ETUDE DE LA REGENERATION D’HUILES MOTEURS
PAR PERCOLATION

f

thstere de I’Enselgnemént Supeneur et de la Recherche Sc:entlﬁque
Ecole Nationale Polytechnique
Département de Génie Chimique

PROJET DE FIN D’ETUDE

——‘J,’m
BIBLIOTHEQUE — ¢

Ecole Natienale Polyte chnique

Proposé et dirigé par : Etudié par :
Pr. C.E Chitour M N. Amarouayache
Mme F. Mohellbi

Promotwn Jum "000




.I G'i—:h‘.:j FEWRCN | I::.L,ﬂ LJJJ
' HBUHTHEQUE — izl : Ua_g...Ld

Ecele Nationale Polytechnique

DU TR B s 33 Bial 1

:5} ; ;_l:-\---? Al )l Aac Al = )3 Gl aa, 20050 J) s A gy Jlariad sole) 0 B g

=Y l.l o U__‘r'. ) < i)'; ™ e J'l )\ A i_'t! J"' by ‘fl e Y g Al L'Z:,J_') ) |_)§'J i_.;._"nr ‘_wu it |
: T il < o

“ i - - 'L:l‘}‘):‘ui

)Jh § | ‘_,__‘-J l__,“‘," l..“_“ |j_4l] ’l“ 'n..Al l].n'l-'\'Lu'l’ )\__,,_,II‘JAJS i) 1._..J'|l_J)__._5 |1_J“\J L\JJ:_»." ' le_n.“ l:!'J rvl_.li“
s ] _ Y PN [ VR

) I l. ‘L.,_._'l )\“ ‘.’.'I.L'. l!_lllj .\1? 'U\UJ):! J ‘.6.._'13 llji.::\u LJ\I’J)QJJ\ -'G]l b | rl-\]l C‘)_:hiub 'L_..IA! e:]

4_-..\1}:“ I,‘...--.i_‘l'l Uil ) u YLl ;;Ig..lan ti‘! iy )" s Lis .J-a-"] tagyd e ) .u-\‘ le J,m]‘ ‘Jj Llé-_)

| i ] ' I i = (% e s

‘\l.._..-!lﬂ Oolia A g i -.‘ O by yea J\__*’I,)'i; [\l--.. il t..r"] A ity Uy Aiead W yls ! 1.__}1-41_" Y e
y :\_4)"1“ Lr‘r‘ LAU_))A . 11__1.;‘1_“

A liala colili s (_'].-,\‘ e ) ).._'\.,_AH L."‘ Cu )'ll t)m__'r‘nn.:\ _)’..A,\'i 1 JSI').K A cank oM s Lilee LLdis

RESUMI

Dans le cadre des projets de fin d'dtudes, nous avons Siudié le traitement de I'huile
usagde moteur & 1000 Km de catégorie ! AT 20 W 50 el ce pour voir le degrd de contamination

de celte dernilre.
Dans la denxidme partie, noms avons procddé a une percolation de

déshydratée el dé-dssencée.
Dans le sonci d ‘ohtenir une mellleure qrmh'h! i produit répéndrd, nous avons [fait subir a

I'huile usagée nne distillation.
Les fractions récupdérées ont 816 identifides aprés étre analysdes el une percolation a é1é effectuée

sur les fractions lourdes ponr améliorer lenurs caractéristiques.
lin dernier lieu, une siude sur des huiles vidangées apreés différents kilométrages a éié envisagée

afin de déterminer leur cinétique de détérioration.

['huile usagée

ABSTRACT
This work is the study of the process of regeneraton of used oils engine which is called
‘percolation’, where we have used the hentonite clay. :
Jior this purpose, we have done differnts analysis of vil, so as {o Jollow the evolution of its
physical and chemical caracteristics.
The used oil Is puf through different (reatments - the

elimination af light hydrocarbon and passing 1p on the bentonite.
In order to obtain ihe hest result, this oil is distilled, and analysis of the fractions

1 the latter has pernifled fo sitnale them relatively to the pe!m!cumﬁ'acr:'on.f in

first is ceshydratation and

originating fron
order to optimize their nses.
The heavu fractionsvere ;Jm‘rrrhr(rwf 1o imprave their ceanracteristics.

[Finaly, we have studied the evolutiorn of the main propertics of the engine’s oil during different

kilometers

Mots clés : Recyclage, écologie, ressources inexploitées, économie d’énergie, valorisation.
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SYMBOLES ET ABREVIATIONS

AS.TM American Society of Testing Materials

C Concetration en matiéres charbonneuses (mg/l)
%Ca Pourcentage en carbone aromatique
%Cn Pourcentage en carbone naphténique
%Cp Pourcentage en carbone paraffinique
d Densité

D¢ Densité de la fraction d’huile

Halg Huile algérienne Naftal

Hetr Huile étrangére Total

HN Huile neuve

HU Huile usagée

h Heures

HT Huile traitée

LE.P Instituts Frangais du pétrole

M Masse molaire (g/mol)

mn minutes

%p Pourcentage en poids

P.A Point d’aniline

R Radical libre

R, Résidu Conradson (%op)

Rer

S.A.E Society of Automautive Engineers
%T Pourcentage de transmission

T Température (°C)

Tmav Mean average point

t Temps

%V Pourcentage en volume

\% | Viscosity index (indice de viscosit€)

Vis 4 40°C  Viscosité cinématique a 40°C (cSt)
Vis 4 100°C  Viscosité cinématique a 100°C (cSt)
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Historiquement, ’'usage des lubrifiants, sous m es, d’huiles

végeétales, de bitumes, d’argiles mouillées, etc ., remonte a la plus haute antiquité, mais cette
pratique, alors trés empirique, ne s’est affirmée réellement en tant que véritable science que
depuis le début de notre siécle.

Le formidable essor de I’industrie, depuis le début de ce siécle jusqu’a nos jours, est
incontestablement li€¢ aux constants progres réalisés dans les domaines de la mécanique et de
la métallurgie. Mais il convient de préciser qu’il est aussi a mettre a I’actif, et dans une trés
large mesure, a I’emploi de lubrifiants et aux remarquables améliorations apportées a ceux-ci
pour augmenter leurs caractéristiques rhéologiques et, pour accroitre leur résistance aux
diverses agressions chimiques et thermiques engendrées par la « sévérisation » des conditions
d’utilisation des mécanismes.

Pour situer I’importance commerciale et économique des lubrifiants, il convient de
préciser que la consommation actuelle de ces produits porte sur environ 1.2 % de la
consommation mondiale annuelle de pétrole brut.

Dans la pratique industrielle les lubrifiants sont classés en quatre catégories
principales destinées :

» al’automobile,

> al'industrie,

> a la marine,

» al’aéronautique.

Les deux premiéres catégories constituent I’essentiel du marché, leurs parts respectives
€tant, au niveau mondial, de 55 % pour les lubrifiants d’automobiles, et aux alentours de 45 %
pour les lubrifiants industriels.

Une société développée est, en effet, une société qui produit beaucoup, consomme
beaucoup, et rejette beaucoup de déchets de toutes natures. La prise de conscience mondiale
dans le domaine de I’écologie, illustrée par la conférence de RIO en 1992, a incité de
nombreux pays a mettre en place une politique de traitement des deéchets. Protéger
I’environnement, lutter contre le gaspillage de |’énergie et exploiter des ressources
inemployées, tel est le triple objectif de la récupération des déchets.

Compte tenu du cahier des charges auquel elles doivent répondre pour leur utilisation
dans les moteurs «essence et diesel », les huiles moteurs neuves génerent apres leur
utilisation, des huiles usagées dont les propriétés sont trés proches les unes des autres. Ces
huiles usagées constituent une catégorie importante de matériaux récupérables.

La récupération des huiles usagées est donc une nécessité pour protéger
’environnement mais c’est aussi une obligation économique. Source de pollutions
dangereuses, ces huiles constituent pourtant une richesse ; leur régénération conduit a une
double économie en énergie et en devises.

Lorsqu’une tonne d’huile usagée est briilée, elle permet une économie d’environ 0.95
tonne de fuel lourd. Lorsqu’une tonne d’huile usagée est régénérée, elle permet d’obtenir 0.7
tonne d’huile de base qui aurait nécessité la consommation en raffinerie d’au moins une tonne
de fuel lourd. L’économie par tonne d’huile usagée retraitée est donc d’environ 0.05 tonne de
fuel lourd.

Le briilage d’une tonne d’huile usagée permet d’éviter I’importation d’environ 0.95
tonne de fuel lourd d’ou une économie potentielle de devises de I’ordre de 1150FF.

La régénération d’une tonne d’huile usagée crée une disponibilité de 0.7 tonne d’huile
de base potentiellement exportable qui permettrait une rentrée de devises de 1’ordre de



1800 FF. La régénération permet donc marginalement ( au sens ' “ec'{?é‘? terme) une
économie de devises de I’ordre de 650 FF par tonne d’huile usagee.
A la limite, on pourrait considérer que la régénération de 100.000 tonnes d’huile
usagée dégage une économie de devises , par rapport au brilage, de 65 millions de francs.
La régénération est donc le meilleur mode d’élimination restant envisageable pour les
lubrifiants usagés. Tout en assurant la protection de I'environnement, ce mode d’élimination :
> joue un role non négligeable dans la régulation des prix et dans la lutte contre
I’inflation dans le domaine des lubrifiants,
» procure un accroissement sensible de la ressource du pays en lubrifiants en
assurant une autonomie partielle non négligeable dans ce domaine,
> contribue trés efficacement a la réalisation de la plus grande économie de devises.

En entreprenant ce travail, nous avons voulu contribuer, en premier lieu, a la
connaissance des huiles neuves algérienne ( Naftilia SAE 20W50) et étrangere (marque
TOTAL), en évaluant notamment leurs propriétés physico-chimiques, leurs compositions
chimiques et leurs tenues aux hautes températures. En outre, nous avons évalué et compare le
comportement des deux échantillons d’huile en notre possession en fonction de I’espacement
des vidanges. Les renseignements obtenus par des analyses physiques et chimiques d’un seul
échantillon d’huile usagée sont, en général, peu concluants. Par contre, des analyses
effectuées sur des échantillons prélevés périodiquement permettent de suivre I’évolution de
I’altération et de déceler les anomalies ayant des origines mécaniques. La série d’essais
normalisés a été réalisée sur des huiles prélevées selon des consignes bien déterminées.

Ensuite, dans I’hypothése d’une éventuelle valorisation économique de I’huile usagée
Naftilia 20W50, nous nous sommes intéress€s aux aspects technologiques du procédé de
régénération par percolation a travers un lit fixe de bentonite algérienne activée. Concernant
ce mode de purification, nous avons effectué une approche des conditions optimales de
fonctionnement d’une installation a I’échelle laboratoire, en prenant en considération des
paramétres liés aussi bien au procédeé qu’aux particularités de 1’adsorbant et de I’huile usagée.

Cette étude fait suite aux travaux effectués dans le domaine par d’autres chercheurs
du Laboratoire Valorisation des Energies Fossiles.
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CHAPITRE I : LA LUBRIFICATION ET LES LUBRIFIANTS

1.1 DEFINITION ET ROLE D’UN LUBRIFIANT [1,2,3]

On entend par lubrifiants, toutes substances appliquées sur les coussinets, les glissiéres
ou les surfaces de contact des machines pour réduire les frottements entre les parties en
mouvement. La réduction de ces frottements parasites ou résistances passives des machines
conduit a une augmentation du rendement mécanique.

Pour faire tourner les machines et les moteurs des plus simples aux plus compliques, il
faut un lubrifiant, dont la propriété principale est de réduire I’usure. Sans lubrifiant, pas de
mouvement.

Le lubrifiant permet également de combattre I’usure et la corrosion des organes des
machines ce qui se traduit par des économies d’entretien. Il participe a 1’équilibre
thermique des machines en évacuant une bonne partie de la chaleur perdue. Enfin, il
contribue a parfaire 1’étanchéité aux liquides et aux gaz et facilite I’évacuation des
impuretés dont 1’accumulation serait de nature a compromettre le bon fonctionnement des
machines.

I.2 ORIGINE ET CLASSIFICATION DES LUBRIFIANTS |[3]

Historiquement, les huiles végétales et les graisses animales €taient la source principale
des lubrifiants. Depuis la fin du XIXe siécle, plus de 90 % des lubrifiants proviennent du
pétrole, qui est abondant dans la nature et peut étre distillé et concentré sans se
décomposer. Les lubrifiants synthétiques incluent les silicones et les produits spéciaux qui
peuvent opérer a trés haute température, comme dans les moteurs Diesel des vehicules
automobiles. De tels produits peuvent prendre la forme de revétements, ce qui rend
possible la lubrification des piéces en mouvement ; ou d’huiles qui se décomposent sans
laisser de dépots générateurs de frottements. Les lubrifiants peuvent étre classés en quatre
grandes catégories :

[.2.1 LESLUBRIFIANTS SOLIDES
Ils sont utilisés dans le garnissage de dispositifs travaillant dans des conditions
extrémes (eau profonde, hors de ’atmosphére). Parmi les lubrifiants solides, nous pouvons
citer le graphite, le talc, le bisulfure de molybdene.
1.2.2 LES LUBRIFIANTS SEMI - SOLIDES OU PLASTIQUES
Ces lubrifiants sont constitués de corps gras d’origine animale ou vegeétale, de corps
gras saponifiés, de gels divers. Ils sont utilisés essentiellement dans le garnissage ainsi que
dans les mécanismes tels que les roulements, les joints, etc.
I.2.3 LES LUBRIFIANTS LIQUIDES
Les lubrifiants liquides les plus utilisés sont les huiles minérales d’origine

pétroliere. Ils sont fréquemment employés dans les mécanismes charges tels que les
moteurs alternatifs.



1.2.4 LES LUBRIFIANTS GAZEUX

Ils sont utilisés par exemple dans les ultra centrifugeuses, rectifieuses tournant a
grandes vitesses. Les gaz tels que I’air ou I’azote, possédant un faible coefficient de
frottement, sont souvent employés dans les machines industrielles alimentaires ou toute
contamination doit étre évitée.

[.3 ACTION D’UN LUBRIFIANT [4]

Le lubrifiant, un produit hautement technologique peut prolonger la durée de vie d’un
moteur en :
» limitant l'usure des piéces en mouvement,
réduisant les frottements,
refroidissant les pieces,
maintenant le moteur en parfait état de proprete,
protégeant le moteur et ses principaux auxiliaires contre la corrosion,
assurant l'étanchéité facilitant la mise en mouvement de toutes les pieces du moteur
quelles que soient les conditions atmosphériques.

VYV Y VYV

.4 LES CARACTERISTIQUES DES LUBRIFIANTS |2]

Les caractéristiques imposées aux lubrifiants correspondent aux propriétés physiques,
chimiques et physico-chimiques que nous pouvons subdiviser en caracteristiques
d’identification et en caractéristiques d’utilisation.

1.4.1 LES CARACTERISTIQUES D’IDENTIFICATION
C’est I’ensemble des propriétés mesurables ou repérables (densité, couleur, indice de
réfraction, etc.) grice auxquelles le produit est considéré comme identique a un échantillon
témoin.
1.4.2 LES CARACTERISTIQUES D’UTILISATION
Ce sont des caractéristiques qui permettent de s’assurer que le lubrifiant possede le

minimum de propriétés exigées en vue d’un usage bien déterminé (tension superficielle,
chaleur massique, cendre, résidu de combustion incomplete, etc.).



CHAPITRE II : LES HUILES MOTEURS

I1.1 INTRODUCTION [5]

Tout lubrifiant permet, comme son nom l’indique, la lubrification des pieces en
mouvement. L huile moteur est un lubrifiant des organes du moteur en mouvement comme
le vilebrequin, le poussoir, la chemise de cylindre, I’arbre a cames et la culbuterie.

I1.2 CLASSIFICATION COMMERCIALE DES HUILES MOTEURS |5,6,7]
Les normes de classification des huiles moteurs émanent des organismes suivants :

American Petroleum Institute (A.P.1),

Spécifications militaires (M.I.LL-L : Military Lubricant),

Society of Automotive Engineers (S.A.E),

Association Européenne de Constructeurs d”Automobiles (A.C.E.A), initialement
C.C.M.C (Comité des Constructeurs d’automobiles du Marche Commun)

VVYYYV

La classification internationale pour les huiles moteurs multigrades est celle de la
S.AE. Ce systeme d’usage universel prend en compte comme critére principal de
classification la viscosité du lubrifiant. Il définit 11 niveaux de base ou grades, a savoir, six
huiles dites HIVER «W » abréviation du mot anglais « WINTER », qui sont caracterisees
par leur viscosité a basse température (inférieure a 0°C) ; et cinq grades d’huiles ETE
caractérisées par leur viscosité a chaud (100°C et 150°C).

Cette classification introduit la notion d’huiles dites multigrades qui répondent a la
fois a des exigences de viscosité a basse température et a température €levee (par exemple
SW40 ou 10W40). Les caractéristiques de cette classification sont reproduites dans le
tableau 1.

Tableau 1 : Classification SAE de viscosité des huiles moteurs|6]

Viscosité de démarrage a Viscosité de pompabilité &

Grade de froid(cp) froid (cp) Viscosité cinématique (cSt)
viscosité SAE max. max. 4100°C
Vis (cp) T (°0) Vis (cp) T (°C) min. max.
oW 3250 -30 30000 -35 3.8 -
5W 3500 -25 30000 -30 3.8 -
10W 3500 -20 30000 -25 4.1 -
15W 3500 -15 30000 =20 5.6 -
20W 4500 -10 30000 -15 5.6 -
25W 6000 -05 30000 -10 9.3 -
20 - - - 5.6 <93
30 - - - 93 <125
40 - - - 12.5 <16.3
50 - - - 16.3 <21.9
60 - - 219 <26.1



I1.3 COMPOSITION DES HUILES MOTEURS

Un lubrifiant est un mélange d'huile de base et d'additifs qui renforcent les qualités
naturelles de I'huile de base.

I1.3.1 LES HUILES DE BASE [6,7,8]

L’huile de base est le constituant principal du lubrifiant (75 a 85 %). Elle peut étre
d'origine minérale ou synthétique.

a. LES BASES MINERALES

Elles sont produites par le raffinage du pétrole brut et on distingue, selon le procédé
de ce raffinage, plusieurs types d’huile.

a.1 LES BASES MINERALES CONVENTIONNELLES

Ces huiles sont obtenues par raffinage du pétrole brut selon le procédé classique
(figure 1). Ce dernier se résume en quatre étapes :
» Distillation sous-vide,
» Traitement aux solvants,
» Traitement de déparaffinage,
» Traitement de neutralisation et de décoloration avec les terres spéciales.

Figure 1 : Procédé de fabrication des huiles minérales conventionnelles

Distillation sous-vide  Extraction Déparaffinage
Residu _ ‘l -
b _,; Solvant _.J Solvant l___N Eventuel traitement |

atmospherique de finition !

v
Désasphaltag Solvant

| v

v

Les huiles issues de ce raffinage sont surtout constituées d’hydrocarbures
paraffiniques et naphténiques. Leur proportion en aromatiques est faible mais non
négligeable. Ces aromatiques conferent aux huiles une certaine polarité et un certain
pouvoir solvant. Si Cp, Cn, Ca désignent les atomes de carbone situés dans les chaines
paraffiniques, dans les cycles naphténiques et dans les cycles aromatiques, on obtient
généralement les pourcentages suivants [6] :

Cp =70% a 80%, Cx = 15% a 25%, Ca = 5% a 10%



Les paraffines ont généralement une structure chimique de type iso qui confere a
’huile une faible variation de la viscosité avec la température (VI = 95-105). Ces huiles
couvrent 'essentiel des besoins courants (plus de 90% du marché).

a.2 LES BASES MINERALES NON CONVENTIONNELLES
a.2.1 LES BASES HYDROTRAITEES

Le procédé de fabrication des bases hydrotraitées (figure 2) differe de celui
des bases conventionnelles par le remplacement de I’étape de traitement aux solvants par
une hydrogénation catalytique sous haute pression (150 bars) et haute temperature
(380°C). L’indice de viscosité des huiles obtenues est égal a celui des bases minérales
conventionnelles (VI=95-105). Elles s’en différencient cependant par une proportion plus
faible en composés aromatiques et par une teneur en soufre et en azote sensiblement
réduite. Ces composés indésirables ayant €été en grande partie éliminés (sous forme de H,S
et NH; ) par le traitement a I’hydrogene. La pureté améliorée de ces bases constitue une
avance importante en terme de protection des utilisateurs et de I°environnement.

Figure 2 : Procédé de fabrication des bases hydrotraitées

Prétraitement
H.S™NIL;  —1s
T e ~® Naphta
: ok T . 1 Kérosene
i i i | . ! e | (Qudy
i . ! | i asonl {S<30
o . Disull. g i I Ry | [ Rs sasol ta=al pam)
BEsigh Sous- | Ry 1ot e ,1 ; Fractionnement
; N i Ta ZLKC
ATMOSPherique > | ide i 1 p= i
—» T (|
| kil L
o v Hvdrotraitement
Désasphaltage Solvant | severe
e W
v Déparaffinage | Solvant —% Paraffines

Elles sont obtenues par craquage tres sévere a 1’hydrogene de distillat sous-
vide issu du pétrole brut (figure 3). Elles ont une teneur en composés iso paraffiniques
encore plus élevé qui leur confére un indice de viscosité plus important que les bases
précédentes (VI = 125-130). Ces huiles contiennent encore moins d’impuretés que les
huiles précédentes. Elles présentent une volatilité améliorée malgré une faible viscosite et

a.2.2 LES BASES HYDROCRAQUEES



une bonne stabilité thermique. Ces avantages sont mis a profit pour preparer des lubrifiants
relativement peu volatils et plus fluidesa basse temperature.

Figure 3 : Procédé de fabrication des bases hydrocraquées
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La charge traitée est une paraffine provenant du procédé de raffinage
classique (figure 4). Les conditions de traitement a I’hydrogene conduisent a un craquage
et a un réarrangement des molécules de paraffines en molécules essentiellement
isoparaffiniques. Elles ont des indices de viscosité pouvant étre tres €leves (VI = 140-150),
et présentent une volatilité encore plus faible pour des viscosités du méme ordre que celles
des huiles précédentes et des teneurs en impuretés aromatiques et soufrées tres faibles. On
les utilise dans la préparation de lubrifiants de haute gamme trés fluides a basses

a4.2.3 LES BASES HYDROISOMERISEES

temperatures.
Figure 4 : Procédé de fabrication des bases hydroisomérisées
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a.2.4 LES BASES PROVENANT DE LA REGENERATION

Les huiles usagées peuvent étre régénérées en éliminant les 15 a 20%
d’impuretés et additifs qu’elles contiennent. Ces bases minérales régénérées ont des
caractéristiques et des propriétés comparables a celles des bases minérales
conventionnelles lorsque le traitement a été convenablement conduit.

b. LES BASES SYNTHETIQUES : [4]

Les huiles semi-synthétiques et synthétiques sont €laborées a partir de bases non
conventionnelles faisant intervenir des procédés chimiques sophistiqués qui leur conférent
des propriétés particuliéres. Il s’agit essentiellement des P.A.O (PolyAlphaOléfines) et des
esters organiques. D'abord, l'indice de viscosité élevé des huiles de base utilisées permet au
lubrifiant fini d'avoir un comportement naturellement bon par rapport a la temperature,
c'est-a-dire de présenter une viscosité remarquablement stable quelle que soit la
température. Cette propriété est une supériorité majeure sur les huiles minérales, €laborées
a partir de bases conventionnelles, qui nécessitent l'adjonction d'additifs améliorants de
viscosité en plus grande quantité. La stabilité du lubrifiant en fonction de la température
garantit son efficacité optimale tant dans la phase de démarrage a froid particulierement
exigeante pour le moteur que dans les conditions de fonctionnement a chaud les plus
intensives.

Les lubrifiants a bases de synthése présentent par ailleurs une résistance accrue a
I'oxydation, d'ou une plus grande longévité de I'huile qui garantit une plus grande durée de
vie pour le moteur. L'utilisation de bases non conventionnelles, enfin, permet d'¢laborer
des lubrifiants plus fluides, sans étre plus volatils ; il en découle une réduction de la
consommation d'huile. En bref, en choisissant une huile a bases de synthese, on fait le
choix d'une technologie plus avancée, d'une plus grande efficacité, d'une longévité accrue
et d'une consommation d'huile maitrisee.

[1.3.2 SCHEMA RECAPITULATIF DES PROCEDES DE FABRICATION DES HUILES [4]

La figure 5 schématise d’'une maniére générale I’unité de fabrication des lubrifiants.
11 est a noter que seulement 1% d'un baril de pétrole brut deviendra un lubrifiant (1% : si
mineur mais tellement crucial !).

Figure 5 : Production des huiles
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IL3.3 LES ADDITIFS [7,9,10]

Les additifs sont des composés complexes, compléments de performance. Ils sont
incorporés en faibles proportions (jusqu’a 20%en poids) aux lubrifiants afin d’en modifier
les propriétés physiques ou chimiques dans le sens desiré. On les appelle aussi dopes,
adjuvants, inhibiteurs ou produits d’addition. Ils sont issus de hautes technologies
permettant ainsi a I'huile de trouver un équilibre extrémement sophistiqué afin de remplir
ses nombreuses missions dans un moteur. Les principaux additifs sont :

a. LES ADDITIFS ANTIOXYDANTS

La durée de vie d’un lubrifiant dépend d’abord de sa résistance a I’oxydation ; et bien
que ce phénomeéne ne puisse jamais étre totalement évite, il est possible de le limiter d’une
fagon trés efficace en utilisant des composés chimiques dotés d’une activité particuliére sur
une ou plusieurs des différentes étapes chimiques de la réaction d’oxydation des
hydrocarbures. Ces composés peuvent étre :

» des composés phénoliques qui agissent sur I’amorgage de I’oxydation,

» des amines,

» des DialkyldiThioPhosphates de Zinc (DTPZn) qui sont des destructeurs
d’hydroperoxydes. Ils ralentissent également la propagation de la réaction en
chaine. Dans les huiles moteurs d’automobiles, 1’additif antioxydant principal est
constitué d’une association de deux, voir trois, DTPZn (DialkyldiThioPhosphates
de Zinc) dont I’action est souvent renforcée par I’adjonction de composés
phénoliques et/ou amings cités au-dessus.

b. LES ADDITIFS DETERGENTS

IIs sont utilisés a la fois sous forme neutre ou légerement basique pour apporter la
détergence nécessaire a la prévention des dépots a chaud sur les surfaces et pour maintenir
propres les circuits de distribution du lubrifiant. Les formes dites «surbasées» sont
utilisees dans les huiles moteurs, pour lutter contre la corrosion induite par les acides
formeés au cours de I’oxydation de I’huile, et par la contamination provenant de la
combustion de carburants soufrés et plombés.

C. LES ADDITIFS DISPERSANTS

Ils comportent dans leur structure chimique une partie dite «polaire » le plus souvent
azotée. L’action de ces produits consiste a se fixer par leur partie polaire sur les particules
solides et les polluants liquides contenus dans les lubrifiants (produits solides d’oxydation,
particules d’usure, poussiéres, eau, suie de combustion, etc.). Il résulte de cette adsorption
solide-liquide ou liquide-liquide, la formation d’une suspension stable extrémement
divisée, ayant une tendance beaucoup moins prononcée a s’agglomérer en grosses
particules, a former les dépots dans les parties froides des mécanismes et a obstruer les
circuits de lubrification. Ces composés chimiques peuvent étre :

» des copolymeres de méthacrylates ou d’acrylates avec des produits contenant des

groupes polaires, tels que les amines, les amides et les ethers,

~ des esters et des polyesters de poids moléculaires €leves,
des sels d’amine d’acides organiques de hauts poids moléculaires,

» des copolymeres d’ester de fumurate vinylacétate.
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¢. LES ADDITIFS ANTI-USURE

Les DTPZn (DiThioPhosphates de Zinc) indiqueés précédemment comme additifs
antioxydants, sont aussi des additifs anti-usure extrémement actifs méme utilisés a faibles
doses. Les additifs anti-usure agissent, en régime de lubrification limite et mixte, en
formant avec les surfaces meétalliques un film protecteur autolubrifiant par réaction
chimique. Ils peuvent étre :

» des phosphites organiques,

~ des oléfines sulfurées,

~ des dithiosulfates de zinc,

~ des additifs alcalins.

d. LES ADDITIFS ANTIROUILLE

La protection des metaux ferreux contre la corrosion humide est assurée par les
additifs detergents et dispersants précédents, en particulier les sulfonates de calcium et
surtout de magnésium.

e. LES ADDITIFS ANTI-CORROSIF

Les metaux reactifs a base de cuivre sont protégés de la corrosion par utilisation
d’additifs specifiques. Ils attaquent les surfaces métalliques sensibles pour former un film
protecteur de passivation.

f. LES ADDITIFS AMELIORANT L’INDICE DE VISCOSITE

Ces produits ont pour action d’épaissir le lubrifiant lorsque la température s’éléve ; de
ce fait, ils remeédient, au moins partiellement, a la chute de la viscosité enregistrée a chaud
sans pour autant trop perturber le comportement rhéologique de I'huile a basse
tempeérature. Ces composes peuvent étre :

~ des polyisobutenes,
des polymethacrylates,
des copolymeres de vinylacétate dialkyl-fumarate,
des polyacrylates,
des polystyrenes alkylées,
des copolymeres éthyléne-propyléne.

YV Y NN

g. LES ADDITIFS AMELIORANT LE POINT DE CONGELATION

A basses températures, les paraffines de I’huile peuvent cristalliser et obstruer
certaines parties du circuit de graissage. Le déparaffinage des bases ne suffit pas pour
resoudre ce probléeme. Griace a leurs structures ramifiées, ces additifs empéchent la
croissance des cristaux de paraffines et assurent une meilleure fluidité du lubrifiant a basse
température. Ces additifs peuvent étre :

~ des naphtenes alkylés,

~ des polymeres et des copolymeéres de 1’alkyl-métacrylates,

~ des polymeres et des copolymeres d’oléfines,

~ des polystyrenes alkylés.
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h. LES ADDITIFS ANTI-MOUSSE

Un excés de mousse peut provoquer une oxydation plus rapide de I’huile, une
consommation plus grande, un moins bon refroidissement du bain d’huile et des difficultés
au niveau de la pompe de circulation. Cette mousse est liée notamment a la présence de
quantités notables d’additifs détergents et dispersants dans le paquet de performance.

Les additifs anti-mousse les plus utilisés pour résoudre ce probléme sont des silicones,
produits tres stables et sans action sur les autres additifs. Ils sont insolubles dans les huiles
et leur efficacité¢ dépend surtout de leur degré de dispersion. Ces produits insolubles dans
I"huile agissent en venant s’intercaler a I’interface liquide —air et préviennent, du fait de
leur tres faible tension de surface, la formation de mousse stable par coalescence rapide des
bulles d’air.

i. LES ADDITIFS EXTREME PRESSION

La fonction des additifs extréme pression est d’éviter le contact des surfaces
metalliques dans la lubrification en charge. De tels contacts peuvent conduire a des
deformations ou a des soudures des piéces. L’utilisation de ces additifs conduit a la
formation d’un film de sels métalliques adhérant a la surface. Au moment ou les pressions
et les vitesses deviennent trop importantes, le film d’huile est éliminé et le film
viscoplastique vient le relayer. Avec de bons additifs extréme pression, le film ne se
developpe qu’aux hautes températures. Les produits utilisés sont des composés organiques
contenant du soufre, du chlore ou du phosphore.

1.4 TENDANCES CHIMIQUES DES HUILES MOTEURS|[7]
Les huiles de base répondent a trois grandes tendances chimiques, qui sont :
I1.4.1 LA TENDANCE PARAFFINIQUE

Elle est représentée par I’ensemble des hydrocarbures saturés a chaines droites,
ramifiées ou non, mais non cycliques. Les paraffines ramifiées se rencontrent en quantité
appreciable dans les fractions lubrifiantes des bruts paraffiniques. Les paraffines a chaines
droites de poids moléculaire éleve sont généralement retirées de la fraction lubrifiante par
deéparaffinage car leur présence conduit a une augmentation de la température de
congelation. Les propriétés des huiles riches en hydrocarbures paraffiniques sont les
suivantes :

~ faible densité (0.880-0.890) pour une viscosité donnée,

» variations relativement faibles de la viscosité en fonction de la température

(indice de viscosité voisin de 100),

» faible volatilité pour une viscosité donnée,

~ faible pouvoir solvant.

I1.4.2 LA TENDANCE NAPHTENIQUE
Elle est représentée par I’ensemble des hydrocarbures saturés cycliques ou

polycycliques. Les caractéristiques physiques et chimiques de ces huiles se traduisent par :
» une densité relativement €levée pour une viscosité donnée (supérieure a 0.9),



» des variations assez rapides de la viscosité en fonction de la température (indice
de viscosité de 40 a 60),

» une plus grande volatilit¢ que celle de la fraction paraffinique de méme
VISCOSIté,

» un pouvoir solvant relativement élevé.

I1.4.3 LA TENDANCE AROMATIQUE

Il s’agit de composés non saturés ayant un ou plusieurs cycles aromatiques
condensés ou non, sur lesquels sont fixées une ou plusieurs chaines latérales. Ces fractions
sont caractérisées par une densité tres élevée et un indice de viscosité trés faible. Ces huiles
sont facilement oxydables et provoquent la formation de produits résineux ou asphaltiques
accompagneés de dérivés corrosifs qui limitent leur importance dans la composition des
huiles finies.
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CHAPITRE I1I : LES HUILES MOTEURS USAGEES
I11.1 INTRODUCTION

L’huile et le moteur forment un tout. Le lubrifiant en service subira des détériorations
dont la rapidité dépendra de la technologie et de I’état du moteur. Une vidange serait alors
nécessaire. Cette huile est dite usagee.

I11.2 DEFINITION D’UNE HUILE USAGEE |7, 11]

On désigne par huile usagée, tout produit useé, semi-liquide ou liquide, compose
entiérement ou partiellement d’huile minérale ou synthétique. Cette huile ne répond plus
aux spécifications désirées et ne joue plus le role qui lui a ét€ assigné car elle a perdu ses
qualités au cours de son utilisation.

L’analyse des huiles usagées montre que celles-ci ne renferment que 15 a 20%
d’impuretés. Elles peuvent donc étre considérées comme un pétrole brut tres riche en huile
lubrifiante.

I11.3 DIFFERENTES FORMES D’ USURE DANS UN MOTEUR [7,12]

L’usure définie comme la perte de matiére de la part d’une piece frottante, se
rencontre sous les formes suivantes

» Usure adhésive : C’est I’usure la plus courante. Elle a lieu lorsque deux pieces en
mouvement ne sont pas totalement séparées par un film d’huile. Il en resulte des
aspérités sur les surfaces metalliques.

» Usure par fatigue superficielle: Elle est due, surtout, aux mecanismes de
roulements. La répétition cyclique des contraintes conduit a Iapparition de petites
cavités sur la surface du meétal, cavités qui se développent par la suite en
craquelures profondes. C’est le phénomene «d’écaillage ».

» Usure abrasive - Dans ce cas, la présence de particules étrangeres plus dures que
les surfaces frottantes entraine un arrachement de matiere de ces surfaces.

» Usure érosive : Ce type d’usure existe lorsque les surfaces métalliques sont mises
en contact d’un fluide circulant a grande vitesse et chargé de particules solides tres
dures et tres fines.

> Usure corrosive : C’est ’enlévement par frottement mécanique des produits de
réaction formés par attaque chimique des surfaces métalliques par des agents
corrosifs contenus dans | ‘ambiance (gaz de combustion dans le cas des moteurs :
CO. CO,. H;0) ou formés dans le lubrifiant par altération : oxydation de I’huile de
base, décomposition thermique.

I11.4 LES CONTAMINANTS DE L’HUILE [3, 5]

La détérioration de 1’huile moteur au cours du fonctionnement résulte non seulement
de la dégradation de quelques additifs améliorant ses caractéristiques mais également de la
présence de contaminants d’origine extérieure a I’huile. Ces contaminants sont :

» des produits volatils : eau, combustible (essence ou gasoil),
> des composés solubles dans I’huile : Ce sont essentiellement les produits d’oxydation
tels que les résines et les asphalténes, les glycols provenant des circuits de
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refroidissement, et surtout les additifs tels que les composés organo-métalliques et les
polymeres améeliorants d’indice de viscosite,

» des composés insolubles dans I'huile : Il s’agit principalement de particules de
carbone qui sont presentes dans I’huile sous forme colloidale due a la présence de
detergents. Leur dimension est tres faible (inférieure au micron). La fraction
inorganique des produits insolubles dans I’huile comprend aussi des poussiéres
atmospheriques, des débris metalliques et des oxydes de plomb provenant de la
combustion.

I11.5 DIFFERENTS TYPES D’ALTERATION [7,12]
I11.4.1 L’ALTERATION PHYSIQUE

Lorsque I’altération ne porte que sur des caractéristiques physiques, nous dirons
qu’elle est physique. Dans ce cas, on peut revenir a I’huile neuve en utilisant des procédés
physiques de séparation comme la centrifugation, la filtration, le séchage, etc.

I11.4.2 L’ALTERATION CHIMIQUE

L’altération chimique est irréversible. Elle est due principalement a I’oxydation de
I"huile sous I’effet de I’oxygene de I’air, de la chaleur et de certains catalyseurs métalliques
(tels que le cuivre, le fer, le plomb et les composés meétalliques résultants de leur
corrosion). Dans un moteur, I’altération de 1’huile a lieu entre les pistons, les segments et
les cylindres. Ceci est di a I’exposition directe de la mince pellicule d’huile aux gaz brilés
par combustion ; la présence dans 1’huile d’hydrocarbures non saturés comme les
aromatiques accélere I’oxydation.

En effet, ces derniers commencent a s’oxyder avant 125°C en formant tout d’abord
des peroxydes, qui a cause de leur instabilité sous température croissante, se scindent en
composés oxygenes tels que les alcools, les aldehydes, les cétones et les acides de poids
moléculaire de plus en plus éleve.

Lorsque I"huile commence a s’oxyder, la premiere réaction est celle de la formation
d’un radical libre (1). Elle est déclenchée par la chaleur et I’étape suivante est la création
de peroxyde par |’intermediaire des radicaux oxygenés (2) et (3). Ce peroxyde n’est pas
stable (4) et la reaction suivante peut étre la création de deux nouveaux radicaux qui
peuvent poursuivre |’oxydation (5).

RH —» R° (1)
R°+0; —» RO;° (2)
RO; + RH —» RO;H + R° (3)
RO;H —» RO°+ OH° (4)

RO°+RH —» ROH +R® (5)
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CHAPITRE IV : REGENERATION DES HUILES USAGEES
IV.1 INTRODUCTION [18]

La régénération des huiles lubrifiantes vise a diminuer la pollution dans
I’environnement. En effet, les huiles usagées déversées dans un lac recouvrent les eaux
d’un film imperméable a I’air qui conduit a ’asphyxie des micro-organismes.

Comme certains produits pétroliers, I’huile usagée contient des produits organiques
toxiques (benzene, toluéne, naphtaléne, phénol, benzol [a] pyreéne) qui peuvent nuire d’une
facon considérable a la faune et la flore.

Cette méthode de récupération permet aussi d’économiser de I’énergie. En effet,
d’aprées MUELLER et ses associés [7], ’huile usagee a une valeur calorifique proche de
celle d’un pétrole brut soit 38465 kJ/1.

IV.2 DEFINITION DE LA REGENERATION [7,13]

La régenération des huiles usagées moteurs consiste a conférer a I’huile des proprictés
voisines de celles qu’elle avait avant I’incorporation des additifs destinés a la rendre propre
a la lubrification des moteurs. Cette régénération consiste a €liminer les différentes
impuretés contenues dans cette huile. Les huiles moteurs neuves, compte tenu du cahier de
charges auquel elles doivent répondre pour leur utilisation dans les moteurs essence et
diesel, générent aprés leur utilisation des huiles usagées dont les propriétés sont tres
proches les unes des autres.

Les propriétés du point de congélation et d’indice de viscosité (caractere multigrade
de I’huile) étant conservées, il ne faut pas sous-estimer la présence de contaminants
solubles chlorés, oxydés, dérivés d’additifs et d’impuretés en suspension comme des
produits riches en carbone et residus métalliques résultants de I"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.

IV.3 PROCESSUS GENERAL DE REGENERATION [3]
Le processus général de régénération comprend les €tapes suivantes :

» la collecte : Il est important de souligner que la collecte constitue la premiere
étape du processus régénération choisi. Meilleure sera la sélection en amont,
meilleure sera la qualité des produits recyclés. L’avantage de cette constatation
est que les traitements sont alors applicables de maniere universelle.

» 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 de
maniere a éliminer 1’eau (2 a 4 %), ’essence (1 a 2 %), des solvants, du glycol
et certains dérivés d’additifs. Les deux phases condensées obtenues ne peuvent
étre directement rejetées et sont généralement brilées sur le site en fours de
process ou en incinerateurs.

> Deuxiéme étape: La deuxiéme étape consiste, en général, a faire une
purification de 1’huile par précipitation des matieres en suspension. A ce stade,
I’huile contient encore des composés solubles partiellement oxydés qui doivent
étre éliminés par action chimique mise en ceuvre en troisieme €étape. Certains
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procedés combinent ces deux actions (physique et chimique) en une seule étape.
Les traitements physiques les plus connus :ont les suivants :

¢ La distillation sous-vide
Tant que I’acide sulfurique était largement utilis€ comme étape majeure
de la régenération, la distillation sous-vide était pratiquée en fin de
chaine pour separer les produits régenérés en huile légére (Spindle),
moyenne et visqueuse en fond de colonne.

¢ Clarification aux solvants
Ce procede, développé par I'IFP, implique un taux de solvant de 10 a
15%. 1l est plutdt couteux mais tres performant et particuliérement
adapte aux fractions résiduaires provenant de la distillation sous-vide
pour la récupération de I’huile visqueuse (Bright Stock).

¢ Ultrafiltration
La filtration simple, faisant appel par exemple a des seuils particulaires
de quelques pm est totalement inefficace. Pour que la filtration soit
opérables avec les seuils requis, il faut faire appel a la technique de
filtration tangentielle mise en ceuvre en ultrafiltration. Cette technique
est efficace mais colteuse et d’application assez délicate. Coliteuse en
eénergie parce que nécessitant une circulation élevée du milieu a filtrer (5
a 10 m/s sous 10 bars sur membranes minérales), pour ne pas colmater
rapidement les membranes ; et délicate parce qu’exigeant en général un
pretraitement spécifique.

¢ La floculation
Un certaing nombre de procédés peu répandus font appel a des agents
déstabilisants généralement en phase aqueuse et nécessitant souvent
plusieurs extractions. Certaines sociétés revendiquent I’action d’agents
alcalins puissants introduits en amont et entrainant la séparation des
contaminants par distillation sous-vide poussée ou par centrifugation.

» Troisiéme étape : L’huile purifiée par I'un des traitements précédents doit
generalement subir un traitement de raffinage ayant pour but d’éliminer les
produits residuels solubles, oxydés et/ou azotés éventuellement dérivés
d’additifs. L objectif est d’obtenir toutes les propriétés d’une huile de base
vierge (couleur, stabilit¢ de couleur, indice d’acide, carbone Conradson...).
Cette etape peut étre obtenuepar 1’un des traitements suivants :

¢ Lorsqu’une distillation sous-vide est installée en amont, les distillats
peuvent étre traitégs :
= Soit avec 2 a 3 % d’acide et 3 % de terre,
* Soit avec la terre seulement (8 a 10 %) mais le raffinage est
légerement inférieur au précédant,
= Soit par hydrogénation catalytique.
¢ Lorsque la distillation sous-vide n’est pas appliquée en amont, I’huile
globale purifiée par les autres traitements décrits précédemment peut
demander :
= Soit 4 a5 % d’acide + 3 % de terre environ,
= Soit une quantité massive de terre,
* soit une hydrogénation catalytique un peu plus sévére que dans le
cas précédent.
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IV.4 EVOLUTION DES SCHEMAS DE REGENERATION SOUS LA PRSSION ECOLOGIQUE

Les procédés de regeneration des huiles usagees ont évolué ces deux derniéres
décennies, du procédé acide- terre au procédé utilisant la distillation sous-vide et les
traitementsde finition. Les procédésles plus utiliséssont :

» le procédé acide- terre,
le procedé MATTHYS-GARAP,
le procédé B ER.C,
le procédé K.T I,
le procédé RHONE-POULENC/LF P,
le procedé SELECTOPROPANE/HYDROFINISSAGE,
le procédé par percolation.

VY VVVY

IV.4.1 PROCEDE ACIDE — TERRE [7]

Dans ce proceéde, I’élimination des contaminants est réalisée au moyen d’une
precipitation acide. L’huile et I’acide sulfurique a 98% sont mélangés dans un bac de
décantation a fond conique. Les boues acides subiront une neutralisation a I’aide de la
chaux a raison de 1% en poids. L huile subira enfin un passage a la terre.

Cependant, il est a noter que depuis de nombreuses années, la plupart des
régeénérateurs ont amelioré leurs procédés en faisant subir a I’huile un traitement thermique
approprie. Celui-ci consiste a porter I’huile a une température de ’ordre de 330 a 350°C
avec un temps de s€jour de I’ordre de 30 min compatible avec des équipements usuels. La
severité du traitement doit étre ajustée de telle sorte que ’huile ne soit pas craquée
thermiquement mais que les additifs dispersants soient déstabilisés.

Cette maniere de procéder permet de diviser par 2 la quantité d’acide nécessaire.
Cependant, la quantité de boues acides produites est de I’ordre de 22% par rapport a I’huile
entrante. Si maintenant nous remplagons le traitement thermique par une distillation sous
vide poussée, le rejet de boue acide passe alors de 22% a 6.5% , ce qui rend supportable
sont cout d’élimination.

IV.4.2 PROCEDE MATTHYS-GARAP [14]

[l comprend les étapes suivantes :

~ la décantation,
la déshydratation,
la distillation fractionnée,
’acidification,
la seéparation des boues acides,
I’adsorption des boues acides,
’adsorption sur argile,
la séparation des boues huileuses,
obtention d’huile de base.

VY VVYVYYYVYN\X

IV.4.3 LE PROCEDE B.E.R.C (BOUT-LES- VILLES ENERGY RESEARCH CENTER) [11]

Dans ce procedé, I'utilisation des solvants dans I’étape de précipitation a pour but
de faire coaguler les différentes suspensions contenues dans I’huile usagée. Les étapes de
ce procedé sont les suivantes :
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la deshydratation,

la séparation,

I’hydrofinissage,

YVVVYYY

Water

le traitement aux solvants,

la récupération des solvants,
la distillation sous-vide,

obtention d’huile de base.

Solvent

? v

?

' Distillation > Extraction

> Settling tank

Slovant recovery

Figure 6: Le procédé B.E.R.C
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IV.4.4 LE PROCEDE K.T.I (KINETIC TECHNOLOGY INCORPORATION)[15]

Dans ce procédé, un évaporateur a couches minces limitant les contraintes
thermiques est utilisé. Il comprend les étapes suivantes :

A G S T B |

[V.4.5 LEPROCEDE RHONE-POULENC/LF.P [13]

I’eau et la gazoline sont €liminées par asséchement atmosphérique,

le combustible est séparé de I’huile a I’aide d’une distillation sous-vide,
une distillation sous-vide permet d’éliminer les asphalténes,

une hydrogenation pour I’amélioration de la couleur et de I’odeur,

une distillation fractionnée.

Dans ce procédé. I"huile subit d’abord un traitement thermique a 150-200°C.

L’huile est ensuite diluée par de I’hexane dans un rapport de 25/75 afin d’abaisser sa

viscosité. Apres cette etape, on la soumet a une ultrafiltration sur membranes planes a une

pression différentielle de 2 bars, une température de 50°C et une vitesse de recirculation de

2 m/s. Pour amener I’huile aux spécifications d’une huile de base, un traitement de finition

est necessaire. On peut pratiquer ce qui suit :
~ le traitement acide- terre,

» le traitement a I’hydrogéne en présence de catalyseur,

» le traitement par percolation.
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IV.4.5 LE PROCEDE SELECTOPROPANE / HYDROFINISSAGE [8]

La régénération, suivant cette technique, comporte quatre étapes

~ le prétraitremnt thermique,

» le procédé SELECTOPROPANE,
» I’hydrofinissage,

» le fractionnement sous-vide.

Le procédé séléctopropane est un procédé d’extraction aux solvants dans lequel
tous les eléments en suspension et les composés asphaltométalliques, les résines solubles
dans I’huile sont précipités et éliminés. Dans cette étape, la teneur en cendres dans I’huile
est abaissée de plus de 98 %, le carbone Conradson de plus de 90 % et ’indice d’acide
considérablement réduit.

Figure 7 : Bilan de matiére de 100 T d’huile usagée
d’aprés le procédé Séléctopropane / hydrofinissage
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IV.4.7 LE PROCEDE PAR PERCOLATION [16]

Ce procéde consiste a faire passer I’huile a traiter a travers un lit épais d’adsorbant
ayant une bonne résistance mécanique et une granulométrie convenable afin d’éviter la
formation des canaux.
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PARTIE I : ANALYSE PHYSICO-CHIMIQUE DE L’HUILE LUBRIFIANTE
TYPE MOTEUR SAE 20W50 NAFTAL ET DE L’HUILE TOTAL DE MEME
CATEGORIE

L’analyse physico-chimique des deux échantillons d’huile lubrifiante neuve type
moteur a €té faite selon des essais normaliseés tires de I’American Society of Testing
Materials 1986 (ASTM). Une dizaine de propriétés ont €té déterminées, chacune d’elles a
eété definie et ce, d’une part, pour mieux saisir I'importance du role que joue le lubrifiant
dans le moteur, et d’autre part, pour connaitre le potentiel de départ de chacune des huiles
neuves.

I.1 DEFINITION DES DIFFERENTES PROPRIETES PHYSICO-CHIMIQUES DES HUILES
LUBRIFIANTES ET LES NORMES UTILISEES [16,17,18]

1- La viscosité

La viscosité représente la résistance interne qui s’oppose a I’écoulement d’un fluide.
Cette resistance est due aux frottements des molécules les unes contre les autres. La
viscosité a une importance capitale pour les huiles lubrifiantes car elle conditionne les
qualités requises pour la lubrification a savoir :

~ unrendement mécanique €levé et donc une fluidité maximale,
~ la securite liée a |’épaisseur minimale des films de lubrifiants.

Le choix de la viscosité est le résultat d’'un compromis entre les deux conditions. La
viscosite cinématique est calculée a partir du temps nécessaire a 1’écoulement de I’huile
entre deux traits reperes d’un tube capillaire calibré du type UBBELLHODE au moyen de
la formule suivante :

V=Ct-B#

: viscosité cinématique en centiStocks (cSt).
. constante d’écoulement du viscosimetre.
- durée d’écoulement observee en secondes.
. Coefficient ou constante experimentale.

W~ 0<

2- Indice de viscosité VI

Cet indice est une caractéristique qui donne la variation de la viscosité d’une huile en
fonction de la température. Du fait du large domaine de température dans lequel est appelé
a travailler un moteur, une huile est d’autant meilleure que la variation de sa viscosité est
faible. Il faut donc trouver une huile qui assure a chaud et a froid ces fonctions. Pour
resoudre ce probleme DEAN et DAVIS ont choisi deux familles d”huiles étalons.

~ Famille d’huile H de PENNSYLVANIE : type nettement paraffinique de faible
variation de la viscosité avec la température. Elle est affectée par convention d’un
indice de viscosité VI = 100.

~ Famille d’huile L du GOLF COAST de nature naphténique présentant une variation
rapide de viscosité avec la température. Elle est affectée d’un VI=0.



L’indice de viscosité est calculé en se rapportant a deux temperatures de reférence
40 °C et 100°C. L’huile a analyser et les deux huiles etalons possedent a 100°C une méme
viscosité V. a 40°C chacune des huiles a une viscosité différente.

L huile a analyser a une viscosité V et par définition un indice de viscosité VI :
VI = (L-V)/(L-H).100=(L-V)/D.100

Les tables ne nous donnent les valeurs de L et D que pour les huiles de viscosité
inférieure a 70 ¢St a 100°C. Pour les huiles de viscosité supérieure, il existe d’autres
formules (Annexe 1). L’indice de viscosité permet donc de caractériser la constance de la
viscosité avec la température par un seul nombre. C’est aussi un facteur étroitement li€ a la
nature de ’huile :

» Les hydrocarbures paraffiniques possédent des VI éleves.
» Les hydrocarbures naphténiques possedent des VI moyens.
» Les hydrocarbures aromatiques possedent des VI faibles.

3- La densité

La densité est le rapport de la masse m d’un volume V de produit a 20°C a celle de la
masse m’ d’un volume égal d’eau a 4 °C.
d*= (m/v)/(m’ /v) = m/m’

C’est une caractéristique d’identification qui rend compte de I’état de pureté de I’huile
et du degré de contamination. On mesure la densite a I’aide d’un pycnometre.

4- Point d’écoulement

Cet essai a pour but de caractériser soit la teneur en paraffines des huiles, soit la teneur
en autres hydrocarbures a haut point de congélation. Il permet d’apprecier les limites de
température a respecter dans la mise en ceuvre des produits, en particulier pour leur
pompage en hiver. Le point d’écoulement est un point important et facile a obtenir. Il
renseigne sur I’action du froid sur les huiles. C’est la plus basse température a laquelle
I’huile coule encore lorsqu’elle est refroidie, sans agitation, dans des conditions
normalisees.

5- Point d’aniline

C’est la température la plus basse a laquelle des volumes egaux d’aniline et de produits a
analyser sont complétement miscibles. Lorsqu’on chauffe lentement le melange, la rupture
de miscibilité se manifeste par un trouble. Le point d’aniline est donc la temperature de
trouble. Il caractérise la tendance aromatique de I’huile : plus le point d’aniline est faible,
plus le pourcentage en carbone aromatique augmente.

6- Teneur en carbone Conradson

C’est le résidu résultant du traitement thermique d’un produit non volatil qui est
évaporé et pyrolysé dans un creuset. Lorsque la combustion cesse, on calcine au rouge le

résidu du creuset. Apres refroidissement et dessiccation, I’augmentation de masse du
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creuset représente le «Résidu Conradson ». C’est une caractéristique qui nous renseigne
sur la teneur en carbone, qui peut étre issu de la détérioration des additifs ou d’un cracking
catalytique.

7- Teneur en eau

Le test consiste a entrainer 1’eau contenue dans I’huile par distillation a reflux d’un
solvant immiscible avec I’eau. Aprés condensation, I’eau se sépare du solvant et
s’accumule dans un tube de recette gradué, le liquide d’entrainement, quant a lui, retourne
dans le récipient de distillation.

Volume d’eau dans le tube
x100

Teneur en eau = =
Volume de la prise d’eau

Le calcul de cette caractéristique est important car I’eau €tant immiscible a I’huile, sa
présence peut entrainer la rupture du film lubrifiant d’huile causant un point chaud. De
plus, les matiéres organiques qui se trouvent dans 1’eau peuvent donner des cendres.

8- Couleur

Cette caractéristique peut s’estimer sans appareils de laboratoire. La différence de
couleur de deux produits peut étre due aux bruts d’origine ou du raffinage. La couleur
apparente des hydrocarbures est due, comme pour toutes les autres substances, a
I’absorption sélective de radiations composant la lumiere blanche. Les radiations non
absorbées donnent une lumiere colorée qui impressionne la vue.

9- Indice de réfraction

Cet indice n’est pas important par lui-méme ; il entre dans la recherche de la tendance de
I’huile (méthodes n.d.m ou n.d.p.a). L’indice de réfraction est, en geéneral, pour les huiles
minérales entre 1,47 et 1,55.

.2 COMPARAISON DES PERFORMANCES DE L’HUILE NEUVE SAE 20WS50 NAFTAL ET UNE
HUILE TOTAL DE MEME CATEGORIE

[.2.1 ANALYSE PHYSICO-CHIMIQUE DES DEUX HUILES NEUVES

Pour mieux apprécier le degré de contamination de I’huile lubrifiante en service, il
est indispensable de procéder a la caractérisation d’une huile de méme catégorie mais a
I’état neuf. La détermination des caractéristiques physico-chimiques principales de I"huile
neuve SAE 20W50 NAFTAL et de I’huile neuve de marque TOTAL, par le biais d’essais
normalisés, a donné€ les résultats regroupés dans le tableau 2.
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Tableau 2 : Analyse physico-chimique des deux huiles neuves 20W50

Type d’huile Hetr H Normes
ype alg s
Densité &, 08620 08773 DI1298

Viscosité a 40°C (cst) 100.8 153.84 D445
Viscosité a 100°C (cst) 19.4 17.04 D445
Indice de viscosité (IV) 147.89 120 D2270

Point d’aniline (°C) 106 110 D611
Point éclair (°C) 238 244 D92
TAN (mg KOH/ g) 2.30 240 Do64
TBN (mg KOH/ g) 5.28 540 D2896
Dilution (%V) 0.00 0.00 D3828
Teneur en eau (%V) 0.00 0.00 D1744
Carbon Conradson (% p) 0.65 0.00 D189
Point d’écoulement (°C) -21 -22 D97
Couleur (%T) 98 99 D155
Indice de réfraction 1.480 1.485 -

Globalement, les deux huiles présentent des caractéristiques physico-chimiques
assez proches les unes des autres. Cependant, nous constatons, compte tenu des valeurs des
viscosités et des valeurs d’indice de viscosité obtenus, que I’huile algérienne accuse une
forte variation de la viscosité avec la température. Constatation que nous allons essayer
d’expliquer et de confirmer par d’autres caractéristiques qui peuvent étre déterminées par
I’intermédiaire de celles indiquées ci-dessus, comme la masse molaire par le biais de
I’équation de Robert (annexe2), qui nous servira a déterminer la composition des deux
huiles en appliquant la méthode n.d M exposée en annexe 2 aussi. Nous pouvons
déterminer, par ailleurs la Tmav des deux huiles en utilisant le diagramme Kuop
(annexe3). Apres calcul, nous trouvons les résultats exposés dans le tableau 3.

1.2.2 COMPOSITION CHIMIQUE DES DEUX HUILES NEUVES

Comme il n’est pas possible de connaitre individuellement les constituants d’une
fraction pétroliére, on se contente de connaitre la composition globale en chacune des
familles d’hydrocarbures. La méthode développée est la methode dite n.d. M.

L’utilisation de cette méthode nécessite la connaissance de la masse moléculaire
moyenne de I’huile M: pour la déterminer, nous avons applique la correlation de Robert
expose dans I’annexe 2.

Tableau 3 : Autres caractéristiques des huiles a analyser

Type d’huile Hetr Halg
Masse molaire (g/mol) 41614 442.83
Tmav (°C) 435 450
»  %C, 14.9 6.12
> %Cy 79 30.57
7 %Cp 77.2 63.31
»  %Cal %Cp 0.19 0.09

(]
Lh



Commentaire

Les résultats obtenus montrent que les deux huiles présentent une tendance
paraffinique, cependant plus prononcée pour I’huile €trangere, résultat confirme par un
indice de viscosité plus élevé pour celle-ci. Fait a souligner, le pourcentage en aromatique
est plus important dans I’huile étrangére, probablement afin d’assurer sa fluidité a basse
température, quand les paraffines auront tendance a se solidifier, du fait de leur haut point
d’écoulement.

Malgré, donc, le fait que les huiles possedent des tendances paraffiniques toutes les
deux. elles ne doivent pas avoir le méme comportement aux temperatures extrémes, car la
proportion d’aromatiques par rapport aux paraffines est double pour I'huile étrangere,
comme le montre les valeurs du rapport %Ca/%Cp. Ces observations confirment
I’interprétation qui a été faite des résultats d’analyse ASTM quant a la forte de variation de
la viscosité de I’huile algérienne avec la température.

D’autre part, les valeurs de la masse molaire et de la Tmav, qui bien évidemment
évoluent dans le méme sens, indiquent une valeur plus élevée pour I’huile Naftal. C’est un
point positif car plus la masse molaire est importante, plus le point moyen d’¢€bullition est
haut et moins il y a de probabilités de présence de points chauds et donc de rupture du film
lubrifiant. Ceci étant dit, il ne faudrait pas perdre de vue qu’une augmentation incontrolée
du poids moléculaire tendrait a faire perdre a I’huile les caractéristiques physico-chimiques
par exemple la densité et la viscosité qui font d’elle un lubrifiant moteur.

Il ressort de ces remarques la quasi dépendance des caractéristiques physico-chimiques
de I’huile entre elles et que I’octroig d’une valeur a telle ou telle autre caractere physique
ou chimique est le résultat d’un compromis entre toutes les autres caractéristiques.

En conclusion, I’huile étrangére devrait assurer la meilleure lubrification. C’est ce que
nous nous efforcerons de vérifier ci-aprés, en suivant la cinétique de détérioration des deux
huiles moteurs Naftal et Total.

[.2.3 ANALYSE DES METAUX EN TRACE DANS LES DEUX HUILES NEUVES

L’un des roles les plus importants de I’huile lubrifiante est I’élimination des
particules minérales produites par usure de deux parties métalliques en frottement. Une
accumulation anormale de ces éléments métalliques dans 1’huile peut nuire au bon
fonctionnement du moteur. Dans ['huile neuve, on constate la presence de zinc,
magnésium, calcium, baryum et phosphore. Ces éléments entre dans la composition des
additifs : Le baryum, le calcium et le magnésium entrent dans la composition des additifs
antidétergents, le zinc apparait dans la composition des additifs antioxydants et le
phosphore dans les dopes antioxydants et anti-usure.

Tableau 4 : Teneur en métaux (p.p.m)

Métaux Zn Ca Mg Ba P
Halg SAE 20W50 805 1500 4 - 594
Hetr SAE 20W50 1297 1233 1017 224 2400.7

La différence dans les teneurs en métaux des deux huiles lubrifiantes est probablement
due au fait que les produits organo-métalliques utilisés comme additifs ne sont pas
forcément identiques en qualité et en quantité. Cela dépend non seulement de ce que vend
I’industriel producteur d’adjuvants (c’est a lui donc qu’incombe d’assurer la qualité de
I’additif en lui-méme ) ; mais aussi de la proportion des additifs qu’incorpore le producteur
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de lubrifiants dans ’huile de base, proportion qui va déterminer (nature de I’huile de base
prise en compte bien sir) la qualité du lubrifiant fini.

1.2.4 VARIATION DE LA VISCOSITE DES HUILES NEUVES AVEC LA TEMPERATURE

Dans le but de nous rendre compte du comportement de I’huile en fonction de la
température, il nous a paru important de mesurer la viscosité en fonction de la température.
De tels essais peuvent nous renseigner sur la cohérence du film lubrifiant. L instrument

utilisé est un viscosimétre de type UBBELHODE.
Tableau 5 : Variation de la viscosité des huiles neuves avec la température
T (°0) 20 40 - 60 80 100

Vis (cSt) Halg 291 153.84 5933 35.00 17.04
Vis (cSt) Hetr 282 1008 358 2625 194

Figure 8 : Variation de la viscosité des huiles neuves avec la température
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Les propriétés des huiles changent radicalement quand la température augmente.
Celles-ci, associées aux propriétés d’écoulement et de fluidité, sont importantes en ce qui
concerne le glissement des piéces en mouvement. Ce méme glissement est directement lié
au rendement mécanique du moteur.

Cependant, il est nécessaire de ne pas descendre en-dessous d’une certaine valeur
de la viscosité sous peine d’obtenir une rupture du film lubrifiant, un contact métal - metal
et des conséquences graves pour le moteur. A100°C, cette valeur limite est de 16,3 cSt.



PARTIE II : CINETIQUE DE DETERIORATION DES DEUX HUILES
LUBRIFIANTES NAFTAL ET TOTAL

Les renseignements obtenus par des analyses physiques et chimiques d’un seul
échantillon d’huile usagée sont, en général, peu concluants. Par contre des analyses sur des
echantillons preleves périodiquement permettent de suivre I’évolution de 1’altération de
["huile[21]. 11 faut ajouter que la validité de ces analyses dépend essentiellement des soucis
apportes au préléevement des échantillons d’huile. Ces derniers proviennent de différents
prélevements effectués sur un moteur a essence de type Renault 4. Ce véhicule assure un
service quotidien sur autoroute essentiellement(environ 90 % ) ; et parcourt en moyenne
150 km par jour. La vitesse moyenne est de 50 km/h. Ces caractéristiques (type du
vehicule et le régime de conduite) ont été choisies de fagon a permettre une comparaison
possible entre les échantillons d’huile Total que nous avons prélevé et ceux prélevés et
analyses dans le cadre d’une autre étude [19].

Pour obtenir des résultats exploitables, nous avons :

— utilisé des flacons propres et secs que nous avons remplis aux trois quarts ;
— capte les echantillons d’huile sur moteur chaud apres un certain temps de
fonctionnement |
— pris le soin en essuyant les flacons de ne pas introduire de poussiére par le goulot ;
— aucun appoint en huile neuve n’a été effectué
La série d’essais normalisés de type ASTM a été réalisée sur des huiles prélevées au
kilometrage indique dans le tableau 6.

Tableau 6 : Evolution des caractéristiques physico-chimiques en fonction du
kilométrage des deux types d’huiles.

Kil_t.)métrage 0 210 410 702 900 1000 1500

3y

dhuile  Hetr Halg Hetr Halg Hetr Halg Hetr Halg Hetr Halg Hetr Halg Hetr Halg
Densité &, 0.8620 0.8793 0.8698 0.8825 0.8778 0.8858 0.8822 0.8880 0.8865 0.8898 0.8871 0.8926 0.8908 0.8942

’iscosité a 100.8 153.84 98 139 92 128 84 12065 766 113.50 51 87.00 48.7 84.65
40°C (cst)

Jiscosité a 19.4 17.04 17,34 1595 176 1510 16,71 1450 16,2 1490 122 1350 12,52 11.30
100°C (cst)

Indice de 14789 120 14789 120 14832 121 14832 121 14896 122 14922 122 14925 122
scosité (1V)
FAN 2.36 2.40 2.33 2.33 2.30 2.31 2.28 2.29 2.25 2.27 2.22 2.25 2.18 2.34
wmg KOH/ g)
TBN 5.28 540 5.05 5.15 4.97 4.80 - 4.50 4.30 4,40 - 4.29 3.93 3.98
(mg KOH/ g)
Jilution V)  0.00 0.00 0 022 0015 041 0018 0.70 1.04 0.92 2.31 2.20 2.46 2.30
Teneur en 0.00 0.00 0014 0.012 0017 0015 0022 0017 028 020 0036 020 0.43 0.24
au (%V)
~arbone 0.65 0.00 0.67 0.75 095 0087 - 1.20 - 1.47 - 1.472 - 1.52
Conradson %q)
ndice de 1480 1485 1480 1484 1480 1483 1480 1.483 1477 1482 1477 1482 1478 1483
éfraction

L’évolution des paramétres la viscosité tels que la viscosité, le T. AN et le T.B.N en
fonction du kilométrage, est schématisé par les figures 9 et 10.
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Figure 9: Variation de la viscosité en fonction du kilométrage
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Figure 10: Variation de la TAN et la TBN en fonction du kilométrage
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Commentaire

La viscosité : en cours de service, la viscosité d’une huile usagée diminue (figure 9).
Cette diminution est principalement le fait de la dilution de I’huile par le carburant, une
petite quantité ayant un effet sensible sur la chute de la viscosité- la dilution passant de
0a230 (%V)a 1000 km pour I’huile étrangére. Elle peut aussi provenir, mais pour
une plus faible part, de la dégradation des additifs d’indice de viscosité utilisés a teneur
élevée. Au total, la viscosité a 100°C d’une huile usagée pour la plupart des moteurs
d’automobiles ne doit pas étre inférieur a 16.3 mm?/s. A 1000 km, elle atteint déja la
valeur de 12.2 mm?¥s.

L’indice de viscosité : en cours d’usage, I’indice de viscosité varie mais ces variations
sont moins significatives que celles de la viscosité. Nous constatons une élévation de
’indice de viscosité, conséquence d’une dilution par le carburant.

La densité : sa variation en cours d’usage est faible. Elle augmente légérement, ceci
etant prévisible du fait de I’introduction de traces de métaux provenant de I’usure des
piéces du moteur, elle peut étre due aussi a la présence de carbone issu d’un début de

cracking de I’huile ou a I’introduction d’eau dans le carter.
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¢ Le carbone Conradson : Il augmente du fait de la présence dans I’huile en service de
résidus metallique d’usure et de matiére minérales provenant des poussiéres de I’air.
C’est une caractéristique qui peut dénoter d’un mauvais fonctionnement du moteur et
qui donne également les limites de I’utilisation de I’huile en service. A environ 1.5% de
carbone Conradson a 1500 km, nous sommes encore relativement loin des 3 % limites.

¢ Le TAN et le TBN : I'huile neuve posséde une valeur de I’acidité totale de 2.40 mg
KOH/g. Cette présence est normale car le TAN est une mesure potentiométrique de
tous les produits acides, organiques et minéraux, présents dans le lubrifiant. Jusqu’a
1000 km le TAN diminue du fait de la dégradation des additifs acides. Au-dela, Le
TAN augmente, a cause de la consommation quasi totale de 1’additif, et la valeur
obtenue est la conséquence de la dégradation de I’huile qui commence a avoir sa propre
acidite, celle-ci est en partie neutralisée par les produits basiques. En conséquence le
TBN continue a diminuer.

¢ La teneur en eau: au fur et a mesure du temps, la teneur en eau augmente. Ceci
constitue une anomalie d’autant plus indésirable que I’eau, méme en faible quantité,
peut causer de graves dégits en formant une émulsion ou en réagissant avec les
additifs. La limite admise est de 0.2 %, valeur dépassée a partir de 1000 km.

¢ La dilution : le tableau 6 montre une augmentation de ce paramétre, augmentation qui
devient importante a partir de 1000 km. En générale, une huile devrait étre vidangée
lorsque sa teneur en diluant dépasse 5 %

Conclusion

Nous avons constaté une dégradation de toutes les propriétés dés les premiers 1000
km. Quant a la comparaison du comportement des huiles de marque différente, nous dirons
que I’évolution des caractéristiques en fonction du kilométrage va dans le méme sens pour
les deux huiles, mais que nous ne notons pas d’écart notable qui permettrait de dire que
telle ou telle autre huile se détériore plus rapidement. Ceci étant probablement di au fait
que malgre notre effort de calquer les conditions auxquelles a été soumise [’huile
algerienne, il aurait fallu allait encore plus loin dans la reproduction de I’équipement et
des conditions opératoires.



PARTIE III : REGENERATION DE L’HUILE USAGEE
IIL.1 CARACTERISTIQUES DU MOTEUR

Le moteur a essence est de type Renault 4, il est disposé a I’avant et comprend
quatre cylindres. Ce véhicule assure un service quotidien sur autoroute essentiellement

(environ 90 % ) ; et parcourt en moyenne 150 km par jour. La vitesse moyenne est de 50
km/h.

IT1.2 PRISE D’ECHANTILLON D’HUILE USAGEE (a 1000km)

Le choix de I'huile usagée vidangée a 100 km nous a été dicté par I’étude portant
sur 'influence de I’espacement des vidanges sur les caractéristiques physico-chimiques de
["huile en service. Il s’avere (tableau 6) que la détérioration du lubrifiant s’amorce a ce
kilométrage. Pour éliminer le maximum d’huile résiduelle de la vidange précédente, nous
avons proceder au ringage du moteur pendant 10 mn avec deux litres d’huile neuve et un
litre de mazout pour diluer les résidus et I’huile usagée, restés sur le parois des organes
moteurs et dans le filtre a I’huile. Ce remplissage a été suivi d’un remplissage définitif du
carter par de I’huile neuve 20W50. La prise d’échantillon a alors été faite aprés 1000 km
de fonctionnement du véhicule dans les conditions citées précédemment.

II1.3 CARACTERISATION DE L’HUILE USAGEE
II1.3.1 CARACTERISATION PHYSICO-CHIMIQUE DE L’HUILE USAGEE

La détermination des caractéristiques physico-chimiques de I’huile usagée a été faite
conformément aux normes ASTM. De I’ensemble des mesures effectuées, un tableau
récapitulatif (tableau 7) résume I’évolution des caractéristiques physico-chimiques de

I"huile usagée par rapport a celles de I’huile neuve.

Tableau 7 : Evolution des caractéristiques physico-chimiques de I’huile usagée

Caractéristique HN 20W50 HU 1000 km

Indice de réfraction n™; 1.486 1.468
Densité d” 0.8773 0.8842
Viscosité a 40°C (cSt) 153.84 524
Viscosité & 100°C (cSt) 17.04 11.4
Point d’écoulement (°C) -22 -21
Point d’aniline (°C) 110 96
Point éclair (vo) (°C) 244 230
Teneur en eau (%V) 0 0
Résidu Conradson (%p) 0 1.8
Coulenr (%T) 98 20
TAN (mg KOH/ g) 2.30 2.40
TBN (mg KOH/ g) 5.28 5.40
Dilution (%V) 0

T.AN (mg KOH /g) 2.40 3.16
T.B.N (mg KOH /g) 5.40 3.29
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Commentaire
La comparaison des propriétés principales des deux échantillons d’huile nous
amene a constater que la totalité des caractéristiques a subi une altération.

a) La densité : La densité de I’huile usagée est légerement supérieure a celle de
I’huile neuve, ceci est du bien sir a I’introduction de traces de métaux dans I’huile du fait
de ’usure que subissent les piéces, a une éventuelle infiltration d’eau dans le carter et/ou
encore au carbone provenant du cracking de I’huile.

b) La viscosité : L’abaissement de la viscosité est remarquable aussi bien a basse
qu’a haute température. Cette baisse est probablement due ; d’une part, a une dégradation
des molécules a longues chaines en molécules plus courtes (début de cracking), et d’autre
part, a une introduction d’essence dans le carter.

c¢) Le point d’aniline : La diminution du point d’aniline est probablement du a une
aromatisation des paraffines et des naphténes sous I’effet de la haute température et a une
possible désalkylation des molécules aromatiques lourdes.

d) Le résidu Conradson: L’augmentation de la teneur en carbone dans I’huile
usagée peut étre expliquée par une combustion brutale avant 1000 km.

e) Le point d’écoulement : L augmentation — cependant pas significative- de cette
caractéristique peut s’expliquer par une légere dégradation des additifs améliorant le point
d’écoulement.

fy Le T.AN: L’augmentation de I’indice d’acide s’explique par I’oxydation de
I’huile, la présence de contaminants et la précipitation des additifs d’alcalinité (formation
de produits sulfureux).

g) La T.B.N: C’est une réserve nécessaire pour la neutralisation des acides formes
au cours du service. Sa diminution s’explique par une dégradation des additifs détergents et
dispersants due a la neutralisation par les acides formes au cours du fonctionnement du
moteur.

I11.3.2 COMPOSITION DE L"HUILE USAGEE

Pour déterminer la composition de I’huile usagée, nous utilisons la méthode n.d.m.
exposé en annexe 2. On trouve alors :

Type d’huile HU 20W50 HN20WS0

7 %Ca 4.85 6.12
7 %Cx 37.71 30.57
7 %Cp 57.44 63.31

La diminution du pourcentage en paraffine est probablement due au cracking des
longues chaines en chaines plus courtes sous I’effet de la haute temperature.



II1.3.3 VARIATION DE LA VISCOSITE DE L'HUILE USAGEE AVEC LA TEMPERATURE

La viscosité de I’huile usagée varie d’une fagon plus prononcée que celle de I’huile
neuve, ce qui augmente le risque de rupture du film d’huile auquel cas il y aurait formation
de points chauds susceptibles de détériorer le moteur. L €cart entre les valeurs de viscosités
des deux huiles diminue avec la temperature. A température élevée, les deux huiles
possedent la méme viscosité mais la lubrification est toujours assurée par I’huile neuve. La
viscosité ne permet donc pas de juger de la cohérence du film lubrifiant a haute
température.

Tableau 8 : Variation de la viscosité de I’huile usagée avec la température
Teo 20 40 60 80 100

Vis HN (cSt) 291 15384 5933 3500 17.04
Vis HU (cSt) 1585 524 288 182 114

Figure 11 : Variation de la viscosité de I'huile usagée avec la température
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IT1.3.4 ANALYSE DES METAUX EN TRACE DANS L HUILE NEUVE

Le résultat de I’analyse des métaux en trace dans I’huile usagée sont donné dans le
tableau 9.

Tableau 9 : Teneur en métaux (p.p.m)

Métaux Pb Fe Cu Zn Ca Mg Al Ba Sn P Cr
HN SAE 20W50 - - - 1297 1233 1017 - 224 < 24007 -
HU 1000 km 2452 254 055 1380 3625 1148 068 262 12 2487 1.16

En plus des éléments métalliques provenant des additifs présents en teneurs
relativement importantes, les huiles usagees contiennent d’autres métaux lourds qui sont le
plomb, le fer, le cuivre, PPaluminium, et le chrome. La présence du fer est due a 1’érosion
des piéces du moteur, de méme que le chrome, I"aluminium et le cuivre qui rentrent dans la
composition des alliages qui constituent les pieces du moteur.
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I11.4 REGENERATION DE L’HUILE USAGEE PAR PERCOLATION

Ayant constaté dans les différentes propriétés de I’huile usagée vidangée a 1000 km,
nous avons procedé a des experiences de régenération.

I11.4.1 NOTIONS DE PERCOLATION

La fagon la plus courante d’effectuer une opération d’adsorption-filtration consiste
a faire passer le melange fluide sur un lit d’adsorbant. Lorsque le mélange est liquide,
I"opération prend le nom de percolation. Procédé semi-continu et cyclique, chaque cycle
comprenant une adsorption-filtration au cours de laquelle 1’adsorbant est débarrassé de
I’adsorbat.
[11.4.2 PROCEDURE EXPERIMENTALE AU LABORATOIRE

La figure 12 représente |’appareillage avec lequel nous avons réalisé les tests de
percolation de I’huile usagéee. Les tests de traitement sur colonne analytique des différents
diametres (D = 1.2;1.8;2.4 et 7 cm) consiste a percoler I’huile usagée SAE 20W50
vidangée a 1000 km a travers les lits fixes de bentonite activée thermiquement sius une
température T = 220°C et de recueillir I’effluent huileux sous forme de fractions
successives. Pour des raisons de commaodité, 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 chacune
une hauteur d’huile surnageante de 10 cm pour tous les essais effectués. L écoulement de
I"huile se fait par gravité. Pour la colonne de diamétre de 7 cm, nous avons provoqué une
pluie d’huile a I’aide d’un entonnoir pour Blchner renversé afin que toute la surface du lit
soit imprégne.

Fionre 12 : Schéma du montage

Huile usagée
Statif )

Bentonite >

Colonne d¢ ——F—Pp
verre

Huile traitée
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I11.4.3 L’ ADSORBANT

La percolation met en jeu, un adsorbant et un adsorbat. Il y a lieu donc de
caracteriser ’adsorbant utilisé.

1) ETUDE DE LA BENTONITE

L’intérét porté a cette argile a base de montmorillonite s’explique par les propriétés
suivantes :
~ une capacité de gonflement dans certains liquides et en particulier dans I’eau, lui
permettant de fixer 10 a 15 fois son volume d’eau [9],
~ une capacite de fixation de cations comparable a celle de tous les échangeurs d’ions
naturels.

Les bentonites sont couramment employées :
~ en chromatographie, en papeterie et sucrerie comme terres adsorbantes et
décolorantes ;
dans le traitement des vins, vinaigres et biéres ;
dans la fabrication des boues de forage ;
en fonderie en mélange avec du sable ;
dans I’industrie du pétrole comme catalyseur de craquage ;
dans la fabrication des graisses

?

en agriculture comme support de produits insecticides et fongicides.
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2) ACTIVATION DE L’ECHANTILLON D’ARGILE AU LABORATOIRE

La bentonite est déshydratée jusqu’a poids constant a I’étuve sous une température
de 105-110°C. Ensuite, elle est broyée dans un mortier et par tamisage, nous recueillons la
fraction 450 pm-1 mm.

La bentonite ainsi préparée est introduite dans un four que I’on chauffe
graduellement, a raison de 5°C/min, jusqu’a atteindre 220°C. Sous cette température, la
bentonite subit un traitement thermique pendant 6 h. Ce type d’activation est plus facile a
mettre en ceuvre au laboratoire. Le chauffage de la bentonite a une température de 105 °C
permet I’élimination de I’eau de mouillage. Une augmentation de la température provoque
le depart de I’eau de constitution et I’élimination des carbonates ; d’autre part, au-dela de T
= 900°C, la structure cristalline de la montmorillonite est détruite [15]. Nous assistons
alors a une variation de la surface spécifique et par conséquent de la capacité de sorption.

3) ANALYSE GRANULOMETRIQUE

L’analyse granulométrique préalablement effectuée , ainsi que la variation de la surface
specifique avec la nature de ’activation de la bentonite a donné les résultats regroupés en
annexe 5:

4) ANALYSE CHIMIQUE DE LA BENTONITE

L’analyse chimique qui a pour but de déterminer la teneur en SiO,, Al,Os, CaO,
Fe;0s...dans I’argile a donné les résultats suivants (tableau 10).



Tableau 10 : Composition chimique (%p) de la bentonite a I’état non activée et
activée

Compesition (% p) Si0; ALO; Ca0 MgO Fe,0; N3,0 K0 TiO; MaO P,0s S PAF*

Etat naturel
Etat activé

66.00 1420 380 3.00 2.40 1.41 1.30 0.75 0.01 0.10 <0.10 7.01
6759 1227 130 30F 200 120 075 042 - 009 - 8.70
*PAF : perte au feu

On remarque que ’activation d’une maniere generale entraine une augmentation de
la teneur en SiO,, et une diminution de I’aluminium, du fer, du sodium, du magnésium, du
potassium, et une disparition totale de manganese.

I11.4.4 OPTIMISATION DU DIAMETRE

Les tests de régenération par percolation se sont scindés en deux experiences, la
premiére conduisant a I’optimisation du D et la seconde a I’optimisation de la hauteur de lit
pour le diametre de la colonne précédemment détermineés. Nous donnerons tout d’abord
I’ensemble des résultats obtenus puis nous les interpréeterons .

A. PREMIERE EXPERIENCE (MASSE DE BENTONITE = 50 g)

Nous avons utilisé quatre colonnes de diametre différent : 1.2 cm, 1.8 cm, 2.4 cm,
7 cm. Nous avons rempli chacune d’elles avec la méme quantité de bentonite activée
thermiquement (T=220°C) soit 50 g. La hauteur des lits correspondante a chaque colonne
est notée dans le tableau 11.
Tableau 11 : Hauteur des lits de bentonite

Dcf(em) 1.2 1.8 24
H (cm) 42 22 12 3

Il a eté étudié precédemment [25], 'importance de 1’'uniformité du lit et que pour
ce faire, il fallait non seulement faire vibrer les colonnes, mais aussi procéder a un
remplissage graduel de celles-ci ; chose que nous nous sommes forces de faire. La hauteur
d’huile au-dessus du lit est fixée a 10 cm et la tempeérature des expériences oscillant entre
18°C et 20°C. Les porosités moyennes des lits sont calculées selon la methode déeveloppée
en annexe 4 et sont données dans le tableau 12.

Tableau 12 : Porosité moyenne des lits

Dc(em) 1.2 1.8 2.4 7
£ 0.346 0.332 0326 0.478

L’analyse des fractions recueillies pour chacun des tests de percolation, s’est faite
sur la base de la détermination de la densité D;, du carbone Conradson %Rc; et du
pourcentage de transmission %T;. Nous y avons adjoint aussi une propriété calculée qui est
la concentration en matieres charbonneuses C de I’huile, définie comme suit :
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C= %Ry . 1072 . Ds
Les resultats obtenus pour chacune des quatre colonnes sont les suivant :
» D=12cm
Le temps d’apparition de la premiére goutte (HT1) dans cette colonne est de 42 heures.

Les résultats des analyses sont regroupés dans le tableau suivant :

Tableau 13 : Caractéristiques physico-chimiques de HT1 (D=1.2 cm)

N°delafraction Vi(ml) % T, D %Rer Cx10°  Temps (h)
1 15 34 0.8785 0.58 5.0953 48
2 15 29 08792 064 56268 75
3 15 26 08808 0.75 6.6060 92
4 15 25 08814 084 74037 216
5 15 20 0.8822 1.15 10.1453 325
6 68 20 0.8838 158 139640 392

» D=18cm
Le temps d’apparition de la premiére goutte (HT2) dans cette colonne est de 4 heures.
Les résultats des analyses sont regroupés dans le tableau suivant

Tableau 14 : Caractéristiques physico-chimiques de HT2 (D=1.8 c¢m)

N° delafraction V,(ml) % T, Dy %Rey Cx10°  Temps (h)
1 5 32 0.8790 0.60 5.274 4
2 15 28 0.8795 0.65 5.7168 8
3 15 25 0.8810 0.79 6.9560 26
4 15 23 08812 0.93 8.1952 48
5 15 20 08824 1.28 11.2947 74
6 72 20 08837 165 14.5810 .
 D=24 cm

Le temps d’apparition de la premiére goutte (HT3) dans cette colonne est de 2 heures.
Les resultats des analyses sont regroupés dans le tableau suivant :

Tableau 15 : Caractéristiques physico-chimiques de HT3 (D=2.4 cm)

N°delafraction V,(ml) % T, D %Re;  Cx10° Temps (h)
1 5 32 0.8792 0.61 5.3631 2
2 15 27 0.8797 069  6.0993 3
3 15 24 0.8814 082 7.2275 5
4 15 21 0.8815 0.91 8.0216 9
5 15 20 0.8829 136  12.007 15
6 75 20 0.8837 1.69 14.934 28
”~ D=7cm

Le temps d’apparition de la premiére goutte (HT4) dans cette colonne est de quelques
minutes. Les résultats des analyses sont regroupés dans le tableau suivant -
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Tableau 16 : Caractéristiques physico-chimiques de HT4 (D=7 c¢m)

Nodelafraction Vi(ml) % T, D %Re; Cx10° Temps (mn)
1 15 21 0.8828 148 13.065 5
2 40 20 0.8830 1.55 13.6865 8
3 98 20 0.8838 1.80 15.9084 12

Figure 13 : Concentration en matiéres charbonneuses en fonction du temps de percolation
pour une masse de bentonite = 50g
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——(C(De=1,2cm) —s—C(Dc=1.8¢cm) C(Dc=2.4cm)

B. DEUXIEME EXPERIENCE (MASSE DE BENTONITE = 100 g)

Nous avons refait la méme expérience, avec les mémes colonnes mais avec une quantité
double de bentonite activée thermiquement (100 g). La hauteur des lits correspondante a
chaque colonne est notée dans le tableau 17.

Tableau 17 : Hauteur des lits de bentonite

Pc(em) 1.2 18 24 7
H(cm) 78 42 23 6

Les porosités moyennes des lits sont données par le tableau 18.

Tableau 18 : Porosité moyenne des lits

Dc(em) 1.2 1.8 24 7
e 0344 0328 0325 0485

L’analyse des fractions recueillies pour chacun des tests de percolation, s’est faite sur la
base de la détermination des mémes propriétés que pour I’expérience utilisant 50 g de
bentonite, a savoir la densité D;, le carbone Conradson %Rc; et le pourcentage de
transmission %T. Ainsi que la concentration en matiéres charbonneuses C

» D=12cm
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Le temps d’apparition de la premiére goutte (HT1’) dans cette colonne est de 90
heures. Les résultats des analyses sont regroupés dans le tableau suivant -

Tableau 19 : Caractéristiques physico-chimiques de HT1’ (D=1.2 c¢m)

N° de lafraction  V; (ml)

Lo TRV T S PV T 5 e

» D=18cm

J

15
15
15
15
64

% Ty

34
32
28
25
22
20

Dy

0.8783
0.8788
0.8805
0.8809
0.8815
0.8835

%Re, Cx10®

0.59 5.18197
0.60 5.2728
0.68 5.9874
0.72 6.3425
1.05 9.25575
1.37 12.1039

Temps (h)
92
144
180
362
425

Le temps d’apparition de la premiére goutte (HT2’) dans cette colonne est de 8 heures.

Les resultats des analyses sont regoupés dans le tableau suivant

Tableau 20 : Caractéristiques physico-chimiques de HT2’ (D=1.8 cm)

N de la fraction =V, (ml)

O Lh L N

 D=24cm

3

15
15
15
15
67

% Ty

33
28
27
25
20
20

Dy

0.8786
0.8788
0.8895
0.8809
0.8817
0.8837

%Re, Cx1@®

0.58 5.09588
0.68 5.97584
0.77 6.84915
0.86 7.57574
1.23 10.8449
1.55 13.6973

Temps (h)

8
17
45
93
122

217

Le temps d’apparition de la premiére goutte (HT3’) dans cette colonne est de 4 heures.

Les resultats des analyses sont regoupés dans le tableau suivant

Tableau 21 : Caractéristiques physico-chimiques de HT3’ (D=2.4 cm)

N° de la fraction

[= WLV T~ P N -

 D=7cm

Vi (ml)
5

15

15

15

15

65

e’ﬂ T“
32
28
27
25
23
20

D,

0.8792
0.8797
0.8815
(0.8822
0.8828
0.8838

%Re; Cx10°
0.62 545
0.69 6.06993
0.82 7.2283
0.95 8.3809
1.28 11.2998
1.57 13.87

Temps (h)

4
8
26
48
74
115

Le temps d’apparition de la premiére goutte (HT4’) dans cette colonne est de quelques
minutes. Les résultats des analyses sont regroupés dans le tableau suivant :

Tableau 22 : Caractéristiques physico-chimiques de HT4’ (D=7 ¢cm)

N° de la fraction
1
2
3

Vi (ml)
15
30
94

% T
21
20
20

Dy

0.8815
0.8822
0.8838

%Re; Cx10°
1.29 11.37
1.38 12.1743
1.76  15.55488

Temps (mn)

8
12
16
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Figure 14 : Concentration en matiéres charbonneuses en fonction du temps de percolation

pour une masse de bentonite = 100g
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C. TROISIEME EXPERIENCE (MASSE DE BENTONITE = 150 g)

Nous avons refait la méme expérience, avec les mémes colonnes mais avec une

autre quantit¢ de bentonite activée thermiquement (150 g). La hauteur des
correspondante a chaque colonne est notée dans le tableau 23.

Tableau 23 : Hauteur des lits de bentonite

Dc(em) 1.2 18 24 7
H (cm) 112 65 35 10

Les porosités moyennes des lits sont données par le tableau 24.

Tableau 24 : Porosité moyenne des lits

Dec(em) 1.2 1.8 24 7
€ 0340 0324 0322 045

lits

L’analyse des fractions recueillies pour chacun des tests de percolation, s’est faite
sur la base de la détermination des mémes propriétés que pour les deux expériences
précedentes utilisant 50g et 100g de bentonite, a savoir la densité Dy, le carbone Conradson
%Rc; et le pourcentage de transmission %T:. Ainsi que la concentration en matiéres

charbonneuses C.

» D=12cm

Le temps d’apparition de I’effluent (HT1°") dans cette colonne est de 120 heures. Les

résultats des analyses sont récapitulés dans le tableau suivant :

40



Tableau 25 : Caractéristiques physico-chimiques de HT1’’ (D=1.2 cm)

Nodelafraction Vi(ml} % T, D, %Ree Cx10°  Temps (h)
1 5 34 0.8777 0.54 4.7396 120
2 15 29 0.8782 0.57 5.0057 216
3 15 26 0.8794 0.61 5.3643 270
4 15 25 0.8807 0.68 5.9887 540
5 15 20 0.8812 0.94 8.2833 -
6 68 20 0.8833 135 11.9245 2
» D=18cm

Le temps d’apparition de ’effluent (HT2”’) dans cette colonne est de 10 heures. Les
resultats des analyses sont récapitulés dans le tableau suivant :

Tableau 26 : Caractéristiques physico-chimiques de HT2’’ (D=1.8 cm)

N° delafraction Vi (ml) % T, D, %Re;  Cx10° Temps (h)
1 5 33 0.8784 0.56 4.9190 15
2 15 28 0.878 0.59 5.18374 255
3 15 27 0.8892 0.71 6.3133 64
4 15 25 0.8805 0.83 7.30815 120
5 15 20 0.8822 1.23 10.8511 180
6 72 20 0.8837 1.62 14.3159 330

» D=24cm
Le temps d’apparition de I’effluent (HT3*") dans cette colonne est de 6 heures. Les
résultats des analyses sont récapitulés dans le tableau suivant :

Tableau 27 : Caractéristiques physico-chimiques de HT3”’ (D=2.4 cm)

N°delafraction Vi(ml) % T, D %Re; Cx10® Temps (h)
1 5 32 0.8788 061 5.3607 6
2 15 30 0.8791 0.65 5.71415 12
3 15 29 0.8898 0.74 6.58452 39
4 15 25 0.8814 0.88 7.7563 72
5 15 23 0.8825 1.14 10.0605 98
6 65 20 0.8837 1.38 12.1950 175

~ D=7cm
Le temps d’apparition de I’effluent (HT4”") dans cette colonne est de quelques minutes.
Les résultats des analyses sont récapitulés dans le tableau suivant

Tableau 28: Caractéristiques physico-chimiques de HT4*’ (D=7 cm)

N° delafraction V,(ml) % T, D %Re, Cx10° Temps (mn)
1 15 21 0.8805 0.98 8.6289 9
2 30 20 0.8817 129 11.3739 14
3 94 20 0.8838 1.75 15.4665 18
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Figure 15 : Concentration en matiéres charbonneuses en fonction du temps de percolation
pour une masse de bentonite = 150g

]

Cx103 (g/ml)

6 12 I3 55 &4 2 W 12 175 180 216 20 330 540

Temps (h)

Nous avons preféré représenter 1’évolution de la concentration en matiéres
charbonneuses en fonction du temps pour la colonne de diamétre égal a 7cm, sur un
diagramme a part, et ce pour une raison d’échelle du temps. En effet, L’apparition de
Ieffluent a nécessité plus 42 heures pour la colonne de diamétre 1.2cm contre 2 a 3
minutes pour celle de 7cm et ce pour une méme masse de bentonite, a savoir 50g.

Figure 16 : Concentration en matiéres charbonneuses en fonction du temps de percolation
pour la colonne de diamétre de 7cm

o 8
1 |
|
|
|
|

Cx103 (g/ml)
w B

-

5 8 9 2 M4 16 18
Temps (mn)

—e—Mb=30g —&— Mb=100g Mb=150g

Commentaire

L’examen simultané des différentes valeurs regroupées dans les tableaux
12,13,14,15,18,19,20,21,24,2526 et 27 confirme I’amélioration des caractéristiques
physico-chimiques de I’huile usagée. L’évolution différentes propriétés des échantillons
recueillis peut étre expliquée par ce qui suit :

» La couleur : Nous remarquerons une nette amélioration de la couleur pour les

premiéres fractions recueillies de chaque colonne. Ceci s’explique par
I’adsorption des particules d’oxydation (résines) qui conférent a I’huile une
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coloration noire. Le pourcentage de transmission diminue en fonction du temps
de percolation car les sites de la bentonite se sont saturés.

» Le carbone Conradson : L’augmentation progressive du carbone Conradson
se traduit par la rétention de matiéres charbonneuses sur les sites actifs de la
bentonite jusqu’a saturation.

» La densité : L’augmentation de la densité en fonction du temps de percolation
s’explique par la saturation de la bentonite par des produits de cracking et en
métaux d’usure.

Conclusion

En conclusion de la premiere série d’expérience, nous dirons que d’une maniére
generale, plus la masse de bentonite augmente (et donc une augmentation de la hauteur du
lit), plus la qualité de I’huile régénérée est meilleure, est cela pour un méme diamétre. Par
ailleurs, ce que nous gagnons en qualité nous le perdons en temps (cas de I’expérience avec
150g de bentonite et Dc=1.2 cm). Compte tenu de ces deux points, le diamétre résultant du
compromis qualité- temps nous a semblé étre Dc = 1.8 cm.

IIL.S OPTIMISATION DE LA HAUTEUR DE LIT D’ ADSORBANT
Ayant pris le diamétre de colonne qui répond le mieux a nos aspirations (Dc=1.8 cm),

nous avons jou€ sur la hauteur de lit de bentonite activée thermiquement en prenant une
hauteur de 20, 40, 60 et 100 cm.

Figure 17 : schéma du dispositif
expérimental I

HI=20cm H2=40cm H3=60cm H4=100cm
Mbl=46g Mb2=95g Mb3=140g Mbd4=200g

L’analyse des fractions recueillies des quatres colonnes a donné les résultats
regroupes dans les tableaux suivants:

» H1=20cm

Le temps d’apparition de I’effluent (HT1*) dans cette colonne est de 4 heures. Les
résultats des analyses sont récapitulés dans le tableau suivant :
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Tableau 29 : Caractéristiques physico-chimiques de HT1* (H1=20 c¢m)

N°delafraction Vi(ml) % T; Dy %Re;  Temps (h)

| 5 32 0.8793 0.61 4

2= 15 28 08795 065 8

3 15 25 0.8810 0.80 26

4 15 2% 08812 093 48

5 15 20 0.8824 1.28 74

6 72 20 0.8837 165 -
» H2=40cm

Le temps d’apparition de I’effluent (HT2*) dans cette colonne est de 8 heures. Les
résultats des analyses sont récapitulés dans le tableau suivant :

Tableau 30 : Caractéristiques physico-chimiques de HT2* (H2=40 cm)

N°delafraction Vi(ml) % T, D, %Rer  Temps (h)
1 5 33 0.8786 0.59 8

2 15 28 0.8788 0.70 17

3 15 27 08895 0.77 45

4 15 25 08809 0386 93

5 15 20 0.8817 1.23 122

6 67 20 0.8837 162 217

» H3=60cm

Le temps d’apparition de I’effluent (HT3*) dans cette colonne est de 14 heures. Les
resultats des analyses sont récapitulés dans le tableau suivant :

Tableau 31 : Caractéristiques physico-chimiques de HT3* (H3= 60 c¢m)

N°delafracton V,(ml) % T, D %Ree Temps (h)
1 5 33 0.8784 0.56 14
2 15 28 0.8786 0.59 255
3 15 27 0.8892 0.71 64
4 15 25 0.8805 0283 120
5 15 20 (0.8822 1.23 180
6 66 20 0.8837 1.62 330
» H4=80cm

Le temps d’apparition de I’effluent (HT4*) dans cette colonne est de 105 heures. Les
resultats des analyses sont récapitulés dans le tableau suivant :

Tableau 32 : Caractéristiques physico-chimiques de HT4* (H4= 80 cm)

N°delafraction Vi(ml) % T, Dy %Rer Temps (h)
1 5 34 0.8777 0.54 105

2 15 29 0.8782 0.57 160

3 15 26 0.8894 0.61 224

4 15 25 0.8807 0.68 340

3 15 20 0.8812 0.94 410

6 64 20 0.8833 135 -
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Figure 18 : Evolution de la concentration en matiéres charbonneuses en fonction du
temps pour différentes hauteurs de lit de bentonite

4 14 =2 45 64 93 120 180 330 410
Temps (h)

—+—C x103 (H80cn) —=— C x103(H=60am)
C x103(Had0cn) —*— Cxl03(H=20cm)

Commentaire

En se basant sur les résultats d’analyse des fractions issues des différentes
manipulations, nous constatons, comme pour la premiére série d’expérience, une
amélioration des propriétés physico-chimiques de I’huile usagée, notamment pour les
fractions régénérées issues de la quatriéme expérience.

L’augmentation de la hauteur de bentonite favorise donc I’adsorption d’une plus
grande quantit¢ de contaminants. Cependant, les temps de percolation correspondent a des
hauteurs de lits élevées sont trés longs.

En s’appuyant sur cette constatation, notre choix s’est porté sur la colonne de
diametre de 1.8 cm avec une masse de bentonite égale a une centaine de grammes qui
donne une hauteur de 40 cm.

Conclusion

Il ressort de ces deux séries d’expérience, qu'une fois I'uniformité des lits, leur
densité aux alentours de I’unité et leur porosité moyenne prises en comptes, nous pouvons
affirmer que la qualité de I'huile traitée par le procédé de percolation dépend non
seulement de la masse de bentonite mais aussi de la hauteur de lit de cette bentonite (et
donc indirectement du diametre de la colonne de percolation). C’est a dire qu’a diamétre
de colonne de percolation constant, une augmentation de la masse d’adsorbant
(augmentation de la hauteur du lit en conséquence) conduit a une meilleure qualité de
’effluent. Et de méme, & masse de bentonite constante, une augmentation du diamétre de
percolation (diminution de la hauteur de lit en conséquence) méne a une diminution des
performances de régénération. Mais on ne peut se permettre de prendre uniquement ces
caractéristiques dans la fixation des parametres opératoires car il y a le facteur temps qui
intervient, en prenant d’importantes proportions pour les colonnes de faibles diamétres qui
donnent la meilleure huile traitée. Ainsi, il faudrait tenir compte, dans le choix des
parametres opératoires de la régenération par la procédé de percolation, du rapport :
qualités requises pour I'huile régénérée- temps de percolation limite que 1’on peut se
permettre (qui n’est autre que le rapport qualité - prix).
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CONCLUSION
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Conclusion :

Dans le cadre de ce travail, nous avons tenté de comparer les performances de deux
huiles lubrifiantes de méme catégorie SAE 20W50 mais de marque différente. Dans un
premier temps, nous avons comparer les deux huiles a I’état neuf, pour connaitre le
potentiel de départ de chacune d’elles afin d’avoir une base a laquelle se rapporter par la
suite. Il nous est apparut, en conclusion, aprés examen de toutes les propriétés mesurées et
calculées, que I'huile étrangére présentait un certain avantage sur I’huile algérienne,
surtout en matiére de stabilité thermique. Par la suite, nous avons essayé de suivre la
cinétique de détérioration des deux huiles en les soumettant (dans la mesure du possible)
aux mémes conditions d’usure. Quant a la comparaison du comportement des huiles de
marque différente, nous dirons que I’évolution des caractéristiques en fonction du
kilométrage va dans le méme sens pour les deux huiles, mais que nous ne notons pas
d’écart notable qui permettrait de dire que telle ou telle autre huile se détériore plus vite.
Ceci étant probablement due au fait que malgré notre effort de calquer les conditions
auxquelles a été soumise I’huile algérienne, il aurait fallu allait encore plus loin dans la
reproduction de I’équipement et des conditions opératoires.

Dans un deuxiéme temps, nous nous sommes intéressés a la régénération de I’huile
algérienne par le procédé de percolation. Tout d’abord nous avons caractérisé |’huile
usagee afin d’essayer d’expliquer la détérioration qu’elle a subit. Puis nous avons défini le
procede utilise et décrit le dispositif expérimental, pour passer finalement a la régénération
proprement dite. Deux séries d’expérience ont été effectuées: la premiére visant a
optimiser la diametre de la colonne de percolation et la seconde, aprés s’étre fixé un
diametre de colonne optimum, visant a optimiser la hauteur de lit d’adsorbat. Les critéres
de choix qui nous ont guidé dans I’optimisation des paramétres opératoires ne sont pas
seulement en rapport avec la «qualité » des produits régénérés mais aussi des critéres de

temps et de facilité de mise en ceuvre.
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ANNEXE 1 :

Calcul de Pindice de viscosité

L’expression de I’indice de viscosité est : VI =100 x (L — Y) /D

Les tables ne donnent les valeurs de L et D que pour les huiles de viscosité inférieure a 75 cSt
a 100°C. Celles-ci sont calculées a partir des formules suivantes :

L =0.8353Y% + 14.67Y - 216
D =0.6669Y* + 2.82Y - 119

L’indice de DEAN et DAVIS ainsi calculé ne donne pas de bonnes valeurs pur les VI
supérieurs a 100, il a été alors créé un autre indice pour les huiles d’indice supérieur a 100.
Dans cet indice, I’huile n’est calculée qu’a une huile de famille H ayant la méme viscosité Y a
100°C.

VI =((10¥-1)/0.00715) + 100

Ou  N=(ogH-logU)/logY

Dans ce cas également, lorsque la viscosité cinématique de I’huile 4 100°C est supérieure a
70cSt, on ne se réfere plus aux tables mais on calcule le H a partir de la formule :

H=0.1684Y2+ 11.85Y - 97



ANNEXE 2 :

Méthode n.d.m

La méthode nécessite les calculs suivants :

V = 2.51(n - 1.4750) — (d- 0.8510)
W = (d — 0.8510) — 1.11(n — 1.4750)

¢ Si V>0:%Cs =430V +3660/M
Et Ra=0.44 + 0.055MV

¢ SiV<0:%Cs=670V +3660/M
Et Ra=0.44+ 0.080MV

¢ SiW>0: %Rc=820-3S + 10000/M
Et Rr =1.33 + 0.145M(W- 0.005S)

¢ SiW<0:%Rc=1440W - 3S + 10600/M
Et Ry =1.33 +0.180M(W — 0.005S)

"/oCN = °/uCR - °/0CA
%Cp = 100 - %Cr

La masse molaire peut étre calculée par la corrélation de Robert :

MM = 1750.45n + 792.93d + 4.553pa - 3287



ANNEXE 3
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ANNEXE 4 :

Exemple de calcul de la porosité moyenne du lit

La porosité, désigné par € est le rapport du volume des interstices au volume totale du lit. La
valeur du vide est fonction de la dimension moyenne des particules, de leur formes, de leur
etat de surface, de la granulométrie, des dimensions du récipient les contenant ainsi que de la
facon dont il est remplit.
e=(Va—Vp)/ V,

Ou :

V. : le volume apparent du lit (cm®).

Vp : le volume des particules solides (cm?).

La détermination expérimentale s’effectue par mesure de la hauteur de I’huile au-dessous du
lit et donc de la quantité d’huile qui percole, et par mesure de la profondeur du lit imprégné
par ’huile.
E= Vhp / Vlh
Avec :
Vip : Le volume d’huile qui percole.
Vi : Le volume du lit imprégné par I’huile.

On donne I’exemple de la variation de la porosité en fonction de la profondeur du lit contenu
dans la colonne de 7cm avec 150g de bentonite. Les résultats sont donnés dans le tableau

sulvant :

Porosité  Profondeur du

lit (cm)
0.42 6
0.42 21
0.44 22
0.47 26

0.47 28
0.48 '

Etant donné que I’écart entre les différentes valeur de la porosité est petit, on peut considérer
ce qui suit :
Emoy =& €j/ N

Avec n : nombre de points considérés.



ANNEXE 5

La détermination de la surface spécifique des échantillons de bentonite a été faite
par la méthode B.E.T (Brunnuaur — Emmet — Teller)

Variation de la surface spécifique avec ’activation de la bentonite

Etat de Pargile Bentonite a I’état naturel Bentenite actvée sous T =222°C
Surface spécifique (m?%g) 31.03 92.00

L’analyse granulométrique a donné les résultats regroupés dans le tableau ci-
dessous, avec Xi définit comme étant la fraction massique de produit recueilli entre deux
tamis consécutifs.

Valeur du rapport de la fraction retenue a la masse totale de la charge

Classe (um) Masse(g) Diamétre moyen (um) Xi

1100-800] 43.4 900 0.410
1800-630] 28.5 715 0.271
1630-500] 18.6 565 0.176
1500-450] 15.1 475 0.143

Nous pouvons définir un diametre Dg des grains de la sphére équivalente ayant la
meme surface que le grain d’argile par le biais de la relation suivante :

Dg =3 Xi/ (5(Xi/Di))

Di : Diameétre moyen du grain d’argile.
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Les tests de percolation ont été effectués dans les conditions opératoires mises en
évidences dans le tableau ci-dessous.

‘Type de traitement  Sq(cm?) £ . Qu(mUh) Hauteur de lit (cm)
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