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Résumé: Contribution a la régénération de I’huile usagée moteur SAE 20W50

Notre travail consiste en I’¢tude de la régénération des huiles usagées moteurs par
percolation sur divers lits de bentonite. Pour cela, nous avons analysé 1’huile neuve et I’huile
usagee catégoric SAE20W50 pour connaitre le degré de contamination de "huile en service.

Nous nous sommes intéressés ensuite aux aspects technologiques des procédés de
régénération en I’occurrence la percolation 4 travers des lits de bentonite activée
chimiquement seule et avec les anneaux de Rashig.

Comme traitement de finition, nous avons effectué des tests d’ultrafiltration du cumul
d’huile de percolation recueilli sur une membrane céramique.

Mots clés:

Huiles moteurs, huile neuve, huile usagée, régénération, percolation, bentonite,
ultrafiltration.

Abstract: regeneration of used oil engines SAE 20W50

Our work consists of the study of the regeneration of used oil engines by percolation
on various bentonite beds. For that, we analyzed new oil and used oil category SAE20W50 to
know the degree of contamination of oil in service.

We were interested then in the technological aspects of the processes of regeneration
in fact the percolation through beds of chemically activated bentonite only and with the rings
of Rashig.

Like treatment of completion, we carried out tests of ultrafiltration of the oil plurality
collected by percolation on a ceramic membrane.

Key words:

Engine oils, new oil, used oil, regenerétion. percolation, bentonite. ultrafiltration
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Nous connaissons tous I’importance des huiles comme agent de lubrification dans les
organes en mouvement. Qui n’a pas un jour mis de I’huile dans le moteur de son véhicule
¢t n’a pas constate, au moment de la vidange, gu’elle avait noirci ! Nous savons tous, en effet
que leur durée de vie en tant qu'huiles lubrifiantes est limitée, méme si leurs formulations
sont reguliérement améhorées. Devenant alors un déchet fatal, il se pose, naturellement, la
question de leur collecte et de leur devenir [1].

Une huile usagée est une huile qui, aprés utilisation. est contaminée. S=s propriétés sont
altérées et de ce fait, cette huile ne pourra pius assurer convenablement les nombreux rdles qui
lui sont assignés.

Une huile rejetée dans le milieux naturel nuit sérieusement a I’oxygénation des sols et
des eaux, et présente un caractére toxique pour la faune et la flore. Certes, sources de pollutions
dangereuses, ces huiles usagées constituent pourtant une richesse [2].

Récuperer ces déchets est donc une nécessité pour protéger l’environnement et une

obligation économique.

On distingue deux catégories d huiles de graissage :

- Les huiles moteurs qui représentent 55% du marché mondial (an 2000),

- Les huiles industrielles { représentant 45% du marché mondial) parmi lesquelles nous pouvons
distinguer les huiles claires qui proviennent des transformateurs, les huiles pour engrenages et

pour transmissions.

Les deux seuls modes d’élimination envisageables sont la régénération et le britlage.
Le brilage, avec récupération de calories, ne serait convenable qu’aprés un prétraitement
poussé de I’huile usagée pour retirer toutes les matiéres nocives contenues dans huile. Un tel

prétraitement poussé revient finalement a un véritable traitement de régénération.

L’industrie de la régénération n’a cessé de poursuivre ses recherches, de développer ses
techniques et d’améliorer ses produits. L’huile de base, ainsi, obtenue est actucllement
qualitativement tout a fait comparable a ['huile de base obtenue en raffinerie. Les procédés de
regénération sont nombreux. Iis se différencient les uns des autres par la nature des moyens mis
en ceuvre pour assurer I’élimination des contaminants.

Dans cette ¢tude, nous avons tenté de répondre modestement aux deux questions
suivantes : pourquoi et comment récupérer d’une facon optima ces huiles usagées qui

constituent une catégorie importante de matériaux récupérables ? De ce fait, nous nous
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proposons de contribuer a la connaissance de 'huile neuve et de 1’huile usagée (huile moteur
SAE 20W50), en évaluant, notamment, leurs propriétés physico-chimiques, leurs compositions
chimiques et leurs tenues aux hautes températures. Ensuite, dans I’hypothese d’une éventuelle
valorisation économique de I'huile usagée, nous nous sommes intéressés aux aspects
technologiques des procédés de régénération, la percolation a travers un lit fixe de bentonite
activée et {’ultrafiltration sur membrane.

Le but uitime de cette recherche, entrant dans le cadre des activités de recherches de Iéquipe
«regénération des huiles usagées » du laboratoire de « Valorisation des Energies Fossiles »
dirige par le professeur C.E.CHITOUR, est la conception et la réalisation d’un appareil semi-

pilote de régénération fiable et d’utilisation aisée.
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Chapitre 1 La lubrification

I.1. INTRODUCTION

Historiquement, 1'usage des lubrifiants, sous forme de graisses animales, d’huiles
vegetales, d’argiles mouillées, etc...., remonte a la plus haute antiquité, Cette pratique alors
tres empirique, ne s’est affirmée réellement en tant que véritable science que depuis le début
de notre siécle. L’étude générale des lubrifiants est complexe. La mise au point d’une
nouvelle huile lubrifiante, pour une application donnée, reléve de plus en plus du tour de force
technique et, requiert de la part du formulateur des connaissances encore plus étenduesf3j :

-sur les caractéristiques des huiles dites de « base »,
-sur les performances des additifs élémentaires,
-sur les moyens d’évaluation et de contrdle physico-chimiques et mécanigues des

performances lubrifiantes du produit préparé.
[.2. DEFINITION ET ROLE D’UN LUBRIFIANT

Un lubrifiant, du mot latin « lubricus » & savoir glissant, est une substance onctueuse,
généralement d’origine pétroliére, qui interposée entre les surfaces frottantes d’un mécanisme,
en facilitera le fonctionnement [4]. Cette définition, & vrai dire, macroscopique recouvre tout
un ensemble de fonctions souvent méconnues dont les principales sont les suivantes [5]

-Réduire les frottements dans les machines,
-Participer a I’évacuation des calories venant des parties chaudes du moteur,
-Combattre I’'usure des machines sous toutes ses formes : usure adhésive et grippage,
usure par fatigue, corrosion de contact,
-Protéger les organes contre les corrosions humide et acide,
-Garder propre les surfaces et les circuits en neutralisant ou en évacuant les produits
ind¢sirables : suies de combustion, poussiére, etc ...
-Permettre la mise en route de ["organe a lubrifier 4 toutes températures.
Enfin, tout un ensemble de propriétés permettant d’accroitre la longévité et la fiabilité des
mécanismes.

I.3. CLASSIFICATION DES LUBRIFIANTS

Dans la pratique industrielle courante, trois types de lubrifiants sont utilisés :
1.3.1. LES LUBRIFIANTS LIQUIDES
Ils comportent les huiles minérales extraites du pétrole brut par distillation. Leurs
tres bonnes propriétés générales et leur prix relativement bas font de ces lubrifiants les
produits les plus employés. Ces iubrifiants liquides peuvent étre aussi des fluides

synthétiques. Le qualificatif « synthétique » résulte de ce que, les produits qui se trouvent a la

4
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base de ces huiles sont obtenus par synthese, c’est a dire par réaction chimique entre deux
types différents de fluides.
On peut encore citer, parmi les autres types de lubrifiants liquides :
-Les huiles grasses : I'huile de ricin
-Les emulsions cauw/huile et les solutions eau. aicool, sels etc..., emplovées dans le
travail des métaux. '
[.3.2. LES LUBRIFIANTS PLASTIQUES
[is sont de trois types :
» Les graisses (dispersions de savon dans I’huile) : elles sont couramment
utilisées pour le graissage des roulements, des paliers lisses ,
» Les produits bitumeux : on les applique sur la denture des engrenages. lls
forment alors un film épais, adhérent et ¢lastique,
# Les vaselines : elles sont employées pour "'imprégnation des cables afin de les

protéger contre la corrosion.

1.3.3. LES LUBRIFIANTS SOLIDES
La plupart des lubrifiants solides ne présentent une action lubrifiante que s’ils sont
incorporés a un milieu porteur, par exemple, de I'huile. Les plus fréquemment utilisés sont
ceux dits « lamellaires » : le graphite, le bisulfure de molybdéne (MOS;).
Ces lubrifiants sont trés utiles quand les charges sont trés élevées et les vitesses de

deplacement trés faibles.
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Chapitre 11 la lubrificatton des huiles neuves et leur travail dans le moteur

Les lubrifiants issus de I’industrie du raffinage du pétrole représentent environ 1,2% de la
consommation annuelle de pétrole brut ce qui correspond a environ 40 Mt d’huile de base au niveau
mondial (pour i’an 2000). Par rapport a cet ensemble, les huiles de synthése ne représentent
aujourd’hui que 4 & 5 %, mais leur marché est en expansion du fait de leurs propriétés trés
intéressanies : indice de viscosité élevé di 4 I'absence de composés aromatiques, faible volatilité,
stabilit¢ thermique et fluidité & basse température [1,6,7). Un accent particulier est porté sur la
conception des huiles d’automobiles (huiles pour moteur) qui représentent le cas le plus difficile a

traiter.

1.1 CONSTITUTION D’UN LUBRIFIANT D’AUTOMOBILES ET
FORMULATION

Un lubrifiant pour automobiles se compose principalement d’une huile dite de base (ou mélange
d’huile de base) qui constitue 'ossature du produit final. Cette huile de base doit avoir des
caractéristiques physico-chimiques (viscosité, indice de viscosité, volatilité, stabilité thermique, etc..)
auss1 proches que possible de celles du lubrifiant visé.

A cette base (ou mélange de base) sont ajoutés des additifs soit pour renforcer certaines
propriétés insuffisantes soit pour en apporter d’autres dont elle est dépourvue naturellement. Une
huile lubrifiante moteur haut de gamme peut contenir jusqu’a gquatre huiles de base différentes
auxquelles on ajoute parfois jusqu’a une quinzaine d’additifs divers.

Les huiles de base d’automobiles actuellement sur le marché sont préparées 4 partir :
v" D’huiles de base minérales conventionneiles,
v" D’huiles de base minérales non conventionnelles,
v D’huiles de base provenant de la régénération,

v D’huiles de base de synthése provenant de la chimie.

1.2 LA FABRICATION DES HUILES DE BASE MINERALES

11.2.1 LES BASES MINERALES CONVENTIONNELLES

La gamme de viscosité recherchée pour lubrifier les moteurs implique de prélever sur le pétrole
brut qui alimente Ia raffinerie une fraction se situant entre le gazole et la fraction résiduaire,l’huile ne
devant étre ni trop volatile, ni trop visqueuse. En pratique, la fraction huile est obtenue et séparée en
coupes au niveau de la colonne de distillation sous vide qui est alimentée par le résidu de la colonne
atmosphérique. appelé aussi ropping dans le langage anglo-saxon. L’huile présente dans la fraction

résiduaire est obtenue par un désasphaltage au propane pour donner le bright stock, qui correspond a la
5
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fraction d’huile la plus visqueuse récupérable. Les distiliats sous vide et le brignt stock ainsi obtenus
ne peuvent convenir en |’état et doivent subir les traitements suivants a savoir :
» L’extraction partielle des structures aromatiques par un solvant (phénol, furfurol ou
methyl2pyroiidone), pour diminuer ia variation de la viscosité de ’huile avec {a température.
Ce traitement permet d’augmenter I’incice de viscosité de Phuile au nivean 95-105 partant
de valeurs pouvant étre inférieur a 50, A
» L’élimination des structures paraffiniques a longues chaines responsable de points
d’écoulement trop élevés, soit par déparaffinage soit par craquage catalytique,
» Les caractéristiques viscosimétriques et de point d’écoulement étant acquises, un fraitement
de finition est généralement appliqué mettant en ceuvre une hydrogénation catalytique
douce.

La figure II.1 montre un schéma de fabrication des huiles de bases conventionnelles.

SOAS 108 Extraction 24 Sdvanmt ou
; ! sis soivant e ;
! e [ :
s} : i : i >§
; ] =

' 7 !
flésa&maﬁage t P T R s
i { scosté2a40mmifs )

Fignre I1.1 Schéma de fabrication des huiles de base conventionnelles [cité par Audibert][1].

11.2.2 LES BASES MINERALES NON CONVENTIONNELLES

On désigne par non conventionnelles les huiles minérales obtenues par hydrotraitement
{ et déparaffinage) en substitution du procédé d’extraction au soivant. Un avantage immédiat résulte de
Pamélioration du rendement en huile puisque i’hydrotraitement permet d’obtenir les propriétés
6
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Chavpitre i1 la lubrification des huiles neuves et leur travail dans le moteur

viscosimétriques recherchées (indice de viscosité supérieur a 95 et pouvant atteindre 130 4 140) par la
transformation particlle des molécules, sans que ’on ait i extraire une fraction du produit. Les
réactions mises en jeu pour augmenter I’indice de viscosité consistent a s’orienter vers des structures
moléculaires en chaines, par ouverture de cycles et hydrogénation partielle des aromatiques, contenant
en moyenne un cycle monoaromatique ou mononaphténique par molécule. L’objectif est d’obtenir un
bon indice de viscosité avec le minimum de longues chaines paraffiniques qui sont éliminées an
niveau du déparaffinage. L hydrotraitement permet, par ailleurs, de réduire fortement la teneur en
soufre et en azote qui sont éliminés sous forme d’H,S et de NH;

La figure [L.2 représente un schéma de production d’huile de base par hydrotraitement.

H.5 + NH,
ydrogens . biydeocartires
Dhstlabon 1 . ‘zé,' ers
sous vigde | 5 ; 1
! | § : Naghtz
T | L
; — g : | Kéroséne
# Y H . ; H
Fosidh ! : 3 ; t _......_...._......-.-p
k 5 . i From—— : : -
atmospnénaiel «——’—D—? 5( ; . e
o ; : : - e
: ’L‘” ? L ;-
‘ : [ ; L
Residu 1 : | e |Bases nuies
Sous wide V : N . i : { ; g i
5w SOMEns ‘ : !
| Desasphagsge , : : -
| aupropane | | Degaratfnags |
t 1 : : i .
.-.‘.---——---—i j i .
- —MM\,:
. . P ~.
4. Ve 85 & 105 1 viscosis de 5 3 30 mmss \
s; . . . \ ;: _rll
. 2 Wde 204 10 atvcaste de 4330 mmEs
\\N\-_‘ _-_-_-_.‘

Figure IL2 : Schéma de fabrication des huiles de base non conventionnelles [cité par Auciibert] i1].

Ces huiles de bases sont obtenues par hydroconversion catalytique des distiilats sous vide et des huiles
désasphaltées. Ce traitement catalytique se fait sous forte pression d’hydrogéne (160 a 1500 bar).Ce
procédé permet la conversion partielle ou totale des distillats sous vide en fractions légéres de haute
qualité (essence. kéroséne et gasoil). Si la conversion n’est pas totale. La fraction non convertie

7
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constitue une base d’huile de haute qualité (VI=100 a 135). Cet effet résulte de la modification
profonde des structures chimiques des produits. Le choix du systeme catalytique et des conditions
operatoires permet de fixer le niveau de conversion. Pour la production d’huiles, on distingue deux
sous familles de procédés :

-L’hydroraffinage qui met en ceuvre un systéme catalytique amorphe. La conversion en fractions
[égeres est limitée et varie dans la gamme de 20 4 60% en masse,

-L’hydrocraquage, qui utilise un systéme catalytique mixte amorphe + zéolithe et entraine des

niveaux de conversion plus élevés ainsi que des qualités de produits meilleures.

I1.3 LA FABRICATION DES HUILES DE BASE DE SYNTHESE
I1.3.1 LES POLYALPHAOLEFINES HYDROGENEES OU PAO

Celles-ci proviennent de I’oligomérisation de décéne-1 et du dodécéne-1. eux mémes
obtenus & partir de ’éthyléne. Les oligomeéres résultant sont hydrogénés et distillés en différentes
fractions. Compte tenu de leur fabrication, ces bases sont entierement 1soparaffiniques et ne
contiennent pas d’aromatiques, ni d’hétéroélément divers. Elles sont caractérisées par un indice de
viscosité €leve, une volatilité facile 4 ajuster en distillation, et une bonne fluidité 4 froid. En fait, par
rapport & la fabrication des huiles de base conventionnelles, les huiles synthétiques sont « faites sur
mesure ».

11.3.2 LES ESTERS ORGANIQUES

Ceux-ci résultent de I’addition d’alcools (mono ou poly) sur des acides organiques

(mono ou poly). Ils présentent les mémes avantages que les PAO, avec en plus une propriété antiusure
due a I"existence de fonction polaire liée & leur structure chimique.

A priori, il semble qu’il n ‘y ait pas d’étude portant sur la régénération des huiles de

synthese, le sujet n’étant pas encore d’actualité. Il est raisonnable de penser que 1’évolution de la

composition des huiles sera lente et qu’en méme temps la formuiation d’additifs évoluera en

conséquence. Il en sera de méme avec 1outil de régénération.

1.4 LES ADDITIFS [1,6,7.8]

Ayant choisi I’huile de base ou le mélange d’huiles de base, le formulateur devra s’adresser
a un fabricant d’additifs qui lui fournira le mélange d’additifs ou « package » lui permettant
d’atteindre le niveau de performance visé. Ce mélange d’additifs est constitué d’additifs élémentaires,

parfois plus de quinze, exergant chacun une ou plusieurs actions spécifiques.
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11.4.1 LES ADDITIFS ANTIOXYDANTS
La durée de vie d'un lubrifiant dépend d’abord de sa résistance a 1’oxydation.

L’oxydation de I'huile provoque ia formation de deux types de produits : les acides organiques de
faibles poids moléculaires trés corrosifs pour les métaux et des composés oxygénés de masses
molaires comprises entre 500 et 300 g/mole qui dans une premiére étape augmentent la viscosité
avant de polymeriser, de précipiter dans 'huile et enfin de former des dépbts sur ies parois,

Pour protéger ’huile contre cette oxydation, on peut tui incorporer :

* Soit des antioxydants inhibiteurs radicalaires qui agissent sur 1’étape de propagation de
oxydation par neutralisation des radicaux libres [9] (figure 11.3). Ce sont des composés
phénoliques etc.

* Soit des antioxydants destructeurs d’hydropéroxydes susceptibles d’induire de nouvelles
chaines d’oxydation, ce sont des dialkyldithiophosphates de zinc ou DTPZn ou des composés

soufrés organiques (sulfures d’alkyles et d’aryles en particulier).

Inhibiteurs radicalaires

(encormbrement stérique de t'hydroxyle par le groupe terticbutyia)

CH, OH CH,
\\\ . ey S

CHy — ¢ —" _ ™r—c— cH,
s l ¢ ) AN
CH, Ny CH,

Destructeurs d’hydroperoxydes

Les dialkyldithiophosphates métalliques et meétalloidiques (Zn. Sb. Mo).
n correspond a la valence du metal M.

e O S
\Péf

7N\
R — 0 S

L _4n

Figure I1.3 : Additifs antioxydants
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11.4.2 LES ADDITIFS DETERGENTS

Ils sont utilisés, a la fois, sous forme neutre ou légérement basique pour apporter la
détergence nécessaire a la prévention des dépdts a chaud sur les surfaces et pour maintenir propres les
circuits de distribution du lubrifiant. s contribuent & inhiber la corrosion des pieces et doivent étre. de
ce fait, considérés aussi comme des additifs anticorrosifs. Ce sont des sels organo-solubles
alcalinoterreux de la famille des anioniques (alkylarylesulfonates de calcium ou de magnésium (figure
I1.4) utilisés purs ou en mélange selon des degrés de détergence et de basicité visés. La basicit¢ est

apportée par le carbonate de calcium.

Les suifonates synthétiques Les sulfonates naturels
- R . ) ;
{ i
e //\ 7 j\\»\_ 7 SN
M M
b Ot
R -— S50,

i e P L e \// 1s

Les phénates
O— M —20 M reprégents ie caicium ou te magnesium.

A

X
[ O O R comprend 9 4 18 atomes de carbone.
L
o]

A X designe CH, ou S ou S-S5

Figure I1.4. Structure des additifs détergents
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I1.4.3 LES ADDITIFS DISPERSANTS

[’action de ces produits, entiérement organiques, qui comportent dans leur structure
chimique une partie polaire le plus souvent azotée, consiste a se fixer par leur partie polaire sur les
particules solides et les polluants liquides contenus dans les lubrifiants (produits soiides d’oxydation,
etc ..). Il résuite de cetie adsorption , 4 I'interface solide /liquide ou liquide/liquide, la formation d’une
suspension stable extrémement divisée ayant une tendance beaucoup moins prononcée a s’agglomeérer
en grosses particules, & former des dépots dans les parties froides des mécanismes et a obstruer les
circuits de lubrification. La plupart de ces produits contenant de l’azote, généraiement sous forme
d’une polyamine (figures 11.5) posséde une basicité naturelle qui leur confére des proprictés

neutralisantes et anticorrosives venant s’ajouter a celles des additifs detergents.

les monosuccinimides

p O
/4
PIB-—-—HC—C\
/N—('CHQ—CHZ—NH');-‘" CHa— CHy~—NH>
HoC—C
N
0
R = chaine polyisobuténe (PIB)
tes bis-succinimides
0
c’/o NS
PIB—HC—-C\ /C-—CH—PIB
/N—(-CHQ—CHZ-—NHﬁ-n—CHg—CHz—-N\
HoC—C C—CH,
N\ 4
0 0

Figure I1.5 : Structure des additifs dispersants
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I1.4.4 ILES ADDITIFS ANTI-USURE

Les dialkyldithiophosphates de zinc (DTPZn), indiqués précédemment comme additifs
antioxydants sont aussi des additifs anti-usure (additifs muitifonctionnels). Ces additifs ont la

propriéte de s’adsorber sur les surfaces en contact pour former un film protecteur solide.

IL.4.5 LES ADDITIFS ANTIROUILLE

Les additifs detergents et dispersants précédents, en particulier le sulfonate de calcium

et surtout de magnésium, assurent la protection des métaux ferreux contre ta corrosion humide.

11.4.6 LES ADDITIFS ANTICORROSIFS

Les parties du moteur a base de cuivre sont protégées de la corrosion par I’utilisation
d’addutifs spécifiques parmu lesquels nous pouvons citer les dérivés organiques du
benzotriozol. Ils attaquent les surfaces métalliques pour former un film protecteur de
passivation. Les additifs, précédemment cités, remplissent eux aussi ce role d’une fagon plus
au moins directe.

11.4.7 LES AUTRES ADDITIFS

En plus des additifs contenus dans le paquet de performances ou package, le
formulateur devra incorporer a son lubrifiant d’autres composés soit pour corriger certains
défauts des huiles de bases et/ou du paquet d’additifs, soit pour améliorer les propriétés
rheologiques et tribologiques de la formulation. Nous pouvant citer

-Les additifs ameéliorant I’indice de viscosité: ils ont pour action d’épaissir les
lubrifiants lorsque la températures s’éléve ,

-Les additifs abaisseurs du point d’écoulement: ils perturbent le processus de
maturation des cristaux de paraffines contenues dans les huiles de base 4 tendance paraffinique.
Ils assurent, de ce fait, une meilleure fluidité du lubrifiant 4 basse température.

-Les additifs anti-mousse : ils sont ajoutés au lubrifiant pour corriger la tendance au
moussage de celui-ci, moussage lié notarument a la présence de quantités notables d’additifs

détergents et dispersants.

12
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Le Tableau II.1 donne une idée sur les proportions d’additifs ajoutés a I’huile de base

ou au mélange d’huiles de base.

Tableau II.1 : Proportion d’additifs entrant dans la formuiation du lubrifiant moteur 8]

Propriétés / Additifs Proportions
Point d’écoulement de -12 °C 2 Anticongélants 0,1a20,5%
-25.-35°C Polyméres
Augmentation sélective de la Améliorants d’indice de 5a10%
viscosité a haute température viscositeé : polymeéres

Détergence, Neutralisation,
Détergents et dispersants

dispersion des polluants o 3a15%
organométalliques et sans
cendres.
. 10 2
moussage Autimousse 0 a 100 ppm
Huile de silicone
rouille et corrosion Antiroutlle 0,05%
Anticorrosion 1%
e s . Antioxvdants
?
stabilite a Poxydation | npp7 ) serivés phénoliques 1410%
et amings.
Anti-usure ,extréme

capacité de charge en régime pression ,DTPZn et 13 10%
0

produits phosphorés,

limité . )
soufrés ,chiorés.

1.5 LA FORMULATION

L’assemBlage des différents constituants du lubrifiant visé étant réalis¢, le formulateur devra
vérifier la conformité de son mélange vis-a-vis des exigences du cahier des charges qui portent sur :

» La vérification des caractéristiques rhéologiques : selon le type d’huile visé, il conviendra de se
rapporter aux grandes classifications de viscosité lorsqu’elles existent(SAE J300 pour les
huiles moteurs). )

» La vérification des autres caractéristiques physico-chimiques (teneur en phosphore, en zinc,

teneur en cendres sulfatées,...).

13
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N

La venfication des performances mécaniques : les performances mécaniques examinées sont
essentiellement les propriétés anti-usure ainsi que ceiles relatives au frottement. Ces propriétés
sont évaluces sur des machines d’essais de laboratoire ou sur des bancs d’essais utilisant le
mécanisme en vraie grandeur.

Des essais des huiles moteurs au banc : la tenue 4 I’oxydation, le pouvoir de protection contre
la roulle, les propriétés anti-usure, la détergence a chaud et la dispersivité a basse température
sont toujours évaluées sur moteurs allumés en banc d’essai en raison de I'influence de la
combustion sur te comportement du Jubrifiant.

Des essais sur véhicules automobiles en service (conditions de fonctionnement différentes -
ville, route, autoroute).

L’obtention des homologations aupres des organismes internationaux et des constructeurs.

14
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Chapitre Tl classifications et spécifications

D’une maniere généraie. les lubrifiants répondent a des classifications, a des
specifications. a des normes et & des cahiers des charges émanant d’organismes nationaux ou
internationaux, de constructeurs de matériels et de grands utilisateurs comme les armées
nationales ou les grandes administrations. Ces documents sont destinés 4 mieux qualifier et &
homoioguer les produits. On distingue les classifications des spécifications. Les premieres
sont donnees a titre informel et n’ont pas un caractére obligatoire, elles ne constituent que des
recommandations d'emploi. Les secondes, en revanche, présentent un certain caractére
« legislatif » puisque les organismes d’utilisateurs (tels que les grands constructeurs
d’automobiles) les intégrent dans leurs préconisations. Les lubrifiants d’automobiles sont
actueilement definis par les classifications et spécifications émanant des organismes suivants :

¢ Society of Automotive Engineers (SAE) et American Petroleum Institute (API) pour
les Etats Unis,

e Comité des Constructeurs d’automobile du Marché Commun (CCMC), devenu
recemment Association Européenne des Constructeurs d’Automobiles (ACEA) pour
I’Europe,

* International Lubricant Standardization and Approval Commitee (ILSAC) qui ne
concerne que les huiles destinées aux moteurs a essence.

* Spécifications militaires.

HI.1 CLASSIFICATIONS DE VISCOSITE SAE

Ces classifications d’usage universel sont basées sur des critéres de viscosite ; clles
définissent, dans leur derniére version de décembre 1995, onze niveaux de base ou
« grades » (tableau I11.1).

-Six grades d’huiles HIVER « W » de I’abréviation anglaise »Winter » caractérisés par
deux viscosités a basse température qui simulent, I'une I’aptitude de ’huile a favoriser le
démarrage a froid, |’autre, sa pompabilité 2 froid,

-Cinqg grades d’huiles ETE caractérisés par deux viscosités a chaud, Pune
(cinematique) est mesurée & 100 °C sous faible taux de cisaillement et I'autre (dynamique)

est mesurée a4 150 °C sous taux de cisaillement tres élevé.

Les huiles qui répondent aux limites de viscosité d’un grade a froid ou a chaud sont
dites monogrades (SAE 10W SAE 30...)
Celles qui satisfont, a la-fois, les limites de viscosit¢ d’un grade 4 froid et d’un grade a

chaud sont dites multigrades‘ {(5W40. 10W40 ,20W50...).

15
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Tableau IH.1 : Classification SAE J 300 des lubrifiants pour automobile [8,9]

L R I M P ey = =+ ST i NI FLAE T e

ebdzan |- Classification 34E J 300 des Jubrifiants paur autamekiles,

Viscastéala | Temperaturslimitzds . Températurs fimite - Viecost2 2 100°C ¢ Wscostéa 190 G
Srads SAE empdrature (01 an o pompageiCl . depempagerCr © aneStoummts” sncStaummr s
S SRS PoumPas! A3TH ASTM 45T A5TH
' ASTMDZGE 1 D229 imax. O4o8imany . 043 . O3 jmar.}
W 520334 D . i
U 330a- 29 - -3 K-
1A TS 20 - -5 4.1
T K LONER ‘ - - 5 iE
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111.2 CLASSIFICATION DE SERVICE API

Initialement due a I’API, la classification de service des Jubrifiants pour moteurs est
actuellement développée conjointement par les trois organismes américains AP, SAE et
ASTM. La classification pour lubrifiants moteurs dite de service API-ASTM-SAE (SAE
J183 JUIN 1991) répertorie les huiles en fonction de leurs performances sur moteurs au

bane.

I11.3 SPECIFICATIONS EUROPEENNES ACEA

L’ACEA qui a remplacé le CCMC en avril 1991, est un organisme regroupant une
quinzaine de constructeurs de véhicules automobiles de tous types présents en Europe.

Les exigences des moteurs européens, plus préformants et plus sévéres que leurs
homologues américains, étant insuffisamment couvertes par celles de la classification API,
I"Europe y a rajouté ses propres séquences d’essats moteurs et d’essais physico-chimiques
selon des procedures mises au point et normalisées par le Comité Européen de Coordination

{CEC).

HI.4 CLASSIFICATION ILSAC

Cette classification, désignée par le sigle « GF1 » et élaborée par la MVMA ( Motor
Vehicle Manufacturers® Association of the United Sstates) et la JAMA (Japan Automobile
16
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Manufacturers’ Association), concerne uniquement les huiles lubrifiantes destinées aux
moteurs des veéhicules 4 essence et n’est utilisée actueilement que par ces deux pavs. Elle

s'appuie sur la specification API 4 laquelle elle ajoute des contraintes régjonales.

IT1.5 SPECIFICATIONS DES CONSTRUCTEURS EUROPEENS ET AMERICAINS

Les constructeurs de véhicules européens homologuent eux-mémes lcurs huiles sclon
feurs propres specifications. Les plus connues sont celles de VOLKSWAGEN et Jusqu & une
date récente, les spécifications de MERCEDES aujourd’hui abandonnées par les
constructeurs. A signaler les spécifications francaises du groupement permanent d’études des
marches (GPEM) qui s’appuient sur les classifications API-SAE et sur ies specifications

CCMC/ACCEA | auxquelles sont parfois rajoutés des essais spécifiques.

111.6 SPECIFICATIONS MILITAIRES

Ces spécifications désignées par les sigles MIL-L (Military Lubricant ) définissent les
huiles pour moteurs a essence et diesel ainsi que les huiles de transmissions manuelles. Ces

specifications s’inspirent des classifications SAE, AP, CCMC

17



CHAPITRE IV

L’huile usagée,
les principaux
contaminants et
leurs origines



Chapitre IV L huile usagée. les principaux contaminants et leurs origines

IV.1 L’ANALYSE DE 1.’HUILE USAGEE

L huile contient un certain nombre d’mmformations sur I"enveloppe dans laquelle elle
circule, L'usure des mécanismes se traduit par une libération de fines particuies métalliques
qui sont entrainées par "huile.

L’acidité de ’huile nous révéle si I'huile n’est pas oxydée suite & des températures trop
¢levees. une trop forte humidité ou tout simpiement, si I'huile n’est pas en service depuis trop
longtemps [10].

Du point de vue chimique, la stabilité d’une huile supposc que, tout en demeurant
homogene, I'huile n’a pas été polluée par des substances solubilisées tels que les acides

organiques par exemple {4].

1V.2 CONTAMINATION DE L’HUILE EN SERVICE

IV.2.1 LA POLLUTION SOLIDE

II'y a lieu de distinguer, en matiér= de pollution solide, la pollution inteme et la
poilution externe.

La pollution interne est présente dans le sysiéme dés sa construction. Les
composants neufs ne sont pas toujours en conformité de propreté par rapport au systéine final.
En outre, 'installation et le montage contriouent pour une grande part 4 cette pollution
interne. La pollution générée par le systeme en fonctionnement (cycle de fonctionnement
pouvant produire des pointes de pression, vibrations, températures, etc...) a une influence
directe sur ta poilution du fluide.

La poilution externe pénétre les systemes lors des opérations d’entretien par
manque d’¢tanchéité, au travers de reniflards grossiers, par appoints de fluides pollués, etc. ..

L’incidence des sources de pollution solide peut se résumer comme suit ;

©  Abrasion des surfaces des composants,
o Augmentation des fuites; internes,
o Degradation du fluide (présence de métaux catalyseurs de 1’oxydation),

© Formation de nouveaux polluants, etc. ..

IV.2.2 LAPOLLUTION GAZEUSE
L’air est I'une des formes de pollution les plus corrosives. Sa teneur en oxygéne

accéiere les phénoménes d’oxydation de I'hvile et de corroston des composants [11]. Cette

oxydation peut se traduire par I’augmentation de la viscosité et [a formation :
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¢ Dec resines, produits oxygénés. solubles dans ["huile et pouvant conduire
ulterieurement a la formation de verms [12],
e De produits asphaltiques insolubies,
¢ De composés acides et d’hvdroperoxydes qui sont susceptibles d’occasionmer des
COITOSIONS.
L oxvdation de {"huile en cours de service est complexe en raison des conditions qui y
régnent, en particulier :

» La temperature €levée a laquelle sont portées les pi¢ces proches de fa chambre de
combustion, cette température varie entre 50 et 300°C. L’oxvdation reste au dessous
de 100°C mais devient trés rapide au dessus de 200 °C. L’oxydation se produit
essentiellement dans la zone des cvlindres.

¢ Lapollution du lubrifiant par les gaz de soufflage et les résidus de combustion,

e [’action catalvtique des métaux. il s’agit notamment du cuivre des canalisations et

raccords. du plomb des coussinets ou provenant de la combustion du plomb tétraéthyle

Pb{C:Hs)s .

IV.2.3 LA POLLUTION LIQUIDE
a. La poliution par ’eau
L’eau est un polluant trés répandu que I’on trouve dans ta plupart des systemes.
Les sources de polilution par I’eau sont nombreuses. on peut citer :
v" La condensation au niveau des parois des réservoirs,
v" Les appoints d’huile polluée par I’eau.
v' Les fits stockés verticalement a 1’air libre, bonde vers le haut. non
étanche,
v Les entrées au niveau des réservoirs, etc. ..
Les modes d’usure principaux créés par [’eau sont :
* Lacorrosion:
Le processus de corrosion découle des réactions entre atomes, a la surface du composant,
avec les substances propres au fluide. Les matiéres présentes dans ['huile et qui sont
associees a ces réactions comprennent 1'oxygéne, les acides organiques et inorganiques,
I’eau, les solvants chlorés [13]. La corrosion résuitant de I’eau, a été, trés souvent, ignoree

car on n’attribuait pas a cette pollution le role désastreux qu’elle joue.
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= Ladilution du lubrifiant :
[."eau peut sérieusement dégrader les performances du lubrifiant. En présence d’eau. on
renconire une perte de viscosité équivalente a8 un manque de lubrifiant. Cela conduit a des
contacts metal/metal et 4 Uapparition de micro-soudures ponctuelles. Le mouvement

relatif des surfaces devient alors impossible, il v a grippage.

* Autres effets de I’eau :
Un effet netaste de 'eau s’applique a la variation de I"aptitude a la filtration des huiles en
présence d’eau. Le phénomeéne se traduit par 'apparition dans e fluide de substances ou
gels qui obstruent les parots filtrantes.
b. Pollution par les solvants chlorés
En présence de faibles quantités d’eau. méme dissoute, iis causenl une
corrosion importante {14], ainsi qu’une érosion des surfaces des composants [15].

¢. Pollution par les liquides vagabonds

D’autres hquides peuvent étre présents dans les fluides de lubrification, en
particulier de I'essence, du fuel, de ['eau de mer .etc... d’une facon générale, 1is sont nocifs et

un traitement approprie¢, dans tous les cas , est recommandé.
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Chapitre V Régéneration des huiles usagées

V.1. INTRODUCTION

Récupérer les huiles usagées est une nécessité pour protéger ’environnement et une
obligation économique {16]. Deux objectifs sont visés :
-Supprimer des pollutions réellement dangereuses pour [’homme et la nature.

-Développer la régénération des huiles usagées.

V.2. UNE POLLUTION DANGEREUSE QU’IL FAUT SUPPRIMER

Les rejets dans la nature, d’huiles usagées générées par de nombreuses industries et par le
privé nuisent sérieusement a ’oxygénation du sol et des eaux. Ils présentent un caractére toxique
pour la faune et la flore. Cing litres d’huiles de vidange jetés dans un lac peuvent recouvrir une
surface de 5000m®. Le briillage de ces huiles, entraine le rejet dans ’air de quantités importantes
de substances nocives, notamment le plomb. Ce dernier est un métal basique qui peut provoquer
une maladie grave connue sous le nom saturnisme.

[l est essentiel de supprimer cette poilution d’autant plus que la solution est simple et de

surcroit, engendre des économies. Il est nécessaire de récupérer les huiles usagées.

V.3. REGENERATION DES HUILES USAGEES

Les deux seuls modes d’élimination envisageables sont le briilage et la régénération
V.3.1. LE BRULAGE DES HUILES USAGEES EN L’ETAT

Trop souvent effectué dans de simples appareils de chauffage, ce type de brillage est &
la fois dangereux (risque d’explosion) et nocif (rejet dans I’atmosphére de quantités importantes

de substances nocives).

V.3.2. LE BRULAGE DES HUILES USAGEES EN MELANGE AVEC DU FUEL
LOURD '
Parfaitement conscients du caractére dangereux et nocif du briilage pur et simple des

huiles usagees, d’aucuns ont pensé les intégrer a trés faible dose dans le fuel lourd. Certes, ce
melange effectué selon un dosage « homéopathique » permet au fuel lourd + huile usagée de
présenter des caractenistiques tres proches des spécifications admises pour le fuel lourd ,mais il

s’agit d’in simple camouflage : la dilution ne change en rien I'importance des rejets des métaux.
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V.3.3.BRULAGE DES HUILES USAGEES SANS POLLUTION DE L’AIR

La seule solution permettant de briler les huiles usagees sans polluer I"atmosphére
consiste a la pré-traiter. Ce pré-traitement doit étre pousse et ce, avant d’utiliser I’huile usagée
comme combustible. Ceci revient en fait 4 un véritable traitement de régénération, 1l faut, en

effet
* Sott la traiter 4 ['acide suifurique, ou la traiter avec un soivant approprie,
* Soit la centrifuger a chaud apreés déshydratation et distillation, ou avoir recours a

des techniques plus compliquées encore.

V.3.4. LES PROCEDES DE REGENERATION DES HUILES USAGEES
a. La collecte

I est important de souligner que la collecte constitue la premiére étape du processus de
régéncration choisi. La sélection en amont favorise le recyclage. Meilleure sera cette sélection,
meiileure sera la qualité du produit recyclé. Une collecte sélective des huiles usagees favorise la
regéncration parce que deux propriétés fondamentales sont, normalement, sauvegardées ; il s’agit
du point de congélation et de ’indice de viscosité. L avantage qui résulte de cette constatation est
que les traitements sont alors applicables de maniére quasi universelle. En ce qui conceme
I’Algérie, le systéme de coilecte mis en place par NAFTAL a permis de réaliser un taux de
recuperation avoisinant les 15%. Ce taux est jugé faible par rapport & celui des pays développés
(50% en moyenne) [17 ,18]. De 1986 a4 1999, la collecte des lubrifiants est passee respectivement
de 6644 m’ 4 9700 m’ avec un pic de 18285 m’ en 1990. C’est a partir de cette date, qu’une

régression dans la collecte s’est installée.

b. la régénération

Les huiles usagées ont généralement des propriétés tres proches les unes des autres. Les
propriétés de point de congélation et d’indice de viscosité étant alors conservees, 1l ne faut pas
sous estimer la présence de contaminants solubles chlorés, oxvdes, dérivés d’additifs et
d'impuretés en suspension comme des produits condensés riches en carbures métalliques
résultant de 'usure du moteur. Une régénération correcte devra prendre en compte ces différentes

familles de produits en mettant en ceuvre une cascade d’étapes que nous décrivons ci-apres :

» Premiére étape : cette étape est appliquée en téte de la plupart des chaines de

régénération. Elle consiste a effectuer une distillation douce de I'huile brute de
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maniere a éliminer 'eau (2 a 4 %). Pessence (1 &4 2%), les solvants. le glycol et

certains dérivés d’additifs,

~ Deuxiéme étape : ceite étape consiste en général a faire une purification de I’huile par
précipitation des matiéres en suspension. A ce stade, "huile contient encore des
composés solubles partiellement oxvdés qui doivent étre éliminés par action chimique
mise en ceuvre dans une troisieme étape. Certains procedés combinent ces deux
actions (physique et chimique) en une seule etape.

Les traitements de purification physique les plus connus sont les sutvants :

+ La distiliation sous vide :

Tant que "acide sulfurique était largement utilisé comme etape majeure de la
regenération, la distillation sous vide était pratiquée en fin de chaine pour séparer huile régénérée
en P'huile légere (spindle) , moyenne | visqueuse en fond de colonne. La distillation sous vide
pousse est devenue un moyen d’extraction maximale d huile purifiée et ce, afin de minimiser la

perte en hutle visqueuse en fond de colonne

* La clarification au solvant (propane ou butane)
Ce procédé développé par I'TFP implique un taux de solvant de 10 a 15%. 11
est relativement coliteux mais performant et est particulierement adapté aux fractions résiduaires

venant de la distillation sous vide pour la récupération de 1’huile visqueuse (Bright Stock)

e L’ultrafiltration
La technique de filtration tangentielle mise en ceuvre en ultrafiltration est
efficace mais colteuse et d’application assez délicate, coiiteuse en énergie parce que nécessitant
une circuiation élevée du milieu a filtrer (5 & 10 m/s sous 10 bars sur membranes minérales). Un
prétraitement  spécifique de [’huile est nécessaire pour ne pas colmater rapidement les

membranes.

¢ La floculation
Un certain nombre de procédés peu répandus font appel 4 des agents
destabilisants généralement en phase aqueuse et nécessitant souvent plusieurs extractions.
Certaines sociétés revendiquent |’action d’agents alcalins puissants introduits en amont et

entrainant la séparation des contaminants par distillation sous vide poussé ou par centrifugation.
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> Troisieme étape
L hutle purifiée par I’un des traitements précédents doit généralement subir
un traitement de raffinage ayant pour but d’éliminer les produits résiduels solubles, oxvdés et/ou
azolés éventuellement dérivés d’additifs. L objectif est d’obtenir toutes les propriétés d’une huile
de base vierge (couleur, indice d’acide, carbone conradson...). Cette étape peut étre obtenue par
I’un des traitements suivants :
v Lorsqu’une distillation sous vide est installée en amont, fes distiilats peuvent
Etre traités :
= Soitavec 2 a 3% d’acide et 3% de terre.
* Soit avec la terre seulement (8 4 10%) mais l¢ raffinage est 1égérement
inférieur au précédent,
v" Lorsque la distillation sous vide n’est pas appliquée en amont, huile globale
purifiée par les autres traitements décrits précédemment peut demander
*  Soit4a 5% d’acide plus 3% de terre environ,
* Soit une quantité massive de terre, soit une hydrogénation catalytique un

peu pius sévere que dans le cas précédent.

¢. Evolution des schémas de régénération sous la pression écologique [2,19] : queiques

exemples.
<+ Le procédé MEINKEN 2 P’acide et 2 la terre

Le schema présenté a ia figure V.1 se rapporte au traitement acide-terre. Les
régenerateurs font subir a i*huile un traitement thermique approprié. Celui ¢i consiste & porter
["hutle & une temperature de l'ordre de 160 & 180°C sous pression atmosphérique. Avant
contact avec l'acide sulfurique, I'huile déshydratée est refroidie jusqu’a 30°C. aprés
decantation (prés de 24 heures ), elle est, ensuite, mélangée a ia terre avant d’étre injectée
dans un réacteur haute température ( T=270°C). Avec ce contact les fines gouttelettes d’acide
en suspension, les acides suifoniques, les produits oxydés et soufrés sont adsorbés sur la terre,
Ihuile légere (spindle) et le gas-oil sont récupérés en téte de colonne tandis que 1’huile en

fond de ballon est refroidie 4 120 °C avant filtration.
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Figure V.2 : Schéma général du procédé REVIVOIL.[cité par Audibert] [1].
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% Le procédé REVIVOIL (procédé développé conjointement par I'[FP et Viscolub SPA)

Ce procedé integre deux savoir- faire :

-~

Celul de Viscolube pour la partie distillation sous vide utilisée comme étape
d’élimination de « I’asphalte » et appelé TDA (Thermal DeAsphalting) (figure V.2)

Celui de I'IFP pour le raffinage catalytique et sa connaissance des huiles en général.

Le TDA consiste a distiller sous vide poussé (15 torr absoius) 'huile déshydratée et
décantée dans une colonne a garnissage de bonne efficacité et lavée par des débats
¢élevés de circulation liquide. L’obligation de suppression de 'utilisation de 1’acide
sulfurique a conduit le régénérateur a traiter "huile sur terre décolorante (7 a 8%
environ) uniquement. L’efficacité de la décoloration est augmentée par
I’augmentation de la température de contact terre-huile soit T=275°C. Le mélange est
ensuite refroidi avant d’entrer dans les filtres-presses. Actueilement Viscolube tnvestit

dans un traitement catalytique en remplacement de P'utilisation de la terre décolorante.
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“* Le procédé REGELUB

Le procéde REGELUB (Figure V.3), basé sur I’ultrafiltration comme étape de séparation
physique, réuntt trois savoir-faire distincts , ceux :

v De lacompagnie des bases lubrifiantes (CBL) pour les étapes de centrifugation,

v du commissariai a4 1'énergie atomique (CEA) pour les techniques de séparation sur

v

membrane minérale,

de la sociét¢ Total-compagnie Francaise de raffinage pour la partie raffinage par

hydrogénation catalytique.

Les €tapes successives du procédé sont :

Une centrifugation a 70/80°C qui élimine la majeure partie de [’eau et des sédiments
de grosse taille,

Une étape de déshydratation et d’élimination des hydrocarbures légers et des
solvants,

Un traitement thermique ayant pour objectif de détruire les additifs dispersants et
donc de provoquer la précipitation des élément dispersés. Le gas oil est récupéré a
cette étape,

Une centrifugation a haute température pour éliminer la phase précipitée lors du
traitement thermique précédent,

Une uitrafiltration a haute température (250 a 300 °C) sur membranes minérales,
séparant la fraction huile des impuretés diverses et des additifs polymeéres,

Un traitement de finition par hydrogénation catalytique qui élimine les composés
oxydés solubles et les composés azotés résiduels qui doivent étre retirés du milieu
pour obtenir une décoloration convenable,

Une distillation sous vide finale qui sépare 'huile hydrogénée en coupes. L huile

visqueuse, appelée aussi bright stock , est récupérée en fond de distillation.

28



Chapitre V Régénération des hulles usagées
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Figure V.3 : Schéma général du procédé REGELUB [cité par Audibert] {1].

* Le procédé CERAMEM d’ultrafiltration sur membranes :

Ce procédé est caractérisé par différentes étapes qui sont :
La filtration des grosses particules au préalable,
La déshydratation en ballon flash pour éliminer eau. solvants et hydrocarbures iégers,

L’ultrafiltration dans la piage 250/300°C. avec une pression différentielle

A 1

v

transmembranaire de 1.5 4 7 atm. un rendement en ultrafiltrat de 90 % et un concentrit
utilisable en mélange avec du bitume,

» Les membranes doivent résisier & une exposition proiongée aux hydrocarbures, enfin.
il est a noter que la vitesse tangentieile représente 100 a 1000 fois la vitesse
perpendiculaire (vitesse d’ultrafiltration) ;

Les membranes utilisées sont de type céramigue multicouches.

Un schéma de la boucle CERAMEM est représenté sur la Figure V.4
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Chapae | Analyse phyvsico-chimiyue de Thuile neuve et de Phutke usagee SAE 20WS0

LI INTRODUCTION |20

CLe dubrifiant fe mieux adaplé 4 unc machine est celui qui. par réduction des
frotiements. procure te plu.;‘ haut rendement mécantque. cect cn protégeant les divers organes
contre Pusure de la machine et la corrosion. Pour définir les parametres de qualité d un el
fubritint. i est napératit de disposer des outlls ou « essais » nécessaires pour se donner un
Jugement valable. Tant pour la mise au point ou la sélection initiale que pour le conlréle et ie
surveen cowrs de service. utilisateur et le producteur se doivent de disposer des équipenients
Hecessalres a eelte evaluation.

Pour mettre en évidence les causes de I'altération de Thuile en service et ses
repercussions sur les performances de 'enveloppe dans laquelle elle circule. nous avons
procede a lu determimation de diverses propriétés phvsico-chimiques des huiles neuve et
Usigee.

1.2 PROPRIETES PHYSICO-CHIMIQUES
a. Laviscosite ..
Cest une grandeur physique qui mesure la résistance interne 4 I"écoulement (" un
Muide. résistance due au frottement des molécules qui glissent les unes contre les autres. Les
futdes de wrande viscosilé résistent & I"écoutement et les luides de faible viscosite s écoulent
facifement. La viscosité est déterminée par la capacité d entrainement que possede une couche

e mouvement sur les autres couches adjacentes [21].

lLes mesures de viscosité sont délicates et variées. Les différents appuareils
disponibles actuellement. peuvent avoir des principes de fonctionnement trés différents les
uns des autres. s sont. la plupart du temps. trés spécifiques aux types de MNuides analvsés, On
citera es modéles a cylindres coaxiaux (Rhéomat). les modéles a tubes capillaires (Cannon

Fensko. a chute de iile (Engler). les nouveaux procédeés optiques ou magnétiques. ete. [22)

Lunite de viscostté dyvnamique (1)) léwale est le cenripoises (¢P) ou puscal-
seconde {Pas).
Lo viscosite cinematique (v) d'un fluide est le rapport de sa viscosité dvnamigue a

sd masse volumique () mesurée & fa méme température. Punité est le srokes (SO ou (cm™s).

b. Indice de viscosité |23]
Clest 'imdice conventionnel indiquant I'effet du changement de lempérature sur
la viscosité d'une huile. Plus ce nombre est élevé.  moins la viscosité varic avec la

temperature.
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Figure 1.1 Définition de l'indice de viscosité 26]

¢. La densité [23]

La denstté est le rapport de la masse volumique d’un corps a la température T sur la
masse volumique d’un autre corps pris comme référence a 4 °C. Ce demnier est I’eau pour les
liquides et les solides, !’air pour les gaz.

C’est une caractéristique d’identification qui rend compte de 1’état de pureté de 1’ huile
et du degré¢ de contamination. On mesure la densité des liquides a ’aide d’un pvenométre,

densimetre électronique, efc.

d. Teneur en carbone Conradson (R¢) [23]

C’est le résidu résultant du traitement thermique d un produit du pétrole dans des
conditions normalisées. Une teneur en carbone élevée peut étre due a la détérioration des
additifs organo-sels, 4 un cracking catalytique ou 4 une mauvaise carburation ou injection. La
Iimite admuse, au defa de laquelle huile ne peut plus assurer les roles qui lwt sont assignés,

est 3 %.
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Chapitre [ Analyse phvsico-chimigue de 'huile neuve et de "huile usagée SAE 20W30

Du fait de la viscosité de {"échantilion huileux, une dilution préalabie de 4 grammes
d’huile dans 40cm” d’essence a été nécessaire. L’échantillon ainsi préparé, a été introduit dans
le plasma et a été réduit a I’état d’atomes indépendants. Ces atomes excités et ionises par le
plasma, transmettent [’énergie qu’ils ont acquise sous forme d’un rayonnement
electromagnétique, ravonnement composé de longueurs d’ondes caractéristiques
correspondant aux différents éléments présents dans {’¢chantillon.

Les résultats obtenus sont regroupés dans le Tableau 1.2

Tableau 1.2 teneur en métaux en trace dans I’huile neuve (HN) en (ppm)

Métaux Ph in Ca Ba Fe Al Cr P

Huile Neuve 0.0 727.0 1480.,0 - 0.0 0.0 0.0 591

Les métaux preésents dans 1'huile neuve proviennent des additifs organométalliques. En
effet, nous constatons la présence de zinc, de calcium, et de phosphore. Ces éléments entrent
dans la composition des additifs anti-détergents (sulfonate de calciumy), le zinc apparait dans
les additifs antioxydants (les DTPZn) et le phosphore dans les adjuvants anti-usure. Il ne faut

pas oublier que ces additifs représentent 10 a 20% des lubrifiants.

C. Variation de la viscosité avec la température

Le lubrifiant subit, en cours de fonctionnement du moteur, des écarts élevés de
température. La viscosité déterminée a ’aide d’un viscosimetre de type Ubbelhode est
directement liée a la cohérence du film lubrifiant. Une rupture de ce film (viscosité faible)
peut créer des points chauds pouvant provoquer une usure des organes moteurs. Cependant, il
est nécessaire de ne pas descendre en dessous d’une certaine valeur sous peine d’obtenir une

rupture du film Jubrifiant. A 100°C, cette valeur ne doit pas étre inférieure a 16,3 Cst [25].

Tableau.I.3 ; Variation de la viscosité de Phuite neuve (HN) avec la température.

T (°C) 20 40 60 80 100 150 250

v (¢St) 276,0 153,84 81,00 36,50 17.04 8.30 2.40

La variation de la viscosité (v) de I’huile neuve en fonction de la température (Tableau
1.3) peut étre représentee par I’eéquation suivante :
v= 601,37exp(-0,035 T) R =0,9958 .

2 : , T
R® :coefficient de régression linéaire
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Figure l.2:Variation de la viscosité de I'huile
i neuve avec la température

Nous remarquons que fa viscosité de "huile neuve diminue avec I”’augmentation de la

temperature (figure 1.2} comme c’est le cas pour les liquides.

d. Détermination, par diverses méthodes, de la composition chimique
globale de ’huile neuve [26]

En geénéral, les fractions méme ¢étroites sont des mélanges assez complexes
d’hydrocarbures et comme il est bien souvent difficile de connaitre individuellement les
constituants d’une fraction pétroliére, nous devons souvent nous contenter de connaitre la
composition globale en chacune des familles d’hydrocarbures. Dans le but de répondre a ce
besoin, plusieurs méthodes ont été développées dont la méthode n.d.m, la méthode n.d.PA,
la methode VG de Riazi-Daubert et la méthode d’E! Hadi-Chitour. Ce sont des méthodes
simples, rapides et peu onéreuses. Elles permettent d’avoir rapidement une idée de la
composition. Leurs précisions sans étre parfaites, permettent, néanmoins, d’approcher la

composition de la fraction pétroliére.
<+ La méthode n.d.m de VAN NEST ¢t VAN WESTEN [26]

Cette meéthode empirique a été proposée en 1954. Pour déterminer la composition
chimique d’un produit pétrolier, il est nécessaire de connaitre son indice de réfraction (&
10*prés), sa densité et sa masse moléculaire (2 0.003 pres).

Pour ies fractions liquides (n et d mesurés a 20°C) :

V=251.(n-1475)—(d ~0851)
W =(d -—0,851)=111.(n —1,475)

Siv>0:
%Ca = 430.V + 3660/M et Ra=0,44 +0,055M.V
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sivV<oQ:

%Cs = 670.V + 3660/M et Ry=0,44 + 0,08 M.V
siw=>g:

%Cr = 820.W = 3.8 + 10600/M et Rr=1.33 + 0,146 M.(W - 0,005.%5)
siW<0:

%Cr = 1440.W — 3.8 + 10600/M et Rr=1,33+0,18.M(W - 0.,005.9)

RN :R.T—RA

les valeurs calculées a partir de ces équations permettent d’aboutir a la connaissance de

Y%Cn = %Cr — %Ca
%Cp = 100 - %Cxy

Avec:

Cp, %Cy, %Ca : Les pourcentages de carbones paraffinique, naphténique et aromatique:

Rr, Ry, Ra: Les nombres de cyeles totaux, naphténique et aromatique.

S : Teneur en soufre exprimée en % massique, elle est de ordre de 0,02 %. On peut la

considérer nulle si ’huile utilisée est soumise a une désulfuration,

Pour déterminer la masse molaire (MM) de t’huile, on utilise la corrélation de Robert [27] qui

donne de faibles erreurs pour une température d’ébullition inférieure a 600 K.

MM = 204,38 (Teo)™'"* (SPGR)"*  exp[0,00218.Te]. exp[~3,07.(SPGR)]

Avec :

Te : Température d’ébullition de huile neuve en °R.

SPGR " : Specific gravity 60/60°F,
15

d 5 2
SPGR® =—— et d"” =d™ —(15-20)K
0 0,99904 ¢ 4

K : Coefficient dépendant de la densité.
Dans notre cas, et comme 0,85<dj0 <0,88 = K = (,00065 .

L application numérique nous donne :

0,88255

SPGRE= 59904

< SPGRE=0,8834

Tep = 276 °C. Cette derniere a été calculée sur la base du concept de la temperature
d’ébullition moyenne pondérée a partir de la courbe de distillation représentant |’évolution de
la température d’ébullition en fonction du pourcentage volumique cumulé recueilli [21.

MM = 209,24 g/mole
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Apres la détermination de la masse molaire et en utilisant la méthode (n.d.m), nous avens

trouvé la composition chimique de "huile neuve suivante -

% Ca=17,0
0/0 C_\' = 46,8
% Cp=36,2

La methode n.d.m donne une précision de 1,5% pour les pourcentages en carbone et de 0,08%

pour le nombre de cycles et ce, 4 condition que la masse molaire soit supérieure a 200g/mole. que

%Cp>25% et que %Ca<1,5%Cy [28,29).
< La méthode n.d.PA de M.ROBERT |30}

Cette méthode est basée sur la connaissance de ’indice de réfraction a 20 °C (nmg), de
la densité a la méme température (d°°) et du point d’aniline (PA) en °C. Le calcul de la
composition se fait en utilisant les formules suivantes :

% Ca=1039,4. ny — 470,4.ds° - 0,315.PA — 1094,3
% Cn= —1573.3. nyo + 840,15.d."- 0,4619.PA + 1662,2
% Cp =100 - (% Cys + % Cxn)

Elle s’applique aux fractions pétroliéres légeéres et movennes et donne une bonne
precision, mais elle présente !’inconvénient de la détermination du point d’aniline qui n’'est
pas toujours possible surtout pour les fractions pétroliéres lourdes qui sont colorées (difficulté
de repérer le point de disparition des deux phases).

Les résultats de ’application de cette méthode sont :

% Ca = 3,4
% Cy=12,2
% Cp = 84,4

*

* Laméthode VG de Riazi — Daubert [ 30]

Pour les fractions lourdes (MM > 200g/mole) :
% P=25737+ 101.33.Ri - 357,3.VGC
% N =246,4 - 367.01.Ri +196,312.VGC
% A=100-(%P+%N)

Avec :

Ri: La *‘Refractivity intercept’ qui est donnée par la formule : Ri=n - 3
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VGC: Le Facteur de caracterisation pour les hvdrocarbures visqueux, proposé par Hill et
Coasts en 1928, 1l est donné par I'une des formules suivantes :

108 -1,0752.log(V - 38)
VGC = '
10— log(V, - 38)

QlLl
SPGR - 0,24 - 0,022.1og(V, - 35,5)
B 0,755

Avec:

V. Va: Les viscosités en SSU, respectivement a 100 °F et 210 °F.

L’application numérique donne la composition suivante

% P =74.8
% N =21
% A =4,2

< La méthode d’El-Hadi —Chitour [30]
Pour les fractions lourdes (Teb>200 °C)
Xp=-659,5+208.75 SPGR-15,83 Tnf+72,88 Kuop+0,4014 C/H
Xy =1171,6+154,2 SPGR+28,09 Tnf-131,18 Kuop-47.4145 C /H
Xa=-413,8-362,93 SPGR-12,33 Tnf+58,54 Kuop+47.0650 C/H
SPGRg"'=0,8834

T, (°R
Tnf VL CR) =20,05
(n-1)
A Teb(°R)
Kuop = =11,0 :

100
2,55312Kuop — 0,0022248Teb(°R) - 14,77732618

-1=5,43

L application de toutes ces équations aboutit aux résultats ci-dessous.
% P =45%

% N =34%
Y%A =21%

40.
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En comparant les différentes méthodes : n.d.m, la méthode n.d.PA et la méthode d’El-
Hadi —Chitour. nous constatons une distorsion importante entre les résultats obtenus. Dans
tous les cas. ces methodes ne peuvent nous donner qu'une indication globale. Le résuitat que
nous pouvons tirer est que notre huile a des proportions importantes en paraffines et en

naphtenes. donc nous pouvons dire gu’elle a une tendance naphténo-paraffinique.

1.4 ANALYSE PHYSICO-CHIMIQUE DE L’HUILE USAGEE SAE 20W50
I.4.1 Procédure de prise d’échantillon
La validit¢ des renseignements obtenus par des analvses physigues et chimiques de
Ihuile usageée dépend essentiellement des soucis apportés au prélévement de 1’échantillon
huileux. Ce dernier provient d’un véhicule moteur & essence type Renault R9 mis en service en
1985.
Le moteur, disposé i l'avant, comprend quatre cylindres a arbre & cannes. Les
caractéristigues techniques données par le constructeur [31] sont :
v' Alésage et course : 76 mm — 77 mm
Cylindrée : 1398 cm®
Puissance fiscale : 7 CV
Taux de compression : 10

Régime de ralenti ; 3750 tr/mn

SRR NEEN

Carburateur a réglage électronique

Ce véhicule assure un service quotidien dans Tizi-Ouzou et sa banlieue ce qui
impose au moteur et au lubrifiant des conditions d’utilisation sévéres. Ce véhicule a un
conducteur attiré et parcourt en moyenne 60 km chaque jour. La vitesse moyenne de
fonctionnement est de 90 kmv/h. le type de trajet effectué est a raison de 90% en autoroute et a
raison de 10 % en ville. Le véhicule est utilisé 7 jours par semaine. |

Nous n’avons pas prélevé d’échantillon a froid car ceci fausserait les données quant
aux concentrations métalliques, 4 la teneur en suie, etc. Nous ne 1’avons pas non plus prélevé
aprés rechauffement du moteur fonctionnant au ralenti ce qui pourrait entrainer une
infiltration de carburant non briilé et donner ainsi une indication erronée de la viscosité réelle
de 'huile en cours de service. L’huile usagée ne provient pas des filtres.

Pour obtenir des résultats exploitables, nous avons [11] :
* Rincé e moteur avec 2 litres d’huile neuve et ce ,afin d’éliminer toutes traces

d’huile résiduelle de vidange précédente,
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* Utlisé des flacons propres et secs que nous avons remplis aux %,

* Capté les échantillons d’huile sur moteyr chaud aprés un certain temps de
fonctionnement. La vidange a été effectude aprés avoir laissé s’écouler *1/3 de la
quantité d’huile du carter,

* Pris le soin, en essuvant les flacons, de ne pas introduire de poussiére par le goulot.

La vidange, faite selon cette succession d’étapes, est effectuée aprés 1000 km de

fonctionnement du véhicule sus-cité.

1.4.2 Analyse physico-chimique de I’huile lubrifiante moteur usagee
catégorie SAE 20W50

Les essais normalisés réalisés sur nos ¢chantillons huileux sont consignés dans
les tableaux 14, 1.5 et 16. Les significations et les interprétations suivantes sur le
comportement de I'huile SAE 20W50 dans le moteur et sur les réactions du moteur sur |’huile
peuvent éire donnees en premiére estimation aux résultats des analyses indiquées dans ces
tableaux. De maniére généraie, nous pouvons dire que 1"état physigue du moteur contribue,
dans une certaine mesure, 4 1’exaltation de la degradation des propriétés physico-chimiques

principales de I’huile lubrifiante moteur.

En service, I'huile est poliuée par I'essence et les gaz de combustion qui
apportent entre autres des dérivés de plomb. Cette huile s’oxyde partiellement malgré les
antioxydants et les additifs se dégradent. Néanmoins, cette détérioration est un processus lent.
Pour mieux nous rendre compte de cet état de fait, nous avons procédé a ta détermination des
caractéristiqﬁes principales du lubrifiant usagé. Notre référence de travail est I’huile neuve de

méme catégorie.
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a. Caractéristiques physico-chimiques

Le tableau I. 4 met en relief la série & essais normaiisés effectués.

Tableaul.4 : Analyse physico-chimique de ’huile usagée SAE 20W50

| Propriétés Huile neuve Huile usagée % de perte de
(HN) (HU) performance.
Densité a 20 °C d*, 0,8793 0,9070 3,2
Viscosité a 40 °C (cSt) 153,84 92,50 -40
Viscosité a 100 °C (cSt) 17,04 12,00 -30
Indice de viscosité (I1V) 113.9 116.8 -2.5
Point d’éclair (°C) 244 234 4.1
Point d’aniline (°C) 110 95 13.6
Résidu Conradson (%P) 0,00 2,00 >0
Indice de réfraction 1,4860 1,4879 0.13
Couleur (%T) 98 20 80
Point d’écoulement (° C ) -22 -21 4,5
Indice d’acide (mg KOH/g) 2,40 2,20 8,3
Indice de base (mg KOH/g) 5,40 . 4,20 222
Teneur en eau (%V) : 0,00 0,19 =G
Dilution (% V) 0,00 2,10 L

Nous avons porté en troisiéme colonne, la perte de performance (en %) de I'huile

neuve dans un intervalle de fonctionnement compris entre 0 et 1000 km.

L’examen simultané des caractéristiques physico-chimiques de [’huile neuve et de

huile usagée conduit aux remarques suivantes :

» La densité

La densité de I'huile usagée est plus élevée que celle de I'huile neuve. Ceci peut
s’expliquer par :
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- La présence de polluants tels que i’eau (passage de 0 a 0,19 %), les résines et le
carburant (dilution passant de 0 a 2,10%)

- La présence de particules d’usure provenant des différents frottements entre les piéces
du moteur.

Certes, la perte de 3.2% ne semble pas significative, la densité pouvant rester
constante bien que les autres propriétés puissent changer.

¢ La viscosité

L’abaissement de la viscosité est remarquable aussi bien a basse qu’4 haute température.

Ce paramétre est fondamental, les baisses de la viscosité¢ de 40 % a 4°C et de 30% a
100°C sont importantes . Elles seraient dues a -

-Une eventuelle dégradation des molécules a longues chaines hyvdrocarbonées responsable
de 'augmentation de Ja viscosité en molécules ayant des chaines hydrocarbonées plus

courtes. C’est donc un début de cracking cawalvtique,

-Une forte dilution de I"huile par le carburant qui diminue la résistance du film lubrifiant.
Comme principales causes de dilution, nous pouvons citer : la défectuosité du systéme
d’inj3ection ou d’alimentation, la défectuosité & I’admission d’air, un mauvais réglage des

soupapes ou une compression incomplete oue a une temperature de travail trop faible.

Nous pouvons supposer, pour un intervaile de fonctionnement en kilométres aussi
restreint (0 — 1000 km), une certaine linéarité dans la variation de la viscosité de I’huile en
service. La figure L.3. ainsi tracée peut nous donner a tout moment la viscosité a 40°C et a

100°C dans cet intervalle de vidange choisi.
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Figure 1.3 :Variation de la viscosité en fonction de I’espacement de la vidange.

¢ Indice de viscosité

L’indice de viscosité, de par sa céfinition, mesure la tendance paraffinique,
naphténique ou aromatique d’une huile. Un indice de viscosité ¢levé suggere que les
produits présents ont une tendance paraffinique. Ceci aurait di étre confirme par un
point d’aniline éilevé .ce n’est pas le cas. A ce stade de travail, une telle variation du
point d’aniline est anormale, la déterriination de la composition chimique de 1’huile
usagee devrait trancher en terme de type de famille d’hydrocarbures présents dans

I'huile usagée .

En tout état de cause, il est a noter que fa précision de la détermination de I’indice de
viscosité est relativement faible (grande incidence des erreurs sur la VISCOSILE,
imprécision des abaques, etc...) d’oll ia nécessité d’étre prudents dans les conciusions

a tirer de la détermination de cette caractéristique.
¢ Dilution par le carburant

C’est une caractéristique intéressante & suivre en cours de service. Une dilution

cxagérée de I’huile en service par de I’essence peut avoir des consequences sur le
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graissage et la sécurité de fonctionnement du moteur. par suite de la chute de la VISCOSItE.
du point d’inflammation et de la qualité¢ d’ensembie de 1'huile. En general, une huile

devrait étre vidangée torsque sa teneur en difuant dépasse 5 % {11].
e Le point d’éclair

L abaissement du point d’éclair est di essenticllement 2 la dilution de I’huile

usagee par le carburant (2,10 %). Chaque % de dilution abaisse le point d’éclairde 5 a
7 °C [32].
¢ La couleur

L’huile usagée est de couleur noire, sa transmission apres difution dans un certain
volume d’heptane est assez faible comparativement 4 celle de I'huile neuve. Ceci peut
s’expliquer par la formation de substances oxydées comme les asphalténes caractérisées
par leurs poids moléculaires élevés et leur faible température d’ébullition (35°C) ,par la
formation de résines, par une mauvaise combustion, suivi du craquage des essences

melangées a I'huile (moteur vieux :19 ans).
e Lecarbone Conradson

Le carbone Conradson est I’une des caractéristiques qui nous permet de connaitre le
degré d’altération de I"huile. Pour une huile neuve, il est de 0 %. 1l est plus élevé pour
une huile usagée (2%). Cette augmentation est due principalement a la présence de
produits d’oxydation essentiellement les asphalténes et les résines, de particutes de coke
issues du cracking catalytique des molécules a longues chaines hydrocarbonées, de
cendres provenant des réactions de combustion, d’additifs dégradés et de polluants de tous
genres telles que les poussiéres. Notre huile peut toujours &tre en service car sa teneur en
carbone Conradson est inférieure a4 3 %, limite a laquelle la vidange doit étre

nécessairernent réalisée.
e Teneur en eau

Au fur et & mesure de I’espacement de la vidange (0 et 1000 km), ia teneur en ean
augmente [2]. C’est une anomalie d’autant plus indésirable que I’eau, méme en faible

quantité, peut causer de graves dégats dans un lubrifiant moteur. Elle peut influencer la
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viscosite de 'huile en formant une émulsion. Elle peut réagir avec certains additifs du
lubrifiant [33], en particulier ceux qui apportent la réserve d’alcalinité, pour les déstabiliser et
les rendre plus ou motns insolubles. La limite admise est 0,2 %. No‘re échantillon huileux est

a la limite de la norme admise, soit 0,19 %.
b. Détermination de la teneur en métaux en trace

Pour affiner cette caractérisation. nous avons procédé a la détermination de la
teneur en métaux en trace (métaux d’additivation et d’usure). Les résultats obtenus sont

donnes dans [e tableau 1.5 et sont représentés par la figure [.4.

Tableau.I.5 Dosage des métaux en trace dans ’huile (ppm)

Métaux Plomb Zinc calcium baryum fer phosphore
(pb) (Zn) (Ca) (Ba) (Fe) {P)
Huile usagée 99 750 1500 2,5 20 599
(HU)
Huile neuve
(HN) 0 727 1480 | - 0 391

gquantité en
ppm

B huile neuve |
. . |
Ohuile usagee |

Pb Zn Ca Ba Fe P

nature des meétaux en trace présents dans
Fhuile neuve et dans I'huile usagée
SAE20W50

Figure.1.4 Comparaison des quantités de métaux présents dans I’huile neuve et dans
I’huile usagée SAE 20W50
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En plus des éléments métalliques provenant des additifs présents en teneurs
relativement importantes, I’huile usagée contient des métaux lourds qui sont le plomb
Pb(eth).. le fer et le baryum. La dilution de {’huile par ie carburant explique bien la présence

du piomb dans I"huile usagée. Le fer et le baryum confirment I’usure du moteur.
¢.  Variation de la viscosité avec la température

La coherence du film d’huile comme interface chemise — piston en fonction de la température
est I'une des caractéristiques les plus importantes d’une huile. L’évolution de la viscosité avec
I"élévation de température pour les deux échantillons d’huiie lubrifiante est donnée par le

tableau 1.6, ci-dessous, et schématisée par la figure L.5.

+ huile neuve . nuile usagée

—
o
La=]

sy
(o]
<

RN S ——

Viscosité (¢St}

(=)
*

3

0 50 100 150 200 250 300
T(°C}

Figure 1.5 Variation de la viscosité avec la température

Tableau 1.6 : Variation de la viscosité avec la température

T (°O) 20 40 60 80 100 150 | 250

vHN (cSt) | 276 |153.84] 81 | 36,5 [17,04| 8,30 | 2.4

v HU (cSt) 203 | 9255 60 | 25,5 [ 12,00 6,20 | 2,04
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En comparant I’évolution de la viscosité avec la température des deux catégories
d’huiles, nous constatons que celle de I"huile usagée varie plus rapidement que celle de {’huile
neuve. Cela peut étre expliqué fondamentalement par la détérioration des hydrocarbures et
ausst par le fait que les additifs amélioranis P’indice de viscosité sont détériorés. Les risques
de rupture du film lubrifiant sont de ce fait plus grands avec I'huiie en service. Nous
constatons, en outre, que 1’écart entre les valeurs des viscosités des deux huiles diminue avec
I"augmentation de la température. A température élevée, les huiles ont des viscosités presque
voisines, mais la bonne lubrification n’est assurée que par I'huile neuve. De ce fait, la
viscosité a elle seule, & une certaine température, ne permet pas de juger de la cohérence du
film lubrifiant. C’est P’apport de toutes les caractéristiques qui entraine un meilleur

comportement global de 'huile

d. Composition de huile usagée SAE 20W50

Pour connaitre la tendance chimique de I'huile usagée, nous avons utilisé la
méthode n .d .PA. et la méthode de Riazi-Daubert.

Les resultats obtenus sont représentés dans le tableau.l.7, ci dessous :

Tableau 1.7 : Composition chimique de I’huile usagée

Méthode Riazi-Daubert
md.PA

% Cyq 3,6 7.8

% Cn 39,4 33,5

% Cp 50,9 58,7

L’huile usagée est de nature naphténo paraffinique. La diminution des paraffines peut

Etre due au cracking des longes chaines hydrocarbonées sous I’effet de la haute température.
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.1 INTRODUCTION

Compte tenu des moyens dont nous disposons et en vue de valoriser un produit national qu’est
la bentonite. nous avons procédé a la régénération de 1"huile usagée par le procédé de percolation
suivie d’une ultrafiltration sur membranes minérales. Avant d’aborder le procédé de recvclage
choisi, 1t est tout d’abord, souhaitable d’établir la fiche signaiétique de cette argiie gu'est la

bentonite.

I1.2 LES ARGILES MONTMORILLONITIQUES : LA BENTONITE
a) Historique

La bentonite est une dénomination de la Montmorillonite. Cette derniere a été découverte
dans les gisements argileux situés prés de Montmorillon dans la Vienne |34]. Elle se rencontre dans
la nature sous forme de mélanges trés hétérogenes et en particulier dans les bentonites auxquelles

elie confere des propriétés particulieres.

b) Forme naturelle |2]

Sous sa forme brute naturelle, la bentonite est une roche tendre, ayant a peu prés la
consistance du Kaolin, ¢’est a dire friable, onctueuse au toucher et happant légérement a la langue.
Sa teinte est blanche, grise ou légérement teintée de jaune. Son grain est extrémement fin. La forme
et I'exiguité des particules joueront d’ailleurs un réle de base dans ies applications. Elle n’est pas
seulement utilisée comme terre décolorante dans I'industrie mais aussi comme liant dans le génie
civil ,comme boue de forage et en tant que catalyseur et échangeurs d’ions dans I’industrie chimique
et pétrolire.

L’intérét porté a la montmorillonite s’explique par les propriétés suivantes :

v" Sacapacité d’échange d’ions,
v Son affinité adsorptionnetle aux liquides polaires,
v Son pouvoir gonflant exceptionnel (elle peut fixer 10 a 15 fois son volume

d’eau) et son caractére colloidal.

¢) Nature et origine de ’échantillon d’argile étudié
Nous avons travaillé avec un échantillon de bentonite émanant du gisement de Maghnia. 1l

se présente sous la forme d’une poudre douce au toucher et de coloration blanche.
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d) Etude physico-chimique de I’échantillon d’argile

Pour |"étude de cette argile. nous disposons des moyens d’investigation suivants !

a. La masse volumique,

b. La teneur en sable,

¢c. LepH,

d. La composition chimique.

d.1La masse volumique
Elle a été déterminée a I’aide d’un pycnometre, de volume Vi, dans lequel. nous avons

introduit une masse Mg de bentonite broyée et séchée & 105-110 °C jusqu’a poids constant. Le vide
existant entre les particules a été comblé par un liquide, le benzéne de masse volumique
0,8724 g/cm3 au moment de I’expérience. Nous avons choisi le benzéne parce qu’il a la propriéte de
ne pas mouiller la bentonite. Nous avons opéreé sous vide et ce, pour permettre au benzéne d’occuper
tout le volume offert. Le dégazage se poursuit jusqu’a non apparition de bulles d’air dans le benzéne.

[1 faut cependant éviter la cristallisation du benzene. De ce fait, le dégazage doit étre lent.

La masse volumique est alors déterminée par la formuie, ci-dessous :

Py = Ms _ __Ms
Vr— Vi VT_M_L
oL

Avec Mg : masse de bentonite (g),
M, : masse de benzéne (g),
p 1. :masse volumique du benzene (g/cm3),
Vo : volume du picnométre (mi).

La valeur obtenue est :pg=1,87 g/em’

Cette argile est relativement plus 1égére que les bentonites Roussel { p=2.608 glem’) et
Dar-Embarek (p=2.653 g/fem’). Cette 1égéreté pourrait s’expliquer par une concentration élevée

en alcalins et en carbonates.

d.2 La teneur en sable
La teneur en sable a été déterminée par analyse mécanique utilisant la sédimentation dans
un liquide immobile.
Dans un récipient vertical, nous abandonnons a la sédimentation la suspension argileuse
uniformément répartie. Aprés 24 heures, toutes les particules qui ne se sont pas déposées sont
séparées des grains grossiers en méme temps que le liquide, par une ouverture latérale. Etant donne

que la couche inférieure restante contient toujours des particules d’argile que nous devons éliminer.
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"opération se continue jusqu'a ce que e liquide surnageant la partie sédimentée soit clair. Le résultat

obtenu est fe suivant :
Teneur en sable =3,3 %,
d.3 L’acidité

Le pH de la suspension argileuse a ét¢ mesure par la méthode potentiométrique utilisant

une electrode de verre,

pH=8,01

Largile en notre possession donne une suspension basique. Cette basicité peut étre due 4 une

forte teneur en seis d’alcalins et d’alcalinoterreux.

d.4 La composition chimique

L’analyse chimique a pour but de déterminer ia teneur en 5103, ALOs, Ca0, MgO,
Fe,0s, etc. Diverses techniques ont été utilisees pour la détermination de ces différents composants.
La silice, par exempie, a été dosée par gravimetrie aprés fusion au carbonate de sodium & 900 °C et
ce, pendant 104 15 mn.
La perte a feu a été obtenue par calcination de I’échantillon 4 1000 °C et ce, jusqu’a poids |
constant. Elle comprend :
v" H,0 (de la phase argileuse),
v" CO;, (provenant de Ia décomposition des carbonates),

v' CO;+H,0 (provenant de la (lécomposition des matiéres organiques).

Les résultats trouvés sont reportés dans le tebleau I1.1.

Tableau I1.1 : Composition chimique de ’échantillon d’argile A I’état naturel

Constituant Composition chimique (en %P) |
Si0, 65,02
ALO; 15,20
CaO 3,14
MgO 2,65
Fe,0; 2,42
NazO 2,02
K,O 1,15
MnO 0,03
P,0s 0,09
TiO2 0,82
PAF ' 7,02
S <0,1
Total 99,66 B
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il ressort de Pexamen des résuitats regroupes dans (e tableau I1.1 que:
o L’analyse chimique donne la composition globaie de I’échantillon d"argile,
o Cet échantillon est un silicate a tendance aluminocalcique.
La valeur du rapport SiO./ Al,O;de ’argile est élevée (4,28). Cela peut s’expliquer par la forte
teneur en SiO; (silice libre) . Certains auteurs présentent ce rapport comme {’indice caractéristique de

la montmorillonite lorsque sa valeur varie entre 2 et 5,3.

¢ Laperte a feu de notre échantitlon est relativement faibie. Cela peut s’expliquer par

une faible absorption d’eau (bentonite sous forme calcique).

HL.3 APPLICATION DU PROCEDE DE REGENERATION PAR
PERCOLATION SUR DES LITS FIXES DE BENTONITE

Les propriétes de point de congélation et d’indice de viscosité (caractéere multigrade de 1'huile)
¢tant conservées, il ne faut pas sous-estimer la présence de contaminants solubles chlorés, oxydés,
dérivés d’addiifs et d’ tmpuretés en suspension comme les produits riches en carbone et métalliques
résultants de I'usure du moteur. Une régéncration correcte devra prendre en compte ces différentes

familles de produits en mettant en ceuvre tout un processus de régénération.

I1.3.1 REGENERATION PAR PERCOLATION
Dans le traitement des huiles par percolation. ia terre décolorante est disposée a |’état de
granulés en lit fixe dans un ou plusieurs grands filtres cylindriques. L’huile & traiter traverse le lit
¢pais ayant une bonne résistance mécanique et une granulométrie convenable afin d’éviter la
formation de canaux a une température aussi basse (18-20°C) que le permet la perte de charge
(viscosité, etc...).
11.3.2 DESCRIPTION ET APPLICATION DE L’EQUIPEMENT

Les tests de traitement sur colonne analtytique de différents diamétres et de différentes
compositions (présence ou non d’anneaux de Rashig) consistent & percoler ["huile uéagée SAE
20W50 vidangée a 1000 km a travers des lits fixes de cette argile et de recuetllir {"effluent huileux
sous forme de fractions successives.

Le choix de 'huile vidangée a 1000 km nous a été dicté par les études portant sur
I'influence de ['espacement des vidanges sur les caractéristiques physico-chimiques de ['huile en
service de méme catégorie. [2, 35,36].

Ces percolations prealables ont été réalisées afin de protéger les membranes

d’ultrafiltration en terme de colmatage.
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Pour des raisons de commodité, les lits sont surmontés d’une hauteur d’huile de 10 cm.
L’alimentation se fait de fagon séquentielle. le but étant de maintenir, a chaque fois, une hauteur
d’huile sumageante de 10 cm pour tous les essais effectués. L’écoulement de I’huile se fait par

gravité,
[1.3.3 ACTIVATION CHIMIQUE DE LA BENTONITE

A D'etat brut, la plupart des sorbants naturels ont de faibles capacités sorptionnelies.
Pour améliorer ces demieres, on fait subir aux argiles des traitements physiques {chauffage) ou
chimiques (acide, basiques).

Au cours de cette étape de notre travail, nous avons procédé a 1’activation chimique par

attaque acide. [’agent d’activation est [’acide chlorhydrique & 5%.
a. Activation acide de la bentonite en laboratoire

La bentonite est déshydratée jusqu’a poids constant 4 1’étuve sous une
température de 105_110 °C. Ensuite, elle est broyée dans un broyeur a boules en céramique et par
tamisage, nous recueillons les fractions de granulométrie comprise entre 400 um et | mm.

Dans un réacteur de 1000 cm’ muni d’un refnigérant, d’un agitateur (barreau magnétique) et d’un
thermometre (figure I1.1), nous introduisons I’argile ainsi préparée et séchée puis la solution acide.

Le melange est porté a une température que nous essayons de maintenir constante
durant tout le processus d’activation acide. L’agitation a été maintenue pendant toute la durée du
traitement et ce. afin d’éviter qu’une attaque locale trop vive ne détruise les minéraux argileux. Le
temps de contact, {ixé initialement a 6 heures (37], est déterminé i partir de I’instant ou la

température atteint 98 °C environ.
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Figare I1.1 : Schéma expérimental de ’activation chimique de 1a bentonite

La bentonite activée est par la suite filtrée puis lavée a I'eau distillée jusqu’a ce que la totalité
des anions (C1") introduits par ce traitement acide soient éliminés. Nous le vérifions par ajout au
filtrat de quelques gouttes d’une solution saturée de AgNQ;. L’absence d’un précipité de AgCl est

significative de 1’élimination de ces anions.

b. Analyse chimique de la bentonite activée

La composition de I’échantillon d’argile traité 4 ’acide chlorhydrique 4 la concentration de
5% en masse a été déterminée par la méthode classigue d’analyse des silicates. Les résultats obtenus

sont regroupés dans le tableay I1.2.
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Tabieau I1.2 : Composition chimiqgue ( en%) de I’échantillon d’argile activé.

f|_ Constituant Etat naturel | Etat activé (HCI S‘Vm
' 8i0, 65,02 78,50
! ALO; 1520 7,56
| Ca0 3.14 -
| MgO 265 1,32
Fe,0, 242 1.22
Na,O 2.02 0.57
K,0 1.15 0,70
MnO 0,03 --
P,0; 0.09 -
Ti0, 0,82 0,90
PAF 7,02 8.95
S <0,1 -
Total 99,66 99,72

L’augmentation du pourcentage de silice est due 4 la disparition relative des autres composés de
I"argtle considérée. La diminution de Fe,O; peut s’expliquer par la disparition des formes carbonates
et hydroxydes de fer. MgO diminue mais ne disparait pas. Il doit en plus exister, outre les formes
carbonates de magnésium, d’autres compositions que ’acide a la concentration utilisée n’est pas a
méme de faire disparaitre.

La perte a feu augmente du fait d’une plus grande adsorption d’eau induite par 1’¢lévation

certaine de la surface spécifique.

11.3.4 PERCOLATION SUR DES LITS FIXES DE BENTONITE

Connaissant les déficits dans les différentes propriétés de 'huile usagée vidangée a 1000 km,
nous avons procedé a des expériences de régénération par percolation. Les tests de percolation ont

cte effectués dans des dispositifs expérimentaux illustrés par la figure I1.2.
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Figure 1L.2 : Appareillage utilisé pour la percolation de I’huile usagée 20W50

La complexité de la composition de 'huile de vidange, la difficulté de relier la plupart des
caractéristiques de qualit¢ normalisées d’une huile &4 des concentrations en espéces chimiques
definies, I'insuffisance de la théorie de ’adsorption en lit fixe dans le cas de mélanges a plusieurs
constituants adsorbables, nous ont conduits & faire largement appel & I’expérimentation en lit fixe
pour obtemir une description satisfaisante de 1’évolution cvelique des effluents dans diverses
conditions opératoires. Les paramétres étudiés sont le diameétre de la colonne et la nature du it fixe.

Cependant avant de procéder aux tests de percolation, I'huile usagée vidangée a 1000 km a
préalablement subi une déshydratation et un dé-essenciement.

Cette phase du procédé de régénération consiste a éliminer ’eau et les hydrocarbures légers se

trouvant dans I"huile usagée par chauffage éclair (10 mn) sous une température de 150°C.

a. Essai de percolation sur des colonnes de diameétre d.=1,4 cm
Pour étudier les performances de cette technique de purification, nous avons tout d’abord
utilisé une colonne de diametre dc=1,4 cm. Avec ce type de colonne, nous avons effectué quatre
expériences a température ambiante (T=18°C). Chaque expérience se distingue par la composition
du lit d’adsorbant remplissant ces colonnes. Des fractions de 5 ml d’huile traitée ont été recueillies

en fonction du temps de percolation. Chacune de ces fractions a été analysée dans un premiers temps
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’

a. Essai de percolation sur des colonnes de diamétre d.=1,4 cm

Pour ¢tudier les performances de cette technique de purification. nous avons tout d’abord

utilise une colonne de diameétre de=1,4 ¢cm. Avec ce tvpe de colonne. nous avons effectué quatre

expériences a température ambiante (T=18°C). Chaque expérience se distingue par la composition

du lit d’adsorbant remplissant ces colonnes. Des fractions de 5 ml d’huile traitée ont été r cueillies

en fonction du temps de percolation. Chacune de ces fractions a été analysée dans un premieis temps

par la mesure de la densité, de I'indice de réfraction, de la couleur et du résidu Conradson. puis dans

un second temps, par la détermination de la teneur en métaux en traces.

Les conditions opératoires choisies, pour ces essais, sont mises en évidence par le tableau 1.3

sulvant.

Tableau IL.3 : Conditions opératoires des quatre essais de percolation (de=1,4 ¢cm)

Nature du lit Masse Hauteur| Section| Débit Vitesse | Porosité Temps
d’adsorbant globale du lit | Droite | moyen | moyvenne !inoyenne d’apparition de
dulit(g) | Hg (em)) dulit | (ml/h) | Us(em/h) | &4 Iz premiére
(cm®) ‘ goutte {h)
Bentonite activée 25 40 1,54 0,225 0,816 0,179 103
tassée
Bentonite activée 20,65 40 1,54 0,563 1,650 0,222 25h30mn
non tassée
En alternance :
Bentonite 34,35 40 1,54 0,256 0,47 0,356 16
. activée+ anneau
de Rashig.
En mélange o -—- 168
Bentonite 39,25 40 1,54 0,305 (Phuile n’a ,a cet
activée+anneaux abscisse temps ,
de Rashig parcouru que 18

cm)

La méthode de calcul de a porosite est donnée en ANNEXE 1.

Les méthodes de calcul du débit moven et de la vitesse moyenne sont données en ANNEXE 2.

La présence d’anneaux de Rashig en alternance avec la bentonite s’est faite sur la base d’une
hauteur utile en anneaux de Rashig de 20cm et d’une hauteur utile en bentonite activée de 20 cm

(figure 11.3)
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Figure I1.3 : Présentation du lit alterné de bentonite activée et d’anneaux de Rashig

Les anneaux de Rashig utilisés sont des petits cylindres de caractéristiques bien définies en
tableau (1.4

Tableau I1.4 : Caractéristiques des anneaux de Rashig

Nature Verre
-
Diameétre extérieur (mm)
5
Diamétre intérieur (mm)
2
Epaisseur (mm)
9,79
Diamétre de la sphére ayant
la méme surface que
’annean de Rashig d, (mm)
6,32
Diametre de la sphére ayant
le méme volume que
’anneau de Rashig d, (mm)
2,28
Surface spécifique a,(mm’")
Facteur de sphéricité v, 0,419

Les methodes de calcul de ces paramétres sont données en ANNEXE 3.
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Dans la composition du lit alterné, nous avons utilisé une quantit¢ de bentonite mg=9,85 e et
une guantité d’anneaux de Rashig myg=24,5 g.

Le melange bentonite activée-anneaux de Rashig a ¢té réalisé avec une masse de bentonite
mg=14,76 g et une masse d’anneaux de Rashig m,p=24,5 g.

Apres analyse de chacune des fractions obtenues apres chacun des essais effectués, nous
obtenons les résultats consignés dans les tableaux IL5 a1 .10 et schématisés par les figures I1.4. et

IL.5.

Tableau ILS : Percolation de I’huile usagée a travers un lit fixe de bentonite activée tassée
(de=1,4 cm ; H,=40 cm)

fraction | Vv, | v, [ T, Q Pr 1% R. | couleur | Cr.10* | C., *10°
(mh | mb) | (&) | mih)| gr/em’) (%p) (gr/em’ | (gr/em®)
)
1 5 5 [12,0010,417|0,8302 | 1,4870 | 1.45 5 1,20 1,20
2 s 10 124,83(10,272,0,8425 | 1,4873 | 1,48 5 1,25 1,22
3 5 15 132,000,218 0,8655 | 1,4875 | 1,54 | 355 1.33 1,26
4 5 20 140,000,184 0,8843 | 1,4877 | 1,69 6 1,49 1,32
5 5 25 ,50,0010,157]0,8904 | 1,4879 ] 1,82 | 6.5 1,62 1,38
6 36 61 15) 10,118 0,8907 | 1,4880 | 1,88 6,5 1,81 1,62
L’huile 0,9070 | 1,4880 2 >8 1,81
usagée
de
| départ

La couleur a été déterminée selon la norme francaise NF T60-104.

Nous avons défini la concentration instantanée en matiéres charbonneuses « C » de I"huile, de
maniere générale, comme suit

C =R..10% . p
Ou :
C : Concentration en matiéres charbonnenses de 1’huile (g/ml).
R : Carbone Conradson (%P).
p : Masse volumique de !’huile (g/ml). |

Dans le but de déterminer les propriétés des cumuls et de connaitre les quantités d’huile
traitées, nous avons fait quelques approximations qui prennent en considération la densité, le

carbone Conradson et la couleur.

La concentration est une propriété additive, nous pouvons écrire : B

“
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O :

Ceu - Concentration en matiéres charbonneuses du cumul des fractions (g/ml),
Cr : Concentration en matiéres charbonneuses de 1a fraction (g/ml),
Xi :Rapport du volume de la fraction au volume total recueill;.

Pour affiner nos résultats, nous avons tenté de déterminer la teneur en plomb. en zinc, en
calcium, en baryum, en fer et en phosphore de chacune des 6 fractions obtenues. Le
phosphore a ét¢ dosé par fluorescence X, le plomb, le zinc, le calcium, le baryum et le fer ont

€t€ analvsés par absorption atomique.

Tableau I1.6 : Teneur en métaux en traces {ppm) de I’huile traitée par

percolation sur bentonite activée tassée (de=1,4 ¢m ;Hy;:=40 cm)

l;ang des ' pb Zn Ca Ba Fe P
B'actions f | |
| F1 26 70 200 1,2 5,0 80
F2 32 90 210 1,3 6.5 90
F3 45 95 250 1,5 8,2 110
F4 39 102 300 2,0 . 9,9 125
F5 75 109 500 2,2 11,0 150
Fé6 79 110 610 2,3 13,0 160
Huile de 99 - 750 1500 2,5 20 599
] départ
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Tableau I1.7 :Percolation de I’huile usagée a travers un lit fixe de bentonite activée
non tassée (d.=1.4 cm :H;t=40cm).

| Rang | Vi | Ve T, | Q P " R, | couleur | C10° | C., *10% |
des mt) (h) | (ml/h) | (gr/em’) (%ap) (gr/cm’) (gr/cm’) f
! fraction
e {(ml)
f_ F1 5 5 1070 0,71 0,8819 | 1,48760 | 1.62 5.5 1.43 .43
: ; j !
i |5 1 10 | 08,0 0.67 | 0,8826 | 1,48770 1,67 3.5 1,47 1,45
F2
' 5 15 111,51 0,56 | 0,8846 | 1,48775 1,73 6,0 1,53 1,48
F3
5 20 | 130! 0,50 | 0,8886 | 1,487832 1,80 6,0 1,60 1,51
F4
5 25 [ 150 0,46 | 08914 | 1,43790 | 1.91 7,0 1,70 1,55
Fs
Tableau I1.8 ; Teneur en métaux en traces (ppm) de I’huile traitée
percolation sur bentonite activée non tassée (d.=1,4 em ;H;;=40 cm).
Rang des |pb Zn Ca Ba Fe P
fractions
F1 39 83 310 1,6 6,0 110
F2 44 97 402 1,7 7.5 116
F3 53 99 459 1,8 9,3 150
F4 72 113 504 1,9 11,0 180
F5 80 122 634 2.4 16.0 210

Tableau I1.9 : Percolation de I’huile usagée 2 travers un lit fixe de bentonite activée en
alternance avec des anneaux de Rashig(d.=1,4 cm ;H;;t=40cm)

Rang | Vi | Vo, | T, Q. P nog R. | couleur | C;.10° |C,, *10?
des (ml) | (h) | (mlVh) | (gr/em®) (griem’) | (gricm®)
fractio | ml) (%p) |
ns
F1 5 105 112,67] 0,395 | 08841 | 148770 | 1,75 | 6.0 1,55 1,55
F2 5 1 10 {2333| 0,278 | 08880 | 1,48775 | 1,79 | 6.5 1,59 1,57
F3 5 1 15 [2625] 0,241 | 0.8903 | 1,48777 | 1,82 | 6.5 1,62 1,59
F4 S 120 |28,000 0,221 | 08915 | 1,48780 | 1,86 | 7.0 1,66 1,61
F5 5125 130,000 0208 | 08936 | 1,48782 | 1,92 | 7.5 1.72 1,63
F6 | 25| 50 [ 155 | 0,104 | 0.8941 | 1,48785 | 198 | 7.5 1,77 1,70
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Tableau I1.10: Teneur en métaux en traces (ppm) de Ihaile traitée par percolation

sur lit alterné (bentonite+anneaux de Rashig (d.=1,4 cm :Hg=40 cm)

‘ |
‘Rang des pb Zn Ca Ba Fe p
| fractions
! 1 52 a5 402 1.8 7.5 125
R 57 106 $84 1,9 9.1 145
|
| F3 62 112 714 2.3 12,4 175
F4d 74 124 750 2.4 15,2 208
F5 86 138 820 2.5 18,0 227
Fé 90 142 900 2.5 18,5 249
Huile de 99 750 1300 2.5 20 599
1} départ
|#BT @BNT AB+AR alterné |
1,00 1 ‘
L e ----------
: A .
N A S .
| i s !
0854 - Ao B
2 | ; a
o | ‘ ‘
.E 0,804 ---- u ------------------------------------------------------------
O
075 = --cnmnn-- ‘ 7777777777777777777777777777777777777777777777
: ; *
0,70 , ---------------------------------------------------
. . ®
085 < - - gL
0.60 4 : .
a 10 20 30 40 50 60

volume d'effluent{mi)

Figurell.4 : Variation de la%teneur relative en matiéres charbonneuselé Cy/Chy en
fonction du velume d’effluent
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" BT @ BNT & B+AR alterné |

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

temps de percolation{h)

Figurell.5 : Variation de la tenenr relative en matiéres charbonneuses Cc,/Cyy en
fonction du temps de percolation

Interprétation des résultats

Sur ia base de tous ces résultats, nous constatons une importante amélioration des propriétés
physico-chimiques (diminution de la teneur en métaux, des matiéres charbonneuses, de la denstté, de
'indice de réfraction et amélioration de la couleur) de 1"huile usagée, notamment pour les premieres
fractions de chaque série d’expériences. La naturz du lit remplissant ces colonnes a un impact certain
sur la qualité des effluents huileux. Nous povvons dire au’a toutes choses égales (diameétre de
colonne, hauteur de lit, température d’expérience, niveau d’huile au dessus des lits de bentonite) a
temps de percolation constant, le it de bentonite activée tassée donne de meilleurs résultats. La
teneur en matiéres charbonneuses restante dans ["huile est plus faible. L'écoulement de 1’huile se fait
certes plus lentement relativement au lit de bentonite non tassée mais ce que nous perdons en temps,
nous le gagnons en qualité. Le lit formé a base de bentonite et d’anneaux de Rashig en aiternance est
celui qui est le moins performant en terme de temps de percolation et de qualité des fractions
recueitlies, chose due, d’une part a la résistance des anneaux de Rashig a I’écoulement, d’autre part
I’huile usagée n’a parcouru que 20cm de bentonite, ce qui fait que sa viscosité est plus élevée par

rapport au lit de bentonite sans anneaux de Rashig.
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-La guatrieme expérience, quant a elle. n’a donné aucun résuitat en terme d’écoulement
huileux donc dobtention de fractions d’huile. Il faut dire par exemple. qu’apres une semaine
d’attenie. 1'huile a seulement parcouru 19 cm de hauteur de lit sur les 40 cm prévus initialement

(tableau [1.3).

Pour avoir une idée sur la vitesse de percolation de ['huile lors de ce demier essal, nous

avons tente de faire une étude cinétique de cet écoulement. Le tableau II.1 lmet en reiief les résultats

obtenus.
Tableau I1.11 : Etude cinétique du déplacement de I’huile a travers le lit de bentonite
activée en mélange avec des anneaux de Rashig (d. =1,4 cm ;H;;; =40 cm)
I Temps (mn) 1 47 125 260 388 1430 2804 4560 7440

Hauteur de lit} 1,5 1,9 2.3 33 4,7 7,7 9,7 15,7 18,7

parcouru {cm)

Vitesse 1,50 | 0,040 | 0,018 0,013 0,012 0,005 0,003 0,003 0,002
d’écoulement

(cm/mn)

Au fur et a mesure de son écoulement, |’huile rencontre des obstacles qut créent des pertes de
charge importantes. Dans ce cas précis de figure, la présence d’anneaux de Rashig constitue un

impact négatif sur la percolation.

b.Essais de percolation sur des colonnes de diamétre d.=2 cm

La deuxieme grande série de manipulations s’est faite sur des colonnes de diametre
legerement plus important a savoir dc = 2Zcm . La technique de percolation reste la méme en soi. Le

tableau II.12 retrace les conditions expérimentales choisies.
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Tableaull.12 Conditions opératoires des quatre essais de percolation (de=2 cm)

Nature du lit Masse Hauteur |Section |Débit | Vitesse Porosité |

d’adsorbant globale du |du lit Droite | moyen |moyenne | moyenne
lit (g) Hji: (em) [du  lit| (ml/h) | Us(cm/h) | gy

(cm’)

Bentonite activée | 38,65 20 3,14 1,050 0,086 0.185

tassée

Bentonite activée | 69,1 40 3,14 0,370 6,777 0,242

non tassée

En alternance : 83,95 40 3,14 0,047 0,040 0,376

Bentonite

activée+ anneau

de Rashig,

En mélange 45,4 21 3,14 0,036 0,034 0,324

Bentonite

activée+anneaux

de Rashig

Pour ces nouveaux essais, les résultats obtenus sont consignés dans les tableaux I1.13 a 11.20.

Ces résultats sont aussi schématisés sous forme de courbes apparaissant dans les figures 11.6 et I1.7

Tableau I1.13 : Percolation de I’huile usagée a travers un lit fixe de bentonite activée
tassée (d=2 cm ; H,,=19,50 cm)

fraction Ve | Vo T, Q. Pr s | Re | couleur | Cr.10° | C,, *10°
ml) | mi) (h) | mVh) | griem’) (%p) (griem™ | (griem’)
1 5 5 72 10,069 | 0,8675 | 1,4700 | 1,47 4.5 1,27 1,270
2 5 10 | 83,23/0,064! 0,8682 | 1,4740 | 1,46 5,0 1,28 1,275
3 3 15 197,3310,059| 0.8710 | 1,4765 | 1.55 5,5 i,35 1,300
4 5 20 15 10,054 0,8842 ) 1,4780 | 1,63 6,0 1,44 1,335
5 5 25 135 10,050 0,8874 | 1,4801 | 1,72 6,0 1,53 1,374
6 28 | 53 20 | 0,035 0,8886 | 1,4850 | 1,85 6,0 1,64 1,512
jours
L’huile 0,9070 | 1,4880 2 >8 1,81
nsagee de
départ
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Tableau I1.14 ;: Teneur en métaux en traces (ppm) de I’huile traitée par

percolation sur bentonite activée tassée (d=2cm :H;=19,50 cm)

Rang des pb Zn Ca Ba Fe P
fractions
F1 33 75 210 11 5.5 85
F2 36 79 249 1,2 3.5 | 92
F3 41 83 308 1.4 7.5 101
F4 45 91 322 1,5 9.0 | 119
F5 50 99 399 2 15 132
F6 70 110 402 2.5 17 149
Huile de 99 750 1500 2,5 20 599
départ

Tableau 11.15 :Percolation de I’huile usagée a travers un lit fixe de bentonite activée
non tassée (d.=2 cm ;H;t=40cm)

fraction | V¢ | V| Tp Q: Pr nmd R. couleur Cr10° | Coy *10*
(h) (griem’) (gr/iem’) | (gr/em’)
ml) | mi) ml/h) (Yop
)
i 5 5 19,250,540, 0,8818 | 1,4878 | 1,56 5 1,37 1,37
2 5 110 {12,50]0,460| 0,8819 |1,48780 | 1,60 5 1.41 1,39
3 5 |15 |1450(0,414| 0,8822 |1,48781 11,67 6, 1,47 1,42
4 5 |20 11542(0,387| 0,8880 |1,48784 1,75 6,5 1.55 1.45
5 5 125 ]16,33]0,367 1 0,8885 | 1,48785]| 1,83 6,5 1,62 1,49

Tableau I1.16 : Teneur en métaux en traces (ppm) de I’huile traitée par

percolation sur bentonite activée non tassée (d.~2 cm ;Hy; =40 cm)

Rang des |pb Zn Ca Ba Fe P
fractions
F1 37 78 280 1,4 3 98
F2 40 84 300 1,6 6,5 105
F3 45 -89 310 1.9 8,2 114
F4 51 93 359 2 10 129
F5 62 - 100 410 2.1 10,5 150
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Tableau i.17 : Percolation de I’huile usagée a travers un lit fixe de bentonite activée

en alternance avec des anneaux de Rashig (d.=2 cm :H;;t=40cm)

fraction 1 V; Vg T, Q, pr ' R, | couieur | Cp.10% | Cg *10°
ml) | (mi) {h}) {ml/h) {gricm’) {Yop) (gr.’cm“) {gr/cm“)
1 5 1 05 16925] 0,072 0,8857 1,4877 | 1,69 5,5 1,50 1.50
2 [ 5 0 10 [89.25] 0,063 0,8902 | 1,48775 | 1,72 6 1,53 1,31
3 5 15 114 0,055 0,8925 | 1,48775 | 1,79 6 1,60 1,54
4 5 120 149 0.047 0,8932 | 1,48780 | 1,80 0.5 1,61 1,56
5 S 1 25 189 | 0,0412 0,8940 | 1,48780 ;| 1,83 6,5 1,64 1.58
6 20 | 45 20 0,0410 0,8046 | 1,48785 | 1,52 7 1,72 1.64
\ | jours
Tableau I1.18 : Teneur en métaux en traces (ppm) de ’huile traitée par percolation
sur lit aiterné(bentonite+anneaux de Rashig) (d.=2 cm :H;;=40 cm)
Rang des pb Zn Ca Ba Fe P
fractions
Fi 49 81 352 1,6 6.5 119
F2 47 88 408 i,8 7,2 120
F3 52 92 522 1,9 9,1 145
F4 55 97 599 2,1 11 157
FS 61 100 650 2,2 12,5 187
Fo6 63 112 750 2,2 13 209
Huile de 99 750 1500 2,5 20 599
départ
Tableau 1119 : Percolation de I’huile usagée a travers un lit fixe de bentonite activée
mélangée avec des anneaux de Rashig (d¢=2 cm sHit=21cm)
fraction | Vy Veu T, Q. pr - nmd R, couleur Cf*l{)z Cou *10°
(ml) | (mb| (h) | (mbh)| (gr/iem’) (gr/em’) | (gr/em’)
(Yop)
1 5 1 05 96 0,052 | 08832 |1,4874 1,70 6 1,50 1,50
2 5 1 10 120 0,046 | 0,8884 | 1,4876 | 1,73 6 1,54 1,52
3 5 1 15 !144,67] 0,042 | 0,8920 | 1,4877 | 1,78 6,5 1,59 1,54
4 5 | 20 148 0,039 | 0,8945 | 1,4878 [ 1,87 6,5 1,67 1,57 |
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Tableau 1L20 : Teneur en métaux en traces (ppm) de Phuile traitée par percolation sur

un lit fixe de bentonite activée mélangee avec des anneaux de Rashig

{d:=2 cm ;Hit=21cm)

! é ! t |
'Rang des | pb 'Zn 1 Ca ' Ba Fe P 3
' fractions | ' I I: f
. Fl 49 8l 359 17 65 | 115
i
F2 50 , 87 426 1,8 7 120
F3 52 | 94 519 2 8.1 144
|
F4 69 i 100 588 2.1 10 150
#BT BNT B+AR alternés m B+AR mélangés .
0,85 -
O U OO
‘ ]
085 & eeeeaeeng SR S S
S T Ty . S
T
Q080 - e
3 :
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Figurell.6 : Variation de la teneur relative en matiéres charbonneuses C¢,/Cyy en
fonction du voiume d’effluent
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Figurell.7 : Variation de la teneur relative en matié¢res charbonneuses Cco/Cyp en
fonction du temps de percolation.

Interprétation des résultats :

Nous remarquons que les résultats obtenus pour le diamétre de colonne égal 2 2cm confirment
ceux obtenus pour un diametre de 1.4 cm a savoir que le lit de bentonite tassée est celui qui donne
les meilleurs résultats en terme de qualité des effluents huileux obtenus. Les lits de bentonite mis en
présence d’anneaux de Rashig sont ceux qui sont les moins bons.

Dans un souci permanent de connaitre ’efficacité du traitement par percolation subi par notre
¢chantillon huileux usagée ,nous avons procédé a 1’analyse du cumul des 38 fractions obtenues
apres percolation sur les différents lits. Les résultats obtenus sont données en tableau I1.21.

Tableau I1.21 : Evolution des caractéristiques physico-chimiques en cours de traitement

Caractéristiques Huile neuve Huile usagée Huile purifiée |
Masse 0.8793 0.9070 - 0.8704
volumique(g/cm®) . : !
Indice de réfraction 1.4860 1.4879 1.4700 i
Couleur 2.5 8 6.5 ;
Résidu 0.00 2.00 1.70 !:
conradson{%p) |
Pb (ppm) 0.0 99.0 50.0
Zn (ppm) 727 750 110 !
Ca (ppm) 1480 1500 409 ;
Ba (ppm) s 2.5 2.6
Fe (ppm) 00 . ... 20.0 10.6
P (ppm) 591 599 137 B
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I1L.1 Description de ’installation

L'installation d’ultrafiltration comprend quatre parties essentielles :
-Le module de filtration,
-La pompe,
-La cuve du rétentat,
-Le boitier de commande,

s Le module de filtration :

Ce carter peut contenir une membrane cylindrique longue de 250 mm et de diamétre 10 mm
et est ,a ses deux extrémités, fermé par une bride . Avant et aprés le module de filtration sont
montés un manométre et une vanne HV1 et HV?2.

Pour pouvoir régler la pression transmembranaire (PTM), un petit robinet manuel HV6 est situé
ala soﬁie supernieure du perméat.

Les membranes sont fabriquées selon le principe de la filtration tangentielle, ainst le filtrat
(perméat) passe de P'intérieur a ’extérieur de la membrane sous 1’effet de la pression
transmembranaire (PTM).

La circulation tangentielle empéche la formation d’un gateau de filtration et permet ainsi

de travailler plus longtemps et 4 des débits satisfaisants.

¢ Lapompe:

La pompe fournit, a la fois, sa vitesse de circulation au rétentat et sa pression. Avec la
pompe de circulation, le liquide a filtrer est aspiré en dehors de Ja cuve de travail puis renvoyé a
la cuve en passant par la vanne HV 1, le module de filtration et la vanne HV?2 . Cette derniere
permet de régler la pression nécessaire 4 la filtration .La vanne HV1 donne Ia perte de charge.

¢ Lacuve du rétentat :

La cuve du rétentat permet la réception de la solution filtrée et avec I’indicateur de

tempcrature permet de controler la température du rétentat dans la cuve.

o Le boitier de commande :

It présente deux boutons « pompe MARCHE /ARRET » et « chauffage
MARCHE/ARRET ».

La figure III.1 montre une vue globale de I’unité d’ultrafiltration
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La
pompe

- commande

Boitier de

La figure I1I.2 décrit le principe de fonctionnement de 1" installation

Figure I1L1 : Vue globale de 1'unité d’ultrafiltration
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Figure IIL2 :Schéma du principe de fonctionnement de I’unité d’ultrafiltration
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1.2 Caractéristiques de la membrane utilisée

La membrane utilisée est de diamétre 10 mm de caractéristiques suivantes :
* Support multicanaux tubulaire alumine/zircone/titane.

* Seull de coupure : 1,4 uim

¢ Pression éclatement >80 bars

* Pression maximale de service ;10 bars.

¢  (Gamme de PH :0-14

¢ Surface membranaire :0,045 m’

IIL3 Utilisation des membranes TAMI Industries
Avant la premiére production sur la membrane neuve,nous avons effectué une séquence
compléte de nettoyage comme suit

-lavage alcalin : soude (NaOH) 20 g/1 4 T=85 °C pendant 30 mn.
-ringage jusqu’a neutralité,

-lavage acide : acide nitrique (HNO; ) 5 ml/l & T=50°C pendant 15 mn.
-ringage jusqu’a neutralité.

I111.4 Essai d’ultrafiltration du cumul d’huile SAE 20W50 récupéré apres
percolation

Avant de passer a ["ultrafiltration du cumul d’huile récupeéré apres percolation, nous ’avons
dilué initialement dans 6 fois son volume d’hexane a savoir 1200 ml d’hexane ( le volume du cumul
étant de 200 ml).

Nous avons alors versé la charge dans la cuve du rétentat et avons chauffé jusqu’a 60 °C, puis
nous avons mis en marche la pompe et avons réglé la pression transmembranaire 4 2 bars.

Résultats : aprés 30 minutes de marche, nous avons constaté qu’il n’y a aucun perméat qui sortait du
robinet HV6.

Nous avons pensé que la dilution de I’huile était insuffisante, nous I’avons alors diluée dans
11,15 et puis 20 fois son volume d’hexane Aucun permeat n’a été recueilli. Pour palier ce probléme,
nous avons pensé jouer sur la température en I’augmentant (la viscosité devant alors diminué) et sur
la pression transmembranaire. Avee toutes ces modifications, toujours aucun filtrat n’a été recueilli.

IIL5 Essai d’ultrafiltration de ’huile en émulsion dans l’eai] potable

La charge : émuision 21 d’eau + 20 m! d’huile usageée 20W50 (1000 km).

d=0,94
n*% =1,334.
Couleur (%T) =60

Nous avons appliqué une pression transmembranaire (PTM) de 1,6 bars 4 une température de
25 °C ,et un débit de rétentat de 800 I/h.Le débit du permeat calculé est de 0,59 ml/s soit 2,124 Vh.

Nous avons recueilli a chaque fois 10 ml du perméat et 10 ml du rétentat, et nous avons mesuré
leurs caractéristiques physiques, les résultats sont portés sur les tableaux 1I1.1 et I11.2 suivants :
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Tableau II1.1 : Analyse physique des échantillons d’eau (perméat) récupérés par

ultrafiltration
Temps 4 22 3R 55 71 88 | 100 117 134 150 595 920
(s) |
Volume 10 10 10 10 i0 10 i 10 10 10 10 230 29
| {(ml) !
| Densite | 0,98 | 0,991 | 1,00 | 1,00 1,060 | 1,00 I 1,00 | 1,00 1,00 1,00 1,00 | 1,00
d |
|
|

s 1 1,33311.333[1,333 01,333

1,333 | 1,333 | 1,333 | 1,333 1,333 | 1,33

Couleur ; 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100

% T
Tableau 1.2 : Analyse physique des échantillons d’eau recueitlis au niveau de Ja cuve
(rétentat)
Temps (s) 595 920 | 960
Densité d 0,9350 0,9333 | 0,9324
N 1,334 1,334 1,334
Couleur %T 45 45 35

Interprétation :

Nous constatons que 1’eau a été purifiée, puisque nous avons récupéré de ’eau pure comme
permeat (la densité est de 1, I’indice de réfraction et la couleur justifient bien sa pureté).
Quand au rétentat, nous avons constaté qu’il se salit de plus en plus, pour preuve qu’il se

charge d’huile qu’il entraine au niveau de la membrane pendant son écoulement tangentielle (sa

couleur et sa densité alors diminuent).

Conclusion :

Sur {a base de tous ces résultats obtenus, nous pouvons dire que le type de membrane utilisée
n’est pas du tout adéquat a la purification de milieux visqueux en 1’occurrence I"huile usagée moteur.
La membrarne utilisée a, en fait, la capacité de ne purifier que les solutions aqueuses. Elle peut étre

d’une importance considérable dans le traitement des eaux de mer polluées par du pétrole ou des

huiles.

En comparant cette technique aux procédés développés antérieurement comme le procédé

REGELUB et le procédé CERAMEM .nous suggerons ies traitements préliminaires suivants :

* une centrifugation a 70/80°C qui éiimine la majeure partie de I'eau et des sédiments de grosse

taille, f
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* Un traitement thermique ayant pour objectif de détruire les additifs dispersants et donc de
provoquer la précipitation des élément dispersés. Le gas oil est récupéré a cette étape,
* Une centrifugation a haute temperature pour éliminer la phase précipitée lors du traitement
thermique précédent,
* Une ultrafiltration a haute température (250 & 300 °C) sur membranes minérales, séparant la
fraction huile des impuretés diverses et des additifs polymeres,
* L'unlisation de membranes minérales de type céramique muiticouches répondant aux
caractéristiques suivantes :
-500 A®, composite alumine o/ zircone,
-100 A° silice,
-50A° alumine de transition,
-30A. silice.
Chaque module membranaire devra comprendre 60 passages de 2 mm de diameétre et devra avoir

une surface membranaire de 0,13 m?,
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Conclusion

Ce travail est une contribution 4 la valorisation des huiles lubrifiantes moteurs SAE
20WS50 & état usagé. Pour juger de I'ampleur et de la nature de la dégradation de [huile,
nous avons tout d’abord effectué une caractérisation physico-chimique .par le biais d’essais
normalisés, de I'huile SAE 20W50 a I’état néuf et de 'huile usagee vidangée apres 1000 km
de fonctionnement d’un véhicule moteur a essence.

Vu la complexité de la composition chimique de notre huile ,nous avons fait appel a
des corrélations mathématiques et empiriques afin de déterminer la composition chimique
globale de I’huile ;ainsi nous avons constaté que notre huile a une tendance naphténd-
paraffinique.

Aprés avoir déterminé le degré de contamination de I’huile en service, nous avons
étudié en premier lieu la régénération par percolation sur différents types de lits de bentonite
activée chimiquement (bentonite tassée ,bentonite non tassée ,avec anncaux de Rashig en
alternance et en mélange sur deux diametres différents de colonnes).Nous avons utilisé le
garnissage(anncaux de Rashig) afin d’¢éviter le phénomene de colmatage.

A chaque essai de percolation, nous avons procédé a I’analyse physico-chimique des
fractions recueillies ainsi que des cumuls pour voir I’évolution de la performance des
différents lits et de comparer le cumul 4 ’huile usagee.

Nous avons par la suite effectué des essais d’ultrafiltration sur fe cumul recuetlli apres
I’avoir dilué dans de I’hexane. Nous avons aussi tenté de voir I’influence de parameétres telles
que la température ct la pression transmembranaire sur cette techmque qu’est ’ultrafiltration.
Mais en vain, nous n’avons obtenu aucun résultat. Les suggestions que nous pouvons cmettre

suite 4 ces expériences peuvent s¢ résumer comme suit :

- Faire un traitement thermique de ’effluent huileux,

- Faire une centrifugation du cumul aprés décoloration, puis passer a I’ ultrafiltration
sur une membrarne céramique multicouches. Pour avoir une forte diminution de la
viscosité, il faudra diluer ’huile sous pression de dioxyde de carbone, au-dela de
son pont critiquei. L'intérét est un abaissement trés net de la viscosité de I'huile (7-
10 fois inférieure & sa valeur initiale), cela pour des proportions de CO:
relativement faibles (de l'ordre de 10 & 20 %). La séparation totale huile/CO; est

produite par simple décompression, et le CO: est ensuite recycle. -
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ANNEXE 1
. la porosité moyenne des lits

Dans I"étude des lits fixes. on utilise une grandeur liée 4 la taille et a la forme des particules
ainsi qu’a la maniére dont elles sont disposées, ¢’est la porosité. Cette grandeur est définie par

te rapport du volume non occupé par la phase solide au volume total du milieu poreux :

tels que :

V,: le volume apparent

Vs 'volume des particules solides.

La détermmation de ce parametre se fait aussi expérimentatement comme suit :

avec Vi, volume d’huile qui percole ;
Vin @ volume du it imprégné par ’huile

Exemple de calcul : pour le cas d’un lit composé de le bentonite activée tassée
(de=1,4 cm ; Hlit=40cm)

Vhpz 11 mil
Vih=61,5ml
Vip

oo—
& =

7 11615 =0,179.



ANNEXE 2

Détermination des débits moyens et des vitesses moyennes interstitielles !

La mesure du débit moyen nous permet de déterminer la vitesse a laquelle I’huile circule a
Pintérieur du lit. Le débit dépend de plusieurs parametres qui sont ; la porosite, la surface des
particules, la perte de charge, la viscosité du liquide et 1a hauteur du lit pous

Ce débit se mesure selon la relation suivante

JQr-dr
—
O = ts—10

tels que : Q, : débit moyen d’huile percolé (ml/mn) ;
to ;temps d’apparition de I’effluent (mn) ;
t; : temps de saturation du lit d’adsorption.
tp :temps de percolation (mn)

Pour le tracé dec courbes, nous calculons les valeurs des débits instantanés et les temps tp
correspondants.

L’évaluation des débits moyens de ’huile dans le lit (Qm) est réalisé par le calcul de 1’aire
sous la courbe Qt = f{tp).

Exemple de calcul : pour le cas d’un lit composé de le bentonite activée tassée
(de=1,4 cm ; Hlit=40cm)

Vit (ml) 5 10 15 20 25 61
tp(h) 12 36,83 63,83 108,83 158,83 518,83
Q (mbh) 0,417 0,271 0,218 0,184 0,157 0,117

Nous tracant la courbe Q=f{t,) , et nous déterminons I'aire sous la courbe qui est dans ce cas :

33,05 d’on
{]'Qt -dt
Om= "’[S 0 =33,05/146,83 =0,225 ml/h.

La valeur de la vitesse moyenne en fut vide est caiculée de la maniére suivante :

U=29" 4 0,225)/(3 ,14. 1,47)=0,146 em/h

mDc

Dc : diametre de la colonne (cm)
Qm : debit moyen de {"huile (ml/h)
-La vitesse moyenne interstitielle se déduit a partir de la vitesse en fut vide :

Ui = % =0,146/0,179 =0,816 cm/h
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ANNEXE 3

Calcul des caractéristiques des anneaux de Rashig

a) diamétre de la sphére ayant la méme surface que Uanneau de Rashig(d,) :

Ap=nd;® donc ds=./d,/r

Avec Ap surface de 1'anneau de Rashig, calculé comme suit
A= ZZE(De2 ~ D )+ i(De + D)

Ou
De : diameétre extérieur,
Di : diameétre intérieur,
L : hauteur de I’anneau.
Application numérique :
De=7Tmm, Di=5mm, L=7mm ;
A,=301,44 mm’
d:=9,79 mm

b) diamétre de la sphére ayant le méme volume que Panneau de Rashig(d,) :

= 3 =3%
Vp=mdy é donc dv 1/ pe

Avec Vp volume de ’anneau de Rashig calculé comme suit :
Vp= %L(Dez - pi’)
Application numérique

dv=6,32mm
¢} le facteur de sphéricité (\¥,) :

W= surface de la sphere avant le méme volume que I'anneau de Rashig
¥ la surface de I anneau

2
Donc ¥, =7V
Ap

¥.=0,419
d) la surface spécifique(a,) :

ap=2,28mm']



PAO
DTPZn:
SAE:
ACEA;
CCMA:;
API:
ILSAC:
GPEM:
CEC:
ASTM ;
MIL-L ;
IFP :
CBL :
CEA ;

IV :

PA ;
TCD :
HN :
HU :

nd.m:

n.d.PA :

SYMBOLES ET ABREVIATIONS

Polyalpholéifine
Dialkyldithiophosphates de zinc.
Society of Automotive Engineers.
Association des constructeurs européens d’automobiles.
Le Comité des Constructeurs d’ Automobile du Marché Commun.
American Petroleum Institute.
International lubricant Standardization and Approval Committee.
Groupe Permanent d’Etude des Marchés.
Comité Européen de Coordination.
American Standardization of Testing and Materials.
Military Lubricant.
Institut Frangais du Pétrole.
Compagnie des Bases Lubrifiantes.
Le Commissariat 4 I’Energie Atomique.
Viscosité dynamique.
Viscosité cinématique
Masse volumique.
Indice de viscosité.
Résidu conradson.
Point d’aniline .
Température Critique de Dissolution.
Huile neuve.
Huile usagée.
Température.
Indice de réfraction.densité. masse moléculaire.
Indice de réfraction.densité.point d’aniline .
Degré Rankine R°=(°C+273,15).9/5
Masse de bentonite.
Masse du benzéne!
Masse volumique du benzene .
Masse volumique (;16 la bentonite.

Diamétre de la colbnne



MaR :

Hauteur du Iit.

Débit moyen de percolation.

Vitesse moyenne de percolation.

Porosité moyenne.

Temps de percolation.

Diamétre de la sphére ayant le méme volume que la particule de Rashig,
Diametre de la sphére ayant la méme surface que la particule de Rashig.
Surface spécifique de I’anneau de Rashig.

Facteur de sphéricité.

Masse des anneaux de Rashig.

Masse volumique de la fraction.

Concentration en matiéres charbonneuses de la fraction.

Concentration en matiéres charbonneuses du cumul des fractions successives.
Volume de la fraction.

Volume du cumul des fractions successives.
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