1 |
e e R S R R < T e P S i S _
! 1597 i44,75 1 2939 ;vibration de | aromatiques
i E 1 cycle
1579 128430 i1,51 -N-H déf | amines primaires et secondaires
Teisl ool Iy e - TR R et e B ws, S D SR R
1481 i4?,53 He g5 tvibration de | aromatiques
{ | , cycle
i : /! S e e
K-1 brut | 1439 !27,36 i1,45 ;-053 et - CE» _{esters,hydrocarbures ( H C)
! | i ef .
| e e S L : — e
j 1216 1 51,48 i2,75 | ~C~C valence esters saturés,ethers,alcools
Dele A5 |
i B : S = >
; 1146 }43’93 12,61 I-G—N,-C-O amides,amines ou éthers,alcools
' ! I-G-c valence alcanes,cycloalcanes,arcmatiques wiptil
| - ] f —— e . —— -
| 69 i43,13 2257 E_C_N valence amidcs,amines ou esters saturés
! ! ‘ou -C valence
& = S — A o L oa s =
| 103c 139,07 12,08 |-c -N valence | amides, amines
i | il
| f s | = 1 ;_____________ﬂ_"_____ e e
| E 291 |4J,9E 2y to = S-u déformat | alcénes monosubstitués
| I 5 Q
; ' -_.._..,Jl__- L= ____} e e e P L e e U e S Sl i e AN S S
.; E 145 :2%,61 |1,5- = C-E déformat ! benzénes mono ou disbstitués
i S el ﬁ_.f?- SR o8 e I St ok Nl ¢ TR P
j i 701 | 18,74 1,00 ' = C-H déformat | benzéne monosubstitué
f ! : | ;
{ .h____-..i.._.___-...._.___..-._'._.__ e e e e e — = s e et
i | 602, 145,983 ]2,45 C-C valence | cycloalcanes polysubstitués
{ ' ! ! s
' t 1




Tableau -¥4-

Tgblean —ﬂ‘-'

1 o O
Type de vibrati

% T R bn Liaisons
; I
e S o — — - e -‘ --_—,—_—_...—.—_p—-.—. — - - —— s — - . — — e+ i —
E 2949 22,83 1,70 —C-FE valence alcanes,cycloalcanes
i 2901 13’41 | ':.r: " n n L1
1
| o e :
I 28&5 15’57 1,16 1 " " n
i
! i 1579 61,85 4,61 ~N-H déformatioh  amines priaires et secondaires
IFraction | 1459 32,60 | 2,43 |-CEy et - GHx~ |  esters,hydrocarbures
' P def. :
i §1376 149,85 3:72 ~CH; déformatioi Hydrocarbures
| | |
: , = o Yok S bl S gt
’ 1 743 i64,o.1 4,77 =C-H déformati;t ben zénes 1,2 disubstitués
| | = i v g i " monosubstitués
| (B s -q|42,07 2514 =C-H déformation i "
. I : !
B Sl e e LB I, A i e e B s N o S
! g597 1 72421 5538 C-C valence | cycloalcanes polysubstitués
: | f |
s - = % -t ——— -—r-_———-—~+—~~---f—*-*—-—--~-— e S
.l 2945 | 10y DY 1,74 —u=0 VadGiooo | alcanes, cjycloalcanes
1 : -_--I— e T b = - —— } — - e = e = — e
| 12875 114,58 11,00 2R e 3
1 } II
' I i e el e e B e T rrr— o e =
 Fracti | T ! - e : L :
jrracvion | 9579 161,45 ’ 4521 -N-H déformation amines primaires et secondaires
F~2 | | ’
! s s g ’ : ters,hydrocarb -
| 1457 134,13 | 2,34 I-Ch3 et - Clp— | esters,hjdrocarbures
: L SN | déformation _: =
i BRI ¥
L] I !I
2 1376 _!45,73 3,34 (CHy déformation? Hydrocarbures
: |
' f I R [ 5
f | 743 163,14 &.y33 = C=-1 &éfuxmatiLn benzenes 1,2 disubstitués
! I- ! e 1 e 1 __monosubstitués
| ’ 1 ‘
' 701 ' 46,42 3,18  |=C-E iéf‘orma.tilbn { p
e
i |595 |72,09 1,98 C-C valence l cycloalcanes polysubstitués
L | !

e e e e T L TR S A et




e

Tablegn

: : e T Ty e e e
Yo = !
'Echantillon :\)(uu' % T R Type de vibratio% Liaisons
Vagir I e £ _
: 3077 |41,52 3,30 =C-H valence aromatigues,alcénes
.- | | |
- - — e ————— e m am— —— b~ - —— i - - _I__._._,._.._..-._._ _ o
2860 112;59 1,00 —C-E valence i alcanes,cycloalcanes:
I ! sl he T X
| 2833 120,87 1,66 " g 2 "
E :
o g ! " — '-—--——_-—r————h—-ﬂ-—“—-d- — —
1596 |47301 13,79 Vibration de aromatiques
! ! | cycle
T R N TR e T o 5 R
L1519 i29,41 12533 -N-H déformation| amines primaires et seconcair
. | ; | >
: ! - i g
1463 118,55 | 1,4 H = -
! 3 120 1 1y 'CF}_et ~CHp esters , H C
. 1 deformalion
R = S e ga |
1437 120,14 | 1,60 i y ! i
| | | .
. } -— ‘ - —--—;P—-—-q-—q
F-3 1377 127,66 2,19 -~ CH3 déformatio? Hydrocarbures
! ! |
X e ———— ¢ e e - = = - e r-—-» - -
236 152,08 Lid4g13 -C-C valence esters satures,ethers,alcools
F |
; 1145 :50, 9 E 4,05 —C~C valence alcanes,alcénes,c;cloﬁlcanes
: ' i squelette aromatiques substitués
| e e eooofnt DR | BTODATLUES BUDSRAIMCS
I ' !
b 1069 152454 . 4417 —£-0 valence ethers,alcools
0 TREIRAL = e e Ll . ) U st M O S e TR e i
1030 143,04 I 3,42 -C-N valence amides,amines
! ! !

|
|
' 990
!

147,13 3,74
| S _%__#.H___

135,2 | 2,80

| |
e

700 122,13 1,76
i
160,50 1,80

=C-H déformation

=C-H déformation

= = = m————  — o —— ——

alcénes monosubstitués

benzene mono ou disbstitué

benzene monosubstitué

- g —— ———

cycloalcanes polysubstitués




o =]
Echantillonl'V(tm )| + g7 | R | 'type de vibration | lisiseng
'0.77 47,87 2.55 | =C-H valence aromatiques,alcénes
283p 34,50 1.28L | -C-H valence alcanes,cycloalcanes
3 L M A e iy 1 = 23
1579 ZF 0 1.62 | -N-H dé#formation |amines primaire ot
Ely it SO fo I e = o secondaires 5
1Lz 22.05 1.17 | -CH,~t-CH - défor.| esters,hydrocarbures
137% 2L fg ‘r 1.85 | -CH, déformation hydrocarbures
1214 5. FF 2.8 | -C-0 valence esters,éthers,alcools
F-L 1145 5220 2.8¢ -C-C valence squelet.alcanes,cycloalcanes
alcénes aromatiques
L] o
71 M - substitues
1070 5511 i 2.9% | -C-0 valence Athers ,alcools
o f—— — - I —
1030 L7.19 2.51 -C-N valence amides,amines
991 50.52 2.FQ | -C-H diformation alcenes monosubstitués
Ly 4o.2% 2.14 | =C-H déformation benzenes 1,2 disubstitués
ou benzenes monosbstitués
700 | 18.7 1.00 | =C-H déformation benzénes monosubstitués
£02 i 59.12 x5 C-C valence cycloalcanes polysubstitu
I 4 AT

Tableau - 17 -




=3 Ly
| Echantillon [Y(em) | 7 R Type de vibratipn. Liaisons
3078 46,12 |3,29 |=C-E valence aromatiques,alcénes

3024 48,57 |3,50 |=C-E valence I ¥
[o} T
2999 |£2,98 (2,78 |-C-H valence alcaues,cycloalcanes

2960 35,56 2,61 " " " "

1597 |4%,32 13,45 |vibration de aromatiques
cycle
1579 28,35 12,02 |-N-E déformatioP amines,primaires et
secondaires
14;31 t;_,_f ;‘,, (3 vicration de aromatiques
cycle
R 1437 19,94 |i1,42 |-Cl3 et —CEp-aéf. esters,Hjdrocarbures
1216 |£6,06 |4,00 |-C-0 valence eaterf saturés,éthers,
alcools

alcanes,cycloalcanes,

1145 | 55,60 1l .

4 = Sy 100 ‘srguelette alcénes,aromatiques subs

1C69 56,40 4,0 —£-0 valence éthers,alcools

1031 (42,85 |3,13 |-C-Y valence amines,amides

991 JE T3, 43 =C-H déformatioh. alcénes morosubstitués

?44 ji’nﬂ *2*55 EaCH déformatioq.benzenes 1,: disubstitugs
" monosubstitués {

C1 14,00 {1,C0 |=C-H déformatioh. " #

6C2 56,68 14,05 C-C wvzlence cycloalcangs

& 22 P . poffsubstitués

Tableau -18 -




- 36 -

Tehantillon Y (m g o R Type de Vibration i Liaisons
T
' 2831 11,73 11,57 |-=C-E valence alcanes,cycloalcanes
1579 45,49 (1,72 -N-H déformation | amines primaires et
secondaires
1437 31,36 |1,18 |<CHy et- Ci, aéf. | esters,Hydrocarbures
1277 15,28 [1.71 |-CEy déformation | Hydrocarbures
_+_ ek
F-6 1145 60,46 {2,228 |-C=C val squelette alcanes,c;cloalcanes
jalcénes,aromatiques sul
1069 61,22 12,31 |-C-0 valence éthers,alecools
1030 et | 2,08 —C-X valence amines,amides
991 By iill2 s19 =C-f déformation | alcénes monosubstituéd
744 19,55 11.85 B " “benzénes 1,2disubstity
"  monosubstitucg®
00 26,50 [1,00 2 f P i
602 65,03 "|2,45 C-C wvalence cycloalcanes i
polysubstitus

Tableau —47 —

]




- j{ —

Echantillon |V (¢m').

2
=]
b= ]

Type de vibratfon Liaisons

3CT7T7T | 58,68 | 2,75 |=c- H Valence| aromatigques,alcénes

- L)
283% | 50,65 |2,37 |-C~ H Valence| a&lcanes ,cycloalcanes
1596 | 64,75 | 3,04 |Vibration de aromatiques
cycle
1579 | 48,72 [2,28 |- N - H amines primaires,secondaires
Ddéformation

1461 121,32 | 1,00 |-c H3 et - CEX esters ,Hydrocarbures

déformation
F -7 . 3

1437 39’42 1,85 n " " " "

1377 | 45,62 |2,14 |-p. H3 @éf Eydrocarbures

1030 | 60,57 [2,84 |-C -N Valence amines, amides

1 991 62,99 |2,95 |= C -H Aéf alcénes monosubstitués
T44 1 153,97 | 2,5 " 1 Benzénes 1,2 disubstitués
: u mcnosubstitués
701 | |26,36 | 1,25 |" " " "
299 70.50 [3,31 |g - Valence | cycloalcesnes polysabstitués

Tablezu :20-




Tebleau -2 -

~ 48 ~

A=Z = €K - II et des fraction :

; o =l i
Fchantillop Y(we)| % T R Type de vitration Liaisons
3392 | 94,13 | 1,33 |- O-H valence alcools,phenols,acides
2832 | 49,74 | 1,22 | —C-I valence alcanes,cjcloalcanes
1589 | 52,73 | 1,30 | vibration de cycle | aromatiques
E 1439 | 40,55 | 1,00 | —CH3 et=CHp-déf. esters ,hydrocarbures
£
£
1376 | 51,09 | 1,26 [CH, déformation Hydrocarbures
o
[
b 1031 | 57,86 [ 1,43 | C-F valence amides, amines
997 PB7,88 | 1,43 | C-C Val squelette | alcanes,cycloalcanes,alcénes,
aromates, substitucs
748 PBE,46 | 1,37 | =C-E déf. benzenes monosubstitués ou
benzenes disubstitués
u (]
701 | 48,80 1|1,20 | =C-E aéf. benzene monosubstitués
2854 | 14,63 | 1,00 | <¢-H valence alcanes,cycloalcanes
1579 | 57,76 | 3,95 |E-E déf-rmation amines primaires et secondaires
F -1
14591 37,92 | 2,59 |-CE3 et CHp déform. | esters,Hydrocarbures
1377 | 48,49 | 3,31 -CH3 et déf. Hydrocarbures
T44 60,35 4,12 =C-E déformation | benzenes 1,2 disubstitués ou
" monosubstitués
699 | 52,81 | 3,61 | =C-E déformation benzénes monosubstitués
598 | 68,27 | 4,67 | c<L valence cycloalcanes poljsubstituls
Tableau -22 -




Tableaun -2 5 -

~ Teblesn - 2% -

L
O
|

Echantillon ﬂﬂhnj g R Type de vibration Liaisons -
3CTT  |51,53 [2,48 |=C-il ~ualence aromatiques ,alcénes
2860 20,81 |1,00 |-C-H valence alcanes,cycloalcanes
c - - - - - . ¥ . - - .
1579 48 ST S 0) ~N-H déformation amines primaires et secondaireg
A ”~ . dr_“ -1 s
1461 33,19 11,59 [-CHy et-CH2— géf. esters,Hydrocarbures
F;__ 2 143? .53’ 70 1 ’62 L1} L1} n n n

déformavion Hydrocarbures

1145 (58,49 (2,81 [=C-C val squelstte alcanes,cycloalcanes,alcénes
aromatiques substitués

103C 33,45 |2,57 |=C-N wvalence amines, amides
991 55914 12,65 |[= C-E déformation alcénes monosubstitués
T44 48,98 |2,35 I|= C-H déformation benzenes 1,2 disubstitués

i monosubstitude

| 701 131,08 |1,08 |= C-H déformation benzénes mon-substitués
i i Al ==
Les
602 65,35 |3,14 C-C w:lence cycloalcanes poljsubstitués
2380 28,81 |1,00 |-C-E valence alcanes,cycloalcanes
1579 159,45 12,06 -N-H déformztion amines primaires et secondaired
F-3 1457 34,95 |1,21 -CHy et - Chp déf. |esters,ljdrocarbures
L™ .
1377 43,38 |1,50 |-CHy déformation Hydrocarbures
743 | 60,76 |2,11 =C~H adéformation benzenes 1,2 disubstitués
" :
e - - - s . -
701 54,34| 1,89 |=C-E déformation benzenes monosubstitués




-_— -l
[Echantillon Q((.M) % T k [Type de vibration Liaisons
2969 42,40 | 1,21 | C-E valence alcanes, cycloalcanes
2829 43,04 | 1,23 = ! " o
I
N - - :
o 1579 58,83 | 1,68 | -N~-E déformation | amines primaires et secondaire
:
= P-4 1460 35,00 | 1,00 | -CHy et —CH,~ déf. | esters,hydrocarbures
&
1376 | 4C,59 | 1,15 | CHy déf. Eydrocarbures
722 59,50 (1,72  =C-H déformation | alcanes avec plus de 4 groupes
de (- CHz - )
700 54434 | 1,55 | =C~H déformation |benzenes monosubstitués
2834 45,15 [ 1,02 | <C-H valence alcancs,cycloalcanes
! 1454  |41,64 | 1,00 | CE3 et —CHo— géf. | esters,hydrocabures
N —
| | | 1T
b g =5 1377 48,91 | 1,17 —CH3 géformation Hydrocarbures
e
| D
g o 722 64,88 | 1,56 [ =C-H déformation alcanes avec plus de 4 groupesd
| de ( - CH - ) |
69¢ 62,19 | 1,49 | =C-H 3 benzenes monosubstitués l




Echantillon

ﬁa
)

-
=
i

ipe de wvibration Liaisons

|
{
|
1]
i
W77 51,16 2,92 ‘ =C~-H valencs AYUMET LM

: « AT an
4’ i ad LCIAOC

Al e

SN ASSITEIT G -C-1. valence al nes
|
e e e == g 2 - - L
1597 |5: ’ =0 1 i Aa - L zromatiques
1579 135,19 [1,39 |-F~E déformation amines primaires et secondaires
|
f
e —— = T - _— e —— e — — -
35,00 (1,1 i - CHp=-g:f. esters,lydrocarbures
|
: —
IS Bl AR 2.1 B yep . 3 | -
3 5 =) Aoy ds | = el 2 Qel , LiyArocaroures
F -6 | o
1216 | 58,26 2,29 |-C-0 wvalence esters saturés,sthers,alcools

AE e e e ~ - “ W e
(i S35 T 0 [ (24 —C—0 valence alcanes,cycloglcanes,alcenes,
sequelette aromatiques substitués

1069 | 53,29 [2,29 |-C-C valence ethers, alcools
i
o mermr RE i .
1630 148,83 11,92 [-C-% i amides,amines
|
99 £1,67 | 2,81 | =C-H deformation alceénes,monosubstitucs

d—

benzenes 1,2 disubstitués

A y 5 A
" . = et ey
monosubstitues
S | g §—dL B O B BT =)
) ~ & s T3 ! = - S e =
(01 25,36 | 1,0¢ o-H ] benzénes monosubstitués

|
i
-
\nd
T
=i
-
O
e ———
I
<l
|

. e e .
602 61,25 | 2,41 | C— valence ycloalcanes pol;substitués
|
et ST . A3S i o e SR S S == -




i

i :
Echantillon "\-J—(f-";} % T R Type de TAsiBeds
Vibration
3077 51,0000 2,01 =C~H valence aromatiques,alcénes
30':4 51,6C 2’33 " n n n
2831 49,32 | 1,94 }C-E valence alcanes,cjcloalcanes
1297 152,94 | 2,07 vibratifn de aromatigues
, cycle =
1579 134,10 1,34 [N-E déformation| amines,primaires et secondaires
ﬁ F -7 1437 129,29 | 1,15 | CH3 et-CH>—aéf| esters,Hydrocarbures
i 5 Solierty| ,
" 1277 |57,77 | 2,28 | —<CH3 déformatioh Hydrocarbures
@ b L el Belll
o 1216 158,26 | 2,30 | €0 valence |esters saturés,éthers,alcools
« = SR |
£ 1145 157,11 | 2,30 | ~c+5 val alcanes,cycloalcanes,alcenes,
42 1210 “y I ¥ squelettp aromatigues substitués
1069 158,29 | 2,30 | -C-0 wvalence éthers,alcools
1030 148,831 1,92 | -C-N valence amines,amides
9¢1 £1,071 2,01 | =C-H déformatioh alcénes monosubstitués
14 141 10 LR e benzénes 1,2 disubstitués
?“4 11,321 1,65 | =C-H " monosubstitués
7¢1 125,36 | 1,00 | =C-H " . "
662 [61,25]2,41 | C—C valence cycloalcanes poljsubstitués
2632 134,82 ) 1,11 | -C-H valence alcanes, cycloazlcanes
1579 1534 T, 11 -N-H déformatiop amines primzires et secondairg
1460 |31,281 1,0C -CE3 et-CHp-déf esters,HEydrocarbures
i * =B 1377 138,16 | 1,22 ~CH3 déformatiop  Hydrocarbures
o :
c‘. ~ ) e~ a0 - -
! { 1029 | 58,981 1,88 —C-N wvalence | amides,amines
3 |
— f 940 50,92 | 1,91 -C--d déf alcénes monosubstitués
. P ] ?
o)
@ : e
& ok el & . ¥ benzénes 1,2 disubstitués
r; 3 '..&"7‘ 1 st =l —}_ G_._,f " & . .
oty monosubstitués
T 4,26 1 1,4 =C-H déf 4 G
508 168,171 2,18 | CC valence ciyclozlcanes poljsubstitués




Tablezu —30 -

£-3 Extreit A~

I

IIT et ses fractions:
. - =t el v . n .
Echantillon g(cm) % T R [Iype de vibration Liaisons « =
2971 [50,25| 1,09 -C-E wvalence alcanes,cjcloalcanes
1579 15412 | 1,18 -N-E déformaticn amines primaires et
secondaires
1461 45,97 1,00 | -CH3 et-CE,-déf. esters,H; drocarbures
i:" =
5 1377 52,30 | 1,14 | -CHy déformation Eydrocarbures
b 2 EL Ao 4 T oAz : A o ias - -
| T44 156,8E | 1,24 =C-H déformation benzénes 1,2 disubstituésg
< " monosubstitués
700 149,77 | 1,08 | =C-E aéformation " "
3077 149,81 [ 1,89 |=C-3 valence aromatiques,alcdnes
2831 138,51 | 1,46 | -C-E valence alcanes,cjcloalcanes
1297 153,47 | 2,03 | vibration de cycle | aromatiques
1579 137,31 | 1,42 | -N-H déformation amines,primaires et
secondaires
1436 P8,65 | 1,09 |-CE3 et-CH>-déf. esters,Ejdrocarbures
1377 4 43,85 1,67 —CHy déformation Hydrocarbures
C o esters saturés,éthers
Bo- 1)1‘ ET E} 5 & "'.—-f_f' - e L] [
651 57125 »19 | =C=0 valenc alcools
114% 55.00] 2.00 | =0<¢ valence alcanes,cjycloalcanes,
= At hisie o alcénes,aromatiguss = |
squeletie monosubstitués
1069 | 57,64 ,19 | =0 wvalence ethers ,alcools
230 | 49,471 1,88 |-C-N valence amines,amides
91 51,37 1,95 |=C-H @déformation | alcénes monosubstituds
744 42,8C| 1,63 |=C-E déformation benzénes 1,2 disubstituég
: "  monosubstitués
1791 26,30} 1,00 |=C-H déformation ! -
602 62,68 2,38 |C-C wvalence cycloalcanes

polisubstitués




Echantillon/ ) (cm') | % T R Type de vibrati] Liaisons
2823 LR 26 1,07 - C-H Valence alcanes.Cvcloalcanes
1579 55,81 1,2k | -N-H déformatidn amines primaires et
secondaires
R 1459 oL 1,00 | -CHz et-CH2-déf] esters, Hydrocarbures
F :
; 13797 52,30 1,76 -CHs deformation HYATOCETDUTES
~»
1
:?
e L 58,64 1,30 | =C-H déformation benzénes 1,2 disubstituds
% " monosubstitués
&
701 Lz 12 1,05 | =C-H déformation 1 1 f il
5g8 £9,80 155 C-C Valence Cyclaalcanes polysubstitués
2889 4 5L 1,00 | - C-H Valence | alcanes, Cyclaalcanes
159F 58,55 | 12,90 | Vibration de aromatiques
cycle
1579 47,39 | 10,4k | -N- H déf amines primaires et
secondaires.
1L5A Ls 21 9,9% | -CHz et-CHo~déf| esters , Hvdrocarbures
F - 3
1429 38,67 2,52 |[-" - " v |fHydrocarbures , esters
]
g; 1376 52,96 | 11,ff | -CHz déformatioh Hydrocarbures
l :
T
. 1145 58,54 [12,29 | -C-C val squeleft alcanes,cyclaalcanes
E alcénes,aromatiques subshlut
-€5

1029 56,31 | 12,40 | -C-N Valence amines , amides

991 57,47 | 12,66 | =C-H déformatiopn alcénes monosubstitués-

744 50,96 | 12,25 |=C-H déformatioh benzénes 1,2disubstitués
: " monosubstitués

701 34,27 7459 n it Benzenes monosubstitués.

f02 FA,72 14,70 C - C valence| Cyclaalcanes nolysubstituéﬁ B




Tableau -34 -

Tehleau

Tableau —36-

Tableau-37-

Echantillon|y(cm )| % T R |Type de vibratign Liaisons
287l 2z 12 | 1,00 |C-H Valence alcanes,cycloaclan
-es
1579 56,60 | 1,71 |N-H déformation|emines primaires
et secondaireS
L 1461 33 F2 1101- LCHz et-CHé‘déf esters,Hydrocarbuy]
F - T -res
1376 41,03 | 1,24 |CH3 déformation| Hydrocarbures
743 57,3% | 1,75 |=C-H déformation benzenes 1,2 sbs
" monosubstitués
701 Ls Ok 1,36 =C-H déformation L Y by
2834 L6,29 1,07 |-C-H Valence alcanes,cycloalcanp
1179 s4 L7 | 1,32 |-N-H déformatior amines primaires
et secondaires
1459 4% 4O | 1,00 |-CHz et-CHZ déf esters,Hydrocarburp
F-5
1377 50,5 | 1,17 |-CHz déformatioy Hydrocarbures
4L 59,55 | 1,27 [=C-H déformationbenzenes1,2 disubs
" monosubstitués
?O‘] ]_}ﬂ '1_4,9 1 ‘07 " " " " "
2835 b4 23 | 1,07 |-C-H Valence alcanes,cycleoalcan
-es
1460 L1,16 | 1,00 —CH;et*CHg—déf esters,hydrocarbus]
-res
F - F
1376 48 99 1,19 -CHz déformatiok Hydrocarbures
£99 62,08 | 1,51 |=C-H déformation benzenes
monosubstitués
2835 45 43 | 1,06 |-C-H Valence alcanes,cyclas -
lcanes
1459 42,68 | 1,00 |-CHz etCH3 def | esters,hydro-
F-7 carbures
1377 4k9,0% | 1,15 | -CH, déformatiop Hydrocarbures




Tableau -3 8_

Tableau -39 -

B - Extraits benzeniques:

—— ———————

- A5 =

Echantillon |V (m)| % T R |Type de vibration Liaisons
3033 €0,20 | 1,76 |= C-H Valence Aromatiques,
alcénes
2834 59,49 | 1,45 |-C-H Valence alcanes,cyclo
alcanes
1479 56,30 | 1,09 -CH, Et-cﬂg'déf esters,hydro
B carbures
= 1376 €2,03 | 1,20 —CH3 déformation Hydrocarbures
o -
m
H 1027 2,04 | 1,20 |[-C-N Valence amines, amides
I
~ £70 51,8% | 1,00 |=C-H déformation benzenes
3091 k9,92 | 1,19 |=C-H Valence aromatiques
alcénes
3035 L3 60 1,04 " " n "
2871 k2,09 | 1,72 |- C-H Valence alcanes,cyclo
® o= 2 calcanes
1479 43,09 | 1,02 -CH, et-CHg déf esters,hydro
carbures
‘][;5? l{,'ﬁ'?? 1 'Oh " " " " "
1377 52:55:| .25 -CH_4 déformation Hydocarbures
1037 55,90 1,33 -C - N Valence amides
702 55,97 | 1,33 |=C-H déformation benzenes mono-
.- substitués
670 k2,04 | 1,00 |= C-H déformation Benzenes
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g
i
8 i ;; 3090 54,98 | 1,48 |=C-H Valence aromatiques,alcénes
g
i |

3035 | 48,15 ‘1,29 | w0 ow " i

2835 L2 8 | 1,15 [-C-H Valence alcanes, cycloalcanes
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1460 37,24 | 1,00 -CH3 et-CHé-déf estres,hydrocarbures
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1377 48,29 | 1,30 ACH3 déformation Hydrocarbures

1036 56,68 | 1,52 |-C-H Valeuge amines, amides
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F69 50,93 | 1,37 |= C-H déformatidn Benzenes
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; Echantillon ﬁlfn{b % T R Type de vibration Liaisons
303%5 5ﬁ.19 1.17 =C-H valence aromatiques,alcenes
2833 54,28 |1.04 -C-H valence alcanes,cycloalcanes
F- 4 1454 Lz, 67 1,00 ¢CH3et-CH§déformat. esters,hydrocarbures
1376 L8.69 |[1.11 -CHBdéformation Hydrocarbures
669 |54.79 |1.25 |=C-H deformation benzénes
3090 [36.55 |1.49 =C-H valence aromatiques,alcenes
3071 |[41.58 [1.69 " " " "
F- 5 3033 [28.70 [1.17 " " " "
1955 [53.05 |2.16 C= O valence substances carbonylés
1810 |49.03 [1.99 =CH, déformation |alcénes substitués
1478 24,53 1.00 -CHEetCHédéformat. esters,hydracarbures
1036  |29.06 1.59 -C-N valence amines,amides
£67— 2650 | 1.10 [ =C-H déformation benzenes
283 45,70 | 1.09 -C-H valence alcanes,cycloalcanes
FL & 1463 L1.96 | 1.00 -CHsetCszéformat. esters,hydrocarbures
e 1377 Lo L4 | 1,18 -CHBdéformation hydrocarbures




== sl
Echantillon V(cm') | % T R Type de vibration Liaisons
3090 k5,58 11,52 =C-H valence arometiques,alcen
-28
3072 L8.05 |1.60 " " " "
¥ w7 3034 38.87 1.30 " " " "
2832 (48,30 1.61 |-C-H valence alcanes,cycloalca:
-nes
1809 53.34 [ 1.78 =CHédéformation alcenes,substitué
-es
1479 34,01 113  |CH et—CHédéformat. esters,hydrocar-
> ~bures
13726 [50.k9 1.68 —CHadéformation hydrocarbures
1027  |48.07 1.0 |-C-N valence amines,amides
£70 29.98 1.00 |=C-H déformation benzénes




Tableau —45-

Tableau -N&-

Tablean -#T-

Echentillon h\)(cn{i) % T R Type de vibration Liaisons
2834 54,06 |1,10 |-C-H valence alcanes,cycloalcanes
1460 142,90 |1,00 [-CH3 et -CEy—g¢¢. | esters,Hydrocarbures
F -8 1376 162,29 |1,27 |-CEy déformation |EHydrocarbures
722 183,92 |1,72 |=C-E déformation |@alcanes avec plus de
4 groupes (—Cﬁg_)
2835 145,75 |1,05 |-C-H valence alcanes,cycloalcanes
P -9 1462 13,57 |1,00 |-CEy et -CEp—déf. | esters,Hydrocarbures
1376 |%,85 |1,21 |-CH3 déformation |Eydrocarbures
3090 |45,22 |1,35 |=C-E wvalence aromatiques,alcenes
3035 36,58 [1,09 L = i :
2532 495,16 |1,34 |C-E wvalence alcanes,cycloalcanes
P -10 1809 122,47 |1,51 |=CH> déformation |alcénes substitués
1479 ;7;11 1,02 |-CH3 et —CHp-déf. | Hydrocarbures,esters
1461 138,39 |1,14 " n n "
1376 6,34 11,3 -CH; déformation Hydrocarbures
1037 1 T27 1,40 -C-11 wvalence amines,amides
669 33,68 |1,0C |=C-E déformation benzé;;s




B- 2 - BK ~II et ses fructions :

Tableau -4& -

Tebleau -43-
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Echantillon |\)(C‘m ) % R Type de vibration Liaisons
| .
1 3090 147,83 [1,68 =C-H valence aromatiques,alcénes
|
| - i
| 3071 [5C,43 |i,77 W ! - |
\ 3034 |37,:l 1’_')-1 lr: " " "
! 1
|
1 2831 34,48 (1,21 -C-E valence alcanes,cjcloalcaned
||
| 1953 61,10 [2,14 =0 +valence Substances l
g l Carbon;lées
L
d Y
@ { 2a = , = 28,2
l 1509 57,46 [2,02 =CH, déf. alcénes substituées
A t
H I = o 0 0 - 3
i ! 1452 28,48 1,00 CH} et —CHpo—gsr, esters,Hydrocarburesd
= ; bl A4S 2t 2 -1y déformation Hrdrocarbures ]
f 1036 47,51 1,67 —-C-N wvalence amines,amides
| 722 54,3 1,93 =C-H déformation alcanes avec plus ge
‘groupes de(-CHg~
| 668 ST k151 =C-E déformation Benzénes
| 2834 41,81 1,19 —C-E valence alcanes,c;gloalcaned
{ y y
| !
1460 |35,C9 1,00 |-CH3 et —CE;—défor. |esters,Hidrocarbures
| e =3
P -2 ([ 1376 |45,09 1,28 —CHy déformation Eydrocarbures
|
; 666 54,72 1,56 |=C-H déformation Benzénes
%
1 3034 (42,29 [1,16 |=C-H valence aromatiques,alcénes
|
| 2831 136,40 |1,00 -C-H valence alcanes,cycloalcane
P -3 1479 }36,58 |1,00 ~CHy et -CHp-déf. esters,Hjdrocarbured
1377 [ 45,64 [1,25 ~CHy déformation Hydrocarbures
1037 | 50,7 1529 -C-2T valence amines,amices




Tebleau-51-

Tableau-592-

Teblean-63—

Tablean —54-

Tableau-

e Bl & et R . = S R W -
Echantillon|'V(CM) |+ ¢ 7 VbR ' Type de vibration ! Liaison _
3090 | Wk, | 1.47% | =C-Hvalence | aromatiques,alcenes
303k | 3%.e3 | 1.27 | =C-H valence £ ;
(2838 1 W%,e5 1.37 | -C-H velence | alcenes,cycloalcanes
Fo & 1809 51.34 1.70 :CH2 deformation alcénes substitués
el ———— S - o ol i et - g — o ————————— — S ——
1679 2L, 1F e -CH,et-CH; defor. | esters,hvdrocarbures
1461 27.2L 1.2% | -CH,etCHs deformat. " " 3
129¢ L5 .97 52 -CH, deformation Hydrocarbures
_J0%7 | .96 | _1.56 | -C-N valence | amines,amides
| 670 30.15 1.00_| =C-H déformation | benzénes
| 283k 372.k9 | 1.20 -C-H valence | alcanes,cycloalcanes
! F- 5 1461 31.2¢ 1.00 -CH%et—CHédéformat. esters,hydrocarbures
1 - — - — FRESEIE S [ —
1376 4214 iy, -CH%déformation J hydrocarbures
2032 52.41 1.06 =C-H valence i aromatiques,alcenes
Fo £ 1479 Lg.18 1.00 —Cﬂget-Cﬂédéformat. esters,hydrocarbures
1376 50.55 1.03 -CH, deformation hydrocarbures
Ak 5k, L8 Y3 =C-H déformation Eenzenes
| 3090 | L2.73 1.49 -C-H valence i aromatiques,alcenes
‘4072 “5,2"4 1 .gﬂ' " " ] " "
F-7 3034 25.70 1.24 " 1" " "
2831 Lh 15 1.54 -C-H valences alcanes,cycloalcanes
1709 50,39 & 1726 =CH2déformation alcénes substitués
i e i el e e = et e e ———
1479 30.90 1.02 | -CH,et-C-H deform. | hydrocarbures,esters
= e =)t = e e i e e e e - N e
1377 L2.70 1.0A -CH, deformation | hydrocarbures
— N o R e T e S e T e s = e el IS e N — = e
_o37 L5, 19 1.57 | -C-N valence = | amines,amides N
| #F9 28,68 1.00 =C-H deformation | benzenes
i
_gi%? 790 G SIS -C-H valence { alcanes,cycloalcanes
F- 8 1471 20.72 1.00 -CH%et-CHédéformat.j esters,hydrocarbures
‘. 7 1 ' |
j 1279 29, 2° 1.2% -CH, deformation . hydrocarbures

— e ——— e —_——— —_——




Tableau —56-

Tableau - 57 -

= ~1
Echantillon \)(Cm) % T R Type de vibratign Liaisons
5 090 29,99 | 1,70 [=C-H Valence aromatiques alcénes
30?2 4 ‘00, 1‘0'2, " " " "
2034 30 5F 1,30 " " 1 "
2834 k5,9 | 1,95 |- C-H Valence [slcanes,cyclaalcanes
1953 51,70 | 2,20 C = O Valence |substances carbongléesd
F -9 !
1809 LR g6 | 2,08 =CH, déformation alcénes substitués
1479 27,57 | 1,17 |-CHy et-CHs déf |esters Hydrocarbures
1372 50,43 . | 2,24 -CH, déformatior] Hydrocarbures
1037 Lz,9%3 | 1,%3 [-C-N Valence amines, amides
- L]
£€9 23,517 [ 1,060 |= C-H déformatiqn Benzenes
2825 2€,85 1,17 |-C-H Valence alcanes,cycloalcanes
1410 31,40 | 1,00 -CH, et-CHE déf | esters, Hydrocarbures
F -~ 0 '
1377 41,25 | 1,31 'CH3 déformation Hydrocarbures




Tableau -98-

Tableau =53-

Tebleau =60-

Tableau —b7-

=3

a=~1Il et ses fractions

Echantillon ‘;ﬁ(cﬁ') L ' R 'Type de vibration Liaison
: i) LD LR OB G 2 I (TP . iy I R .
30324 5909 | 888 =C-H valence alcenes,aromatiques
= 2832 50.79 | _1.19 -C-H valence alcanes,cycloalcanes
& 1479 50.90 1.19 —CH.‘ot—CH§d€'form. esters, HC
- = e el - — —i
-““{1 L-2.?1 1.00 " 1" " n "
@ [ S A
>} 1377 50.6L 1.18 -CH,déformation HC
c A s X0
— _ 1037 "_1.00 1.43 -C-N valence amines,amides
722 b5 1.4L |  =C-H deformation alcanes avec plus de
' L groupes-CH,,
FE9 5¢ .07 e =C-H déformation Benzenes
7091 39.69 | 1.51 +C-H valence alcénes-aromatiques
2071 | 43.68 | 1.65 noon " "
2036 31.59 1.19 " " " "
_ 2832 Lk 90 1.69 -C-H valence alcanes-acycloalcanes
F- 2 195L 57251 1.95 | C=0 velence substances carbonysées
1209 4g. 10 | 1,85 | =CH, deformation alcénes substitués
1479 29,930l 1,12 _cz{xet-cna-dp'fom. esters- HC
1277 Lg.95 | 1.89 -CH_deformation HC
S PP b e e Pl L -
_do37 | 43,29 1./L | -C-N valence | amines- amides Z
F69 26,86 ) 1.00 =C-H deformation benzénes .
= T
303k 45,R5 B3 =C-H valence alcénes-aromatiques
= 2 B s e S O R =v-hovadence -arom
| 282 |- 2-99 | 1.4 | C-Hvalence | slcanes-cycloalcenes
1 : LeQ z} ., = i By
Fo3 | st ] shp | 100 | OHpet-Omaétorn. | estersthC
| 1377 L2.F1 | 1.25 | _CH,déformation HC
B e e e et S R R e e e
| 1037 | ©1.39 | 1.50 | -C-N valence | amines-amides
| &0 50.93 1.Lkg =C-H déformation benzenes
3035 kg b2 1 1.1% =C-H valence alceénes-aromatiques
2833 45.51° | 1.10 -CH valence __| alcanes-cycloalcanes _
1463 41.91 1.00 -CH_et-CH. deform. | esters-HC s
P ool 1377 42.9% | 1.1k | -CH, déformation HC
T T P
RO | 52.05 | 1.2 =C-H déformation benzenes
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Tableau—-52-

Tableau-63-

Tableau-64-

Bchantillon | gk R ' Type de vibration/|' Liaisons

2833 35.43 1.08 -C-H valence alcanes,cycloalcanes

£ fol] = o gt L

F_ 5 14F0 32 8 1.00 CH.,, CH2dEfgfﬁ' esters,HC

1376 | 33.98 o2 ~CH déformation HC

283k 75,43 115 -CH valence alcanes,cycloalcanes
B 160 | 30.73 1.00 ~CH, ,~CHzde form. | esters-HC

1376 | bo.11. | 1.3 -CH déformation | HC

3091 L1.90 1,4% =C-H valence aromatiques-alcenes
F -7 3072 | 45.23 155 i i oo i

!

10?5 z:".r?h_ 1.(:"5 " " " "

2832 Le 20 1.58 -CH valence alcages-Cycloalcanes

1809 50.13 .72 :Cﬁed;rf‘ormation alcenes substitués

1479 31,63 1.08 —CHzpt—CH—gdéf'oma .| esters-HC

137¢ L2 5L 1.7 —Cszéformation HC

10%¢ LL RF 1.5L —-C-N valence amines-amides

£A9 1.00 -C-H deformation benzenes




Tebleau ~BS -

Tableau -bb-

-
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Echantillon \)(CM) %€ T R Type de vibration Liaisons
3091 38,88 11,73 =C-E  valence aromatiques ,alcénes
3072 42,72 (1,91 " - " ’
3038 BC,EJQ 1 ,37 " " " n
7
2834 43,08 |1,92 - CH valence alcanes,cycloalcanes
F -8 1954 51,31 | 2,29 —-C = 0 valence substances carbonyléep
1809 48,71 | 2,17 |=CH, déformation | alcénes substitués
1479 27,97 |1,25 |-CHy et-CHy~déf. |esters, KC
1376 41,68 2,13 - CHy déformation HC
1037 42,52 11,90 - C-§ valence amines, amides
569 22,41 1,00 |= C-H déf benzénes
2834 34,85 1,12 - CH wvalence alcanes,cycloalcanes
=9 1462 31,00 1,00 | CHy et —CH2- géf|] esters,Hydrocarbures
1377 38,6 1,25 -CH3 déf. Hydrocarbures
597 59,25 | 1,91 C-C wvalence cycloalcanes
Polycsubstitués




Echantillon {)((;}‘,) % T R Type de vibration Liaisons
3091 39,43 |1,62 = C-E valence alcénes, aromatiques
3072 || 43,26 | 1,85 J l L "
3036 31,20 1,33 A I % 2
F - 10
2835 39,85 | 1,70 -CH . valence alcanes, cycloalcanes
1954 51,31 .| 2519 —C=0 valence substances carbonylées
1809 48,73 | 2,CE = CE; déformation alcénes substitués
1479 27,91 | 1,19 ~CH3 et-CHp— déf esters,Hydrocarbures
1376 44,94 | 1,92 —CHy géf. Eydrocarbures
1037 42,51 | 1,82 -0-Y déformation amines,amides
670 23,38 | 1,0C =C-H déformation benzénes
2835 31,67 | 1,09 -C-H valence alcanes,cycloalcanes
B o= 11 3
1457 28,84 1,C0 —CHy et ~CH-déf. esters,Eydrocarbures
B3 37,72 | 1,317 ~CEy déformation Eydrocarbures




Echantillon '\‘)((5,‘) %7 R Type de vibration Liaisons
L™ (]
3091 143,48 | 1,37 =C-H valence alcénes, aromatiques
:,035 35 ' 89 1 s 1'} n " n "
2834 40,53 |1,27 .|-C-H wvaleace alcanes,cycloalcanes
F- 12 1810 51,00 | 1,60 = CH, géformatior alcines substitués

’ |
&lJ' 132,38 51 3,04 —CHs et ~CHp _géf esters,Hydrocarbures

1460 35,83 1’12 " n " L]

1376 |43,44 | 1,36 |- CEy aér, HEydrocarbures
1036 45,56 1 1,43 |-C-N valence amines,amides
669 31,83 | 1,00 |= C-H déf. benzénes

_Tableau - 63 -
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Discussions et Interprétations des résultats :

I. Analyse cualitative |—_'18,19,23,23,ﬂ

I.1 Ectrait pyridinigue de K-I

= =
Les bandes 3077 Cm st 3025 Cm peuvent etre attribuées aux aromatiques

puisque les charbons sont riches en noyaux aromatiques EE‘O]

Les bandes 1481 Ca‘l et 1597 cal représentent les vibrations de cycles
aromati jues,

Les amines primaires et secondaires sont absorbées & 1579 ca -

Elles correspaondent a la vibration de la liaison de déformation -N-H

Les vibrations de déformation des groupements (—033) et de (-CHy) &

+ 1435 ci’ correspondent aux hydrocarbures cycliques

e

La vibration (-C-0) de valence est absorbée a 1216 CE}1.31]_O est attritude
auz ¢thers ou aux alcools,

La bands 1146 C&' correspond aux vibrations de valence- C-N ou de valence
~C~C ou de la liaison de valence squelette (-C—C9 .Elle indique(1146 cm')

l'existance de composés éthers ou alcools,alcanes et c,cloalcanes ou

aromatijues substituis.

: ~1 o :
Les bandes 1069 CT' ot 1030 C@' correspondent aux amines ou aux amides.

La vibration de déformation de type =C-H i 991 C;] correspond aux alcines

substitués .La bani= 502 Ch' correspond aux cjcloalcanes polysubstituis

selon 1a vibration ce la liaison de valence ( C-C )
Les benzénes disubsiitués et monosubstitués apparaissent 2 745 Cﬁ1et

5 70ThCR! selan 13 vibrationtae Ta Miatecn 46 a&tortation. CofL.




2R F b FPraclions de distillation

b L]

La fraction une ( F-1) est constituée d'alcanes et de cycloa-

alcenes cui s'absorbent 4 2949 ci! et 2845 051 .Ces bandes correspondent
4 la vibration de la liaison de valence -C-H.
El’e contient aussi les amines primaires et second-ires,les

hydrocarbures,le benzéne monosubsiitué et disubstitué et les cjycloalcanes

polysudstitués. Tl apparait qu'elle ne renferme pas d'aromatiques.

de 1'exirait brut K-I- pyridinique.

Dams la fraction (F-7) toutes les fonctions apparaissent aux

mémes nombres d'ondes que 1'éxtrait brut.

La fraction (F-6) ne contient ni d'aromatiques,puisque 1'absorption

n'zppareit pas autour de [;?00 cal- 31000%?] ,0i autour de

B =
Vi lla5g0 26c 0 o : . : :
= L“?JU o~ -~ | spécifique & la vidration cyclique.
I.1.2- Extrait benzenique de K-I

a— Les aromatiques apparaissent & 3033 Cﬁ1 suivant la vibration de valence
= C - .H S K, ' :

b- ALinsi,il contient les alcanes et les cycloalcanes car la vibration de 1=z

liaison de valence -C-H est absorbée a 2834 Cm',
c- Les hydrocarbures sont absorbés a 1479 Cal et 1376 C@! d'aprés les

vibraticns des grouenents méthyléniques et éthyléniques de déformation

( -cH3) et (Hp).




d- Les amidps et les amines sont absorbés & 1037 Cﬁ1 correspondant a la

vibration de la liaison de valence - C-N.

e- La wvibration de la lizison de déformation = C-H est zbsurbée 4 670 '

correspondant aux benzénes.

I, e Practions de distii.aviul

Les fractions (F-2),(F-3) et (F-4) contiennent les memes

composés que 1'extr:it brut K-I- benzenique.

La fraction (F-5) ne renferme pas d'alcanes et de cycloalcanes

= -1
mais il ya apparition de deux nouvelles bandes 1955 Ch' et 1840 6m -
Elles peuvent etre attribuées aux vibrations des liaisons ¢+

valence 3=0 et de déformation de =CE> correspondant aux substances

carbonylées et aux alcénes substitués d'un noyau aromatique.lLa fraction

(F-6) est constituée d'alcanes et de cycloalcanes et d'hydrocarbures

corregpondant aux vibrations de valemee ~C-H et de (-CHj) ou de(-CHg)

de déformation qui s'absorbent & 2834 CH' et (1463 - 1377 ) ch',

La fraction (F-8) est constituée de cycloalcanes et d'alcan
avec plus de 4 groupes éthyléniques (-CHp-) .Ces groupes donnent lieu

a4 la vibration de lidison de déformation = C-H qui est absorbée i 720

Note

Les nouvelles fonctions qui apparaissent dans les fractions
sont dles probablement au fractionnement.Ces fonctions semblent etre

masguées par d'autres composis du mé€lange constituant 1'extrait brut.

&8

wIl



T.1.4- Comparaison gualitative entre les extraits pyridiniqueset benzeniquesK-]

P

Nous pouvons constater qu'il existe quelques differences entre
1'extreit pyridinique ae sn~i- et son eatrait benzenique . Elles se
resument globalement i 1'absence de:

- Composés étheriques dans 1'extrait benzenique (1146 C@' )

-~ Cgcloalcanes polysubstitués dans 1'extrait benzenigie (622 cml )
- Suostances carbonylées dans 1'extrait pyridinique (1954 Cm')

- al>énes substitués d'un noyau aro:atique daus 1'extrait

- L]

pyridinique (1310 CE1).

Extrait pyridinique de SK-II-

La bands 3392 Ca!

correspond a la liaison de valence -0H,
Tlle est spécifique aux phénols ou aux alcools.

Les alcanes et cycloalcanes apparaissent & 2832 CA@' et 3 997 C&'

eocxrespondant aux vitrations de liaison de valence (=C-H) et a 1la

valence squelette (-C—C-)
La wvibration des cycles aromatiques est absorbée 2 1589 cal

Les hydrocarbures sont absorbés respectivement 3 1939 051 et & 1376 CEI
correspondant aux vibrations des groupements méthylinigues et

éthyléniques (—CH3) et (—Cipq.

La bande 1031 C@' est attribue aux amines ou sux amides.
flle dorme lieu & des vibrations de valence -C-N.
La tande 997 CB' egt attribude aussi aux aromatiques substituds donnont

lieu & la vibration de liaison de valence squelette.

Les len:iénes monosubstitués et disubstituis s'absorlent 3 748 Cm et &

701 cl selon les vitrations de liaisons de déformation = C- H.



.20 ' Fractions de distillation

I.2.2

a-—

Les fractions (F-2),(F-2),(F-6),(F-7) et (F-8) contiennent
aussi des cycloalcanes polysubstitués qui s'absorbent a 602 051 selon
les ﬁbratims de liaison de valence c-C.

Cependant,il est & remarquer que ces derniers n'apparaissent

pas dans 1l'extrait brut.

-1 i
Les bandes 1579 Cm et 991 C@! ge recontrent dans les fractions

(F-2),(F-6) ,(F-7)et (F-8).Tlles renseignent quant & la possibilité

I'~wictance d'amines primaires et secondaires et d'@lcénes substituce

Les alcanecs avec plus de quatre (4) groupes de (—CHp-) sont
=1
contenu& dans les fractions (F-4) et (P-5).Ils s'absorbent i1 722 Cm

selon les vibrations de déformation de liaison = C -H.

Les bandes 1216 C@! et '1059 cm! dornent lieu 1'existance
des éthers ou alcools qui s'absorbent selon la vibration de valence

-~ C~0 dans les fractions (F-6) et (F-7).

Ixtrait benzenijue de SK-II-

Les arcnatiques son’ zbsorbés aux nombres d'ondes 3090 051

, 3071 c®!

et 3034 C;l .Ces bandes peuvent correspondre aux vibrations de valence
=C-E.

Les alcanes et les cjycloalcanes correspondent 3 la bande 2831 051 d'aprés

les wvibrations de valence des liaisons - C-KE.

La bunds 1953 CE‘I,r.ou.s indique le probabilité d'existance des composés

carbonjlés correspondant aux vibrations des liaisons de valence C=0.




2 -1
d- L& bande 1810 Cm gignale la possibilité d'exisiarce des alcdnes
monosubstitués d= no;aux aromatiques.

-—1 it
e- Les hydrocarbures sont absorbés aux nombres d'owdles 1452 Cm et 1376 Cm'

Ils corresﬁondant aux vibrations des groupements de déformations
méthyléniques (-CH3) et éthyléniques (-CHpj.

f- La viﬁration de iaison -C-E est absorbée i 1036 051 .Elle nous indigue
la préseace d'amines ou d'amides.

g- Les alcanes avec plus de quatre(4) groupes (-CHp) s'absorbent a 722 cr!

selon les liaisons de déformation = C-H.
Le benzéne est absorté i 668 Cﬁi selon la vibration de la liajson de

déformation =C-H,

T.2,3~ Przctions de distillation

e

Les groupements fonctionnels de 1'ensemble des fractions

de distillation sont identiques 4 ceux donnés par 1'extrait brut.

I.2.4- Qomparaison entre les extraits pjridiniqueset benzeniquesde SK-II

Nous avone congtaté que les bandes 3392 051,997 051’

-1 e, ! -1 e =
1589 Cm', 1939 ci', 748 Cm , 701 C@' et 602 cm! n'apparaissent pas dans
l'extrait Danzenique de SK-II,

1

Enfin,il est de meme pour les bandes 3090 051,3034 Cm :

19%4 qﬁﬁ!1809 CET, 722 Ch' et 668 CH! dans le cas de 1'extrait
pyridinique de SK-II. &

I.3- Extrait pyridinique de A-ITI

-

&~ ez ~'ranes et les cjcloalcanes s'absorbent 2 2971 551.Cctie bande

correspcnd & la vibration des lizisons de valence -C-H.
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b- Les vibrations de déformation de -N-E =ont absorbées 4 1579 Cﬁ1.

Elles indiquent la possibilité de préuence des amines primaires et

secondaires.

: =1
Les bandes d'absorption 1461 Cm' ot 1377 correspondent aux vibrations
de groupements des hydrocarbures métn; 1éni gyas (nCHH) et éthyléniques

(—cHx.
Le benzéne disubstitué et monosubstitué s'absorbent fans les bandes

1

- -1
744 Cm et 700 Cm ,Elles peuvent correspondre aux vibrations des

lizisons de déformation = C-H.

Fractions de distillation

Pour la fraction (F-1) nous remarquons 1'azpparition des

1

aromatiques 4 3077 Cm' et & 1507 C&'. Cela pcut correspondre i la liaison

de valence = C-E et de la vibration de cycles aronatiques.Ainsi que pour

1 1

les éthers,les alcools ou les phénols apparaissent i 1216 cm' et 1069 Cm

selon 1& vibration de la liaison de valence -C-0

Pour les fractions (P-1) et (F-3),nous constatons 1'apparition
de la bande 1145 051.Celle-ci correspond a la vibration de valence squelett
=C-C.Il ;2 lieu de croire a 1'existance des alcanes et cycloalecanes ou

des aromatiques substitués,

Les alcenes monosubstituée sont eontenuﬁf dans les fractions
(F-1) et (F-3).Ils resultent de 1'absorption 3 991 ¢m! de la vibration

de la lizison de déformation = C-H.

La vibration de la liaison de valence C-C apparait dans les
fonctions (F-1),(P-2) et (P-3) et s'absorbe & 602 CE'.Elle peut

correspondre aux cyecloalcanes polysubstitués.I1l fauf simm-ler que le reste



des groupements fonctionnels figure dans 1'extrait brut pyridinique

d a8 _51. ‘-III .

1. 5.2~ Extrait benzenique de A-TII

: L -1
Les aronatiques s'absorbent 3 3034 Cm gelon la vibratior

de la liaison de valence =C-E.Cependant les cyclozlcanes et les zlcares

7 =1 =
cont absorbés 3 2832 cm ( € -E de valence )

Les vibrations des groupements £thyléniques (-CHp-) et

néthyléniques (-CH3-) 2 1479 cm' et a ( 1461 - 1377 ) cm indiquent

la presence probables des hydrocarbures.

: : o =1
Les amines ou les amides s'absorbent 3 1037 Cm selon les

vibrations des liaisons de valence —-C-N

La bande 722 ca’ correspond aux alcanes ajant plus de gquatre

{4) groupes éthvléni Les (~CH.-)

& ] = o — 1 ! £ b '-"!" ﬂ_1 -y - - -
Le benzune esl absorbé a67T0 Cm' selon la vibration de liaison

de déformation = C-k.

-

Te3e3= Fractions de distillation

Les fractions (F-2),(P-8) et (F-10) renferment des suustances
» L]

carbonylées qui donnent lieu aux vibrations des liaisons de valence C=0 a

1954 CT' -«

Les fractions (F-2),(F-7), (F-8),(FP-10) et (F-12) peuvent

contenir des alcénes substitués aux noyaux aromatiques correspondant zux

vibrations de liaisons = CHy 3 1810 051-




.b‘-'_

La fraction (F-9) montre au'il ya lieu de croire gqu'elle
; renferme des cycloalcanes polysubstitués.ﬁn.effet,ils s'absorbent &

1

597 Cm' selon la vilration de liaison .de valence C-C.

Les autres fonctions sont contenues dans 1'extrait benzenicue

1 de A-TIT
I.3.4~ Comparaison entre l'extrait pyridinique et ben.enigue de A-III
Nous avons relevé des difierences notables entre les deux
extraits:

a- Les bardes 722 C@!, 669 C@', 1954 C&' et 1809 C@! apparaissent

uniguement pour 1l'extrait benzenigue.

b- Par cortre,les bandes 700 Ca , 744 Cm',1216 C&',1145 Ca', 1C70 C@' et

991 Gﬁ1 s'absortent sculement dans le cas de l'extrait pyridinique.

Ces differences entre les extraits pyridiniques et benzenigues
peuvent etre attritUeesaux differences de solubilités et de temperatures

d'ébullitions de chaque fraction benzenique et pyridinique.

En conclusion,nous remarquons ces échantillons sont composés
de plusieurs hydrocarbures tels que les alcanes,les cycloalcanes,les
aromatigues,les alccnes,d'amines,d'amides,d'éthers,d'alcocis et de

phén‘)ls s e N e

Les premicres fractions de K-I,SK-IT et A-III benzeniques n'ont
donné lieu 2 la formation d'aucun pic.Celd conduit 3 conclure que ces

fracticns sont essentiellement ccnstituées du benzeéne.D'ailleurs leurs

points d'ébullitions sont autour de SO.C.
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Nous avons procedé a 1'analyse quantitative en supposant

les hypothéses suivantes:

a- Les intensités (largeurs) des pics sont identiques.

b- Le pic de réference a une grande absorbante (ou faible
transmittance, notée: Tref).

Enfin,nous definissons R comme étant le rapport de la

transmittance T a la référence Tref.

R:———-?‘-——-.—-— L (4)
Tref

D'aprés 1'equation de Beer-Lambert

A = Log _1_____= Ecli Sn ey
|
T i

I S —————

A= Absorban€e ( %)...avec[A= 100-T] ...(3)

T= Transmittance ( %)
c= Concentration de la substance ‘mole/1)
1= Epaisseur de 1a cellule Cww

€= Coefficient d'extinction molaire (1/Cen . mole)
3i A augmente =» T diminue = C augmente.

Donc si k >1 =p TD>Tref = la concentration diminue

II.7- Exzrait pyridinique de K-T

-Sur 1a base de ces equations,nous pouvons conclure,dans
le cas de l'extrait pyridinique de K-I,que le taux des aromatiques
est faible par rapport aux benzenes monosubstitués(composé de
réfeérence) cependant,ils apparaissent dans trois (03)bandes d'-
absorptions 3%077Cm , 3025 cm-1et 7597cm-1dans des rapports R=2,25,
R=2,43 et R=2,79 élevés. Celd améne & supposer que leurs concentr-

~atiions sont faibles.




IT.7.1-

-D'autres parts,les hydrocarbures (R=1,4f) les amines
primaires et secondaires (R=1,57)et le benzéne disubstitué (R=1,65%)

sont en proportions importantes ‘par rapport a la référence.

-Les autres composés d'alcools,d'éthers et d'alcanes
sont en faibles quantités car leurs rapports sont plus grandes que

celui de référence.

Fractions de distillatioq:

Pour les fractions (F-1),(F-2)et F-3) issues de K-I,les
~1~anes et cycloalcanes (R=1,00) sont majoritaires.
Les amines primazires et secondaires sont présents dans des rapports
$léves (Rp ;= 4,71 R

que la teneur en amines est trés faible dans ces fractions.

5= k21 et Rp_2= 2,%3).on peut donc conclure

Danis les fractions (F-4),(F-5)et (F-7),1e benzéne monosubstitué est
dens une teneur trés grande (R= 1,00).

Meis les concentrations des aromatiques,des alcanes et cycloalcanes,
les ethers et les alcools sont en quantités faibles au cas ol 1'on

prend comme référence le benzéne monosubstitué.

Zixtrait benzenique de K-

Le benzene (R=1,00) et les hydrocarbures(R=1,09%sont
présents en grandesquantités dans 1'extrait benzenique de X-I.

Les aromatiques(R=1,1¢),les amines ou les amides (R=
1,20) ,et les al:ares sont dans des concentrations moyennes par

rapport au benzéne.

J'ractions de distillation:

Nous trouvons gue 1es teneurs en benzéne (R=1,00),en
hydrocarbures fRF_2=1,O2,RF_?=1,13 et HF_10=1,021et en aromatiques

(RF_2=1,OQ,RF—7 = 1,70 et R 1,09) sont trés éleves dans le cas

F-10"
det: fractions (F-2),(F-7)et (F-10) (leurs rapvort sont en effet

trés proches de celui de réference).

Les autres composés sont en concentration légérement

faible par rapport a celui du benzéne.




Les fractions (F-3),/F-L) (F-5) (F-F) F-R)et (F-9)sont

constituées d'alcanes et de cycloalcanes R= 1,00).I1 semble que
leurs concentrations sont en grandes proportions dans ces

mélanges par rapports aux hydrocarbures aromatiques.

IT. 1.4 Comparaison gquatitatives des extraits pvridiniqueset benzeniques
de K-TI.

Les aromatigques sont en cencentrations plus importantes
dans 1l'extrait pyridiniaue ‘A=57,79 %)par rapport a 1'extrait

benzenique /A=39,70 %).

D'autre part,le taux en amines est plus important dans #e
cam de 1'extrait pyridinique /A=F0,9% ¥ )que celui dans 1'extrait

benzenique (A=3%27,9F %).

II.2 - Extrait pyridinique de SK-IT:

Les hydrocarbures sont en teneur importante dans 1l'extrait
pyvridinique brut de SK-II R= 1,00).

Le benzene monosubstitué (R=1,20),les alcanes et cyclo-
a’canes R=1,22)et les aromatiques (R=1,%20)sont en concentrations
non négligeables.

Tl ail= Ergati~== de diatillakian.

Les fractions (F-1),(F-2)et (F-3) sont constituées
principalement d'alcanes et de cvcloalcanes/R=1,00)et en moindres

> ! f =3 3% = 1 =1.50)
teneurs d'hydrocarbures 'Ry =7, 5 Rp_ 5= 2,17 et Ry ,=1,50)

Les fractions (F-L), (F-5)et’F-?) sont dans des taux

élevés d'hydrocarbures (R=1,00)et d'alcanes ou cycloalcanes

{RF,L = 1’21'RF-G: 1,08 et RF_Q=1,11‘par rapport i d'autres

composés. 3

Les fractions (F-)et (F-7)sont constituées essentiel-
-"ement de benzene monosubstitué (R=1,00) ,d'alcanes ’RF_?=1,9h
et RF_7:1,9b19t d'amines primaires et secondaires/R_ ,=1,79 et

Re_
RF-? =1,34).
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Extrait benzenique de SK-II:

Cet échantillon renferme @es hydrocarbures paraffiniques
(R=1,00) ,du benzéne (R=1,11) , des cycloalcanes (R=1,21)et des

sromatiques (F= 1,31).

La teneur des autres composés est négligeable par rapport

aux hydrocarbures paraffiniques.

Fractions de distillation:

A (]
Les fractions (F-2),(F-3),(F-5),(F-6),(F-8'et(F-10)sont
composées en majorité d'hydrocabures paraffiniques (R=1,00), de

banzene,de cycloalcanes et d'aromatiques.

En effet leurs rapports sont proches de celui de référence.
les fractions (F-4) /F-7)et (F-§) sont composées de benzene (R =
1,00),d'hvdorcarbures paraffiniques ’RF_h=1.17.RF_7=1.OQ et RF—9:
1,179%.1es autres constituants sont contenus,dans ces fractions,
dans des rapports importants.Ce qui améne 3 conclure que leurs

concentrations sont faibles.

Comparaison entre 1'extrait pyridinique et benzenique de SK-IT:

Les aromatiques (A=62,67%),les alcanes et cycloalcanes
(A=65,52%) et les amines (A=52,48 %)dans 1'extrait benzenique sont
dane des concentrations plus importantes que dans 1'extrait pyridi-
-nique (A= 47,27 %)/ A =50,26 ¥ et A=42,1L %).Cette constatation
peut étre liée A la nature de notre échantillon qui est pour la

circonstance un schiste bitumineux.

Extrait pyridinique de A-III.:

A-III renferme des alcanes et des cycloalcanes (R= 1,09),
du benzene monosubstitué (R=1,0%8) et dans une moindre concentration
en amines primaires et secondaires (R =1,1%8).

K ]

Fractions ue <i=..11ctiun:

La fraction F-1 est composée essentiellement de benzéne
moncsubstitué (R=1,00),d'hydrocarbures (R=1,09),d'amines primaires
ou secondaires (R= 1,42)et d'alcanes ou cycloalcanes (R=1,41).

Tes autres composés dont minokitaires par rapport zux benzénes

monosubstitués.
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Pour les fractions (F-2),(F-5),(F-6)et (F-7),les taux
d'hydrocarbures (R=1,00) ,d'alcanes ou cycloalcanes (R=

1,07) et de benzines monosubstitués /B=1,05) sont plus importants.

les autres constituants sont en quantités trés faibles par rapport
aux hydrocarbures tels que les amines ou secondaires et les

zycloalcanes polysubstitués.

Pour les fractions ‘F-?) et ‘F-%4) nous avons constaté que
le “aux d'alcanes est plus é#1évé R=1,00) par rapport aux composés
de benzenes monosubstitués ou disubstitués et d'amines primaires
et secondaires.

Extrait de benzenique de A-TIIT

Les alcanes ou cycloalcanes /R=1,19),1e benzene fR=T,‘1)et
les aromatiques ‘R=1,7%) sont dans des taux élevés dans le cas de
1'extrait benzenique par rapport aux autres composés,a savoir les
amires,les alcanes avec plus de quatre (4) groupements r—CH; )

Fractions de distillation:

Le taux en benzeéne (R= 1,00) dans les fractions F-2,F-7,
F-2,F-10 et F-12 est plus grand que dans le cas des autres composés.
Cependant les propertions en hydrocarbures et en aromatiques sont
aussi considérables.

Par contre dans les fractions (F-3), (F-4) (F-5) (F-#),
(F-9)et (F-11),les taux d'hydrocarbures (R= 1j00),d'alcants ’sont

relativement plus élevés par rapport aux aromatiques,benzéne,
amines et alcénes substitués de noysux aromatiques.

Comparaison entre les eltraits pyridiniqueset benzeniquesde A-III

La proportion des cycloalcanes ou alcanes soluble dans la
pyridine est plus grande (A=49,75 %) par rapport a celle soluble
dans le benzéne (A = 49,25 %).

Les hydrocarbures ont une proportion/A=54%, K03%)
dans le cas de 1'extrait pyridinique que dans celui du benzene

(A= 49,10%).

En conclusion, nous pouvons dire que les échantillons
choisis sont riches en hydrocarbures aromatiques,paraffiniques,

et naphteniques,en amines et en amides.




CONCLUSTION

Il apparait 3 la lumidre de cette étude que les combustibles fossiles
solides de la régicn ie BICHAR sont constitués principalement et en
teneurs relativement importantes,d'hydrocarbures aromatiques,paraffiniques
et naphténiques. En outre,ils renferment des proportions non négligeables
en amin2s,amides,éihérs,alcools et phenols.

De 1'examen des resultats obtenus,il convient de signaler,dans 1'ordre
-

décroissant des taux de concentrations des composés de chaque échantillon:
= X-I est composé d'aromatiques (benzénes monosubstitués et disubstitués

paraffines,naphténes,amines primaires et secondaires et enfin d'amides

= BK-IT est formé de paraffines,naphténes,aromatiques (benzénes

nonosubstitucs et disubstitués ) et phénols.

~ A-ITIT est de constitution d'apparence identique a K-I,

I1 convient de préciser que l'ordre de composition dans le cas de
l'échantillon SK - IT se trouve inversé par rapport 3 X - I et A -III

Pour plus de précisions,le recours 4 d'autres méthodes d'analyses
spectiroscopiques ( Resonnance magnétique nuclSaire,Résonnance paramagnétique
electronique et spectrometrie de masse ) permettra d'élucider encore mieux

la constitution chimique de la matiére organique de nos échantillonms.

Intre autres la chromatographie en phase liquide nous renseignera,
probablement et de fagon efficace,sur la nature de la structure de la

macromolécule principale et celle des différentes fractions obtenues par

distilletion.

. L}
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SCAN MODE

NOISE FILTER i
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PEAK THRESHOLD S =7

chi—1 =T
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SCANM MODE 4
NOISE FILTER 1
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PEARK THRESHOLD 5 =T
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NOISE FILTER 1
RESOLUTION S.9
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NOISE FILTER 1
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RANGE 4998 8- So8 . g
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PEARK THRESHOLD S X%
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551 .8 °1.37
744 .6 4z .86

‘el .8 2 .39

66z .06 6Z &€&




@ T .

i@ﬁ'

80

66

(=s)

46

={%

T

3869

28048

o

1568

11686

lve

(=15

46

2a

a0

PERKIN-ELMER 983G

oate H-12-37

saMPLEA-l - ff
Fa
OPERATOR $101
BENTEIH
REPLOTTED SPECTRUM

SCAaN MODE 4
NOISE FILTER 1
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SCAN MODE 4
NCQISE FILTEE 1
RESOLUTION 3.9
DROINATE MODE =T
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PEAK THRESHOLD S %

CrM-1 =T
2883 .06 4 .54
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NOISE FILTER 1
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Cr-1 =T
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SCAN MODE 4
NOISE FILTER 1
RESOLUTION Z.e
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cM-1 =T
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DATE 4-R-37
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OPERATOR 34101
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REPLOTTED SPECTRUM

SCAN MODE 4
HOISE FILTER 1
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PERK THRESHOLD S =

CHM-1 =T
2935.06 44 =3
1468 . @ 41 .1
1376 .8 43 .93
€89 .6 &2 .88



pe r—L i 1 1

terk—L i 1 L L L i 106 PERKIN-ELMER 933
DuTE 40-12-87
saMPLE 4-0 —/):«’.
- =
: 7
3G - 1) - Ba DPERPATOR:S41 LT
; BErEMH
- - REFLOTTED SPECTRUM
-~ - SCAN MODE 4
NOISE FILTER 1
~ - RESOLUTION 3.0
ODRDINATE MODE oy
6c (s - €0 RAMNGE 48680 .0- S08.9
: AESC. SCALE 6 .25
- L
PEAK THRESHOLD S %T
o = CH—1 T
2835 9 45 43
- = 1455 .6 4z 68
1377.6 45 @3
316 460 L 4G
-— p—
~ =
= —
26 - 26 - 26
b T T T T ¥ T T T T T T T B

3800 ped iz o) 15906 11806 3606



P

"60' 1 | L 1 ?.rlt 1 1 1 1 1 1 1
£6 86
—
66 - &a
46 - 4G
-
26 - 26
\
%) T T T Y ¥ T T T T T T T
! =000 2000 1960 1166

TE e i PRI MR LBTD. 1900 i MALDE IN WFST GERMANY CHART No. L 1061434

{=1a]

46

e

PERKIN-ELMER 533

pATE /0 -4- 6’;

SUMPLE K-1 er'ioit bius

ou &pua
d@&?y'&b&*:

OPERATOR 474
LENTEIH

REPLOTTED SFECTRUM

SCAM MODE 4
NCOISE FILTER 1
RESOLUTION 3.8
OREDINATE MODE =T
RANGE 4980.8- S99 9
ABSC. SCaALE e.25

PEAK THRESHOLD S =

CH-1 %T
3832 .6 €8 .24
2634 . a 22 .45
1479 .6 56 .38
137¢€ .6 6z .63
1937 .8 B2 .84

6760 .@a 51 .83



W

o

166

FERKIN-ELMER 323,

DaTE #- 172 8%

SHMPLE K-1 élﬁzm:c}ué

1 -5

- B0 OPERATOR 54107
BENTEMAN

- REFLOTTED SPECTRLI

= SChaM MODE

NOISE FILTER

[~ REZOLUTION T
ORDINATE MCDE <
RANGE 4866.0— 594
AESC . SCHAHLE a._z

Ao e o

nooae

FEAK THRESHOLD S @
= CH-1 al

T L g —

1368

1186

26

(0]

o

%)

38591 .

3a35.

2377 .

1475
1457

Is872v.

IaEas

vEI .

&78 .

(=]
o
(%
2]
.8
(S
(%)
@
%)

49 .

& AL A S

]
(V2R U ]

L0 T I Y 1Y N

© 0 U~
= & ] ~d

20

h 'o

.as



i
e L1 ok L 1 { 1 b 106 FIEERH MN-EE LR SBT3
.'T - p—
; mEe //-12-8%
- - 5
SEAMAEE K-Ié&rmy&
] g -5 54
BoG =le] - 86 UFEERATTBR SpLu]
f 5 1 (8l4747 5% /]
gl - RESERIOTTEED SHREET FRIT
E B SEEN MODEE o
NGO ESE FI LITEES a1
S - REESTALL) T ERbk4 az.69
ORDINATE MODE =T
¥ (o) - 6@ RAMNGE 3364 .9- Soo . a
: ABSC. SCALE 6. 25
t FPEAK. THRESHOLD S %T
Ly ~ Cr-—1 =T
3890 g S4 .95
. = 28325 .6 43 .15
2835 . 8 42 85
1o 4 - 40 1466 .6 I7.z4
1377. 0 458 39
B - 163¢ . e 56 .68
c69 .8 56.93
- =3 -
t
36 26 - ze
J 8
= . =
L
= h T T T ¥ T T T T T | T (=]
3880 Zeoo 1900 1166 Z06




BE

go

€6

46

26

L L O B
o

taumes g

3800

1186

186

4

2e

PERKIN-ELMER 3933

DATE-12- 87
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OPERATOR 8& N‘;raMAM,

SATY
REPLOTTED SPECTEUP

SCAN MODE 4
NHOISE FILTER 1
RESDLUT ION 3.€
ORDINATE MODE =T
RANGE 4880.8- Seo ¢
AESC. SCALE Bo2s

PEAK THRESHOLD S %

CH-1 =T
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REPLOTTED SPECTRUM
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DATE f-12- 8/3

SAMPLE A-1 ben UL
s 30y,
OPERPATOR SAL]
BENTEMAH
REPLOTTED SPECTRUN

SCAaN MODE 4
NOISE FILTER 1
RESOLUTION 3.e
OROINATE MODE =T
RANGE 40690 .06- Soo @
ABESC. SCALE a. zs

PEAK THRESHOLD S %

Cr-1 =T
2234 .0 45 .79
1462 . 6 41 .95
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DATE #-12.8F
SaMPLE K-I eeu ‘;;uﬂ
Fq0 40}

OPERATOR SATL

Enfrimou
REFLOTTED SPECTRLE

SCrM MODE ¢
NOISE FILiTER :
RESOLUTION 3.t
COEDINRTE MODE =
RERNGE 4608 . 8- Dab .1
AESC . SCALE e 2t

FEAK THRESHOLD 5 !

Cr-1 =T
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NOISE FILTEFR 1
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NOISE FILTER 1
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DATE M-12.- 3}
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REPLOTTED SPECTRUM
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