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L'etude
Bésumé: Le but de ce travail est d'un des procédés de régénération des huiles usagées moteur,
qui estccommunément appelé procédé acide-terre.Pour se fairs, nous avons fait subir & 1'huile
usée les différents traitements a savoir; la décantation,la qéahydratation et le dé-essencie-
ment,l'attaque & 1'acide,la neutralisation et le passage sur,(les divers types de bentonites
issues de 1'ouest algérien , afin de déterminer les paramétres optimums régissants les meilleurs
conditions de décoloration de 1'huile ainsi traitée, en s'appuyant sur les résultats de la
densité optique.Aprés cela nous avons fait subir a 1'huile traitée,une distillation sous vide.
L'snalyse des fractions issues de cette derniere,a permis de les situer vis-a-vis des coupes
pétrolidres.Enfin divers analyses ont été effectuées aprés chaque traitement de 1'huile,dans
le but de suivre l'evolution de ses propriétés physiques et chimiguss .
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Subject : Copiributien ko the. study.of . the used pils.vith.a -iew to. their.régénératin. .
AbBTraots ppy ain of tnis work is the study of the processes of régénération of used oils
engines which is commoly called acid-clay.For this prupose,the used oil is put through diffe-
rent treatments,decantation,deshydratation and elimination of light hydrocarbon,acid attack,
neutralization,and the passing up on the different types of bentonites coming from the west
of algeria, in order to determine the optimum parameters groverning the conditions of disco-
loration of 0il treated this way, relying up on the results of the optic density.After that,

the treated oil is subjected to a vacuum distillation,and the analysis of the fractions ori-
glnating from the latter has,permitted to situate them relatively tc the petroleum fractions.
Finally, different analysis of oil so as to follow the evolution of its physical and cheémical
gharacteristics o
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L'élimination des huiles usées pose un probléme d'ordre pratique d'une trés
grande importance; ¥n effet, leur quantité représente environ la moitié de la quantité
des huiles neuves (50 millions de tonnes par an ) consommées A 1'echelle mondiale.

' L'élimination des huiles usées peut se concevoir selon deux grands moyens:

- La réutilisation, dans laquelle il y'a lieu de distinguer entre le rec#clage
de 1'mile et son utilisation en tani que combustible.

- La destruction, ol 1'inciunération et 1la décharge constituent les moyens.

Cependant, le contrfle et la protection de l'environnement, ainsi que la noticn
de conservation des ressources ont fait que la législation, notamment en Europs
et aux U.5.A , a conduit au principe de la réutilisation des huiles usées.

La collecte, qui est 1'étape essentielle dans le reraffinage, est actuellement,
du point de vue technique, la plus difficile et la plus onéreuse, du fait de la multi-
~tude des garages et stations services, des habitudes prises par certains particuliers
( vidanges ), de la disparité des industries et du nombre restreint d'usines de traji-
~tement.

Les huiles usagées contiennent en quantité variable de 1'eau, de 1'essence, du
gas-0il, des particules de carbone, des résines, des métsux, des additifs dégradés,
des solvants chlorés et des corps gras

Ces différents contaminants sont soit produits au cours du fonctionnement
normal du moteur ( carburation, usure, oxydation, corrosion, dégradation thermique ),
soit introduits au cours de la collecte {solvants, corps gras, ete ... ).

Le reraffinage consiste & éliminer tous ies contaminants de 1'huile et & lui
redonner ses spécifications d'origine.Differents moyens phy2iques et chimiques sont
mis en oeuvre pour réaliser ces operations.

A 1'heure actuelle, les procédés de régénération sont nombreux ; ils 5? diff-
-érencient les uns des autres par la nature des moyens utilisés pour assurer l'elimi-
-nation des impuretés. Nous pouvons citer ainsi ( I ) :

Procédés Hoyens

= KOO8 | Geenecvranassveanas sseess.. acide sulfurigue 3 98 » .

= Phillips .e.icevevevvecasiesseseae. s0la d'ammoniun (phosphates ou sulfates)

o LE.P (80)¥ADL) . venccrvecrrarnonece PrOPAD.

- BOEQRCC ( aolm )- sds s sdde BA R s WES ”1% alcﬂol"‘&cétm-
- K.T.1 (Kinstic techmology incorporation) ..... evaporateur.

Il serait illusoire de prétendre classer d'ume facon définitive chacun des
procédés. La régénération des huiles usées est un probldme qui deit &tre traitd en



relation avec les besoins, les ressources et les capacités d'une région ou d'un pays.
En fait, c'est un compromis entre 3

- La protéction de 1'environnement,

= L'economie , |

- La technique,
qui décide du choix du procédé de régénération.

Le développement industriel de notre pays nécéssite la valorisation de toute
sorte d'énergie qu'elle soit fossile ou autre. C'est dans ce contexte que nous tentons
dans ce travail, d'apporter quelques informations relatifs & 1'un des procédés de régé-
-nérations de 1'huile usagée (moteur) A savoir le procédé acide - terre .

Les raisons de notre étude nous conduisent au plan suivant : nous présentons en
partie théorique quelques origines et rdles des huiles dans la lubrification moteurs
ainsi qu'un apprgu sur les différents procédés de régénération .

Ensuite dans la partie expérimentale, nous essayerons de faire une régénération
de 1'huile usée , en suivant au méme temps 1'évolution de quelques propriétés physiques
(caractérisants les lubrifiants) en faisant des analyses aprés chaque traitement, nous
étudierons aussi 1'effet des terres adsorbantes dans 1'éliminations des impuretées
( les métaux entre autres ) en s'appuyant sur les résultats de la colorimétrie ( densité

A

optique ) et de la torche A plasma



Partie
theorique
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- Chapitre premier -

LES LUBRIPIANTS

I-1 Intreduction
Un lubrifiantest un corps enctusux, généralement d'origine pétroliare » utilisé

pour lubrifier le mouvement d'une machine ou d'unm outil, en rendant glissantes les
surfaces metalliques en contact.
Les lubrifiants traditionnels sont les huiles et les graisses. Mais 1] an
existe bien d'suires netament :
-Des luﬂrifiants solides : graphite, tale, mica, ete.. .,
~Des lubrifiants plastiques et phteur : matieres plastiques, savon, verre fondu,etc...,
- Des lubrifiants liquides : eau, acides, avote liquide, ether, etc...:
= Des lubrifiants gazeux : air, azote, helium ete...,
Trés souvent, on demande aussi au lubrifiant de préserver de la corrosion
les surfaces des pidces en contact ( c'est le cas des graisses ), et de mervir d'agent
de refroidissemsnt ( c'est le cas de la lubrification par eirculation d'huile avee

radiateur de refroidissement du lubrifianmt ).

I3 Oriﬂne des huiles . i

Trois catégories de liquides peuvent $tre utilisés comme lubrifiants i
~ Les huilea animeles et végétales,
- Leas huiles de aynthise ,
- Les huiles minérales.

I-2-1Les huiles animales et végétales

Les premieres huiles lubrifiantes ewployées par 1'homme prouuhnt du régme

animal ou végétal .
~ Les huiles animales: Ila proviennent surtout de 1a faune marine comme huile de

foie de morue, de baleine, de phoque etc ...
- Les huiles végétales : Huiles d'elives, noix, touwmesol, arachides etc ...
Ces huiles, sont actuellement, présque exclusivement, utilisées dans 1'al imentation.

1-2-2 Les huiles de synthdae

Ces huiles sont prineipalement utilisées pour des applications spécifiques
dans le domaine de 1'aviation et dans certaines installations de pointe telles que
celles équipant les méthaniers .
Les lubrifiants fabriqués entiérement par synthiése ne peuvent en général se
mesurer aux huiles mindrales sur le plan des prises et certaines sont vraiment trés chéres,
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LES LUBRIPIANTS

I-1 Introductiog_
Un lubrifiantest un corps onctusux, généralement d'origine pétroliére , utilisé

pour lubrifier le mouvement d'une machine ou d'un outil, en rendant glissantes les
surfaces metalliques en contact.
Les lubrifiants traditionnels sont les huiles et les graisses. Mais il en
existe bien d'autres notament :
-Des 1ul;rifianta solides : graphite, tale, sica, etc...,
-Des lubrifiants plastiques et piteux : matieres plastiques, savon, verre fondu,etc...,
- Des lubrifianta liquides : eau, acides, azote liquide, ether, etc...:
= Des lubrifiants gazeux : air, azote, helium ete...,
Tréa souvent, on demande aussi au lubrifiant de préserver de la corrosion
les surfaces des pidces en contact ( c'est le cas des graisses ), et de servir d'agent
de refroidissement ( c'est le caa de la lubrification par cireulation d'huile avee
radiateur de refroidissement du lubrifiant ).

I-2 Oriiim des huiles .

I

Trois catégories de liquides psuvent #tre utilisés comme lubrifiants @
- Les huiles animales et végétales,
- Lea huiles de eynthése ,
- Les huiles minérales.

1-2-1Les huiles animales et végétales

Les premieres huiles lubrifiantes employées par 1'homme pronniant du régne
animal ou vég&tal .
= Les huiles animales: Ils proviennent surtout de 1a faune marine cemme huile de
foie de morue, de baleine, de phoque etec ...
- Les huiles végétales 1 Huiles d'elives, noix, touwmesol, arachides etc ...
Ces huiles, sont actuellement, présque exclusivement, utilisées dans 1'al imentation.

I-2-2 Lea huiles de sznthba.

Ces huiles sont prinecipalement utilisées pour des applicatioms spécifiques
dans le domaine de 1'aviation et dans certaines installations de pointe telles que
celles équipant les méthaniers .

Les lubrifiants fabriqués entidrément par synthise ne peuvent en général se
mesurer aux huiles minérales sur le plan des Prises et certaines sont vraiment trés chires,
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On ne les utilisent donc que pour certaines applications spécifiques ol une huile
minérale n'aurait pas lea caractéristiques wouluea; citones h titre d'exemple; les
silicones qui ont une excéllente fluidité A basse température et un point éclair
relativement élevé . '

T-2i3 Les huiles minérales

Les huiles minérales sont actuellement défiries comme étant les huiles dérivées
du pétrole .

Ces lubrifiants représentent en moyenne 5 & 6% ( II ) de tous les produits
issus du pétrole brut. Ils sont trés divers et en généra)l spécialement formulés par
mélange pour répondre aux besoins de toutes sortea de machines et de toutes sorte de
conditions opératoires ( température, soliicitation mécanique, vitdsse de rotation,
métaux de construction etc ses) o

C'ent pourquoi, lees lubrifiants s'echelonnent depuis les huiles de tréa faible
viscosité pour appareils de mesure délicats, jusqu'aux produits épais pour engrenages
libres et cfbles métalliques .

Ayant traité le r8le d'un lubrifiant et iol divera types de lubrifiants liquides
que 1'cn trouve sur le marché, nous allons nous pencher plus particulierement sur les
huiles minérales de type moteurs .

I~J Composition des huiles pour moteurs
o

La composition d'une huile moteur est dictée par leas caractériatiques que 1l'en
désire obtenir en fonction des exigences de telle ou telle spécification que 1'on veut
satisfaire, et dans les meilleures conditions de prix .

Pour obtenir un bon preduit fini, il est indispensable aussi d'exercer un
contrdle trés rigoureux de la pureté des produits de base 2 mettre en ceuvre.

Les huiles moddrnes pour moteurs sont composées @

- D'une ou plusieurs huiles de base obtenues par raffinage des fractiona lubrifiantes
tirées dans la majorité des cas de pétroles bruts .

= De produits chimiques complexes, appelés additifs ou dopes, dont la temeur globale
est compris entre 2 et 20% sslon le type d*huile. |

Le choix d'une ou plusieurs huiles de base est A détdrminer (III) 3

a- En fonction de la viscosité de 1°huile finie A obtenir,

b- En fonction de la nature recherchée. Le choix conwensble des huiles de base permet
d'obtenir des huiles finies 2 tendance pareffinique, naphténique ou mixte. Ce choir de
nature chimique prépondérente dépend des applications .
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c- En fonction des additifs utilisés .

Le choix des additifs est déterminé par 1'emsemble des caractéristiques que '
1lton désire conférer A lthuile finie .

I-3-1 Les huiles de base

Les huiles de base pour moteur sont tirées des fractiona lubrifinnt'-s obtoﬁmu
par distillation sous vide du brut réduit .

Les fractions luﬁrifiantes sont ensuite transformées en huilee de base par des
traitementa succéssifs déstinés A retirer les constituants indésirables ( soufre,suie..))

.. Cas traitements consistent en une série de procédés de séléction ou de ségré~
-gation par type moléculaire des hydrocarbures constitutifs de chaque fraction
lubrifiante .

Les procédés de traitement dans 1'ordre général de leur succésasion sont les
suivants 3 '
- Traitement & l'acide sulfurique,
- Traitement au solvant ( phénol, anhydride sulfureux liquide, furfurol, le ducsel
(propane + crésol) ),
- Traitement de déparaffinage,
~Traitement de neutralisation et de décoloration;.

- Nouveaux traitements mis au point: hydrogénation et procédé par diffusion thérmique.
Etant donné que les huiles de base dérivent des pétroles bruts, leur nature
dépendra donc de celle du brut; en effet, nous pouvons les classer dans trois catégories

principales :
- Les huiles de tendance paraffinique .
- Les huiles de tendance nsphténique .

- Les huiles de tendance aromatique .

I-3-2 Les differentes tendances des huiles

Les huiles de base répondent & trois grandes tendances chimiques de caractéres
spécifiques particuliers qui secnt @
a- Tendance paraffinique

Elle est représenté par 1l'ensemble des hydrocarbures saturés A chaine droite,
ramifiée ou non, mais non cycliques. Lea paraffines remifides qui sont les plus intédre--—
-ssantes se rencontirent en quantité appréciable dans les fractidna lubrifiantes des
bruts paraffinique. Alors que, les paraffines A chaine droite de poids moléculaire
élevé augmentent la temperature de congélation des huiles et doivent &tre élimindes
(retirées) par déparaffinsge .
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Les caractéres de cette famille d'huile riche en hydrocarbures paraffiniques

sont @

Paible densité pour une viscozité donnée,
Variation relativement faihle de la viscosité en fonction de la température,

Faible volatilité pour une viscosité donnée,

Faible pouvoir solvant .

b- Tendance naphténique

Elle est composée d'hydrocarbures saturés, tout comme les paraffines; les naph-
~-ténes ayant seulement quelques cycles par molécules et une prépondérance d'atome de
carbone sous la forme de longues chaines paraffiniques sont probablement les propriétés
qui sont les plus désirées dans lea huiles de graissage.

Les caractéristiques physiques et chimiques de ces hydrocarbures se traduisent
en particulier par : .

~ Une densité relativement élevée pour une viscosité donnée de 1'ordre de 0,900
a 0,950,

= Des variationsassez rapides de viscosité en fonction de la température ,

- Une plus grande volatilité que la fonction paraffinique corréspondante de
méme viscosité , -

- Un pouvoir solvant relativement élevé .

c- Tendance aromatique

Ces fonctions présentent des caractéres encore plus prondcés que les hydroca=-
~rbures naphténiques. Mais si leur densité est trés élevée ot leur indice de viscosité
trés faible,leur importance dans 1a composition des huiles finies est limitée.

Le caractére essentiel de ces composés dans les huiles est leur altérabilité .
Chimiquement actifs, ils sont facilement oxydables; ceci provoque la formation de
produits résineux ou asphaltiques accompagnés de dérivés corrosifs . ( III, IV )

I-3-3 R8le des additifs

Les huiles classiques pures répondent d'une manidre imparfaite aux nouvelles
éxigences de gfaiasagn; Cette limitation qualitative des huiles minérales pures sont
2 la base de la création des additifs; Ces derniers sont des produits chimiques dont
une petite quantité est incorporée dana 1'huile de base pour renforcer ses propriétés
nouvelleg.

La proportion de 1'additif peut n'étre que de quelques ppa, mais elle peut
également s'elever jusqu'a 20% dans le cas d'additifs détergents ou alclins spécialement
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congues pour une huile pour moteurs marins. (V)
La réaction d'un additif avec une huile de base donnée dépend d'une part,de la
composition chimique de 1‘'additif, de la quantité qui est utilisée, du type et du
degré de raffinage et de la nature chimique prépondérante de 1'huile de base et d'autre
part, de 1'individu moteur( de ses antécédents de service, de son état mécanique, des
conditions de service aux quelles il doit répondre le plus souvent Yo ! !
lorsque plusieurs sdditifs sont utilisée A& la fois, il faut tenir compte des
réactions des additifs entre sux . (V)

1-3-4 Les différents types d'additifs

I1 existe plusieurs types d'additifs. Les plus importanta sont :
~ Les améliorants d'indice de viscosité,
- Les anti-oxydants,
- Les détergents-dispérsifs,
-~ Les additifs de lubrification.

a- Leas améliorants d'indice de viscosité

Ce sont des polyméres du type polyisobuténe et surtout polyméthacrylates dont
la masse moyenne peut varier de 200 000 & 800 000 . Les produits de plus haut poidas
moléculaires sont les plus éfficaces pour améliorer 1'index de viscosité, mais ce sont
aussi les plus sensibles & la dégradation. Certains de ces additifs peuvent &tre
également actifs comme additifs de point de congélation ou possédent des propriétés
dispersives . ( IV )

b- Les anti-oxydants

Dans les huiles pour moteurs, il est fait le plus souvent appel aux dialkyi-
-dithiophosphates de zinec qui agissent également comme passivants des métaux et
agents anti-usure . (IV)

c= Les _détergents-dispersifs

Ce type d'additif est systématiquement utilisé dans les huiles pour moteurs
et permet de minimiser les conséquences de la pollution par les produits de la combustion
et de l'oxydation du lubrifiant lui méme. Leur actdon est nécéssaire aussi bien dans
les parties chaudes du moteur, pour éviter ls gommage de la segmentation que dans les
parties plus froides pour empécher des dépots de boues . Les additifs détdrgents-
diapersifs se classent d'aprés leur structure en deux catégories @

- Les additifs organo-sels sulfonates, phénates, thiophosphonates,qui sont des sels,
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le plus souvent ds baryum, calcium ou magnésium, de composds acides organiques de haut
poids moléeulaire;

- Les additif's sans cendres qui, pour la ma jeure partie des produits actuels,dérivent
des succinimides . ( IV )

d- Les additifs de lubrification

Suivant l'unagt‘du lubrifiant, il sera fait appel & différents types de produitss
= Les corps gras et leurs dérivés sont, en général, d'excellents agents d'onctuosité;
- Les lubrifiantas solides,.graphite, bisulfure de noiybd&na. etc . Sent égllaﬂtntl 5

employés dans les cas difficiles de lubrification .( IV )

Tous ces additifs sont déstinéa @

- A anéliorer les caractéristiques.

~ A réhausser des propriétés potentielles;

- A confere des propriétés nouvelles .
| Kais les principales améliorations sont portdes sur les propriétées physiques .-
( VI )qui sont 13 |

- La viscosité.

= L'indice de viscosité.

- Et le point de congélation.-

I-4 Caractéristiques des lubrifiants

19/ La viscosité
La viscosité est le pouvoir caractéristique des fluides de résister au dépla-
-cement d'une partie de ce fluide per rapport & 1'autre. La viscosité est trés sensible

aux variations de temperature, c'est pourquoi elle s'exprime en fonction de la tempéra-
-ture :
V= Ct - B/t

SV8C Vi la viscosité en centistokes ( est )

C: la constante d'etalonnage caractéristique propre du viscosimdire utilisé .
B: constante expérimentale
t: temps d'ecoulement du fluide entre deux repdres fixéa .
La viscosité est un critire particulierement important pour apprécier les qualités
des produits et définir le type d'ecoulement dans les canalisationss pour le
cas des huiles de graissage, la viscosité est une spécification de premier ordre puisqu’
elle conditionne les qualités requises pour la lubrification . ( VII )

2°/ Indice de viascosité
En abrégé IV ou VI, caractérise les variationa de 1a viscosité en fonction
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de la température, plus il est élevé, moins la viscosité varie entre deux températures
fixées d'avance et inversement, la méthode de son calcul est due A DEAMS & DAVIS ,
initislement varisble entre O et 100, les progréa de la technique permettent de dépasser
aujourd'hui 100 . ( IX )

avec )
- L'huile d'index 100 & une viscosité : H

= L'huile d'index O & une viscosité : L

- L'huile inconnue & une viscosité : U

3°/ Le point de congélation
Le point de congélation est la température la plus haute & laquelle le produit
a4 analyser demeure immobile, quand on incline le tube qui le contient de 45° . Pour une
fraction pétrolitre, le point de congélation s'etend surttout un intervalle de tempé-
-rature, du fait de la présence des différentes familles de composés ( mélange colplon)a :
Cette caractéristique présente un avantage dans le domaine du raffinage etant
donné qu'elle est la base de la séparation par cristallisation fractionnée . ( VII )

I-.5 R8le du lubrifiant

Un lubrifiant 2 pour but :
= D'eliminer les calories engendrées au cours de la combustion . L'huile joue ainsi
le rfle de réfrigérant.
- Le désencrassement des moteurs en maintenant en suspension fine les matiires solides
ou semi-solides .
« De creer un film protecteur contre la corrosion*
- De creer une etanchéité entre le cylindre et le piston afin de maintenir la cOmp-
-réssion adéquate nécéssaire & la combustion danas le oarter.
-~ De prévenir le frotement et 1'usure -
Cette lubrification se fait différement selon le systéme dans lequel 1'huile
circule; elle est de trois types :
a- Lubrification hydrodynamique ou lubrificaticn sous forme de film entier fluidey
b= Lubrification limite,
o= Lubrification partielle pour film entier fluide . (vi)



- 10 -

- CHAPITRE II -

LES BUILES USEES

II-1~ Caractéristiques des huiles usdes

La composition moyen#’des huiles usées au moment de la vidange des moteurs .
n'est pas exactement représentative de celles des huiles effectivement ramassées en
vue de leur régénérﬁtion et ce, du fait de mélanges incontrblables avec les huiles
de diverses provenances ( de boites & vitesse, de ponts arridre et d'autres mécani-

-smes) et aussi, de pollution accidentelle.

L'huile usagée moteur,peut & juste titre, &ire considerée comme un brut part-
~iculier qui aurait les caractéristiques intrinséques viscosimdtriques et de point
de congélation delhuile de base moteur neuve. Cette constatation a &té faite sur
des lots d'origines diverses ( tableau N°I ).On notera que les différentes propri-
-étés ont des valeurs assez proches les unes des autres. ( VIII )

L'analyse d'une huile usagée moteur montre qu'elle ne renferme tout au plus
que 15 & 20 % d'impuretées, ce qui fait qu'a certains egards, il est effectivement
possible de la considerer comme un "pétrole brut" trés riche en huile lubrifiante.

( 111, IV )



Tableau N°I « Les huiles usagées déshydratées d'origines divérses (VIII)

Pﬂys France | France|France | Ttalie |Ttalie |Ttalic |Bels: IYau asf-iIQ;pd’ v Amir:}ne Huile d¢ base
Proprieres 68 | Vst | T | Tes” [T |18~ *’44.3?‘ ""?{" d:-f»‘,“gr duSud 313|350 Neutral
Densike &40 % 0,897 0,901 0%y 0238 | 039% 08}0-690

33 4% |15 920 |23 {4997 |0t | 9835 |M3u |y | 63,45 | 446
4;&51,05:{{
en(est) Bo'c 54,05 66,9

383% |958 |41,69 [4464 (4393 |44,53 [ 4] |426 |Aoud | 9,36 |4L.%% |Bu-39
Thdice da viscsite | A4 A35 433 403,5 AA9 | 449 Ao | 40D | 44D AD Q5
CQv‘aou Conmdson

(Z poids) 454 1480 [A¥5 .20 |4, 48 [ 2La0 | 3 | ABB | A%D 230 0oF
Point decoulemenr
(°c) -43 | -36 234 1-36 |-30 |-47 |-24 | -®8 -4 =
Poinr d'eclaiv 3
Vase ouvert (fc) AL | 136 A6 1916 230 | Jo4 | ALY 2L 329
Indice 4" Acde
(g Ko/q ) 24 125 |uldo |2 |25 4% | 295|240 | 2,20 4,20 0,02




II-2- Les contaminantas d'une huile usa;fg

Les contaminants d'une huile usagée peuvent se diviser en trois grandes
classes 1
- Les produits volatils,
-~ Les composés solubles dans l'huile,
- Les produits insolubles dans 1l'huile.

a- Les produits volatils

Les plus connus dans les huiles moteurs usagdées sont 1'eau et les Carbu-

-rants  ( essence et gas-oil ).

b- Les composés solubles dans 1'huile .

Ils comprennent toute la famille des corps formés par oxydation, des réac-.
~tifs aux alcalis, acides et non acides, des résines, des asphalténes, des anti-

-gels et des savons métalliques.

c= Les produits insolubles dans 1'huile

La présence en grande quantité de particules de carbone de dimension présque
colloidale ( dimension 50 & 100 &) compliquent fortement les opérations de régénéra-
-tion . La portion inorganique des produits insolubles dans 1'huile comprend les pou-
-gsieres atmosphériques, des debris de métaux, des oxydes métalliques, des oxydes de

plomb provenant de la combustion du plomb tétraéthyl contenu dans le conbuatiblo.( v)
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~ CHAPIFRE III -

LA REGENERATION DES HUILES USAGEES

La régénération des huiles usagées en vue de leur réutilisation dans les moteurs
- eat un sujet controversé depuis de nombreuses anndes mais, depuis la crise de 1l'energie,
cette solution est de plus en plus adoptée. En effet, la régénération des huiles usées
est considerée dans de nombreux pays comme une forme d'économie d'énergie et comme un
moyen de recyclage des produits. C'est aussi une forme de lutte contre la pollution de
1'environnement. On se doit donc de la considérer comme une sctivité qui a une justifi-

~cation économique et sociale .

I11-1~ Procéasus général de la régénération

La régénération, seule fagon de résoudre le probldme des huiles usées, consiste
en l'elimination des différents contaminants. Différents moyens physiques et chiliqueel )
sont mis en oeuvre pour réaliser ces opérationg.lune facon générale, la régénération
des huiles usées comporte deux &tapes :

= L'elimination des contaminants,
~ La finition. i

Les prétraitements de 1'huile, c'est A dire ceux qui perméttent d'eliminer les contami-
-nants, constituent pour une grande part la classe des nouveaux procédés A savoir ceux
qui se différencient du procédé acide le plus ancien et le plus courament exploité.( I})

Le cycle des opérations successives & effectuer pour obtenir un produit de haute
qualité représente une sorte de nouveau raffinage de 1'huile usagée. Ce cycle comp-
-rend habituellement les étapes suivantes données dans l'ordre de leur succéssion @

a~ La décantation ,

b~ La séparation des impuretés en suspension dans 1*huile,
c~ Le dé-essenciement ,

d- Le prétraitement,

e- Le traitement & la terre et filtration,

f- Distillation.

8= La décantation

Son but est d'eliminer, les corps solides, les grosses upmté_- et 1'eau libre.



b~ La séparation des impuretés en suspension dans 1'huile

I1 était facile de réaliser cette séparation quand le graissage des moteurs
était exclusivement assuré avec des huiles minérale pures. Cette opération, y compris
le retrait des additifs, présente certainement la phase la plus difficile de la régé-
~nération. En effet les particules de carbone et d'autres natures en suspension. trés
fine dans les huiles détergentes sont pratiquement insensibles aux procédéﬁ nntori;u-
-rement appliqués pour la précipitation des sédiments par rupture de la suspension
colloidale par un éléctrolyte tels que le silicate de soude ou de chaux etcC...e.

La centrifugation est elle méme peu efficace.

o= Le dé-essenciement

Consiste & eliminer de 1'huile toutes traces de combustibles et d'eau. L'opé-
-ration peut 8tre faite @
- Soit en discontinue, dans des appareils appelés " dégazoleurs" ,
- Soit en continue, dans une véritable colonne de distillation sous vide .

d- Le prétraitement

Catte étape dans le proaéﬁaun de régénération dépend du procédé choisi pour

epurer les huiles usées .

e- Le traitemont & la terre

L'huile est malaxée avec ! A 10% de terre activée A une température variable,
mais de 1'ordre de 80 & 100°%. Le temps de contact est de 1'ordre de 15 & 20 mimutes :
ensuite 1'huile mélangée & la terre est filtrée au travers d'un filtre-presse constitué
par des toiles en cotone. Ce passage sur la terre a pour but d'une part, d'eliminer les
odeurs désagréghble résultant des differentes réactions chimiques et d'autres part de
rendre & 1'huile la couleur ambrée qu'elle présente ordinsirement.

f- La distillation sous vide

Par le biais de cette opératicn, 1'huile régénérée peut &tre aéparée en
fractions distinctes. ( III )




1112~ Les procédés de régénération

Les prétraitementa de 1'huile sont causesde la diversité des procédés de ré-
-génération . Ces derniers sont nombreux, ils se differencient les uns des autres par
la nature des moyens mis en osuvre pour assurer l'elimination des impuretés, nous pou-
-vons citer quelquesprocédés:

I11-2-1-~ Procédé acide-terre

Dans ce procédé, on réalise l'elimination des contaminants au moyen d'une
précipitation acide. Ce traitement acide conduisant & la floculation des suspensions
carbonées et A la sulfonation des produits oxydés, s'opére & une température de 1l'ordre
de 40°. L'huile et 4% environ en volume d'acide sulfurique X 96% sont mélangés dans
un bac de décantation a fond conique . Les boues acide qui en résultent sont précipitées '
dans le fond du bac et 1'huile épurée fait ensuite 1l'objet d'autres traitementa.

Ce traitement permet en fait de réduire dans 1'mile les teneurs en létaui
provenant des additifs et de l'usure du moteur .

Aprés le traitement & 1'acide, 1'huile contient encore des acides de differentes
sortes, en particulier sulfoniques, ainsi que de petites particules d'acide sulfurique.

La neutralisation & pour but de les transformer en sela. La base la plus scuvent
pour la neutralisation est la chaux & raiaoglde 1% environ en poids ou de la soude .

Cette neutralisation est suivie d'un traitement dit de finition dans lequel
1l'argile & grande surface spécifique est utilisée .

Ce procédé a été réaum& dans le schéma _N°1_

L'inconvénient majeur de ce procédé est de fournir une trés grande quantité de
boues environ 30% du volume d'huile qui a subit le prétraitement.

L'elimination de ces boues acide ainsi que celles résultant du traitement de
finition pose de sérieux problime notamment vis A vis de la protéection de 1l'envi-
-ronnement .

Ce procédé est le plus ancien et le plus employé: de par le monde. C'est en fait
celui qui possdde le plus de références industrielles.

Récgmment, il a bénéficé d'améliorations sensibles qui le modernisent considé-
-rablement (centrifugation ). Celles - ci tendent & diminuer les quantités d'acide et
de terre employé, donc par conséquent A augmenter les rendements en huile, et ce malgré
les quantités de plus en plus importantes de dopgs par exemple dans les huiles
moteurs multigrades o( I )



Schéma N°I
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PROCEDE DE REGENEBATION 3 ACIDE - TERRB

Déshydratation
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d'hydrocarbures

|
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l
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|

argile

4

- Neutralisation
= Finition
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Séparation

_ ———

Distillation
sous vide

Huile de base
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I3I-2-2 Procédé MATTHYS GARAP

Ce procédé est une variante du procédé acide, mais il combine la distillation
& la précipitation acide, en vue d'une part de permettire le traitemsnt continmu des
huiles et d'autre part, de diminuer considérablement le volume des boues .

Les traitements scides étant pratiques sur les fractions diltﬂl‘.l. ceci
favorise non seulement l'ajustement des volumes de 1l'acide sulfurique uia sussi ltur
diminution du fait qu'uns grande partie des contaminants est trouvée dans le résidu
de distillation . ( I )

Les étapes du procédé sont @

- Décantation (décheta solides ),
- Déshydratation eclair ( eau ),
- Distillation fractionnéa,

- Acidification,

- Séparation des bouss acides,

- Adsorption sur argile,

- Séparation des boues huileuses,
- Huiles de base .

11X-2-3 Procédé I.F.P

L'inatitut Francais dv pétrele « mis au point un procédé dans lequel le pré--
traitement de précipitation est réalisé au moyen du propane.
C'eat un procédé séléctif qui préssnte un rendement élevé. Il nécéssite cepens
-dant, un prétraitement complémentaire 2 1'acide, lui méme suivi du traitement conven-
-tionnel A l'argile . La aussi les quantités d'acide ‘sont considérablement réduites .
Ce procédé est exploité :
- en ITALIE : 35000 Tonnes/an ; depuis une dizaine d'années.
- en YOUGOSLAVIE 3 20000 Tonnes/an; depuis deux ans .

Plus récement, 1'I.F.P A dévlioppé un nouveau procédé qui consiste en utilisation de
1'ultrafiltration des huiles usées préalablement diluées au moyen du pentane. .
L'ultrafiltration est réalisée au travers de membranes organiques .

Procéssus du procédé I.F.P ( voir schéma N°II )
Avantages:
~ bonne qualité d'huile,
- volume d'acide optimisé,
Inconvénients 3
- important volume de propane;
- température et préssion ; complexité et procédé discontinmu .




Schéma NOIX PROCEDE I,F.P
J Déoantation
Déshydratat:lonl Piiutien |
Pro pane Iﬁrécipitatioﬂ
gk
Récupération Ultrafiltration

Propana( C‘,’KB) i

Mstillatio

Acide, L ‘ ] | Finition

!
o Huilea de bauo}

Finition
I11-2-4 Procédé B.E.R.C (Boutlesville Energy Réscarch Center)

argile _

Cotte technique de précipitation fait appel & 1'utilisation de solvants qui
provoquent la ceagwdatien des différentes suspensions contenues dans 1'huile usée .
Les étapes do o procéddé sont 3
- Déshydratation,
- Traitersnt aux solvants ( alccol + acétone ),
Séparation ( boue ),
Réeupération des solvants,
Distillation sous vide,
Hydrofinishing,
Huiles de base .
L'avantage de ce procédé est de fournir des boues neutres dont 1'elimination ne pose
pas de probléme particulier pour l'environnement et le rendement varie de 75 ) 85% .

L*inconvénient : grande consommstion d'energle pour le prétraitement . (1)



111-2-5 Procédd PROP ( Phillips Petroleum Company )

C'est & chaud, entre 150 et 200°C et sous préssion de 25 lg/enz, que 1l'elimi=-
-nation des contaminants est réalisée dans ee procédé et ce, au moyen d*une solution
aqueuse de sels dszmmonium. Leur remdement est de 75 A 90% .

La déshydratation de 1'huile est réalisée aprés la précipitation. ﬂo pﬂo‘d‘
présente un double aventages s

- -I1 est en accord avec les principes de la protdction de 1'environnement,
~ I1 set moins onéreux que le procédé B.B.R.C du fait qua les solvants ne sont pas
utilisés .
Cependant, 1] présente deux inconvénients i
« Celui de nécéssiter un double treitements de finition,
= De ne pouvoir facilement étre intégré dans une usine de treitement existante .

Pour les traitements de finitions, ce procédé utilise 1'argile oomme sdsorbant

et puis un traitement A 1'hydrogdne . (1)

1I1-2-6 Procédé K.T.I ( Kinetic Technology Incorporatiem )’

Ce procédé utilise um évaporateur sous vide A couche mnince, ce qui permet de
limiter considérablement les contraintes thdrmiques que subit 1*huile pendast) la
distillation et ce, qui par ailleurs, semble résoudre le problime des m..'

Ce procédé eomprend principalement les séquences suivantes

~ Assechement atmosphérique pour 1'nlevement de 1'eau et gasoline,

« Stripper sous vide pour la production du gas-oil,

= Distillation sous vide pour la récupération des huiles lubrifiantes,
- Hydrofinishing des distillats lubrifiants o ( I )"

L'avantage majeur est que ce procédé fait intervenir seulement 1'hydroghne
comme agent chimique de traitement, donec pas de problame de pellution due X la dispe-
-sition des boues acides ou emustiques et la contamination de la terrs per 1'huile .

Avantages : Inconvénients

« Bendement est de 75 & 80% , - Paible préssion ,
= Sous produits peu polluants . = Investissements importants .



- Partie
experimentale
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Chapitre IV

Déternination des caractéristiques physico-chimiques de 1'huile
usagée typd moteur

IV.¥ Nature ot origine de 1'huile usagée

Les dchantillons d'luile usagde de type moteur ont été récupérés au niveau
stations service asu moment de la vidange des véhicules.
Coci est trés impertant dans la mesure ok nous avons éviter aur huiles vidangées d'étre
~ eon contact avec d'autre seurces de contaminants.

IV-1-% Les_différentes huiles usagées colldctées

Loa échantillons d'huile usagée que nous avon: colldetées sont 1
= La S.A.8 208WW/ 50 ( préldvements faits aprés 2700 Kae 3500 Kn- 3000 Km et 2600 Km
de fonctionnement )
« La S.A.B 20 W/ 40 ( préldvement fast sprés 2500 Ku de fometionnement )
= La S.A.E 40 Djesel ( préldvement fait aprés 4000 Km de fonetionnement )

1V-2 Bveds pyeics-chinique do 1'huile ueagie-

IV-2-1 Nesure dv deneité ot du carbome conradson de chacun des types d'huile usie -

La faible quantité d'bhuiles webes colldotées, mous a incité A procéder au mélange;
oe dernier n'a été réalisé qu'sprés analyse, par le biais de la densité et du carbone
vonredson,de cheoun des types d'huilecellibctée. Les résultats obterms( Tableau N°IT)
ont été comparis & ceux d'huiles de sdas type msis neuves .

Nous remarquerens dans oe Tablesu que les huiles osllbctées ont vue leur carbone
conradson augmenter de 2 A 4 fois par rapport A& leur valeur initinle ( huile neuves ).
Ceci prouve an fait que les huiles usagées colldetdes sont chargées d'une aanas ~raoin

quantité d'impuretés .



Tyr.-e: ot.'g‘\uill.e, Dl%'{_ant_e 'De.n‘al\'.é Carbane
d’utilisation %0 Conradson
Chm) dy (% poids)
SH.E 20W5S0 2700 0,902 3,15
» 3500 0,896 2,68
y Y 3000, 0,639 4,90
4 b 2600. 0.8314 ‘1,50
pvoges
5.AE 20W/s0 - 0,890 0,19
Nneuve
S.A.E 20W/k0 2500 6,830 2,19
usee :
S AL Z2oW/ya al 0,236 0,6k
ngu ve
SAL 40 usee 4000 0,33L A%6
y 7 A OO0 O,KBL 4,53
SAE Lo neuw e o, §9¢ 0.m9

Tah'lqou n= I - Cnroi:..\'é. riski ques

des

huiles  use aae‘es.
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o
_wf:;-Z- - yoe physico-chimique du mélange des différents types d'huile usagée colléctie
k- Corictiriat lques ‘principalcs de 1*'huile usagée
Adctermination des caractéristiques physico-chimiques de 1'huile usagée brute
+ubl sucun traitement ) est impérative et cela afin que 1'on puisse évaluer
TeiTicaoate du procédé de régénération appliqué ( procédé acide-terre ) .

fUduitats oblenus sont regroupés dans le Tableau K® T .

[Fralyses Novemes “Resultats
Dewsste, - =2 asTd D 1294% 0,131}
& o A48, ¢
A b e [ ASTIT D LY45
et ) & joo ¢ AD,00
Indice oe Wistasihe Hstn b 2270 loo
Uiscogite ‘fnjler(a‘)o‘c) Convereion 9.3%
1ot decoulement ()| ASTA D 9% -91
oint d edav V.0 (c]] ASTH D 92 239
Peibrds Cau ) | ARSI D Y9 296
R Y Cmg kon/q) AST D e 2.9
B ngh’oﬂ;g) ASTA D) 2296 Lfg
Cencur on eau (uv) | ASTA p 95 25
(cncar cn Sedimentla] ASTI D 4T3 1D
avieae Conradson (Lpsogl ASTI D 4€9 2,09
s ”u; (‘:‘;ﬁ;g'ﬁ“ NFM- 0} -0l 60342

Tavleauw ne I+ Cthrnt_.‘l‘kr'-st-'.oluw,s principales de Utaaile u‘mu‘éej@. ‘f\é pe

mobteur oavanty  Ltour fraitement.
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tillation fractionnée ( Norme ASI'M D 2892 )

wa distillation fractionnée a ‘été conduite dans les conditions suivantes i
- Volume de la charge ( huile brute ) 3 300 ml
-Miﬂdﬂt.’iﬂ‘“ﬂl“'ﬁu 340%
- Nombre de fractioms recusillies 1 5
Cette distillation fractiomnée a été fait dams le but de recweillir les hydrecarbures
légers contenus dans 1'huile brute, sous forme de fractionm et por suite essayer de les
situer par rapport A des coupes pétrolidres ( essence, kérosine, go-oilret fuel ) ,
par leurs propriétées.
La Distillation fractionnée: slle permet hapntl\u des differemt hydrecarbures
en fonction de leur température d'ébullitdon, on utilise une colomnme de distilla
-tion en discontinue.Elle comprend notamment 3
= un bouilleur équipéd‘'un chauffage électrique st d'une prise de température
- Une mlomlmmd'umﬁuumrupmrmmr
les pertes thermiques.

- Un condenseur.
- Un systéme de reflux.
Le distillat est reoweilli, & 1'etat liquide; une telle distillation est appelée
T.B.P (True Boiling Point), la haute sélectivité de 1'appareil permet d'obtenir en téte

les constituants purs ayant la méme température d'ébullitiom emviren et de les recueillir
dans des ballons de recettes.(XIV)
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it, il est A4 noter que cette distillation fractionnée s'est initialement avérée
aiftficile 4 réaliser .
. eifet, lors des deux premiers éssais, il y a eu formation de mousse au moment
ow i'uile a commencée A bouillir ( T=90°C ), et cette mousse est passée & travers la
colunne de distillation ce qui nous a mcd%:fﬁaﬁufmq“ fois la manipulation «
expliyuons la formation de cette mousse lors du chauffage de 1*huile par une forte
teneur en eau. Cotte eau inddsirable, s été éliminée par le passage de 1l'huile sur un

suechant, en 1'occurrence le chlorure de calcium ( Cama) .

hMowus

E?i.ﬁlﬁfﬁﬁg ie 1'huile sur le chlorure de calcium ( CaClg_l

ua mise en contact, pendant s8ix heures ( 6H ), de 1Y% en masse de Ca.Cl2 avec
L"hulle ustgre, sous une température T= 40°C, a permis 1'elimination d'une quantité non

Leyliseuole d'eaus La teneur en eau initialement <,6% en volume ( voir le Tableau N®1I1)

Liauc gusqu'd atteindre la valeur de 0,150 en volume .

ke
Ceperncant, 11 est & signaler qu.egéthode de déshydratation présente un inconvenient

G jewi a1 est i la régénération du chlorure de calcium.

A regenoration du désséchant

wuend nous utilisons le désséchant dans un déssicateur par exemple, 8a régéné—

0 esl assez simple, puisqu'il suffit de chauffer & une température superieure & 100°C
«ture u'svaporation de 1'eau ). Pour éliminer 1'eau qui s'y est adsorbee, aiors

: noire cas le chlorure de calcium ( CaC12 ) est difficilement récupérable du fait

cotaminstion par 1'huille . Nous avons éssayé aussi de laver avec de l'essence
‘tssolution du chlorure de calciun(CaC12) était encore plus prononcée dans 1'essence.

n effet, cette méthode de déshydratation n'a été utilisée que dans le but
re .a distiliation fractionneée.

de

D-2 Aaly.e ies fractions

e I

ALiats d'analyses des fractions obtenues sont regroupés dans le Teblesu BT,

nve de Fraction | Intervalle /:’ UULum'xalue

Lo
D\ 20 (PH .C
ale T2 () i

b o

96 -240| 3,4 0,849 | Jdtee | Do

N

2L0- 260 ~,% 0803 | 4458 | »u.%
J 260-270 | 6.3 0804 | 145k | sC
4 270-2% | 92 0,840 | 4459 | 60
5 290-340| =% 0835 | 4470 | 24

¥

Residu 3407 | *0.8 0,991

r_rq’ol.e.cxu r\'a_'IY . Froc‘r(oh‘.‘p D\D}E\f\qes OPY‘é.S Ak lation |




jartir de la formule de M. ROBERT nous pouvons calculer la masse moléculaire( IV )

Mom 1705,45 0o + 792,93 do” + 4,553 PA = 3267
L'application de 1'equation de M. ROBERT(IV) pour chacune des fractions, montre que les
masses moléculaires sont inferieures ou égales A 200; ¢'est pourquoi nous utilisercla

méthode n.d.PA pour le calculede la composition en paraffines, en aromatiques et en -
naphténiques .

La méthode n.d.PA est basée sur la mesure de 1'indice de réfrection {o.'h point
d*aniline PA(°C) et sur 1'utilisstion de deux formules linéaires(:1V ) i

%A = 1039'4 n=- 47%4 d=- 0.315 PA --1&.3
A, = =1573 m + 840,15 d = 0,4619 PA + 1662,2

Ay = 100 - (%6, + %o, )
xS 3 L)r . den %w'|rt e o ’quﬂ}"o?‘ 05“
*C, 1 composition en paraffine
"GA 3 composition en aromatique

*Cy 1 compositédon en naphténique

Nous avons obtenu les résultats suivants ( Tablesu N*V)

Cmp-si!-'-on'
N® {raction asse

molecu Laire £ Cp % Ca &on

[‘arﬂ
A 83,95 54,04 29, 69 20,30 .
) 84,69 5%, 8y 26,44 43,09
3 82 54 ww 8% 20 1% 04,39
4 446,47 ) QAN 22,59 48,91
B 213,43 | 65.¢4 AV 43 46,96

Tob\@.ﬁu n: Y . Qe\‘wu\\nn\‘m“ de Lo (o pomt on
des Fracrions .
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}},f—w. d gt Llus d*information sur les tendances de chaque fraction. Nous avons
] .
Lf,&f’a{fd E&M tuup « Nous Bavons par ailleurs ( IV ) que pour

Kuop = 15 tendance paraffinique

Kuop = 12 tendance naphténo;ptnrfiniqm

Kwps__._._._m

avec

Kuop = 11 tendance naphténique g p G.-:
Kuop = 10 tendance aromatique
Les résultats du calcul somt regroupés dans le Tableau N® VI.
v Fradion d‘&‘” SPGV:: °Af1 ‘rtmpcgzrun(_‘f) i’mPc:r.\'un (=) Kuop‘

A 6849 | 0,822 | Lo, 43 240 669, 7+ A9, 63

9 0303 | 0% | 43,84 430 6497 2033

3 0804 | o%0D | b4, 8| JRo 639, % Jo,*o

4 o@l0 | 0%y | LADD| 280 129,% 4,44

5 023 | 0839 | 3} h%0 A00%,} A4, 96

Tableou ne VI De.\-wm.‘notion das Faudauces ‘dn_cgnﬂ'i-nt ‘Fmr.'rion :

D'aprés les Tableau N*V et N®VInous pouvang dire que les fractions 1,2.et 3 somt de
tendance naphténo—aromatique alors que la fraction 5 est naphténo-paraffinique .

c- Analyse par chromatographie en phase gaszeuse ( C.P.G )

Pour pouvoir idemtifier les fractions obtenues aux divers coupes pétrelidres, nous
avons vue la nécéssité de faire une analyse en chromatographie en phase gazeuse (C.P.G)

pour chaque fraction .
- Définition de la chromatographie en phase gaseuse (C.P.G)

La chromatographie est une méthode physique de séparation des composants d'un
mélange comparable A la distillationm .

Les ¢changes. e matidre ont liou entre deux phases distinctes non misciblea domt



i"une =il utationnaire et 4 grande surface tandis que l'autre est fluide et mobile .
e cuumpoirs de 1l'echantillon A anslyser ne migrent & travers le systéme chromatographique
I3 sont dans la phase mobile. Les composés ayant une plus grande affinité pour
in pnase stationnaire migreront plus lentement que ceux distribués préférentiellement
dans la phase mobile .
En chromatographie en phase gaseuse, la phase mobile est toujours gazeuse, la phase
stationnaire peut étre solide ( adsorbant ) ou liquide ( support revétu de laphase
stationnaire liquide ) .
Dans le premier cas, le phémombne responsable de la séparationm est 1'adsorption, dans
le second cas c'est la différence de solubilité présentée par les composés A séparer
entre la phase stationnaire liquide et la phase mobile gaseuse » ( X )

- Définition - volume de rétention - temps de rétemtion

La chromatographie en phase gaseuse est 1la plus souvent une chromatographie
d'élution: un soluté introduit em téte de colomne parcourt celle ci A une certaine
vitesse qui dépond de la vitesse linédaire du gas porteur et des propriétés propres
vis-a~vis de la phase fixe . Aprés un certain temps, le soluté émarge donc de la colonne
suivant un régime de concentration idéalement gaussien, et 1'0on nomme volume de rétention
la quantité de gas porteur qui s'est écoulée dans la colomne depuis l'entre du soluté
Jusqu's sa sortie .

Toutes choses égales d'ailleurs, le volume de rétention est une caractéristique physique
du soluté en question . Si 1'on divise le volume de rétention par la vitesse d'écoul-
-ement du gas porteur (mesurée en ml par unité de temps) on obtient une nouvelle quantité
appelée : temps de rétentiom .( X )

- Identification par graphigues : Logt = mombre d'atoms de carbome( C ):

( Méthode des indices de KOVATZ )

L'identification d'un composé d'une série homologue peut #tre réalisé facilement
puisque 1'on a constaté qu'il existait ume liméaire entre le log. du temps de rétention
ajusté t s et une propriété croissant régulidrement dans la série, par exemple, le
nombre d'atome de carbome, le point d*ébullition... sur une phase stationnaire déterminée.
Comme on le remarque sur le diagreamms ci-dessous, il suffit d’imjecter 2 ou 3 composés
de chaque série pour établir la pente de la droite et identifier ainsi les sutre termes
de la série A température fixe. Si la température varie, la pente de la droite variera .



| ; ; . ' > nombre ol C

2 1 K % 4
Lo Cpunirissance du temps de rétention ajusté et une propriété par exemple la température
d'ebui.1tion cu le nombre d'atome de carbone (C) , en peut, A 1'aide de la méthode ci-
derss . déterainer & quelle famille un produit injecte appartient o ( IV )

c~t Léy Soniditions operatcires
- ‘nrogstographe utilisé 3 type PYE UNICAM N®304
«tecteur A fonisstion de flamme
clonns ok 50; 10U% phase stationnaire, support C.5 - 100~ 120 mesch;
| silenised acide washed diatomite "c* )
a2z vecteur: Azote ( N, ); débit : 30 ml/mn
©n1t d'hydrogene ( H, ) : 53 ml/mn
- vt d'air 3 557 ml/mn .
."anelyse chromatograpnie nous avons utilisé deux modes de fonctionnement en isoth-
f120 e er urogramsation de température .

L.e & +1é utilisée pour l'ansalyse des fractions let 2. Les conditions opérmtoires

~rperuture du chanbre d'injection @ 'l'ln 170¢C
euperature de la colonne : Tl:' 150¢C
~wporature du détécteur i TU- 350°C

cuantité du produit injdeté 30,50l

vy razmAation de temperature:

“lle & o1é utilisée pour les fracticis 5, 4 et 5 .Les conditions opératoires sont:
L70%C ot T = 590°C

nit time : U1 mn

ate J'Cfmn
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“rper température 3 150°C
pper time ¢ 10 mn
- Pate 1 5'0,"‘mn
- !pper température : 180°C
~ Upper time ¢t V0 mn

st troprapmetion peut 8tre schématisée de la fagon sulvante : schéma N°4

?Q-\\'{ = 51}‘““

1952 4

- " i - t(‘h\ﬂ\

=3 44 2 34 b4
5c9\am n: 4 e (‘ngra.mma\-\on de ‘rm?&o\’urc.

Pour pouvoir faire une identificatiom, nous avons dii injecter dans les mime conditions
des étalons ( n-paraffines ) ce somt': né, Gy, uCy , u€,( o B, , uC,, , 8€,, , 0Cg ’
;-::CH.J ’ ncw . nc‘a et ‘19 .

La méthode d'idéntification utilisée est celle des indices de KOVATZ ( IV ).
Cette méthode nous a parmis de situer les divers fractions obtenues vis-h-vis des
coupes pétrolidres et d'identifier en mime temps les composés de la frection 2 ot 4 .

* Fractions N*! ot N*2 igtidentifient A un mélange d'essence et kerosine .
* Fractions N®3, N°4 et N*5 : s'identifient A un mélange d'essence, kérozdne
et gas-o0il . "
Dans le Tableau N®°VII nous dommons les compoeés supoeptibles d'Stre dans les fractions
N*2 ot N°4 .
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influence de la température sur la viscosité de 1'nuile usagée

Du fait que la viscosité est considérée comme l'une des principales propriétés
qui caractérisent 1'huile ; nous avons vue landcdesité de faire une étude de sa waria-
-tiocn en fonction de la température. En effet, afin que 1'huile remplisse sa fonction
dans la lubrification. I1 faut que sa viscosité soit la plus croulante possible
en fonction de la température .

Les résultats de la variation de la viscosité de 1'huile sont regroupés dans
le Tableau NeVIII .

LY

Lompevatue|  Answowte | Anstow ko
T (%) Btj\ril zw‘hv t'aqt'?:::. -)-yu

Do 49,44 5,04

Lo 25,99 445,39

%0 2% 15,04

A R 40,93

3 29 . | FARY
o 3,06 2349

90 FRY 20,4t

oo ),m 43,00

Tnb\uuu n% VI.II v Naviation dth T\5Lo% ‘e dl U‘\u.ih. h‘u\'-n..
avw fonetion oala tom pevature.
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[V=) Conclusion

En conclusion, dans ce chapitre,nous pouvons dire que les résultats de 1l'analyse
de 1'nuile usagée avant tout traitement, montrent, d'une part que la détérioration de
~ette huile au moment de la vidange était assez poussée ce qui marque en fait, la
nécéssité a'une purification avant tout réutilisation et d'autre part, dans 1'hypothese
ge régéniration de 1'huile, il sera nécéssaire de conduire les differents traitements

{uns le sens de 1'amélioration des propriétés essentielles tels que la viscesité,

I;'.‘.:f;'.'» ie .'C:‘.;;ft}léit.ion atC e
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Chapitre V

La régénération de 1'huile usagée type moteur

par le procédé acide-terre

Le travail experimental basé sur le procédé acide-terre comporte differentes phases
jue nous resumons ainsi :

- La décantation

- La déshydratation et le dé-essenciement

- Le traitement acide

- La deécantation

- la neutralisation

-Le traitement A4 la terre

~ La distillation sous vide .

V-! La docantation

L'huile usagée ( V=00ml ) a été abandonnée & la gravitation naturelle dans
une eprouvette graduée et ce, pendant tout le mois que nous avons consacré & l'activation
de [a terre .

Cette opération n'a pas été concluante . De ce fait nous avons alors procédé
4 une filtration sous préssion réduite de 1'huile préalablement chauffée & une tempé-
~rature T= 50 -00%C. Divers verres frittés et papiers filtres ont été essayés mais en
viin . Les teneurs en eau et en sediments ainsi que le résidu conradson n'ont pas evolues
je maniere signdficative aprés cette phase préliminaire de la régénération .

Les résultats obtenus sont reportés dans le Tableau ci dessous N°®IX

Qnghjses huile usagec huile wusavee
anvrant dacoantation Clpvés olécantation

Teneur en aou (Z,uoLum"c]ua) 2, é 2, 6

ReTl D 95
T eneuv en Sadiments @; poioy A, D *“11 23

AsTr D 43
'Residu Convadson ['I.Ps'\ds\ 2,0‘3 (L'oq’

AsTH D 39

T:‘ib'k@ﬂ.u "% IX : Diderwinition de D(uq_kgugt, P“—’P\’i‘l—\‘;s 1?"'\\1‘-'.-Tuv-»

de Ubuile qués essass de da cantrabion
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A 1'heure actuelle, l'elimination des impuretés en suspension fine ( carbone par exemple )
ainsi que le retrait des additifs représentent certainement la phase la plus difficile
de la régénération .

Les traitements qui suivent s'appliquent le plus souvent sur l'huile usagée

contenant des produits en suspension .

V-2 La déshydratation et le dé-essenciement

Cette phase consiste & éliminer l'eau et toutes traces de combustibles légers
se trouvant dans l'huile .
Pour ce faire, nous avons le choim entre deux méthodes :

- passage de 1'huile usagée sur le chlorure de calcium ( CaCl, ) . Mais dans
ce cas ci , seule 1l'eau était eliminée . En effet, 12 mise en contact, pendant six heures
( 6H ) , de 15% en masse de chlorure de calcium ( CaCl, ) avec 1'huile sous une tempéra-
ture de 40°C a permis l'elimination d'une quantité non négligeable d'eau. La teneur en
eau initialement de 2,6/% en volume a diminué jusqu'h atteindre la valeur de 0,15k ,
seulement, il est A& préciser que l'utilisation de 01012 comme d‘liléchl.nt doit conduire
par la suite & sa régénération . Cette derniere n'est pas evidente du fait de la conta~
mination du 0&012 par 1'huile .

Des lavages 4 l'essence ont été réalisés mais sans grand succés. Le chlorure de calcium
(CaCl,) accusait une dissolution prononcée dans 1'essence .

- -« Chauffage de 1l'huile A 1la température T = 150 - 160°C .

Cette opération a été réalisée par simple chauffage & la température de 150 - 160°C
pendant un temps t = 10mn . L'huile ainsi traitée a été anmalysée et les résultats
obtenus sont regroupés dans le Tableamw N®X ,
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[Fralyses Hevmes Hesalraks .
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Teneur en cos Gav) | ASTH D 95 0,4
Cenaar en Sedimetbal] RITTL D L33 A, b
(atern Conr‘q&w@fﬁd;), RsTTt D 489 2,15

touvoiv calovi ique

He Ccal/q) UM - =Ll 64334

Tobleau ne X Gl‘rod‘er]i\-i“uls Principales de tUPuile U'Sa‘aefe
a?re'; dag'h\]di"ai'a\'ion aF defssenuerm ent

Si nous comparons les résultats du Tableau N°III ( Apalyse du mélange ) avec les résultats
du Tableau N*X nous remarquons une augwentation de presque tous les parametres sauf pour
1'eau dont la teneur dans l'huile a dilinu‘ ceci est normal si on prend en considération
que le chauffage a éliminé les hydrocarbures légérs et l'eau ce gui a provoqué une aug-
mentation en concentration d'impuretés et d'hydrocarbures lourds dans le mélange.



V-5 Le traitement acide

Le traitement & 1l'acide suli;uriquo & 96% conduit & la floculation des suspensions
carbonées et & la sulfonation des produits oxydés'mais sans pour cela provoquer une
attaque de 1'huile elle-méme . ( IV )

Ce traitement & l'acide a été effectué sous les conditions opératoires suivantes :
- Volume d'huile usagée & blanchir i 151 soit 13,455 Kg
- Acide sulfurique ( H,S0, ) 96% : 7% en masse
- Temps de contact acide - huile 3 t = 30 mn
- Température de contact : T = 40°C , ;
Cette opération a été réalisée sous agitation continue .

V=4 La décantation

Aprés 24 heures de décantation, les boues acides se sont précipitées dans
le fond du bac et 1'huile epurée a pu étre récupérée .

L'inconvenient majeur du traitement acide est de fournir des boues acides,
produits indésirables . Dans notre cas, elles représentent environ 9% en masse de la
quantité totale de 1'huile qui a subi les prétraitements .

V-5 La neutralisation

Aprés le traitement acide, l'huile contient encore des acides de differentes
sortes, en particulier sulfoniques ainsi que de petites particules d'acide sulfurique.
La neutralisation a pour but de les tranaformer en sels .

Les conditions opératoires choisies sont les suivantest

- Volume d'huile A neutraliser : 12,51

- quantité de soude utilisée 3 620 g .

Cette neutralisation a été réalisée sous température ambiante et sous agitation continue .
Pour déterminer la quantité de soude nécéssaire & la neutralisation des 12,5 1 d'huile,
il a fallu faire un essai sur 100 ml d'huile j; la procédure employée est la suivante 3

A 1'aide d'un pH-métre nous avons mesuré le pH de 1'huile aprés attaque acide
( pH entre 1 et 2 )et nous avons procédé & la neutralisation avec une solution de soude
( 0,004 Normale ) jusqu'h l'obtention d'un pH neutre ( en vérité le pH prenait les
valeurs entre 7 et 8 ) le volume total de soude utilisérpour la neutralisation de 100ml
d'huile était de 207 ml .

Du fait de la viscosité du milieu,la neutralisation ne s'est pas faite

rapidement. I1 a fallut attendre deux journées pour que le pH soit neutre (=7 ) .
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Cependant un autre probléme s'est présenté : ce probléme réside dans le fait que ce n'est
pas tous les sels résultants de la neutralisation, qui se sont déposés. Pour palier & ce
probléme nous avens essayé d'utiliser la centrifugetion . Cependant les résultats obtenus
de l'analyse de 1'huile aprés centrifugation montrent que ce n'est pas tous les sels qui

ont pu étre éliminés . Les résultats des analyses fait aprés centrifugation sont regroupés
dans le Tableau N*XI :

Q—naL\/ses Mov mes h/Resuu:a'cs
Pansilé goTH D 129% 0,930
a Lo'c 406,?5
Viscosike { AsSTH D AL%
(cso) a 400° A2, b1

"Jndice da miscosite | ASTA D 2270 Aok

Viocasite fnﬁ&r@.‘)&) Cowlevsion | 9,04
Toint Jaoulement Co) | ASTH D 9% -24
Yeint dedaw~No ()| At p 99 233

Toint ce few ) | ASTH D94 2,64
T 60 Cmg¥ok/g) AsSTHN D CC4 2,6
T B.w (egrowg) | ASTH D 2396 =
Tenear ancan(zy) | ASTH D 9% a 3% .
Cenaur on Sedimenizp)) ASTH D 433 z 93
Carbone Convadson(hpe], ASTH D 483 | 3.4

Fouvoir Calori{icque (\F M- GZ{L‘Q;(

Heo (cal/q) 1230,k
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Les résultats les plus remarquables de ces analyses comparés A ceux du Tableau NeX,
seni surement le réaidu conradson, la tensur en eédiment qui ont augmenté ceci est
dlt & la dissolution des sels résultants de la neutral isation.

Nous remarquons aussi 1'sugmentation de la teneur en om'qui est dle A la neutnliﬁtion

exemple : H,%, + 2NaOH

s —> N80, +  2H,0

A part la couleur qui a changé ( du noir au marron foncé Jet 1'odeur, nous ne pouvons
pas affirmer qu'il y a eu amélioration ou non . :

= _Détermination du temps de déposition

Dés le départ nous avons vue que la déposition était assesz lente , bien que lia
centrifugation nous a paru nécéssaire, nous avons éstimé que la détermination du temps
de déposition était intéréssante, c'est pourquoi nous avons fait un essai en paralléle
avec le reste de l'etude .

L'essal u été fait comme suit: dans une burette de 200ml nous avons mis 180ml d'huile,
aprés neutralisation,afin de suivre 1'evolution de la déposition en fonction du tewps.
Les résultats obtenus sont regroupés dans le Tableau N*XII ,

Aacienmetey 1e & Sapavet i on 'C..mPs (Feurs)
A% e} . o
A5,y 24 3
43,8 %3 , 4
44,9 50 +
d0,3 &'b 40
8, A g4 Ay '
) 83 24
% - 2% 15
6,5 u 29
G 3 9¢ 2
€.2 9% 33
2,¢ doo 35
5,9 " Aow 3%

Tﬁbl.e.au. we XIT: 3‘\0\.&!&\- de deposition @n fenchion
du Fem psg
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Vot Lo traitement & la terre

Aprés neutralisation, 1'huile est malaxée avec un adsorbant puis filtrée .
Comme adsorbant, nous avons choisi en premier lisu la bentonite et en second lieu, ic
charbon animal . Pour mener A bien cette etape de régénération, nous avons cru bon
d'etudier 1'influence de certains parambtres ( qualité de 1'adsorbant, le mode d'acti-
-vation, la quantité d'adsorbant, le temps de contact et la température de contact )

sur l'adsorption de 1'huile .

Vut-i Les adsorbants

A-Les bentonites~ générll ités

La bentonite est une roche temdre, friable, trés onctueuse au toucher, de teiste
blanchéitre, grisftre ou légdrement teintée de bleu. C'est une terre doude d'un pouvoir
gonflant au contact de 1'eau ( de 5 & 30 fois par rapport & son volume initial Y xl 28 )

A-1 Structure et prdpriétés de la bentonite

A~1-1_Structure de 1a bentonite
La bentonite est constituée principalement par un minéral argileux appelé
montmorillonite. Elle est composée de feuillets complexes & trois couches, séparés par
des molécules d'ean . Cependant, la structure précise peu connue,

A=1-2 Quelques propriétés physico-chimiques de 1a_bentonite

= L'hydratation de la bentonite

On distingue deux types d'hydratation
a- L'hydratation interne dlle & la pénétration des molécules d'eau entre les
feuillets causant ainsi le gonflement de la bentonite .
b~ L'hydratation externe, dite colloidalité, die & 1'attraction des molécules
d'eau par la surface externe des feuillets permettant ainsi l'hydratation superficielle
des cristaux . ( XII ) !

-~ L'état colloidal dans la bentonite

Les colloides sont caractérisés en général par la présence d'un milieu
liquide dans lequel se meuvent dans un état d'egitation des particules en suspension
appelées micelles . En se basant sur la théorie éléctrochimique, certains auteurs
admettent qu'a la suite de 1'ionisation des atomes dans la constitution des argiles,
la micelle se trouve constituée d'une granule négative, sorte de mecrosnion formé d'un
noyau argileux entouré d'ions ( 02-] ou ( OH ) fortement 1iés aux noysux autour desquels
gravite un nuage d'ions positifs assurant la neutralité du systeme. ( XII )



~ Les cations échangeables

Le fait que les intervalles entre feuillets soient sccessibles & 1'eau rend
les cations composateurs accessibles aux échanges réversibles avec les cations des
solutions mises en contact avec l'argile . La fixation des cations par majorité des
sols est 11é & la fois a la taille et A la charge des ions. L'ordre preférentiel de
fixation est le suivant 3 H+> Cc2+> l‘} IB: >la+ o I1 existe deux localisations des
cations échangeables : interne et superficiel .Notons que 1'ensemble des cations
échangeables composent bien la charge globale des feuillets; mais, chaque cation se
trouve éloigné des charges locales qu'il compose d'ol une diminution de cohésion entre
les feuillets et, par conséquent leurs dissociations faciles par les molécules "
polaires . ( XII )

A2 Activation de la bentonite

A 1'état brut, la plupart des adsorbants naturels ont de faibles capacitéa
sorptionnelles. Pour améliorer ses propriétés, on fait subir aux adsorbanta des traite-
ments physiques (chauffage ) ou chimiques ( acides, basiques... ) .

Au cours de cette étape de notre travail, nous avons fait subir & quatre échantiilons
de bentonite @

- Maghnia " roussel" ,

- Maghnia " torba * ,

-~ Mostaganem " couche I " ,

- Mostaganem * couche X * ,

deux types de traitement : ~Un traitement chimique par attaque aux acides .
= Un traitement thermique .

A-2-1 Préparation des échantillons

Les échantillons de bentonitefsont déshydratés jusqu'd poids constant & 1'étuve
sous une température de 105 - 110°C .Ensuite,d 1'aide de mortiers et de tamis nous avons
réduit les échantillons de bentonites A la granulométrie inferisur A 100,- .

A-¢=< Appareil d'activation acide et mode opératoire

Dans un ballon de 1000ml mous avons introduit 1'échantillom de bentonite préparce
et sechée a 105-110°C, mélangée & la solution d'acide & 10% ,voir schéma N® 4 .

Le mélange est alorschauffé jusqu'd’ environ T= 90%cC, température que l'on maintient
canstante durant tout le procéaitu d'activation au moyen d'un bain d'huile.

L'agitation a été maintenue pendant toute la durde du traitement pour éviter
qu'une attaque locale trop vive ne détruise les minéraux argileux . Le temps de contact,
initialement fixé & 6 heures ( XI ) est déterminé’h partir de 1'instast oh la température
de la suspension atteint 90°C enviren .

Les échantillons de bentonite activée sont par la suite filtrés sur buchner,

puis lavés avec de l'eau distillée jusqu'd ce que la totalité des iems (61~ ou s0,”" )
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introduits par les deux traitements agides soient éliminéde .
Un le vérifie lors du 3 ; .

- Traitement A 1'sgide sulfurique per action d'une solution saturée de chlo-
rure de baryus ( BaCl,) sur le filtrat. L'absance de préeipité blane de sulfate de
baryum indique que les u-a;‘mupmumtutmut éliminds . -

- Traitement A 1'acide chlorhydrique par actiom d'ume selution saturde de
nitrate d'nrunt(l.loj) sur le filtrat. L'absence de précipité blanc de chlorure 4'argent
(AgCll) indique 1'élimimation des imms C1~ imtreduits par ce traitement . :

Aprés de telles activations, 1'atmosphdre iofique de la bentonite est modifide etl'argile
obtenue est une bentonite sous foi- hydrogéné .

-

A=3=3 Activation thérmique

Nous avons fait subir aux quatre échentillons d'argile un traitement thermique
2 la température T= 250°C, La vitesse de cheuffe était de 1'ordre de 50°C/hewre.
La durée du traitement a été fixée & six heures .

B~ Le charbon animal

11 est obtenu par la carbenisation d'os en absence d'air. Avast d'opérer la
carbonisation, les graisses et les matidres huileuses sont extraites des oe A 1'aide
de solvant. La carbonisation s'effectus en huit heures enviroa A use température de
1'ordre de 750 & 950%¢.. Aprés nmum. le preduit de la earbonisation est
concassé et tamisé .

Ce produit conserve la structure esllulaire des os utilieds pour sa préparstion.
Le carbone résultant de la carbonisation recouvre, sous forwe d'wn mine enduit, le aque-
-lette de phosphate et de carbonate de oaloium .

On régéndre périodiquement le neir animal par lavages A l'sau ot A 1'agide,séchage,
calcination et tamisage. Sa surface spégifique est de 1'ordre de 120 u'/g » ( XIII )

= Activation du charbon animale

Nous avons mélangé le charbon animal avec de 1'eau distillde. Le tout été
porté & ébullition pendant une durée de deux heures .

V-6-2 Détermination des rrﬂtm %Md'gﬂm

Faute d'autres critires d'éwaluation de l'efficacité du passage de 1l'huils sur
les terres adsorbantes, nous avons df nous fier A la densité dptigue. IL est A préciser
que 1'huile neutralisée,avant'\® J-'nhuh'osp"i-m,m une densité optique superieure
aza,5. '
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a- Décoloration de 1'huile par la bentonite naturelle

Four des pourcentages massiques terre/huile de 2%, 5%, et 7% nous avons fait

varier le type de bentonite naturelle.

Les conditions opératoires choisies sont :

- Pourcentage terre/huile en poids : 2%, 5% et 7%,
- Temps de contact : t= 15 mn,
- Température : T= 30°C,

~ Agitation continue .
Les résultats sont réunis dans le Tableau N®*XIII.

Hewarque : Comparativement & la densité optique de 1l'huile sans passage & la terre

( D-Q> 2,5 ) on remarque qu'il y a eu une décoloration vue que la densité
optique a diminuée .
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e 19u
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b= Décolorat_igg de 1'huile par la bentonite activée

Trois types de bentonites activées ont été utilisées dans la décoloration de
1'huile :
- Bentonite activee 4 1'acide sulfurique.
- Bentonite activée & 1'acide chlorhydrique.
- bentonite activée par voie thermique .
Les résultats ae la décoloration pour chaque types d'activations sont données dans
les Tableaux N®XIV-a, N®XIV-b et N®*AIV-c .
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U'apres ces résultats nous remarquons que les valeurs des densités optiques
" LU

les plus basses sont donnees par le traitement & la torba activée et apparemment !'acti-

~vation & l'acide chlorhydrique est la plus indiquée .
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c- Décoloration de 1'huile par le charbon actif

Afin de pouvoir comparer avec un autre type d'adsorbant nous avons utilisé le

charbon actif dans la décoloration de 1'huile tout en respectant les méme conditions

a4 savoir :
- Temps de contact : !5 mn
- Température de contact : 30°C

Les résultats sont donnés par le Tableau N®XV.

’
Pou\r' cenka% e o s
GV pc\'d (%) 2 /e DEL N
Densi +e
Opriaue 2 use e Tl

TCI\D‘NE’-Q-U- w2 X\Jr; DQ.V'\S\LR: optiaue en Foncri anm Au
Py _
pouvCente %q an Po'-ds c.\nmbow./m\u.

Bian que le charbon animal est connu pour ses capacités adsorntionnelles, les
résultats du Tableau N®AV peuvent nous induire en erreure et dire le contraire. Il n'en
n'est rien, car il est fort possible jque le charbon soit resté en suspencion dans 1'huile

et de se fait ,la densité optique & augmentée en fonction du pourcentage en poids .
L

D'aprés ces analyses nous pouvons conclure que la weilleure terie pour la décolo-
-ration de l'huile apreés attaque & l'acide et nesutralisation, est la TOHRBA activée avec

l'acide chlorhydrique .

d- Détermination de la température optimale

Pour la détermination de la température optimale nous avons fait varier la
température de contact et fixer le temps de contact & !5 mn ainsi que la masse de la
terre ( 7% en poids, TOKBA activée & 1'acide chlorhydrique |-

Aprés passage sur la terre nous avons passé tous les échantillons au colorimétre

pour la détermination de densité optique . Les résultats sort dans le Tableau N®XVI
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En tragant la courbe de la densité optique en fornction de la température
nous avons pu déterminer la température optimale de contact Topt 40°C ,

voir graphe N®IV.

e- Uétermination du temps de contact

Nous avons fixé les conditions suivantes:
- 7% en poids de TORBA activée & 1'acide chlorhydrique ,
- Température de contact : T= 40°C,
et enfin nous avons fait varier le temps contact. A 1'aide du colorimétre nous avons

obtenu les résultats qui sont dans le Tableau N®XVII.

}'EM?S
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D4 A635 | Ab25 | 4685 A6 | 239
BPFIR\.\Q )

Tq_begm ne XVIT: Deucate GPHQ\-\Q 2 Tondk o e tn.rnps
<le Contack.
D'aprés le graphe N°V , nous obtenons comme temps optimal : t=30 mn .

En conclusion nous pouvons dire que les paramétres optimals sont :
-T = 40°C
op

-t =350 mn
op

- Type de terre : TORBA,7% en poids, activée & 1'acide chlorhydrique .
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Afin de pouvoir passer & la distillation sous vide nous avons di faire

passer de 1l'huile sur la terre dans les conditions optimales déterminées précédement

Les analyses ont donnés les résultats suivants : Tableau N°XVIII .
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V-6-3 Conclusion

et S —

L'etude de la décoloration de 1'huile, aprés neutralisation par la soude, nous
a permis de déterminer les paramétres optimums & utiliser dans le traitement de 1'5i.ii-
par la terre . Mais bien que ce résultat était de rigueur, nous remarquons que 1'utili-
-sation de la terre,a 1'état naturel est aussi valable si nous augmentons le pourcentage
en poids, comme cela on éliminera les frais d'une activation , de plus les bentonites de

Mostagnem donnent des résultats qui prouvent que 1l'activation acide diminue encore leur

pouvoir de décoloration .

Enfin dans le Tableau N*XVIII on remarque comparativement aux valeurs du Tableau
N*XI, qu'il y a eu une diminution assez notable de la teneur en eau et une augmentation
sensible des autres paramétres, ceci prouve quﬁ 1'utilisation de la terre dans 1'elimi-
-nation dés impuretés ¢l de 1'eau est nécéssaire avant de passer A la distillation

sous vide .
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V-7 Distillation sous vide

Bous avons conduit la distillation sous vide 4 une pression de 20 mmHg dens
les conditiocna suivantes :
~ La charge : ‘558 ¢
- Pression 1 <V torr
- Domaine de température : 94 - 494°C
- Intervalle de température : 60°C
-~ Taur de reflux : 5
- Vitesse de chauffe : 0,¢*C/mn
-~ Chaleur transmise & la charge : “Ci
- Température du cryostat superieur : 0°C
-~ Température du cryostat inferieur : <0 - 25°C
- Nombre de fractions recueillies : 5
Nous avons éfféctué une distillation sous vide de l'huile aprés passage sur
la terre,elle nous a permi de recueillir un distillat, de masse égale a B4lg, la masse
du résidu sous vide est de ©69Yg et les pertes ont été <évaluées a !7g ce qui correspond
4 un poucentage en masse de !,1% .
Les résultats d'analyses de ces fractions sont regroupés dans les Tableaux
N®XIX-a et N*XIX-b .
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D'aprés les indices de viscosité on peut dire que les fractions N®2 et N°®3

sont de tendance naphtéro-paraffinique, alors que les deux derniéres fractions (N*4 et 5)
sont plutdét de tendance paraffinique cette conclusion apu se faire en s'appuyant sur les
résultats de la littérature ( IV ),qui dit quelziﬁ}'indice de viscosité varie entre

40 ¢t 60, nous somme en présence d'une fractionVde tentance naphtérique et si 1'indice
de viscosité est voisin de 100,0n est en présence d'une fraction d'huile de tendance

paraffinique .
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Vi- IdentificatioE_dea fractions issues de la distillation sous vide

Aprés l'obtention des résultats d'analyses des fractions issues de la
distillation, nous avons éssayé de les situer relativement aux huiles de base
qu'on rencontre dans les industries de fabrication d'huiles lubrifiantes finies
Dans le Tableau n®XX ,nous avons réuni les resultats des analyses des fractions

obtenues avec celles de quelques coupes (huiles de base et gus-0il) pétrolieres.
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D'aprés le Tableau N®AX on voit que chaque fraction issues de la distillation
sous vide peut étre confondue & un ou deux produits cités dans le méme Tableau .

Nous remarquons par exemple la preuiére fraction peut &tre confondue au gas-oil
puisque presque tous leurs parametres se ressemblent excepter la T.A.N de la fraction
qui est trop grande devant la valeur permise pour le gas-oil.

Pour la fraction N® et N*J nous pouvons les confondues & 1'huile de base
spindle bien que cette aderaiere ait une densié ( dlb ) inferieur.

Pour la fraction N®4, nous remarquons qu'a part sa densité, qui est superieur
& celle de l'huile de base 5.A.k 10, nous pouvons dire qu'lls ont Ges propriétés
assez proches .

Enfin pour la fraction N®5 est intermédiaire entre 1'huile de base S.A.n 10
et 1'huile de base S.A.E 30

Donc en final nous identifions les fractions comme suit :

- Fraction N®1 : Gas-0il contenant besucoup de produits respensables de

s0on aciddté elevée ,
- Fractions N®2 et N®3 : Huile de base spindle,
- Praction N*4 : Huile de base S.a.E 1C,

- Fraction N*®5 :rélange d'huileSde base 3.A.L 'U et S5.A.E 350 .

Aprés un certain temps la couleur des fractions issues de la distillation sous
vide,s'est détériarer.afin'da parer & ce probleme nous avons pensé & l'utilisation de
la terre encore une fois, pour améliorer la couleur et |'odeur .

Le traitement de finition a été efféctué & la température ambiante avec %
en poids de terre, l'umélioration de la couleur; est
Tableau N*AXI

vérifiée par les résultats du
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tn effet ,nous remarquons d'aprés ce Tableau que l'analyse avant le traitemenrt
montre qu'efféctivement il y a eu détérioration de la couleur des fractions

quelgues
Jjours apres leurs recettes,.

VIll- Evolutiom de la viscosité en fonctiun de la température

o ——

Afin de pouvoir suivre 1'Zvolution de 1& viscosite aprés chaque traitement, que
Bous avons fait subir & 1'huile, nous #vons pensé & étudier la variation de viscosité
en fonction de la température aprés chaque traitement.Nous avons obtenu les résultats

du Tableau N®XXII
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Nous remsrquons,d'aprés le graphe Nfgl »que la viscosite en fonction de la tempd
rature pour l'huile deshydrsiée est la plus élevée,ceci est normal puisque nous avons
éliminé les hydrocarbures légers et , comme on le sait y» dans 1'huile usce il reste
encore des additifs ameliorants de viscosité. Aprés , nous remarquons une diminution

puis une réaugmentation de la viscosité aprés passage sur la bentonite.
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Dans ce travail, nous avons essayc d'étudier le procédé Acide~Terre dans la
régénération des huiles usagées moteurs et ainsi , pouvoir contribuer & 1'élaboration
d'un modéle d'etude .

Il aurait été trés intéréssant de pouvoir conclure sur 1'utilisation de l'huile
traitée (Apréa passage sur la bentonite), mais l1'utilisation de la soude,dans la
phase de neutralisation , a rendu difficile 1'interprétation. L'utilisation de la
Torche & plasma , dans le suivi de 1'évolution de la purificatior de 1'nuile, aurait
été trés fructueuse ; car la connaissance des teneurs en "#taux dans 1'huile aprés
chaque traitement , nous aurait montré a quel niveau on pourra affiner 1'étude de
pousser au maximum 1'élimination de ces métaux ;mais hélas 1'analyse n'a pas put étre
fait & cause de divers raisons.

C'est seulement apres la distillation sous vide que nous pouvions vraiment
observer une amélioralicn el reirouver les propriétés des huiles de bases.

Dans notre pays , la perspective de faire une régénération des huiles est
trés intéréssante , vue qu'elle trouve son impact dans plusieurs domaines , mais
surtout dans le domaine de 1'économie du pays; puilsqu'elle permet d'une part, de

diminuer le budjet affecté & l'importation des huiles et d'autre part, l'utilisation
du procédé Acide-Terre ,particulierement, dans la régénération est trés intéréssante,
car tous les produits chimique utilisés se fabriquent en ALGERIE . Mais er vérite

le procéde acide-terre & un inconvénient majeur , qui est la pollution de l'environe-
ment . En effet , du traitement 4 1'acide resultent des quantités assez importantes
de boues sacice , qui affecteront grandement l'environnement , alors que 1'un des buts
de la régénération ,c'est bien dans le but de préserver l'environnement de la pollu=-

tion dd aux rejets de ces huiles usées .
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Présentation de 1l'appareil de distillation

L'appareillage utilisé pour la distillation est un appareil de type 3

" AUTODEST- Modéle 800", {1 est constituée de trois parties essentielles, la colonne
de distillation avec systémes bouilleur, condenseur et collecteur de fractionnement,
le systéme de réfrigération et 1l'armoire de commande .

a- Etude de la colonne de distillation i

- Le bouilleur : le chauffage du produit A distiller est assuré par un chauffe

alombic & chemise isolante dans laquel on met l'alombic ( on a des alombic de differentes
capacités ) cet alombic est doté d'un aimant agitateur :

le chauffe alombic contient :

~ un intérrupteur du sécteur pour agitateur A aimant,

= un régulateur continu pour agitateur a4 aimant,

- un commétateur pour réglage de charge,

- une loupe de contrdle de 1'agitateur.
L'alombic contenant les produits & distiller présente trois ouvertures, l'une liée & la
colonne de distillation, 1l'autre liée au détécteur de température, bouilleur (type pt 100)
et enfin une derni¢re liée & un tube capillaire pour 1'admission de gasz inerte et le
branchement du manométre différentielle .

~ La colonne & garnissage @

La colonne est couverte d'une chemise .chauffante liée & un détécteur de tempé-
-rature(type pt 100 ) ; la partie superieure de la colonne présente deux ouvertures,
1'une liée a la bobine éléctoaimant pour le réglage de reflux , l'autre au condensateur
principal & triple chemises . Latéralement la colonne est liée & un réfrigérant.

La colonne & garnissage préfente une grande éfficacité de séparation; elle contient
50 plateaux théoriques;
- Le condensateur principal & triple chemises:
Ce condensateur est principalement 1ié au ouverture pour étre relié au détécteur
de température( type pt 100 ). ON remarque également deux autres ouvertures perméttant
la circulation du gaz relieés A des"piéges A gaz " par 1'intermédiaire de tubes capillaires
- Réfrigérant de distillation & triple chemises :

Latéralement , le réfrigérant de distillation & triple chemises est relié A la
colonne & garnissage: étant également relié & un cryostat, il assure aussi le refroidisse-
-ment des produits distillés , un tube intermidiaire permet de plus sa liaison avec le
collécteur de fractionnement d'une part etdu'récipient de distillat & triple chemises
d'autre part .

~ Le collécteur de fonctionnement i

I1 est constitué d'un rotor avec un magasin & neuf récipients d'une capacité de
500ml, le tout est recouvert d'une cloche en verre pour maintenir le vide. La colomne en
verre digpose de deux ouvertures en téte.Um tuyau de branchement au vide est un tube

d'admission ae distillat .



b- Le systdme de réfrigération_

La réfrigération est assurée en circuit fermé par deux cryostats.
Le réglage de la température de réfrigération est assurée par un bouton gradué en tempé-
-rature, cette dernidre pouvant aller jusqu'h 50°C en utilisant comme fluide frigorifique
le méthanol .

e- L'armoire de commande ( ou de contr8le automatique)de distillation

Elle comprend :

- L'é1ément imprimant,

- Le th-f-n-btn A indiecations digitales,
L'élément de contrdle de sécurité,
L'élément de maintient du vide constant,
L'intérrupteur principal du sécteur,
L' intérrupteur de la pompe A vide,
= Le coptrle du collecteur de fractionnement .

]
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