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REBUME - -

Dans le cadre de 1a récupédration des huiles moteur usagées, ce
travail contribue & 1'étude d’'un des procédés de régénération qui
est le procédd acide-terre.

Pour ce faire, nous avona falt appel aun caractéristiques les plus
importantes dms lubrifiants (densitt. viscoalté. sessss BCE),

Dittérentes ‘mdthodes d- analyse ont été utilisées tc.P.B., 1.R.,
torche 3 plasma ) pour caractérimer 1°huile usaqée.
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Nous avons faii'subir & l'huile usée les différentes étapes de
traitement & “savoir: un premier passage A la terre, le
‘dé~eaaenciement et la deshydratation, l'attaque acide, la
neutralisation et un deuxidme passage & la terre, afin de
déterminer les paramétres optimal régissant les meilleures

conditions de régénération de 1'huile usagée. '

Diverses analyses ont été effectuées apreés chagque traitement de
l’huile dans le but de suivre 1'évolution de ses propriétés
physiques et chimiques. '

Pour parfaire la purification de 1'huile, nous 1lui avons fait
gubir une distillation sous vide. ‘

L'analyse des fractions issues de cette dernidre a permlé de les
situer du point de vue des caractéristiques par rapport a des
coupes pétrolidres (essence, Gas-oil, fuel).

Enfin une proposition de réutilisation de 1°' hulle régénérée a pu
étre faite.

ABSTRACT!:

This work is the study of the processes of regeneration of used
oils engine wich is commonly called acid-clay.

For this prupose, the used o0il is puted through different

treatments: The first passing up on the bentonite, deshydratation
and elimination of light hydrocarbon, acid attak, neutralization
and the second passing up on the bentonite, in order to determine

the optimum parameters groverning the conditions of discoloration
of oil treated this way.

Differents analysis of o0il so as to follow the evolution of its
physical and chemical caracteristics.

Finally, the treated oil is subjected to a vacum distillation, and
the -analysis of the fractions originating from the latter has
permitted to situate them relatively to the petroleum fractions,
in order to optimize their utilisation.
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INTRODUCTION

L'industrie de régénération des huiles usées, huiles moteur en

particulier, est une industrie relativement ancienne. Elle s'est
developpée en Europe surtout apres la deuxizme guerre mondiale(l).

‘L'intérét pour la régénération de ces huiles usées entrainant

réduction des dépenses et la pollution de 1'environnerment sg'est
manifesté de longue date ( En 1975, plus de 100.000 tonnes d'huiles
usagées ont contribué 3 la déterioration de la’' qualité des eaux).

L'élimination deés huiles usées pose un probléme d'ordre pratique

d'une trés grande importance, elle peut se concevoir selon deux
grands moyens: : '

- La réutilisation, dans laquelle il y a lieu de'distinguer entre
le recyclage de 1'huile usée (obtention d'huile de base) et son
utilisation en tant gue combustible. '

- La destruction, ol l'incinération et la décharge constituent les
moyens, Cependant, le contrdle et la protection de
1'environnement, ainsi que 1la notion de conservation des

regsources ont fait gque la législation dans de nombreux pays

{(notamment en Europe et aux U.S$.A.) a conduit au principe de la

‘réutilisation des huiles usces (1).

Il est aujourd'hui bien connu_dque de nombreuses industries, le

réseau de stations services, un grand nombre . d'automobilistes
rejettent dans la nature d'importante gquantité d'huiles '
lubrifiantes usagées., Ces rejets ont représenté ‘quelques 140,000
tonnes en 1989 ( en Algérie), or ils sont:

- Une source de pollution dangereuse pour la santé puisgque 1'huile

rejetée nuit A 1'oxygénation du sol et des eaux.

- Une source a exploiter: une tonne d'huile usagée régénérée

- permet théoriquement d'obtenir 0,70 tonnes d 'huile de base.

e ey

- Un moyen d'économiser des devises: reraffinée, l'huile perhet de
réduire les importations d'huile de base, exportée, elle permet vne
rentrée de devises (2).

Les huiles usagées contiennent en quantité variable:
de l'eau, de l'essence, du Gas-oil, des particules de carbone, des

‘régines, des métaux, des additifs dégradés, des .solvants

chlorés et des corps gras.

Ces différents contaminants sont:
.Soit produits au cours du fdnctionnement' normal du moteur

(carburation, usure, oxydation, corrosion, dégradation thermique) .

-80it introduit au cours de la. collecte (solvants, corps gras,
etc ...)




La récupération de 1 huile usagée a 1 avantage de diminuer une

forme de pollution et de constituer un produit en partie

réutilisable. Ainsi la situation actuelle caractérisée par le coiit

elevé des matiéres premldres est en faveur de la collecte des

huiles usagées polluantes & plusileurs égards (3):

- Produits noirs et visqueux recouvrant les eaux qu ils
sisphyxlient.

~ Produits trée dispersés pulsque rejetés au niveau des
consonpateurs. :

~ Pénétration dans le sol facilitée -par la présence d agents
tensio-actifs.

Le reraffinage consiste & é&liminer tous les contaminarts de
1"huile usagée et A4 lul redonner ses spécifications d’origine.

" La collecte, qui est 1" étape essentielle dans le reraffinage est
actuellement, du point de vue technique la plus difficile et la
plus onéreuse, du fait de l1la multitude des garages et des stations
gervices, de la disparité des industries et du nombre restreint

. d"usines de traitement.

Différents moyens physiques et chimiques sont mis en oceuvre pour
réaliser les opérations de régénération de ces huiles usées.

A 1°heure actuelle, il existe dans le monde de nombreux procédés
de régénération qui se différencient les uns des autres par la
nature des moyens utilisés pour assurer l°élimination des
impuretés. Nous citons (4): ' ' _ '

- Le procédé acide (acide sulfurique a 98 %) '

- Le Procédé phillips,...... sels A4 ammonium, ( phosphates ou
sulfates). .

- Le procédé I1.F.P. ( solvant , propane)
- LLe procédé B.E.R.C. (solvant, alcool+acétone)
Le Procédé K.T.1. (é&vaporateur)

La régénération des huiles usées est un probléme qul doit é&tre
traité en relation avec 1les besoins, les ressources et les
capacités d'un pays, en fait, c’est un compromis entre 1la
protection de 1l environnement, 1 é6conomie et 1a technique, qui
déclide le cholx du procédé de régénération . . :

Le développement industriel dans notre pays nécessite une
valorisation de toute sorte de ressources d’énergie, c’est dans ce
contexte que nous allons dans ce travail, essayer d apporter notre
contribution & 1°6étude analytique des huiles usagées et i la mise
en oeuvre des méthodes de régénérations de cette huile usagée
moteur.

Plusieurs traifenents ont &té réalisés pour aboutir A des analyses
qul nous ont permis d°évaluer la performance atteinte.

" | Le procédé acide-terre a &té& choisi en égard aux moyens dont nous
.| disposons.. : o -
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1. LES LUBRIFIANTS

1.4. DEFINITION:

Un. lubrifiant est une substance onctueuse, généralement d'origine
pétroliére, utilisé pour réduire ou éliminer la friction entre
deux surfaces mobiles en les rendant glimsantes (5).

X.2. ORIGINE DES HUILES LUBRIFIANTES (6):

I.2.1. HUILE ANIMALE ET VEGETALE:

Les  premiéresg huiles 1lubrifiantes utiliséesn par 1'honmme
provenaient du r&gne animal ou végétal. ‘

- Les huiles animales proviennent surtout de la faune marine comme
huile de poissons, de phogque, de foie de morue, ect..

- Les huiles végétales telles que: l'huile d'olive, de mais, de
lin, de ricin, d'arachides, ect... :

Comme les huiles végétales, les huiles animales sont utilisées en
pharmacie ainai gue dans l'alimentation .

1.2.2. HUILE DE SYNTHESE: ;

Elles sont obtenues par synthese organique a partlr deg composaés
organiques, on peut citer: les esters, les silicones, les
polyglycola, ect...

Ces huiles sont principalement utilisées pour des applications
spécifiques dans le domaine de 1l'aviation et dans certaines
installations de pointe telle que celles équipant les méthaniers.

I.2.3. HUILE MINERALE:

Les huiles minérales sont actuellement.déf1n1es comme étant les
huiles dérivées du pétrole et représentent en moyenne 5 a 6% de
tous les produits composants le' pétrole brut. :

Ils sont trés divers et en général spécialement formulés par
mélange pour répondre aux besoins de toutes sortes de machines et
de toutes sortes de conditions opératoires (température,
sollicitation mécanigque, vitesse de rotation, métaux de
construction, ect...)(7).

L3. CLASSIFICATION DES LUBRIFIANTS:

Parmi 1les huiles lubrifianteas, on distingue: les iubrifianta
gazeux, ligquides, semi-solides (ou plastiques) et solides (B).

I.3.1. LES LUBRIFIANTS GAZEUX:

Ils sont utlisés dans les mécanismes peu chargés, toufnant a tres
grande vitesse, telles que les ultracentrifugeuses, rectifieuses 2a
grande vitesse ect...



Avec les gaz, le coafficient de frottement est extrémement
faible, par exemple, l'air est le lubrifiant idéal dans les
machines industrielles alimentaires, ol toute contamination doit
8tre évitée. ‘

I.3.2. LES LUBRIFIANTS LIQUIDES:

Parmi les lubrifiants liguides, les huiles minérales 4'origine
pétrolidre (auxquelles on ajoute des additifs pour gqu'elles
puissent remplir leur fonction désirée) sont leg plus utilisées.

Leur utilisation est plus fréquente dans des mécanismes chargés
tels que les glissizres de machine, les moteurs alternatifs,
etc...

Nous pouvons citer aussi comme lubrifiants liquides; les huiles
dtorigine animale et végétale, les huiles synthétigques (8).

1.3.3. LES LUBRIFIANTS SEMI-SOLIDES (ou plastiques):

I1s sont constitués de corps gras d'origine animale ou végétale,
de corps gras saponifiés, de gels divers, ect... .

Les plastiques sont utilisés essentiellement dans le garnissage
ainsi que dans les mécanismes tels gque roulements, joints, ect..
qui équipent les matériaux agricoles, ferroviaires, pour lesguels
le probléme de la rétention du lubrifiant se pose.

I.3.4. LES LUBRIFIANTS SOLIDES:

Ils sont utilisés dans le garnissage des dispositifs dans des
conditions extrémes {eau profonde, hors de 1'atmosphére).

Parmi les lubrifiants solides, on peut citer .le graphite, le
talc,le bisulfure de molybdé&ne, ect...

I.4. CARACTERISTIQUES DU LUBRIFIANT (8):

Les caractéristiques imposées aux lubrifiants en cours de
fonctionnement correspondent aux propriétés physiques et chimigques
gu'ils doivent vérifier pour donner satisfaction.

I.4.1. CARACTERISTIQUES D'IDENTIFICATION:

Elles correspondent a 1'ensenble des propriétés mesurables ou
repérables (densité, couleur, ect..) grice aux guelles le produit
. est considéré comme identique A un échantillon témoin.

I1.4.2. CARACTERISTIQUES RHEOLOGIQUES (9}:

©1.4.2.1. La viscosité: (Norme: ASTMD 445):

La viscosité est le pouvoir caractéristique des fluides de
résister au déplacement d'une partie de ce fluide par rapport a
1'autre. C
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.'”.Elle 8 exprime par la‘relatiOn sulvante:

: B
Cs@ = Ct - 3 (1)

Viacosité en centistokes.
Constante du viscosimétre.

: Durée de 1l écoulement en secondes.
Coefficient du viscosimétre.

-m¢b97

1.4.2.2. Indice de viscosité: (Norme: ASTHD'2'270)(10)-

L indice de viscosité (VI) est une caractéristique donnant 1la
variation de viscosité d une huile en fonction de la tenpérature
Une huile est d autant meilleure, que sa variation ‘de viscosité en
fonction de la température est. faible, (huiles moteur ).

. Pour déterminer'l indice de viscosité (VI), omn a choisi, deux

-------

fumilles d° huiles de référence

1. Des huiles de série L (Californiennes) naphténiques qui ont une
importante variation de viecosité en fonction de -la température
(VI = 0). - - : _ .

2. Des huiles de mérie H ( ?ensylvaniehﬁen)k 4 nature nettement
paraffiniques quil ont une faible variation de viscosité en
fonction de la température (VI 100).

| ."JJA‘

%érle L ¢ V]:a)”

série H‘(VI:—]IOO) '

PIG 1: Yariationlde"la viscosité des huiles avec la température.
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Un point de congélation bas dénote une nature de tendance

aromatique, un point de congélation élevé (supérieur a 70-75°C)
est relatif A des fractions riches en paraffines.

I.4.2.4. Le point éclair (Norme: ASTMD 92) (11):

C'est la température a laquelle explose un mélange d'air et de
vapeurs d'hydrocarbures, réalisé dans des conditions bien
définies, sous l'action d'une flamme de dimensions déterminées.

L'extinction de la flamme formant veilleuse tradult 1 exp1051on du
. mélange précité,

1.4.2.5. Le carbone conradson (Norme: ASTMD 189)(11):

C'est le résidu résultant du traitement thermique d'un produit
du pétrole dana des conditions normalisées.

La déterminantion du résidu de carbone conradson s'effectue sur
les produits non volatils gqui sont évaporés et pyrolysés
dans un creuset, puis les vapeurs sont emflammées.

Lorsque la combustion cesse, on calcine au rouge le résidu du
creuget. Aprés refroidissement et dessication 1'augmentation de
masse du creuset représente le "résidu conradson”

1.4.2.6. T.A.N. (Norme: ASTMD 664):

C'est la quantité de base  exprimée en mg de potasse nécessaire
pour neutraliser les acides fortas présents dans 1 g de la matiere
4 analyser (11,

1.4.2.7. T.B.N. (Norme: ASTMD 2896):

C'est la quantité d'acide exprimée en mg de potasse nécessaire
pour neutraliser les constituants A caracteére basique fort
présents dans 1 g de la matiére & analyser (11).

1.4.2.8. Le point d'aniline ( Norme: NF 07-021}:

Le point d'aniline est la tehpérature la plus basse pour lagquelle
dans le mélange A volumes égaux de produits A essayer et
d'aniline s8e manifeste la miscibilité des = deux composants,

Lorsqu'on chauffe lentement un tel mélange, le point d'aniline est
caractérisé par 1'apparition d'un trouble dans le mélange
chauffé.

. Cette température est d'autant plus élevée gque la teneur en
carbones aromatiques du point & essayer eat plus faible.
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I.4.2.9._ Schémas de représentation d'évolution de certailnes
propriétés pour les différentes familles d'hydrocarbures(12):
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I.5. COMPOSITION CHIMIQUE DES HUILES LUBRIFIANTES MOTEUR (6):

La composition d'une huile moteur est fonction des exigences
de telle ou telle spécification gue l'on veut satisfaire et dans
les meilleures conditions de prix.

Pour obtenir un bon produit fini, il est indispensable d'exercer
un contrdle rigoureux de la pureté des produits de base A mettre
en oeuvre. ' :

Les huiles pour moteur sont composées:

- D'une ou plusieurs huiles de base obtenues par raffinage des
fractions lubrifiantes tirées dans la majorité des cas de pétroles
bruts. .
- De produits chimiques complexes, appelés additifs ou dopes, dont
la "teneur globale est comprise entre 2 et 20% selon .le type
d'huile. .

Le choix d'une ou plusieurs huiles de base est A déterminer:

a) En fonction de la viscosité de l'huile finie A obtenir .

Le choix convenable des huiles de base permet d'obtenir des
huiles finies A tendance paraffinique, naphténique ou mixte.

Ce choix de nature chimique prépondérante dépend des applications.

b) En fonction des additifs utilisés:

Le choix des additifs est déterminé par l'ensemble des
caractéristiques que 1'on désire conférer 2 1'huile finie.

I.5.1. LES HUILES DE BASE (13):

Les huiles de base pour moteur sont tirées des fractions.
lubrifiantes obtenues par distillation sous vide du brut réduit.

Les fractions lubrifiantes sont ensuite transformées en
huiles de base par des traitements successifs destinés 2
retirer les constituants indésirables. ’

Ces traitements cbnsistent en une série de procédés de
sélection ou de ségrégation par type moléculaire des hydrocarbures
congtitutifs de chagque fraction lubrifiante.

Les procédés de traitement dans 1'ordre général sont les
suivants: :

- Traitement A 1'acide sulfurique.

~ Traitement aux solvants. .

- Traitement de déparaffinage.

- Traitement de neutralisation et de décoloration. .

- Nouveaux traitements mis au point: Hydrogénation et procédé par
diffusion thermique.

Etant donné que les huiles de base dérivent des pétroles bruts,
leur nature dépendra donc de celle du pétrole brut, en effet,
nous pouvons les classer en trois grandes catégories:
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- Les huiles de tendance paraffinique.
- Les huiles de tendance naphténique.
- Les huilea de tendance aromatique.

I.5.2. LES DIFFERENTES TENDANCES DES HUILES {14):

La distribution relative des composés paraffiniques, naphténiques,
aromatiques a une grande importance sur les propriétés
lubrifiantes d'une huile. '

En effet, les paraffiniques ont un point d'écoulement plus é&levé,
mais un indice de viscosité plus faible que - les autres types.
" Les aromatiques résgistent mieux a l'oxydation mais ont une
viscosité qui varie tras vite avec la température.

Les naphténiques quant A eux, se caractérisent par un point
d'écoulement bas. |

En pratique, les huiles de pétroles contiennent les trois
constituants:

I.5.2.1. LA tendance paraffinique: ' )

Elle est représentée par les hydrocarbures saturés non cycliques a
chaine droite. Dans les fractions lubrifiantes, les paraffines
ramifiées sont présentédes en quantités appréciables,

Par déparaffinage, on procade au retrait des paraffines A chaine
droite de poids moléculaire élevé, la présence de ces dernizres
provoquent en fait 1'augmentation de ia température de
congélation, elles sont facilement cristallisables.

Cette famille des huiles a tendance paraffinique est caractérisée
par: :

- Une variation relativement faible de la viscosité en fonction de
la température. '

- Une faible volatilité pour une viscosité donnée.,

- Une faible densité (0,880 - 0,890) pour une viscosité donnde.

- Un faible pouvoir solvant caractérisé ‘par un point d'aniline
relativement élevé (80 & 85 °*C). - : ’

En pratique, cela se traduit par une tendance prononcéde a la
précipitation des produits d'altération des huiles.

L'intervalle de température de distillation’ de l'huile de
viscosité déterminée est d'autant plus élevée que 1'huile
est plus paraffinique.

1.5.2.2. LA tendance naphténique:

Elle est composée d'hydrocarbures saturés, tout comme les
paraffines, les naphte&nes, ayant seulement quelgques cycles par
molécules et une prépondérance d'atomes de carbone sous forme de
longues chaines paraffiniques ont probablement les propriétés qui
sont les plus désirées dans les huiles de graissage,
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Les caractéristiques physiques et chimiques de ces hydrocarbures
s8e traduisent en particulier papr: :

- Des wvarliations ‘rapides de viscosité en fonction de 1a
température. : )

- Une densité relativement élevée pour une viscosité donnée
(de 1 ordre de 0,900~ 0,950).

- Une plus grande volatilité que la fonction paraffinique
corraegpondante de méme vigcosité.

~ Un pouvolir solvant relativement &levé.

1.5.2.3. La tendance aromatique:

Ces fonctione présentent des caractéres encore Plus prononcés que
les hydrocarbures naphténiques. Mais 81 leur -densité egt trés
élevée et leur indice de viecosité treés faible, leur importance
dans la composition des huiles finies est limitée. '

Le caractére essentiel de ces composés dans les huiles est leur
altérabilité. Chimiguement actife, ils sont facilement
oxydables, ceci provogque la formation de produits résineux ou
asphaltiques accompagnés de dérivés corrosifs.

I.5.3. LES ADDITIFS OU (DOPES) (8):

L'anéliordtion des caractéristiques des huiléa de base,
afin de leur conférer de nouvelles propriétés, est & la base de
la création des additife ou dopes.

Les additife sont des produite complexes,

Il ne suffit pas d ajouter une certaine quantité de n importe quel
additif dans a " importe quelle huile de bace pour obtenir une
meilleure huile. En effet, la réaction d un additif dépend d une
prart de la composition chimique de cet additif, d autre part de la
-quantité qui est utilisée, du type du degré de raffinage et 1la
nature chimique prépondérante de 1l huile de base.

I1 faut noter gue les additifs ne sont pas des correctifs
de défauts des hulles de base, mais des Produite réellement

nouveaux et indispensables qui sont introduits dans les huiles de
gqualité.

1.5.3.1. Les différents types d additifs {6}):
Plusieurs types d"additifs sont présents dans 1 "huile
Les plus importants sont:

- Les additifs de lubrification.

-- Les détergente-dispersifs.

- Les anti-oxydante et les anti-corrosifs.
- Les améliorants de 1"indice de viscosité.
- Les améliorants du point de congélation .
- Les additifs anti-mousse. ‘

- Les additifs anti-usure et anti-grippage.



a) Les additifs de lubrification:

Suivant 1'utilisation du lubrifiant, il sera fait appel a
différents types d'additifs, ' :

- Les lubrifiants solides, graphite, bisulfure de molybdéne,
ect..., sont employés dans les cas difficiles de lubrification.

— Les coprs gras et leurs dérivés sont, en général, d'excellents
agents d'onctuosité,

Tous cés produits sont destinés &:

~ Améliorer les caractéristiques.

~ Conférer des propriétés nouvelles.

- Réhausser des propriétés potentielles.

Mais les principales améliorations sont portées sur les propriétés
physiques qui sont:

- La viscosité.

'~ L'indice de viscosité.

- Le point de congélation.

b) Les détergents- dispersifs:

Ce type d'additif est systématiquement utilisé dans les huiles
pour moteurs et permet de minimiser les conséguences de la
pollution par les produits de la combustion et de 1'oxydation du
lubrifiant. Leur action est néceaqaire aussi bien dans les parties

chaudes du moteur, pour éviter le gommage et la segmentation, que
dans les parties froides pour empécher des dépdts de boues.

c) Les anti-oxydants et les anti-corrosifs:

Les conséquences de 1l'oxydation du lubrifiant sont devenues plus
aigues avec la mise en service des moteurs ayant des pigces
portées a des températures de plus en plus élevées.

Des inhibiteurs d'oxydation sont utilisés pour diminuer 1'effet de

l1'oxydation des huiles.

Ils sont .en général polyfonctionnels et assument en plus la

protection des moteurs.

Les additifs anti-oxydants et anti- corrosifs utilisés sont des
composés sulfurés: alcoyl phénates sulfurés ou composgés azotéds.,

d) Les améliorants de l1'indice de viscosité (14):

L'huile moteur est soumise A& des écarts de températures

de l'ordre de 200" C. La tendance est donc d'utiliser des huiles
dont les variations de viscosité avec la température soient les
plus réduites.
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Les additifs utilisés sont des polyméres de type polyisobuti&nes et
surtout polyméthacrylates dont les poids moléculaires sont plus
élevés cque ceux des huiles de base (10,000 A 20.000 contre 600 A
1000 pour un bright-stock}.

e) Les améliorants du point de congélation ou (déprimanta):

L'abaissement du point de congélation est obtenu par l'addition de

.composés A grosges molécules gqui génent le développement des

cristaux de paraffines dans 1l'huile.

Les additifs utilisés s=ont:

- Les produits de condensation d'un hydrocarbure paraffinique
chloré.

- Les polyméthacrylates ou polyacrylates.

f) Les additifs anti-mousse:

Un additif anti-mousse agit en modifiant, amoit la quantité, soit
la stabilité de la mousse ou encore les deux A la fois.

Les additifs les plus utilisés réduisent en fait la stabilité de
la. mousse plutdt gue sa formation et ce, en favorisant la
coalescence des bulles d'air aussi bien que la rupture des films
d'huile gui les entourent.

Lea additifs anti~- mousse lea plus employés sont des composés 2
base de BlllCOﬂEe

g) Les additifs anti-usure et anti-grippage:

Ces additifs présentent une certaine importance mais sont d'un
certain usage moins commun que ceux précédemment examinés.

I.5.3.2. Role des additifs (8):

- Les additifes détergents-dispersifs sont destinés 3 limiter la
formation de vernis et de dépdt dans les moteurs. Les détergents
s'adsorbent a la surface des pidces métalllques en empéchant
1'adhérence du noir de carbone et des gommes.:

- Lesg additifs dispersifs sont des substances parfaitement solubles
dans les huiles et ont la faculté de disperser et de maintenir en
suspension de grandea quantités de particules solides.

- Afin d'inhiber la corrosion des surfaces métalliques provoquée
par des produits d'oxydation, on additionne aux huiles de base des
dopes détergents alcalins gui neutralisent les produits
d'oxydation ou inhibent la formation d'acides et de péroxydes.

- L'addition des additifs de viscosité permet d'augmenter 1la
vigcosité d'une huile, de rendre Ba courbe viscosité - température
plus coulante, on utilise a cet effet, des substances 3 masse
moléculaire élevée, trés visgueumes, constituées de longues
chaines moléculaires.
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~ les déprimants abaissent de fagon considérable le point de
congélation des huiles de base.

- Les additifs anti-mousse préviennent le moussage des luiles
résultant de leur agitation énergique avec l'air.

- Les dopes anti-usure et anti- grippage servent A améliorer le
pouvoir d'une couche limite résistante.

L&, LE ROLE DU LUBRIFIANT <(5):

.Les lubrifiants occupent dans 1'industrie moderne une place
importante; En effet, pour apprécier l'importance-de son réle, il

gserait intéressant de voir de plus preés quelles sont les fonctions
de ce dernier.

a) Concourir a l'équilibre thermique du moteur
Dans des moteurs, l'huile doit en effet participer de plus en plus

a 1'évacuation d'une grande quantlté de calories engendrées au
cours de la combustion.

L'huile joue ainsi le rdle de réfrigérant.

b) Réduire les frottements parasites ou résistances passives en
agissant sur la viscosité.

¢) Créér une étanchéité entre le cylindre et le plston afin de

maintenir la compression adéquate nécessaire A la combustion dans
le carter.

Une bonne étanchéité est nécessaire non seulement du point de vue
fonctionnement moteur, mais aussi pour éviter une pollution trop
rapide de l'huile par les produits de combustion.
d) Créér un film protecteur contre la corrosion.

e) Protéger le moteur contre l'usure de toute nature,.

f)} Evacuér toutes les impuretés.
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T et &

IL. LES HUILES USAGEES 1)

Les huiles lubrifiantes changent et se contaminent de manidre
considérable au cours de leur utilisation. '

Tout d'abord, il y a production de calamine et de sédiments sur la
surface du moteur, ce qui peut é&tre la cause de la détérioration
de certaines pieces du moteur et ainsi le bouchage des passages
étroits du circuit d'huile. :

Par la suite, les huiles commencent & gs'oxyder, d'od formation des
produits acides qui risquent de corroder le métal, de gommes et

d'asphaltenes qui causent la diminution de 1'indice de viscosité,

Et & ce stade, les additifs se trouvant dans 1'huile se dégradent
et ne remplissent plus leur fonction désirée. ' :

Ainsi, 1'une des fonctions esgentielles requises des huiles
lubrifiantes pour moteurs est de réduire Jles frottements et
l'usure des différents mécanismes. C

La seule connaissance des caractéristiques physiques et chimiques
d'une huile lubrifiante est insuffisante pour préjuger de son
comportement dang le moteur. .

Pour cette raison, des travaux considérables ont été réalisés et
gont toujours poursuivis en vue de la mise au point des méthodes
d'essais dgui permettent d'évaluer le comportement des huiles
lubrifiantes dans les conditions de service sur moteur.

Ces essaistont,indispensables, tant pour la mise au point des
formules d'huiles, gue pour le contrdle de la guantité des
produits finis. :

C'est grdce A eux qu'il a été possible de. parvenir 3 une meilleure
connaissance & la tenue des huiles, et A réaliser de si grands
progrés en matiere de raffinage et d'additifs.

ILi.CARACTERISTIQUES DES HUILES USAGEES (6#4):

La composition moyenne des huiles usées au moment de la vidange
des moteurs n'est pas exactement représentative de celle des
huiles . effectivement ramassées en vue: de leur régénération
et ce, du fait des mélanges incontrdlables avec les huiles de
diverses provenances: boites A vitesse, ponts arri2res, de
pollution accidentelle et aussi d'autres mécanismes.

L'huile usagée moteur peut &tre considérée comme un brut
particulier qui aurait les caractéristiques intrinséques
viscosimétriques et de point de congélation de 1'huile de base
moteur neuve, :

L'analyse d'une huile usagée moteur montre qu'elle ne renferme

tout au plus que 15 3 20% d'impuretées, ce qui fait qu'a certains
égards, il est effectivement possible de la considérer comme un

pétrole brut trés riche en huile lubrifiante.
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I1.2. LES CONTAMINANTS DES HUILES USAGEES (14):

Les contaminants d'une huile usagée peuvent se diviser en trois
catégories:

IT.2.1. LES PRODUITS VOLATILS:
Les plus connus dans les huiles moteurs usagées sont

-~ L'eau: Elle provient de condensation & 1'intérieur des moteurs,
de-la respiration des carters, des fuites de joints, ect...

- Les carburants et les combustibles (essence et Gas- o0il): 1Ils
"s'introduisent dans l1'huile par l'effet de la dilution.

IT.2.2. LES PRODUITS SOLUBLES DANS L'HUILE: ' .*

Il comprennent toute la famille des corps formés par- oxydation
des réactifs aux alcalis, acides et non acides, des résines, des
asphalténes, des anti-gels et des savons métalliques.

11.2.3._LES PRODUITS INSOLUBLES DANS L'HUILE:

La portion inorganique des produits insclubles dans 1'huile
conprend: les poussiéres atmosphériques, des débris de métaux, des
oxydes métalliques, des oxydes de plomb provenant de la combustion
‘du plomb tétraéthyl contenu dans le combustible.

La présence dans l'huile des particules solides ont dans leur

majorité, une dimension inférieure & un micron de sorte que la
présence du détergent actif les maintient en suspension.

Le retrait de ces produits complique les opérations de
régénédration.

IX.3. L’ALTERATION EN LABORATOIRE (6,15):

Aucun de ces moyens d'altération artificielle n'a réussi a
s'imposer d'une maniére indiscutable. La raison principale en est
que la détérioration de 1'huile dans l'essai de laboratoire est de
nature différente de celle qui se produit dans les moteurs. Ces
manipulations ne sont cependant pas " sans utilité, comme par
exemple le contrdle de la constance de qualité d'huiles en cours
de fabrication ou d'huiles de base données ou encore . d'huiles
finies de formule bien é&tablie.

Le principe de ces essais, réalisés dans des appareillages de
laboratoire, est basé sur le fait que 1'altération de 1'huile
congidérée est dle surtout A une oxydation sous température
élevée. Ces essals consistent, en général, A soumettre 1'hnuile a
des conditions plus ou moing sévéres d'oxydation par 1° eau ou de
1'oxygéne, .
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Les résultats sont repérés par la variation de la viscosité, de
l'indice d'acidité et la quantité de matidres précipitables ou non
dans différents solvants. :

I1.4. LES ESSAIS SUR MOTEUR (5,15):

Les essais sur moteur devraient reposer sur une corrélation
satisfaisante avec la tenue en service pratique. Ils doivent &tre
considérés comme le deuxiéme stade de mise au point des huiles,
c¢'est & dire apres que les essais effectués au laboratoire aient

permis d'opérer une préselection des produits utilisables.

Lors de l'essai, les préoccupations sont les suivantes:

- Déterminer, par l'examen du moteur en fin d'essai, quelle
serait, d'une maniére aussi précise que possible, 1'influence de
1'huile suf le comportement du moteur en service. :

- Contrdler les conditions de fonctionnement du moteur: Telles
que, la teneur en matiéres charbonneuses, en eau, dilution, ect...

- Entrevoir l'influence des causes accidentelles. de pollution de

- 1'huile tant sur la tenue de l'huile que sur celle du moteur.

- Déterminer la durée de vie du lubrifiant dans les conditions
d'essai. Des contrdles, tels gque }'évolution de la viscositée,
peuvent renseigner partiellement sur la sensibilité de 1'huile 2
1'oxydation.

- Essayer, par examen de 1'évolution en cours d'egsais des
propriétés physiques et chimiques de l'huile , d'estimer ce que
pourrait &tre cette évolution dans la pratique ou les conditions

sont en général moins séveéres, mais dont la durés est beaucoup
plus grande.

Les deux fonctions importantes, pour les huiles lubrifiantes
moteur sont: lubrifier et refroidir, de plus, il est demandé
gouvent de maintenir les moteura propres.

Pour chacune de ces fonctions, le comportement de 1'huile est
influencé par des facteurs principaux gui sont:
-~ Les températures des différentes parties du moteur.

. - Les pressions sgpécifiques de contact entre les pi&ces en

mouvement.
- L'influence catalytique des surfaces métalliques.

- La contamination par le carburant et ses produits de combustion.
- L’intensité du contact avec l'oxygene.

- Différents facteurs tels que la vitesse de rotation, ect...



111. REGENERATION DES HUILES USAGEES (4, 6, 8, 12, 14

La régénération des huiles usagées en vue de leur réutilisation
dans les moteurs est un sujet controversé depuis -de nombreuses
années mais, depuis la crise de l'énergie, cette solution est de
plus en plus adoptée. En effet, la régénération des huiles usées
est considérée dans de nombreux pays comme une forme d'économie
d'énergie et comme un moyen de recyclage des produits.

C'est aussli une forme de lutte contre la pollution de
l'environnement.

On appelle régénération, tous les procédés qui produisent A partir
d'une charge d'huile wusagée de qualité déterminée, une ou
plusieurs huiles de base.

Ceci est possible, car les lubrifiants, contrairement aux autres
produits pétroliers, ne sont pas consommés durant leur service
mais subissent juste des altérations qui dégradent leurs gualités
-de lubrifiants et nécessitent leur renouvellement dans le moteur.

II1.i. LE PROCESSUS DE REGENERATION (4, 6):

La seule fagon de réscudre le probleme des huiles usées est la
régénération, guli consiste en 1'élimination des différents
contaminants. Différents moyens physigques et chimiques sont mis en
oeuvre pour réaliser ces opérations. *

Les prétraitements de l'huile, c'est A dire, ceux gqui permettent
d'éliminer les contaminants, constituent pour une grande part la
. classe des nouveaux procédés & savoir ceux gui se différencient du
procédé acide le plus ancien et le plus exploité.

-Le cycle des opérations successives A effectuer pour obtenir un
produit de haute gualité, représente une sorte de nouveau
raffinage de l'huile usagée. Ce cycle comprend habituellement les
phases suivantes données dans 1'ordre de leur succession:

a) Décantation de l'huile usagée.

b) Premier passage A la terre.

c) Dé-essenciement et deshydratation.
d) Acidification.

e) Neutralisation.

f) Deuxieéme passage A la terre.

g) Distillation sous-vide.

a) Décantation de 1'huile usagée:

Elle a pour but d'éliminer, les corps solides, les grosses
impuretés et l'eau libre.

b) Premier passage a la terre:

L'huile est malaxée avec une terre naturelle A une température de
30°C . Le temps de contact est de deux heures. Ensuite cette huile
est filtrée au travers d'un filtre-presse constitué par des toiles
en coton, '
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Ce passage -sur -la terre a pour but de rendre & 1l'huile la
couleur ambrée qu'elle présente ordinairement.

c) Dé-essenciement et déshydratation:

I} consiste 4 éliminer de l1'huile toutes traces de combustibles et
d'eau.

d) Acidification:

Ce procédé conduit a la floculation des suspensions carbonées et a
la sulfonation des produits oxydés.

Ce traitement s'opere A une température de 1'ordre de 60°C.
L'huile et 1'acide sulfurique A& 98% sont mélangés. Ce traitement
permet de réduire a quelques p.p.m. dans l'huile les teneurs en
métaux provenant des additifs et de 1'usure des moteurs.

~ €) Neutralisation:

Aprés le traitement & l'acide, 1'huile contient encore des acides
de différentes sortes, en particulier sulfoniques, ainsi que des
petites particules 4° ac1de sulfurique. La neutralisation a pour
but de les éliminer c'est A dire les transformer en sels. Le
carbonate de chaux et la soude sont employés le plus souvent.

. £) Deuxiéme passage 3 la terre:

L'huile est mélangée avec une terre activée par Hcl 5%

La tenmpérature est de 1'ordre de 80°C. Le temps de contact est de
1'ordre de 60 minutes.

Apreés décantation, cette huile est filtrée.

Ce deuxiéme passage 3 la terre a pour but 4d° éllmlner les odeurs
‘désagréables résultant des dlfférentes réactions chimiques et de
décolorer encore l'huile.

g) Distillation sous vide:

Par le biais de cette opération, l'huile régénérée peut &tre
gséparée en différentes fractlons qu'on ldentlflera a4 des coupes
pétrolieres.

I11.2. LES DIFFERENTS ADSORBANTS UTILISES (Terres décolorantaes).

III.2.1. GENERALITES SUR LES TERRES DECOLORANTES:

Le traitement des huiles se fait par un produit adsorbant sélectif
comme la terre décolorante naturelle ou activée.

Les terres décolorantes sont des argiles, c'est & dire, des
Bilicategs d'alumine de formules diverses:

- Halloysite : Ale { Sie Ouo ) ( OHle.
- Attapulgite: Mgs Als Sie 022(0H)e, 4H20. ‘
- Montmorillonite : 5 Si 02 Ala Oa (Mg Ca) O, nHzO.

-
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L.es unes ont un pouvoir décolorant naturel aprés séchage, par
contre d'autres, n'ont aucun pouvoir décolorant naturel, mais
elles sont susceptibles d'acquérir une puissance considérable de
décoloration par activation 3 l'acide sulfurique ou chlorhydrique
a chaud (90°C).

D'autre part, la terre naturelle retient moins l'huile que la
terre activée plus poreuse, mais il sera tout de mé&me nécessaire
d'employer gquelque fois la terre activée de préférence A )'autre
en raison de son pouvoir décolorant beaucoup plus grand (3 fois
plus élevé en moyenne que celui de la terre naturelle) (12),

I1I1.2.2. STRUCTURE DE LA BENTONITE:

La bentonite est formée principalement par un minéral argileux
appelé Montmorillonite. C'est une roche tendre, de couleur blanche.
ou grise claire, friable, onctueuse au toucher .

La bentonite a un pouvoir de gonflement treés important en présence
de certains liquides et en particulier l'eau et aussi un pouvoir
de fixation des cations comparable A& celle de tous les échangeurs
d'ions naturels (16).

II1.3.1.ES PROCEDES DE LA REGENERATION (4):

Ces derniers sont nombreux, ils se différencient les uns des
autres par la nature des moyens mis en oeuvre pour assurer
1*élimination des impuretés. '

Nous citons les principaux procédés de régénération:

- Procédé acide-terre.

~ Procédé MATTHYS-GARAP. o

- Procédé I1I.F.P. , '

- Procédé B.E.R.C.

- Procédé P.R.O.P.

- Procédé K.T.I.

- Procédé par percolation.

I11.3.1. PROCEDE ACIDE-TERRE (17):

Dans ce procédé, l'élimination des contaminants est réalisée au
moyen d'une précipitation acide. Ce traitement acide conduisant a
la floculation des suspensiong carbondes et A la sulfonation des

produits oxydés, s'opére A4 une température de l'ordre de 60°C.

L'huile et l'acide sulfurique & 98% sont mélangés dans un bac de
décantation a fond conique. Les boues acides qui en résultent
gont précipitées dans le fond du bac et 1'huile épurde falt ensulte
-1'objet d'autres traitements.

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

Aprés le traitement & l'acide, l'huile contient encore des acides
. de différentes sortes, en particulier sulfonlquea, ainsi que de
petites partlcules d'acide sulfurique. - -




La neutralisation a pour but de les transformer en sels.
La base la plus souvent employée pour la neutralisation est la
chaux & raison de 1% environ en poids.

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

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

L'élimination de ces boues acides ainsi que celles résultant du
traitemént de finition pose de sérieux probl2mes notamment vis A&
vis de la protection de l'environnement. '

Ce procédé est le plus employé dans le monde. C'est en fait celui
qui posséde le plus de références industrielles ., ‘
Récemment, il a bénéficié d'améliorations sensibles qui le
modernisent considérablement (centrifugation).

Celles-ci tendent & diminuer les quantités d'acide et de terre
employées, ' donc, par conséquent, & augmenter les rendements en
huile, et ce, malgré les guantités de plus en plus importantes de
dopes par exemple dans les huiles moteur multigrades.

ITTI.3.2. PROCEDE MATTHYS -GARAP (18):

Ce procédé est une variante du procédé acide-terre, mais il
combine la distillation A la précipitation acide, en vue d'une
part, de permettre le traitement continu des huiles, d'autre part,
de diminuer considérablement le volume des boues.

Les traitements acides étant pratiques sur les fractions
distillées, ceci favorise non seulement l'ajustement des volumes
de 1'acide sulfurique mais aussi leur diminution du fait gu'une

grande partie des contaminants est trouvé dans le résidu de
distillation.

Les -étapes du procédé sont:

~ Décantation “{déchets solides).
- Déshydratation éclair (eau).

- Distillation fractionnée.

- Acidification, :

~ Séparation des boues acides.

-~ Adsorption sur l'argile,

- Séparation des boues huileuses.
- Huile de base.




I
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II1.3.3. PROCEDE I.F.P. (institut Frangais du Pétrole) (19):

" L'institut frangais du pétrole a mis au point un procédé dans
lequel le prétraitement de précipitation est réalisé au moyen du
propane. -

C'est un procédé sélectif qui présente un rendement élevé. 11
nécessite, cependant, un prétraitement complémentaire a 1'acide,
lui méme suivi du traitement conventionnel & l'argile. La aussi,
les quantités d'acides sont considérablement réduites.

Ce procédé est exploité:,

En Italie: 35.000 tonnes /an, depuis une dizaine d'années.
En Yougoslavie: 20.000 tonnes/an, depuis deux années,

Plus récemment, 1'I.F.P. a développé un nouveau procédé qui
consiste en l'utilisation de 1l'ultrafiltration des huiles usées
préalablement diluées au moyen du pentane.

ﬁ'ultrafiltration eat réalisée au travers des membranes orgarigues.
Ce procédé présente:

Des avantages: - Bonne qualité d'huile.
' - Volume d'acide optimisé.

Des inconvénients:- Important volume de'propane.

- Température et pression, complexité et procédé
discontinu.
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PROCEDE 1.F.P.

Décantation'
. Pentan Dilution
- Déshydratation .
Propan§ Ultrafiltration
3IPrécipitation

Récupération
Propane{Ca He)

Distillation

] ———{Finition

Finition Argile

Wﬁuile de base r"—“"“"__

FIGURE 5 : PROCEDE I.F.P.

I1II1.3.4. PROCEDE B.E.R.C. (Boutlesville Energy Rescarch
' center){18):

Cette tecHnique de précipitation fait appel' a l'utilisation de
solvants qui. provoquent la coagulation des différentes suspen81ons
contenues dans 1'huile usée.

Les étapes de ce procédé sont:

- Déshydratation.,

- Traitement aux solvants {(Alcool+ Acétone).
~ Séparation (boue).

- Récupération des solvants.

- Distillation sous- vide.

- Hydrofinishing.

- Huile de base., "~

L‘avanfage de ce procédé est de fournir des boues neutres dont

1*'élimination ne pose pas de probléme particulier  pour
1'environnement et le rendement varie de 75 a B5%.

L'inconvénient : Grande consommation d'énergie pour le
prétraitement. ‘ o
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PROCEDE B.E.R.C,

Huile usée

h
Déshyd}atation

Yy
Alcoocl + aAcdtone Traitement aux solvants

Boue

Séparation —m-»

Récupération des solvants_————_j>S°lvant

Distillation sous vide

Hydrofinishlng

Huile de base

FIGURE 6 : PROCEDE B.E.R.C.

111.3.5. PROCEDE P.R.O.P. (Phillips Pétroleum Company) (18):

C'est a chaud entre 150 et 200°C et sous pression de 25 kg/sz
que l1'élimination des contaminants est réalisée dans ce procédé
et ce, au moyen d une solutlon acqueuse de sels d'ammonium.

I.a déshydratation de 1'huile est réalisée aprés la précipitation
Ce procédé présente un double avantage.

.- Il est en accord avec les principes de la protection de

1'environnement.

- 11 est moins onéreux gque le procédé B.E.R.C. du fait que les
solvants ne sont pas utilisés,. -
- Rendement de 75 a 90%.

Cependant, il présente deux inconvénients:
- Celui de nécessiter un double traitement de finition. .
- De ne pouvoir étre facilement intégré dans une usine de

traitement existante.

Pour les traitements de finition, c¢e procédé utilise l'argile
comme adsorbant et puis un traitement & 1'hydrogéne.
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ITI.3.6. PROCEDE K.T.I. (Kinétic Technology Incorporation) (18):

Ce procédé utilise un évaporateur sous vide & couche mince, ce qui
permet de limiter considérablement les contraintes thermigques que
subit l'huile pendant 1la distillation et ce gui par ailleurs
semble résoudre le probléme des mousses.

Ce procédé comprend les étapes suivantes:

-~ Assechement atmosphérique pour 1'élimination de 1'eau et du -
gasoline. :

- Distillation sous v1de pour la production du Gas-ocil.

- Distillation sous vide pour 1la récupération des huiles
lubrifiantes. : :

- Hydrofining des distillats lubrifiants.

L'avantage majeur est gque ce procédé fait intervenir seulement
l1'hydrogéne comme agent chimique de traitement, donc pas de
probléme de pollution due a la disparition des boues ac1des ou
caustiques et la contamination de la terre par 1'huile.

Cependant, comme il présente des avantages, on a .aussi des
inconvénients.

Avantages: - Rendement de 75 a 80%
- sous produits peu polluants.

Inconvénienta: - Faible pression.
: - Investissements importants.

PROCEDE K.T.I.

Huile usée

v _
Elimination d'eau —.>» Eau
Distillation socus vide b—> Gas-oil
Evaporateur a ¥
couche mince ——3Disgtillation sous vide Contaminants

v
Hz ————-—ﬂ Hydrofining
v

Huile de bése

FIGURE 7: PROCEDE K.T.I.
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I1II.3.7. PROCEDE PAR PERCOLATION:

‘Dans ce procédé, l'huile & traiter s'écoule a travers un lit épais
d'adsorbant. .

Ce dernier est en général, sous forme granulé et afin d'éviter la
formation de canaux, 'il doit  avoir une. résistance mécanique
gsuffisante et une granulométrie convenable.

Lt'écoulement du fluide se fait généralement par gravitation,
1'adsorption est arrétée lorsque l'effluant n'a plus la qualité
requise. ' _ : .

La vitesse d'adsorption en milieu liquide étant relativement
lente, il faut adopter un temps de contact suffisant et régler en
conséquence le débit du fluide: On peut augmenter la vitesse
d'adsorption en élevant la température de 1'opération.

On procéde alors & la régénération de 1'adsorbant

I11.4. PROBLEMES POSES PAR LA REGENERATION DES HUILES USEES (1)

Les problémes de la régénération des huiles usagées sont nombreux
et différents et dépendent du procédé choisi, de la législation
existante dans le pays et d'autres facteurs.

Nous représentons ici les problémes généraux de la régénération
des huiles usées, qui se posent dand une mesure plus ou moins
grande dans tous les pays.

IITI.4.1. PROBLEME DE LA COLLECTE:

Le probléme de la collecte des huiles wusées est fondamental
puisque tout industriel doit s'assurer autant que possible la
maitrise de ses sources d'approvisionnement.

Tout producteur d'huiles régénérées a donc intér&t a avoir son
propre réseau de collecte, bien organisé, efficace et drainant des
quantités maximum d'huiles usées utilisables pour la régénération.

L'efficacité de la collecte dépend de plusieurs facteurs doht iles
plus importants sont:

I1T.4.1.1. Législation Existante:

Le =uccés de la collecte dépend d'abord de- la législation
existante dans le pays. La plupart des pays ont déja mis a jour la
législation, pour préserver des ressources nationales. Cette
législation a é&té complétée notamment par une loi interdisant le
brilage et le rejet des huiles usées pour des raisons de sécurité,
pollution atmosphérique, é&conomie des réserves d'hydrocarbures,
d'énergie et d'autres raisons.

Il est utile de noter le niveau de la collecte des huiles usagées
atteint par certaina pays (2).

L'unité de matigres: 1000 tonnes .
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France Italie R.F.A.
Consommation annuelle en
Lubrifiants 803 530 1013
Rapport huiles moteurs !
sur total lubrifiants 59 46 42
Quantité potentielle
récupérable 467 253 521
Quantité totale d'huiles
usagées collectées 129 159 303
Pourcentage d'huile
collectée 28 59 58
Quantité d'huile
régénérée 105 149 240
Quantité d'huile brolée 24 - 63
Huile brQlée par
“l'utilisateur - - 150
{Autres utilieations .
industrielles | 60 - 350
Total effectivement
récupéré 129 150 453

TABLEAU N'1: Collecte des huiles usagées de certains pays.

171.4.1.2. Organisation de la collecte:

La collecte des huiles usées dans de nombreux pays n'est pas

encore bien organisée et.'la plus grande quantité de cette huile
eat brfilée ou rejetée.

Pour l'organisation d'une coliecte maximale et efficace, il sera
nécessaire d'assurer les conditions suivantes:

M&me traitement pour les petites livraisons que pour les
grandes,

Prime de stimulation pour la collecte des huiles usées.

Choix de localités centres de collecte des huiles usées dans les

- Z6nes peuplées ol existe une concentration de véhicules assez

importante pour assurer une plus grande collecte des huiles usées.
Implantation de l'usine de régénération et choix des z8nes de

collecte au centre géographique, pour réduire au maximum
1'incidence des frais de transport. ‘
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En terme de récupération, les guantités suivantes ont été
collectées en Algérie (2).

1985: 600 n_.

1986: 6 600 mo. - _ '
1987: 13 409 m, sur un objectif de 22 000 ua .

1988: 16 760 m, sur un objectif de 27 800 m .

19889: 17 630 m_  sur un objectif de 27 800 )

1990: 18 240 m sur un objectif de 28 000 m .

I1T.4.2. PROBLEME DE L'ELIMINATION DES DECHETS:

Par les procédés classiques, les déchets produites sont les

suivants:

- Goudrons acides. -
- Terres usées.

Pour ces sous produits, il n'a pas encore été trouvé d'utilisation
et leur décharge (dépSnage ou brfillage) est assez couteuse et

conatitue une - des premidres gources de pollution de
1'environnement .

Dans. le procédé de l'extraction au solvant et de traitement a
1'hydrogéne tous les sous produits sont utilisables comme suit:

- Distillats legers; utilisables comme combustible.
- Résidu d'asphalte, utilisable comme matidre premiére pour la
production de revétements, produits d'étanchéité,....

- Catalyaeurs_ uséa. utilisés pour la récupération des métaux
lourds.

De cette maniére, on n'a pas de matériaux résiduaires pouvant
contribuer A la pollution.

~1I1.4.3. POLLUTION DE L'ENVIRONNEMENT:

Le rejet des huiles usées sana contr6le, constitue une des
premiéres sources de pollution de l'environnement.

Il suffit d'un milligramme d'huiles usées pour rendre non potable
un 11tre d'eau (1) .

De méme, le brfilage des huiles usées contribue 3 la pollution de
l1'atmosphére A& cause des métaux lourds contenus dans 1'huile

(Plomb, Zinc, Baryum, et autres) qui Be perdent dans 1'atmosphére
gous formes d'oxydes.

'Le plus dangereux est la pollution par le.Plomb car ce poison

s'accumule dans l'organisme.
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¥I1.4.4. INTERET SOCI-ECONOMIQUE DE LA REGENERATION DES
HUILES USEES:

On voit donc, par ce qui est présenté, que le'probléme
de la technologie de régénération des huiles usées est
actuellement résolu, ce qui confirme les résultats réalisés:

- - Grande qualité des huiles de base produites. :
- Commercialisation et valorisation des sous produits .

Les huiles usées représentent aujourd'hui une matidre premiére
assez importante et les unités de régénération ont une importance
soci~économique exceptionnelle par les résultats suivants:

- Economie de devises nécessaires pour importer les huiles de base -
et le pétrole brut. : : .

~ Economie des réserves mondialea totales de bétrole.

. = S8timulation 2 la commercialisation et A la valorisation des
autres sous produits.

-IIT1.4.5. CONCLUSION:

Le rejet ou le br@ilage des huiles usées sans .précaution, présente
pour chaque pays les conségquences suivantes:

- Pollution directe.

- Perte naticnale dans le domaine de 1'énergie ainsi que dans
celui de 1'économie.

En vue d'organiser plus efficacement la collecte et 1la

régénération des huiles usées, une action urgente et énergique
gserait indispensable. :

Il faut diriger ces actions sur les points les plus importants:

* Un réglement rigoureux d'interdiction des rejets et briilages
incontr8lés des huiles usées.

Une meilleure organisation de la collecte des huiles usées.

* Leg facilitéa de financement de la Bociété pour l'investissement
dans les unités de régénération des huiles usées.

* Lea primes et la stimulation pour la collecte des huiles usées.

* Stimulation des cadres pour leur travail de la collecte et de la
régénération. ' .

o L‘augmentation des prix d'achat des huiles usées.

* L'activité commune de® entreprises qui s'occupent de la collecte
et de la régénération, pour assurer un ramassage organisé.

La modernigation des unités existantes et la construction des
unités modernes pour la régénération des huiles usées.

)
'
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Si des mesures énergiques pour 1 organisation du ramassage
systématique et de la régénération des huiles usées, ne sont pas
prises d 'urgence, les pertés et les conaséquences pour tout le pays
seront assez graves & cause de la diminution  des réserves de
pétrole dans le monde. ‘
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. PABTIE ERPERIMENTALE




I. HUILE NEUVE SAE 20 W 50

I.i. ANALYSE PHYSICO-CHIMIQUE DE L’HUILE NEUVE:

L'huile gui a été considérée dans le cadre des préoccupations du
pays est la SAE 20 W 50, couramment utilisée dans le domaine des
lubrifiants, c¢'est une huile minérale comportant des additifs,
régervée a4 la lubrification des moteurs A essence et qul est tres
utilisée dana le pays.

Nous avons procédé aux essais caractérlathues de ces hu11es et

gqui peuvent &tre entrepris aussi bien avec l1'huile neuve qu'avec
1'huile usagée.

La plupart des normes d'analyses utilisées sont relatives i des
essals tirés de l'American Society of Testing Materiels 1986,

Il est A& noter que 4°' autres normes d'analyses existent et sont
couramment utilisées, il s'agit des normes AFNOR. (frangaises), DIN
{allemendes), selon le type d'équipements disponibles.

Une vingtaine de propriétés et d'essals normalisés ont &té
effectués. :

Le protocole opératoire de ces essais est décrit dans les normes
citées au tableau N° 2,
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Analyses | Normes
— .

Densité (de ) ASTMD 1298
Viscosité & 40* C (cst) ASTMD 445
Viscosité a 100° C (cst) ASTMD 445
Indice de viscosité ASTMD 2270
Viscosité Engler a 40°C CONVERSION
Point éclair (*C) ASTMD 92
Point de feu (*C) - ASTMD 92
Point‘d‘écoulement (*c) ASTMD 97
Point d'aniline (°C) NF07 -021
Carbone Conradsén (% P) ASTMD 189
Teneur en eau (% V) ASTMD 95

| Teneur en sédiment (% P) ASTMD 473

3 Pouvoir calorifique (cal/g)} ASTMD 240
T.A.N. (mg KoH/g ) ASTMD 664
T.B.N. (mg KoH /g) ‘ ~ ASTMD 2896
Teneur en chlore (ppm) ASTMD 240
Couleur ASTMD'1560
Teneur en sogfre (% P) A ASTMD 129
Cendres sulfatéeé (% P) ASTMD 874

Tableau N° 2: Identification des différents
egsals selon les normes utilisées.




Hulle neuve

Analyses 20 W 50
2 .O

- Densité (d« ) 0,8800
Viscosité & 40° C (cst) | 138,00
Viscosité a 100° C (cst) 19,21
Indice de viscosité 132
Viscosité Engler & 40°C 18,17
Point éclair (°C) ' 244
Point de feu (°C} | 282
Point d'écoulement (°C) - 21

i f Point d'aniline (*C) 116

‘ | Carbone Conradson (% P) 0
Teneur enh eau (% V) ' -0
Teneur en sédiment (% P) 0
Ppuvoir calorifique (cal/g) 10785,9
T.A.N. {mg KoH/g ) 2,4
T.B.N. {mg KoH /g) 6,7
lTenéur en chlore (ppm) - 428 "
Couieur' : ' 4,5
Teneur en soufre (% P) .0
Cendres sulfatées (% P) 0,801
Indice de féfraction 1,4886
Dilution (% V) -

Tableau N® 3: Détermination des caractéristiques principales selon
- les normes de l1'huile neuve SAE 20 W 50.
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I.2. VARIATION DE LA VISCOSITE DE L HUILE NEOUVE AVEC LA
TEMPERATURK:

L appareillage utilisé consiste en un viscosimétre q§ type
‘ UBBELHODE

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau N° 4.

T(*C) |20 30 40 50 60 70 80 90 100
V{cst)|423,5(258,2{176,5/128,11|86,32|58,73|38,00{26,13| 22,12

Tableau N° 4E Variation de la viscosite de 1 hulle neuve
: " (20 W 50) avec la température.

Commentalre:

On remarque que la viscosite de 1 huille ﬂininue avec la
température, comme celle des liquides en général,

173. ANALYSE DES METAUX EN TRACE DANS L HUILE NEUVE:

Un des rdles les plus importante des huiles lubrifiantes est
1'élimination des particules minérales  produiltes par usure de
deux parties métalliquees en contact. '

Une accumulation anormale de ces &léments métalliques dans 1 huile
de carter' présente trés souvent des ennuis  pour le bon
fonctionnement du moteur.

Une méthbde'dfanalysa rapide et précise parmettant d analyser ces
métaux semble avolir le plus grand intérét.

CARACTERISTIQUES DE L°APPAREIL ET MODE OPERATOIRE:

L appareil utilieé est une torche & plasma: ICP Systéme avec
‘logiciel de traltement de données.

Le plasma est un wnélange gazeux qui A haute tenpérature egt
conposé d " atomes neutres et de particules chargées.

Le gaz utlilisé pour créer le plasma est 1 Argon.
Le fonctionnement de ce systéme ee8t relativement egimple: une

radiation haute fréquence est utiliaée pour chauffer un courant

d°Argon et former un plasma par 1" intermédiaire d une bobine
‘d"induction. }

La température du plasma est de 1 ordre de 10 000°C.
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Du fait de la viscogité de notre échantillon, une dilution

préalable de 4 grammes d'huile dans 40 cm® d'essence a été
nécessaire; 1'échantillon est ensuite, introduit par un nébuliseur
dans le plasma, et réduit a 1'é4tat d'atomes indépendants; ces

atomes exités et ionisés par le plasma transmettent 1"énergie
qu'ils ont acguis sous forme d'un rayonnement électromagnétique,
ce rayonnement est composé de longueurs d'ondes caractéristiques
correspondant aux différents éléments présents dans 1'échantillon.

Les résultats obtenus au cours de ]'expérience sont donnés dins le
tableau N® 5 , les unités sont en ppm.

{Métaux pb Zn Fe Cn| Mg All Baj Ca Cu

HN(20W50)| -~ 1202 - - | 341,10} - - 1632,6{27,87

Tableau N° 5: Détermination de la teneur en métaux ‘'d'usure
1'huile neuve SAE 20 W 50. '

Commentaire:

Les éléments métalliques présents dans 1'huile neuve sont: le
zinc, le magnésium, le calcium et le cuivre.

Ces ¢éléments métalliques peuvent entrer dans la composition des
additifs pour les huiles lubrifiantes.

I.4. ANALYSE D‘E L’HUILE NEUVE CSAE 20 W 50) PAR SPECTROMETRIE
INFRA- ROUGE:

La spectrométrie infra-rouge donne une évaluation de la structure
moléculaire d'un produit en faisant apparaitre les longueurs
d'onde pour lesquelles une absorption du rayonnement infrarouge
signale une vibration de résonnance dans la molécule(20).

Dans la plupart des spectrophotométres, la substance & étudier est
traversée par une radiation électromagnétique en fonction de 1la
longueur d'onde.

,L'analyse des. échantillons est réalisée a 1'aide d'un
spectrophotométre: PHILIPS PU 9700. '

On nettoie la cellule avec du tétrachlorure de carbone, puis on vy
place 1'échantillon.

La cellulé et l'échantillon seront par la suite traversés par les
rayons IR qui vont &tre absorbés par 1'échantillon.

Cette absorption. est directement enregistrée sur écran et sera
représentée sur un spectrogramme.
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de




Nous représentons les résultats de l'analyse de 1'huile neuve
(SAE 20 W 50) avec ceux de l1'huile usagée (SAE 20 W 50) a 5000 km
de fonctionnement (Tableau N* 19). ‘

Les spectres des différents échantillons obtenus entre 4000 et
200 cm = sont donnés dans l'annexe N°* 7.

1.5. OAR.AdTERISATION PAR DIVERSES METHODES DES PRODUITS
HYDROCARBONES ET AUTRES GCONTENUS DANS I’HUILE NEUVE:

Avant de passer 3 l'analyse physico-chimique proprement dite, nous
avons fractionné 1'huile neuve (SAE 20 W 50) par deux types de
distillation: ' : ‘

- La distillation fractionnée atmosphérigque:
- La distillation sous vide:

I.5.1. DISTILLATION FRACTIONNEE ATMOSPHERIQUE:

" La distillation fractionnée est un procédé de séparation qui
permet d'obtenir A partir d'un mélange de plusieurs constituants

des fractions différenciées par une ou plusieurs propriétés
physiques. .. : : '

I.5.1.1., Distillation fractionnée atmosphérique de
1"huile neuve:

Les conditions opératoires sont les suivantes:

- Volume de la charge : 500 ml
- Domaine de température : 54 + 300°C

(Voir appareillage et mode opératoire en Annexe N® 2)

Les résultats cbtenus sont regroupés dans le tableau N° 6.
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PR [Pempsratare (") | recueriistmny| * Volumique
1 54 - 158 ' ' 20 4,0
2 158 - 206 24 4,8
3 206 -~ 228 ' 36 7,2
4 228 - 239 22 4,4
5 239 - 245 50 10,0
6 245 - 254 38 7,6
7 254 ~ 270 26 . 5,2
8 270 - 292 o 28 5,6
9 292 - 300 54 10,8

10 3007 202 (résidu) 40,4

Tableau N® 6: Fractions issues de la distillation fractionnée

atmosphérique de 1'huile neuve (SAE 20 W 50).

I.5.1,2.Déterminati3§ de l'indice de réfraction- ( 20), Ia

densité (de ), le point d'aniline (PAY},
la viscosité 3 40°C (Veo*c), la viscosité & 100°C
(uoo*c), Te pouvoir calorifique (PCS) et la

~température” d'ébullition pour Jes différentes

fractions obtenues.

Les résultats obtenus sont reportés dans le tableau N® 7.
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Fraction L2° 32° pa(cc) |yiee[yteaty PCS | Teb M.M

N° 4 4 «0°c | 100*c|(cal/g)|(°C) |(g)
1 1,4525(0,8204] 39 14,45 2,45 ,110898 106 98

2 |1,4552|0,8220] 41 . |16,50|4,41 |10900 |182 [138

3 1,4563(0,8241| 45 17,005,077 - {10908 217 162

4 1,465210.8300} 46 20,01 |5, 40 10912 233,5:1172
5 1,4660(0,8328| 47 21,61 (5,94 10925 | 242 179
6 1,4711(0,8400| 50 25,42 16,68 10937 249,5|184

7 1,4762(0,8446| 55 30,06 7,89 10968 262 193

8 1,4780|0,8477{ 56 33,85 8,37 10979 | 281 210

9 1,4789(0,8507| 61 35,50 19,46 10984 296 255

10 Résidu

Tableau N° 7: Caractéristiques des différentes fractions issues de
la distillation fractionnée de 1'huile neuve.

1.5.1.3. Graphes des différentes caractéristiques en
- tfonction de leurs températures d'ébullition:

Le graphique ge la figure 9 mgntre la variation de. 1'indice de
réfraction nd”, la densité d«, le point d'aniline PA , la
viscosité & 40° C et a 100°C, 'le pouvoir caleorifigque PCS, en
- fonction de la température d'ébullition, cette derniére a été obtenue
soit par la moyenne arithmétique ( cas ol les intervalles de

température sont restreints), soit par le calcul de la Tmav {(cas ol

les intervalles de température sont plus larges)(12).

Commentaire:

Pour les fractions recueillies, on constate gque:
- La densité augmente avec la masse moléculaire.
- La viscosité augmente avec la température.

- Le pouvoir calorifique est constant, 1'ordre de grandeur est
d'environ 10.000 cal/g.
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- Le point d'aniline augmente, le pourcentage en Carbone
aromatique diminue, la tendance des fractions s'avére
paraffinique ou naphténo-paraffinique.

‘I.5;1.4. Détermination des tendances des fractions
' ' recuelllies:

Comme il n'est. pas possible de connaitre individuellement les
constituants d'une fraction pétroliedre, on se contente de

connaitre la composition globale en chacune des familles
d'hydrocarbures.

Plﬁsieurs méthodes ont é&té développées, nous citons:

12 La méthode nd.PA:

Elle est basée sur la mesure de 1'indice .de réfracrion.-n, de la
densité d, du point d'aniline PA et sur l'utilisation des deux
formules linéaires citées en Annexe N*® 1.

Lés résultats sont regroupés dans le tableau N° 8.

Parmi toutes les corrélations gque nous avong utilisées, nous avons
choisi celle gqui donnait de meilleur résultat pour le calcul de la
masse moléculaire, 3 savoir:

Log, M = 0,001978 Teb (°C) + 1,9394 + Log, (2,15 - nd® ) (2)
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COMPOSITIONS
FRACTION N°| % ca % COn % Ccp
1 17,2 48,2 | 34,6
2 18,6 44,4 37,0
3 17,5 42,6 39,9
4 23,7 | 33,0 |- 43,3
5 22,9 33,7 43,4
6 23,8 30,3 45,9
7 25,4 | 23,8 - 50,8
8 25,5 23,2 51,3
9 23,5 21,9 54,6

Tableau N° 8: Compositions en aromatiques, en naphténes et
en paraffines des différentes fractions.

2> La méthode n.d.M: ’

Cette méthode nécessite la connaissance de trois caractéristiques:
1'indice de réfraction n, la densité d, la masse moléculaire M et
permet de calculer directement par des formules (voir annexe N° 1)
les pourcentages d'atomes de carbone Ca, COn et Cr présents dans
les éléments aromatigques, naphténiques et paraffiniques des
diverses molécules complexes d'une huile.

Les résultats sont reportés dans le tableau N°9.



2 las Tendantas

L] ‘ 190 1.1 50 o

Tropdrature d*ébuilition : Ten [oC)

?ig 10 + Variation des tendances des différentes fractiens issues de
ia distillatinn fractionnée atmosphérique de 1'huile neuve en
fonotien de la température d'ébullitipn.

( Méthode =n.d. P.aA ).
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COMPOSITIONS
FRACTION N°| % Ca % o~ % Cp
1 20,0 80,0 | 00,0
2 12,7 54,0 33,3
3 09,2 47,4 43,4
N 18,9 | 28,1 53,0 .
5 | 17,5 29,9 52,6
6 20, 4 27,7 51,9
7 23,0 20,8 56,2
8 22,0 18,9 59,1
9 20,5 20,0 59,5

Tableau N° 9: Composition en aromatigques, en naphténes et
en paraffines des différentes fractions.

Commentaire:

Nous constatons que d'apreés les résultats obtenus (tableaux N°® 8
et N° 9}, les deux ~—méthodes (n.d.PA. et n.d.M) donnent
globalement les mémes tendances sauf pour la premiére fraction.

Le graphique de la figure 11 montre 1la variation de ces
compositions en fonction de la température d'ébullition. )

3) La méthode de RIAZI~DAUBERT:

La fraction molaire des paraffines, naphténes et aromatiques est
définie respectivement par Xa, in et Xp .

Ces fractions molaires sont basées sur la mesure de la
réfractivité intercept Ri, la viscosité gravity fonction VGF ou
la viscosité gravity constant VGC (voir annexe N°'1)

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau N° 10:
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Les tendances

o
[~ ]

69 4

40

»

) 150 0 230 o0
Température d'ébullits o Teb [*C)

Fig 11 : Variatinn des tendances des différentes fractions issues de la
distillation fractionnée atmesphérique de l'huile nmeuve en
fenction de la température d"bulliﬁisn.

( Méthede n.d. M ).
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COMPOSITIONS
FRACTION N°| X% Xa % Xn %X Xp )
1 00 50 50
2 00 50 50
3 00 40 . 60
4 10 . 20 70
5 10, | 20 70
6 10 10 - 80
7 20 00 . 80 f
8 10 00 90
9 10 10 80

Tableau N* 10: Composition en dromatiques, en napht&nes et
en paraffines des fractiong obtenues.

Commentaire:

La méthode de RIAZI-DAUBERT semble ne pas faire la -distinction
entre les naphténes et les paraffines (du fait des substitutions).

En ce qui concerne les aromatiques, a partir de la fraction N°®4, on
constate que le pourcentage se stabilise autour de 10%.

Les méthodes n.d.PA et n.d.M. donnent 20%.

Il est possible d'avancer de ce fait -que  la méthode de
RIAZI-DAUBERT ne semble pas appropriée pour ce type d'huile.

-T.5.2. DISTILLATION SOUS VIDE:

La fraction N® 10 (résidu) issue de la distiliation fractionnée
atmosphérigug va subir une distillation socus vide,

Cette distillation sous vide a été utilisée pour le fractionnement -
des produits contenant. des hydrocarbures lourds dont les
températures d'ébullition normales seraient supérieures au seull
de craquage (voir appareillage et mode opératoire en annexe N° 1),
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I.5.2.1. Distiliation sous vide de l'huilefﬁeuve:

Les conditions opératoires sont les suivantes:

Volume de charge : 202 ml

- Domaine de température sous vide: 80 + 280°C

- Domaine de pression centré: 7 mbar

A la fin de l'expérience, dix fractions ont été :ecueillies

Les résultats sont regroupés dans le tableau N° 11.

Fraction |Intervalle de[Volume % Vo lumi Température
N°® température recueilli UMIGUE| squivalente 2
sousg vide(°C) (ml} pression
' atmosphérique
(°“C)
1 80 ~ 212 20 9,9 .t 220 -~ 380
2 212 - 220 20 9,9 380 - 390
3 220 - 231 20 9,9 390 - 402
4 231 - 240 20 9,9 402 - 412
5 240 - 248 20 9,9 412 - 423
6 248 - 258 v 20 9,9 423 - 435
7 258 - 270 20 9,9 435 - 448
8 270 - 276 20 9,9 | 448 - 454
9 . 276 -~ 280 28 . 13,8 454 - 1360
10 280 14(résidu) 6.9 460 |

Tableau N° 11: Fractions issues de la distillation sous vide
de 1'huile neuve.

I;S.2.2.Déterminatig§ de 1'indice de réfraction 29y, la
densité (d+ ), le point d'aniline (PA),
2 viscosité& 8 40°C {(Veo‘c) et a 100°C [Vioco‘c}, le
pouvoir calorifique (PCS) et la température
dZbullition Teb ('C) pour les différentes
fractions.

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau N°® 12,
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Fraction

S L A XN el O W e I
1 1,4792)/0,8792| 78 74,56 9,22 11026 300 229
2 1,484310,8795| 81 80,12 115,50 111203 {385 334
3 1,4854(0,8802{ 84 106,10(19,30 (11294 396 351
4 1,4872{0,8844| 90 125,03122,70 |11365 407 368
5 1,49Bi 0,8932] 92 135,00|127,50 {11374 417,5)382
6 1,4949/0,8986| 95 170,02{32,13 11389 429 402
7 1,4975(0,8997| 97 180,03|34,56 [11415 441,5(424
8 1,4980(0,9026| 101 200,15|36,42.[11472 451 442
g 11,5000 0,9075 105. |281,51 5i,62 11525 457 453
10 - Résidu sous vide

-

leau N° 12: Caractéristiques des différentes fractions issues de

I.5.2.3.

Le graphiqueode la figure 1
réfraction n .

la distillation sous vide de

Graphes

desg

différentes

caractéristiques

1"huile neuve.

fonction de la température d

"ébullition:

en

viscosgité & 40°cC

calorifique PCS,

la densité

(Veo*c)

et a 100°*

C (Vioo‘'e),

;omontre la variation de 1'indice de
de”, le point d'aniline PA, la

le pouvoir

en fonction de la température d'ébullition.

I1.5.2.4. Détermination des tendances. des différentes
fractions:

.1} La méthode nd.PA:

Cette

méthode permet de

définir

la’

tendance

fractions recueillies (% Ca, % Cn, % Cr).

de

chacune des

Les résultaﬁs obtenus sont donnés dans le tableau N° 13.
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COMPOSITIONS
FRACTION N°| % ca | % on % Cp
1 5,0 37,6 57,4
2 9,2 28,4 62,4
3 ' 9,1 25,9 65,0
4 7.1 23,8 69,1
5 8,5 21,0 70,5
6 . 6,8 21,3, 71,9
7 8,4 17,3 74,3
8 : 6,3 17,0 76,7
9 4,7 16,4 78,9.

) Tableéﬁ”N°"13: Composition en aromatiques, en naphténes et
en paraffines des différentes fractions.

Le graphique de la figure 13 montre la variation de

ces
compositions en fonction de la température d'ébullition.

2) La méthode n.d.M: “

Les résultats obtenus. sont reportés dans le tableau N°® 14.
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TOMPOSITIONS
FRACTION N°* % Ca % Cn % Crp
1 4,2 58,7 37,1
2 7.5 37,3 55,2
3 8,4 34,5 57,1
4 8,1 35,3 56,6
5 23,3 | 21,0 55,7 ]
6 18,9 26,9 54,2
7 11,9 31,1 57,0
8 10,9 33,0 56,1
9 10,6 35,2 54,2

Tableau N°®* 14: Composition en aromatiques, en naphténes
et en paraffines des différentes fractions.

Commentaire:

iD'aprés le tableau N*®* 14, il s'avdre que toutes les fractions sont
‘de tendance paraffinique, a 1*exception de la fraction N° 1 qui
semble avoir une tendance naphténique.

La méthode n.d.PA a été réalisée et aboutit globalement aux mémes
‘tendances. ' L

‘Le graphique de la figure 14 montre la variation de ces
compositions en fonction de la température d'ébullition.

+
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B Les teadances

“Cpw £ (Ten)

° o o £ CN = f (Teb)

L £Chg £ (Ted)

igo 350 400 ‘;‘ : »

Teapérature d' dbulliiion :'Teb {og) .

- Pig 14 3+ Variatien des tendances des différentes fractions issues de la
jr diatillatinu sous vide de l'huike neuve en fo;ction de 1a

J température d'ébullitien. B
I ~ '( Méthode n. d. ¥ ).
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II. HUILE USAGEE SAE 20 W 50 VIDANGEE APRES 5000 KM
DE FONCTIONNEMENT D’UN VEHICULE DE TYPE R« (TL)

ILi. CARACTERISTIQUES DU MOTEUR:

Pour méme approcher les conditions réelles de fonctionnement, nous
avonsg opté pour un véhicule de type Renault, 1'année de mise en
circulation est 1984, le moteur disposé a 1'avant comprend 4
cylindres, 4 arbres 2a cames. :

Les caractéristiques techniques données par le constructeur
sont; :

l. Alesage : 58 mm

2., Course : B0 mm s

3. Cylindrée : 845 cm

4. Puissance fiscale : 4 cv

5. Taux de compression : 8/1 .

6. Régime de ralenti : ( 700 - 25) tr/mn.
7. Carburateur : Zenith 32 IF 7.

REGIME DE MARCHE DU MOTEUR:

Les caractéristiques supplémentaires suivantes ont été relevées:
+ Vitesse moyenne pendant la circulation: 80 km/h
Type de service: -~ ville : 30%
- route : 70%
. Kilométrage journalier moyen : 100

I1.2. CARACTERISATION PHYSICO-CHIMIQUE DE L’HUILE USAGEE A L’ETAT
BRUT:

I1.2.,1. ASPECT EXTERIEUR:

C'est wune huile noire, opaque, visqueuse, trés chargée, et
présente des particules solides en suspension.

IT1.2.2. ANALYSE PHYSICO- CHIMIQUE DE L'HUILE USAGEE ET DE L HUILE
NEUVE:

Cette analyse consiste en la détermination des'caractéristiques
principales de cette huile.

‘Ces paramétres permettront d'évaluer 1'efficacité du processus de

régénératlon.

Les résultats de 1° analyse de 1'huile usagée brute comparés 2
celle de 1'huile neuve sont reportés dans le tableau N® 15.

Ces résultats représentent une moyenne de plusieurs manlpulatlons
a partlr des essais normalisés,.




[ Anal Huile neuve Hulle usagée

nalyses (HN) (HU)

20
Densité (de ) 0,8800 0,8963

Viscosgité a 40° C (cst) 138'00. 135,5
Viscosité a 100° C (cst! 19,21 | 16,76
Indice de viscosité 132 119
Viscosité Engler a 40°C{ 18,17 17,78
Point éclair (°C} . 244 240
Point de feu (°C) 282 266
1Point d'écoulement {(°C) - 21 =29
Point d'aniline (°C) 116 ag
Carbone Conradson (% P) 0 2 8
Teneur en eau (% V) 0 0.56
Teneur en sédiment (% P 0 0 65
Pouvolir calorifique

(cal/g) - 10785,9 10526, 2
T.A.N. (mg KoH/g ) 2,4 3,25
T.B.N. (mg KeH /g) 6,7 3,29
Teneur en ch;ore {ppm) 428 2722
Coulgur . 4.5 dils> 8
Teneur en soufre (% P} o 0 0.55
?endres sulfatées (% P} 0,801 | 0,995
Indice de réfraction 1.,4886 -
Dilution (% V) - . 1,5

Tableau N°15: Détermination des caractéristiques principales
- selon les normes de l1'huile neuve et de 1'huile
usagée SAE 20 W 50. -
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Commentailre:

81 nous devons comparer les propriétés principales de 1'huile |
| neuve et de l'huile usagée, nous constatons les points suivants: |
- DENSITE: .

L'augmentation de la densité peut provenir vraisemblablement d'une
présence d‘eau dans le carter du moteur ainsi que la contribution
certaine du carbone conradson, provenant du cracking de 1'huile et
aussi & la présence d'autres polluants. La présence d'eau, de
l'essence ou du Gas-o0il est dfl 34 un mauvais fonctionnement du
moteur et a la condensation du carburant pendant le fonctionnement
du moteur. '

..Les quantités de polluants dans 1'huile usagée sont variables.

Cependant, les raisons - qui peuvent &tre la cause de cette
pollution pourraient é&tre les suivantes: (21) ' -

Périodicité de vidange trop longue.
Mauvaise étanchéité de la segmentation.
Syst&me d'injection défaillant.

Systéme de filtration d'air encrassé.

» % % *

- LA VISCCSITE:

La chute de viscosité peut é&tre due 2 la présence de carburant
dans l'huile (fuite dans le circuit d'essence avec introduction
directe du combustible dans le carter), d'ol nécessite de mesurer
la dilution. Cette derniére est en relation directe avec cette .
chute de viscosité -du lubrifiant. Elle peut cependant é&tre due .
vraisemblablement aussi au cracking des hydrocarbures 1lourds en
chaine courte de faible viscosité,

~ TENEUR EN CARBONE(22): -

Cette augmentation de la teneur en carbone, en dehors d'un
cracking trés sévere d0 A une mauvaise carburation peut’' étre causée
par une mauvaise injection ou un défaut d'étanchéité de segmentation
(en .particulier, pendant Ile rodage de la voiture), c'est wune
caractéristique essentielle de 1'huile moteur.

- TENEUR EN SEDIMENTS:

La teneur en sédiment peut provenir de ‘différents contaminants
{eau, essence, usure des métaux).

'~ La chute du point d'éclair, point de feu, peut s'expliquer par
la dilution de 1'huile usagée qui provient treés souvent d'un

démarrage a froid ou d'une mauvaise é&tanchéité . de la chambre de
combustion,
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~ POINT D'ANILINE:

L'abaissement du point d'aniline pourrait provenir d'une
aromatisation secondaire des paraffines et surtout des naphténes,
ce gqui conduirait avec la désalkylation des aromatiques a un
abaissement du point d'aniline. ' '

~ DILUTION:

Cette dilution est importante, car elle permet de repérer’ les

mauvais fonctionnements du moteur (température du circuit de
fonctionnement trés basage, carburation ou injection défectueuse).

Elle fournit aussi des informations trés importantes se rapportant
a la conduite ou A l'entretien:

Mauvais état de la segmentation.

Déréglage des pompes d'injection et des injecteurs.
Fuites dans le circuit de carburant.

Aingi gque sur les risques d'explosion du carter.

* R N

~ TENEUR EN EAU:

C'est une caractéristique mécanique indépendante des propriétés de
l'huile, mais relige & 1'état de fonctionnement du moteur
(usure, mauvais entretien..).

En service, le lubrifiant peut &tre pollué par 1'eau .

Cette eau est bien souvent -le résultat de condensations gui
existent dans le carter du moteur mais aussi elle peut provenir
des fuites au niveau de la réfrigération.

- Le caracteére acide et basigque peut provenir en majeure partie

des additifs qui ont Pu étre consommés par 1'huile pendant le
service. '

La dégradation des additifs - a pour- origine principale . une
surchauffe ou un mauvais fonctionnement du moteur.

- LA TENEUR EN SOUFRE ET CENDRES SULFATEES

Elles pourraient provenir du passage de 1l'essence dans le carter.

La teneur en soufre de l1'essence est relativement importante par
rapport a celle de 1'huile( 0,87 % en masse) (14), ‘

Le tableau N* 16 suivant montre quelques limites acceptables pour
certaines caractéristique requises pour qu'un lubrifiant assure
l'objectif qui lui est assigné (11), (22), (23).




CARACTERISTIQUES LIMITES REQUISES
Teneur en carbone (% P) 0 a3.
Teneur en eau (% V) 0 a1l
L'acidité (mg koH/g) 0.6 a 4,2
Teneur en chlore (ppm) 37 a 4950

Tableau N°®* 16 : Limites données et admises pour quelques
caractéristiques principales d'un lubrifiant.

IL.3. ANALYSE DES METAUX EN TRACE DANS I1’HUILE USAGEE ET
L’HUILE NEUVE:

Les résultats obtenus sont donnés dans le tableau N° 17 (en ppm)

meravx |0 0E NEUVE THUILE USEE (5000 Km)
Pb : - 100,20

Zn 1022 1420

Fe -- 167,6

Cr ' -- 9,3

Mg 341,10 630,7

- Al -- 23,4

Ba -— 1,47

Ca | .632,60 > 900‘

Cu 27.87 ' 123

Tableau N® 17 : Détermination de la teneur en métaux d"usure

1'huile neuve et de 1'huile usagée catégorie
SAE 20 W 50.
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Commentaire:

L'huile usagée brute contient des métaux lourds en teneurs
relativement importantes: Pb, Ca, Zn, Fe, Mg, dont les provenances
geraient les suivantes. | S

* Le plomb pourrait provenir principalement de la éollution de
I'huile par de l'essence & base de tétra-~éthyl de plomb.

Le fer pourrait provenir de 1'érosion des pigces du "moteur en
fonte et en acier.

L'aluminium peut avoir comme origine l'usure des pistons et
-d'autres métaux divers.

Le cuivre et le chrome proviendraient de 1'usure des coussinets
et des paliers, ce sont des alliages d'autres métaux qui
rentrent dans la composition des organes du moteur.

Les autres éléments métalliques peuvent provenir des additifs
présents dans l'huile et sont aussi le résultat de 1'usure et
de la corrosion.

I1.4. VARIATION DE LA VISCOSITE DE L’HUILE AVEC 1A TEMPERATURE:

‘La cohérence du film d'huile comme interface piston chemise, en
fonction de la température, est 1'une des caractéristiques les
Plus importantes d'une huile.

Pour 1'huile neuve et 1'huile usagée, nous avons étudié la
variation de la viscosité avec la température (tableau N° 18 et
figure N° 15).

Les caractéristiques du lubrifiant associées A ses propriétés
d'écoulement et de fluidité sont importantes en ce qui concerne le
" rendement’ organique du moteur gui est directement 1ié au
glissement des pi2ces en mouvement (24). Cette résistance ast
directement proportionnelle a4 la viscosité du lubrifiant utilisé.

Les résultats obtenus sont donnés dans le tableau N° 18 et le

graphique de la figure N° 15 montre la variation des viscosités de
l'huile neuve et de 1'huile usagée en fonction de la température.
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T(*C) |20 30 40 | 50 60 | 70 | 80 | 90 |100

vV {(cst)

Huile  1317,33j126,66]77,33|50,66 {37,33126,66122,00117,33|16,32
Usée ’

vV {cst)

Huile 423,5 |258,2 176,5‘128}11 86,32!56,73138,00(26,13(22,12
Neuve : '

Tableau N°® 18: Variation de la viscosité de l'huile neuve et
ugsagée avec la température.

Commentaire:

La viscosité de l'huile usée (huile naphténo-paraffinique) varie
plus vite que la viscosité de 1'huile neuve (huile paraffinique),
cela veut dire qu'avec 1'huile usagée, les risgques de rupture du
film d'huile entre chemises et pistons sont plus importants. Ce
qui pourrait conduire a des points chauds -susceptibles de
détériorer le moteur .

Tl vy a en fait une perte de performance notable aux alentours de
30°C entre les deux hulles.

A température é&levée,. 11 y a une convergence dans les valeurs de
la viscosité, la différence maximale se situe & 30°C (132 cst).

La viscosité ne pourra expliquer 1la cohérence du film. A
température élevée, ce qu'elle fait a froid.

II.5. ANALYSE PAR SPECTROMETRIE INFRA-~-ROUGE: €20>, (22>, <25

Dans le but de compléter les investigations sur les huiles usagées
et neuves, il nous a paru intéressant de procéder A une analyse

infrarouge, 'les pics les plus intenses sont représentés dans le
tableau N°19, :
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Huile neuve|Hulle usagée ) ] ' )
SAE 20 W 50| SAE 20 W 50 Attribution p;obable
1x (e D] 3606 AL BV R
& T 5.64 5,50
1/ A (em )| = 2970 C- H, vibration de
T — valence, alcanes et
% T 7,38
- ‘ cycloalcanes
-1 { - C =¢C -
A . .
1; T tem ") g?é% ' g?gg Vvibration de wvalence
1/~ (em "] 1779 1784 ‘C ) C’
% T 77,90 78,64 FLEEREAN
1/ x  (em | 1769 1754 (aromatique)
T 21.54 24,74 vibration de
1/ » (em )] 1743 1740 valence
% T 18,97 23,00
1/ & {em *)| 1721 1714
% T 10,28 14,33
1/ ~ (em 1) 1678 1695
% T 5,07 13,10 .
1/x (em *)| 1644 1658
& T 1,97 8,87 ,
1/ % (em 5| 1492 1459 CHz
5 T 8,38 4,31 vibration de
1N tem ™) 1476 1449 ~déformation
% T 3,56 7,54 -
ia tem | — 1371 _ CHs vibration de
% T — 2,92 déformation
1/2x  (em ) 781 793 ' Hydrocarbures
X T 9,49 — 12,38 {egsence)
1/ (em ) 766 761 { CH2)n >a
3 T 7,90 10,77 Vibration de
1A (em t) 717 707 déformation
% T 3,690 7,97

Tableau N° 19 : Résultats obtenus par analysé infrarohge de
1'huile neuve et usagée. ‘

. Commentaire:

On remarque gue les spectres d'huile usagée sont relativement
différents de ceux de 1'huile neuve, du fait de l'altération des
chaines hydrocarbonées et de la consommation de certains additifs.
Nous <constatons ainsi gue le pourcentage de transmission
correspondant A des pics voisins varie de  l'huile neuve vers
1'huile usagée pour les nmémes raisons citées précédemment.
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II.6. CARACTERISATION PAR

DIVERSES METHODES DES PRODUITS

HYDROCARBONES ET AUTRES CONTENUS DANS L’HUILE USAGEE:

Apreés les
en oeuvre

I1.6.1,

Le but de

analyses globales réalisées, la distillation a été mise
pour recueillir et analyser les différentes fractions.

DISTILLATION FRACTIONNEE ATMOSPHERIQUE:

la distillation fractionnée est de séparer les différents
hydrocarbures en fonction de leur température d'ébullition.

IT.6.1.1., Distillation fractionnée de 1l'huile usée:

Les conditions opératoires sont les suivantes:

- Volume de la charge en huile usée : 500 ml
- Domaine de température

62 + 320 °C

A la fin de l'expérience, dix fractions ont été recueillies,

Les résultats obtenus sont donnés dans le tableau N° 20

Fracsion Domalne de ] Volume % Volumique
N température (°C) recueilliiml)
1 62 ~ 164 16 3,2
2 164 - 212 20 | 4,0
30| 212 - 236 18 3.6
4 236 - 246 24 4,8
5 . 246 - 252 34 6,8
6 252 - 264 26 | 5,2
7. 264 - 280 45 9,0
8 280 - 310 28 5.6
9 310 - 320 82 16,4
10 3207 207 (résidu) 41,4
Tableéu N®* 20: Fractions issues de la aistillatiOn fractionnée

de 1'huile usée
fonctionnement.

{SAE 20 W 50) aprés 5000 km de



IT.6.1.2. Détermination deg principales prqg;iétés: indice
de réfraction{nd ), densité (d« ), point
d'aniline (PA), 1a viscosité a 40'C(Vao‘c) et a
100°C (Vico‘*c], pouvolr calorifique (PCS) et
température d'ébullition des fractions
recueillies:

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau N° 21.

Fraction

N° n,° 6% IPAaC oy v ottt ivicet) ?ggl/g) T?g) Té?
1 1,4630(0,8205| 45 1,15 0,12 |10304 |113 |100
2 1.4647]0,8251] 48 1,84 | 0,65 (10738 [188 |140
3 |1,4672|0,8252! 51 2,000 0,94 {10762 |224 1165
4 1,4700(0,8310} 53 2,02| 0,97 |10675 |241 |177
5 1,4750|0,8481| 55 4,67| 1,64 {10777 [249 |182
6 1,4755[0,8517| 59 7,49 2,22 {10875 |258 |190
7 1,4765[0,8557| 62 10,57| 2,78 {10898 |272 |202
8 1,4778/0,8588| 65 14,55| 3,44 10917 |295 |2214
9 1,4780(0,8597| 75 13,45| 3,35 [10934 {315 |245

Tableau N°® 21: Caractéristiques des différenteé-fractions issues de

la distillation fractionnée de 1'huile usée

Commentaire:

Le point d'aniline augmente régulizrement,

faible caractéristique

pouvoir

paraffines.

solvant

entre

ce gqul caractérise un

autres

IT.6.1.3. Graphes des différentes caraétéristiques en

fonction de Ta température d'ébullition:

Le graphique ge la figure 16 mgntre la variation de 1'indice de
réfraction nd”, la densité 'did, le point d'aniline PaA, la
viscosité a 40° C et a 100° C, le pouvoir calorifigue PCS en
fonction de la température d'ébullition.

I1.6.1.4. Détermination
recuelllies:

des tendances des .fractions

Deux méthodes empiriques ont été utilisdes, il s'agit des méthodes
n.d.PA et n.d.M.
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Caractoristiques

A & . .
-2 .
T PCS.40
10Q,
)
X L ' :
d 410
A AA PCS = t ( teb )
3 .
[ | f = £ { ten)
sa s PA t' { teb) a
e . QZU t b)
a4 " (Le
+ o+ A4 100 - ! (tﬂb}
10 ceo V 40t (ted

(-]

100 150 200 T 00
. Température d'fbuliition teb (*C).

Fig 16 : Variation des @ifférentes caraotérintiques en fonctiun de la

température d'ébullition des fractiens issues de la dlstxllatxcn

fractiennde atnaaphérique de l'huile usde.
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1) La méthode nd.PA:

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau N° 22.

COMPOSITIONS

FRACTION N°| % Ca % ON % Ce
1 26,2 .29,0 44,8
2 24,9 28,8 46,3
3 26,5 23,5 50,0
4 26,0 23,0 51,0
5 22,5 28,7 48,8
6 20,1 29,1 50,8
7 18,3 29,5 52,2
8 17,3 28,7 54,0
9 : 13,9 - 24,5 61,6

Tableau N° 22: Composition en aromatiques, en napht&nes et
‘ en paraffines des différentes fractions.

Commentaire:

D'aprés les résultats obtenus:

Il s'aveére que les fractions 1,2 ont une tendance
naphténo-paraffinique, les fractions 3,4,5,6,7,8,9 ont une
tendance paraffinique. _ '

L.e graphique de la figure 17 montre la wvariation de ces
compositions én fonction de la température d'ébullition.

2) La méthode nd.M:

Les résultats obtenus sont reportés dans le tableau N° 23,

-
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Les tendancas

o
(=]

sl

coo %Cp w £ (teb)

L]

000 BN & f (veb)

TEYECA o P {teb)

260 : LT 195;
Tenpératurs 4'ébullition : (ted *C),

Fig 17 1 Variation des tendances des différentes fractioms issues de la
distillation fractirnnde atmesphérique de 1°huile usée en

" fenetinrn de la températurs d'ébullition.
~ ( Méthede m. d.. Pa).
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COMPOSITIONS
FRACTION N° % Ca % Cn % Cp
1 36,7 43,0 20,3
2 o 26,1 27,2 46,7
3 24,8 13,1 62,1
4 23.8 13,7 62,5
5 21,3 31,1 47,6
6 19,5 31,5 49,0
7 17,5 35,5 47,0
8 15,8 30,9 53,3
9 14,1 29,4 56,5

Tableau N° 23 : Composition en aromatiques, en naphténes et en
paraffines des différentes fractions.

Commentaire:

D'aprés les résultats obtenus, 1l s'avere que les fractions
2,5,6,7 ont une tendance naphténo-paraffinique, les fractions
3,4,8,9 ont une tendance paraffinique.

D'une fagon générale, les"deux méthodes - montrent une tendance
paraffinique croissante des fractions.

Le graphique de la figure 18 montre la variation de ces
compositions en fonction de la température d'ébullition.

11.6.2. DISTILLATION SQUS VIDE:

La fraction N° 10(résidu) issue de la distillation fractionnée

atmosphérlque de l1'huile usée va subir une distillation sous vide,
et ceci pour éviter le cracklng.

II.6.2.1. Distillation sous vide de l'huile usée:

Les conditions opérateoires sont les suivantes:

- Volume de la charge en huile usée: 207 ml
- Domaine de température sous vide : 114 + 290 *C
- Domaine de pression centré: 7 mbar.
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fonctinn de la température d'ébullitien.
( Méthnde n.d.M )- .

75



A la fin de l'eﬁpérience,

dix fractions ont été recueillies.

Les résultats sont regroupés dans le tableau R® 24.
Fraction |Intervalle de|[Volume . Température
© N° température recueilli % Volumigue équivalentea
sous vide(*"C) {ml) pression
) atmosphérige
(°C)
1 114~ 212 20 9,7 260 -~ 380
2 212 - 218 20° 9,7 380 - 388
3 218 - 230 20 9,7 388 - 400
4 230 - 240 20 9,7 400 - 413
5 240 - 248 20 9,7 413 - 422
6 248 -~ 258 20 9,7 422 - 434
7 258 - 272 20 9,7 434 - 450
8 272 - 282 20 9,7 450 - 462
9 282 - 290 35 16,9 462 - 370
10 290 12(résidu) 5,7 470 *
Tableau N® 24: Fractions issues de la distillation sous vide
de ]l'huile usée .,
IT.6.2.2. Détermination des

propgaétés

gbc ipales
indice de réfraction (n .

densité (de ),

point d'aniline (PAY,

viscoglité a4 40°C

{Vao*'c ) et a 100°C (Vieo*c 7},

pouv01r

calorifique (PCS) et température d°' ébullltlon

des fractions recueillies:

Les résultats cbtenus sont regroupés dans le tableau N°
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Fraction | zo zo (eat) | <eats|PCS Teb [M.M

N° 04 d; PA(*C) V4o‘c 1oo*cl{cal/g)|(°C} |({g)
1 1,4813(0,8624] 83 7,01 2,35 10903 320 249
2 1,4884|0,8695| 87 7,24 2,72 110947 384 330
3 1,4915(0,8736| 90 10,10 3,98 {10972 394 344
4 1,4968|0,8812) 94 16,20 5,24 10997 406,5(362
5 1,5001|0,8865! 95 32,30 8,02 11100 417,5)378
6 1,5016:0,8897| 96 60,40{ 8,45 j11210 428 396
7 1,5028;0,8976| 97 | 66,60 8,71 {11392 442 421
8 1,5087]0,9058 99 74,50f 8,93 11477 456 445
9 1,5100{0,9101; 101 89,01} 9,70 [11587 466 465

Tableau N° 25: Caractéristiques des différentes fractions issues de
la distillation sous vide de 1'huile usée

Commentaire:

Le point d'aniline dénote une tendance paraffinique des
différentes fractions, le pouvoir calorifique tend A se stabiliser,
la viscosité augmente.

I1.6.2.3. Graphes des différentes caractéristiques en
fonction de la tempdrature d'ébullition:

Le graphique %e la figure 19 montre la variation de 1'indice de
réfraction - nd’, la densité de , "le point d'aniline PA, la
viscosité a 40 °C (Vso*s) et A 100°C ({Vioo*c), le pouvoir
calorifique PCS en fonction de la température d'ébullition.

IT.6.2.4. Détermination . des tendances des différentes
fractions 1issues de la distillation sous vide
de lThuile usée:

De la méme fagon que précédémment, les méthodes empiriques
classiques ont été utilisées.

i) La mathode n.d.PA:

Les résultats obtenus sont donnés dans le tableau N°* 26.
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COMPOSITIONS
FRACTION N°| % Ca % cn | % Cp
1 13,5 17,8 68,7
2 16,3 10,8 72,9
3 16,6 8,0 75,4 .
4 17,3 4,2 78,8
5 17,9 3,2 78,9
6 17,7 2,8 79,5
7 14,9 | 7.2 | 77.9
8 16,5 3,8 79,7
9 15,2 4,5 80,3

Tableau N°® 26: Composition en aromatigques, en naphténes et
en paraffines des différentes fractions.

1

Commentaire:

D'apreés les résultats du tableau N* 26, 1]l s'avére gue toutes les

fractions sont de tendance - paraffinigue. Les aromatigues se
stabilisent autour de 15% .- ‘

Le graphique de 1la figure 20 montre la variation de ces
compositions en fonction de la température d'ébullition.

2> La méthode n.d.M:

Les résultats obtenus sont reportés dans le tableau N° 27.
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Le# tendances
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Pig 20 : Variation des tahdancos des différentes fractiens issues de la
. distillation seus vide de l1'huile usée en fonetion de 1la

température a* ébullitien.
( Méthede n.d. PA ).
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COMPOSITIONS
FRACTION N°| % Ca % Cn % Cp
1 16,7 25,4 57,9
2 17,5 19,1 63,4
3 18,7 12,1 69,2
4 20,6 10,3 69,1
5 21,5 9,5 69,0
6 21,3} 9,7 | 69,0
7 18,6 16,3 65,1
8 20,9 14,1 65,0
9 20,2 16,2 63,6

Tableau N* 27 : Composition en aromatiques, en naphténes
et en paraffines des différentes fractions.

Commentaire:

D'aprés les résultats obtenus dans le tableau N° 27, il s'avere
gue toutes les fractions sont de tendance paraffinique.

En comparant les résultats obtenus par le bilals des deux méthodes,
nous constatons : - y

- Une divergence quant 3 la proportion en paraffine.
- Une certaine stabilité dans la proportion en aromatique.

Le graphique de 1la figure 21 montre la variation de ces
compositions en fonction de la température d'ébullition.

IT.6.3. ANALYSE PAR CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE DES
FRACTIONS ISSUES DE LA DISTILLATION FRACTIONNEE
ATMOSPHERIQUE DE L'HUILE USEE:

L'utilisation de la technique de chromatographie permet dans
certaines conditions, d'approcher au mieux la composition d'une
fraction pétroliére (14},

Afin de pouvoir identifier les composés susceptibles de constituer
ces fractions;” nous avons fait appel a l'analyse par
chromatographie en phase gazeuse (C.P.G.).
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Pig 21 1 Variation des tenﬁnnces des différenten fructigns issues de la

distillation spus vide de l'huile usée en fanction de 1la
température d'ébullitiopn,
( Méthode n.d.X ).
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L'analyse des fractions par chromatographie en phase gazeuse a
été menée sous les conditions opératoires suivantes:

- Chromatographe utilisé : type PERKIN ELMER N° 8410
- Détecteur a ionisation de flamme.

- Colonne OV 17, longueur: 3 m, diametre:4 mm

~ Gaz vecteur : Azote (Nz), débit 30 ml/ mn

-~ Débit hydrodéne : 33 ml / mn.

- Débit d'air. : 337 ml / mn.

Nous avons utilisé dans cette analyse deux modes de fonctionnement
en isotherme et en programmation de température.

1) En isotherme: Elle a été mende sous les conditions opératoires
suivantes: ‘

Température de colonne: Tc = 160°C .

Température de 1l'injecteur : Ti = 180°C

- Température du détecteur : Tp = 350°C

Quantité injectée : 0,5 microlitres

1

2} En programmation de température:

Elle a été menée sous les conditions opératoires suivantes:

Température de colonne: Tc = 60° & 220 °C
Vitesse de chauffe : 4 °C / mn°

- Température de 1'injecteur : Ti = 200°C
Température du détecteur : To = 350°C

i

I

Pour pouvoir faire une identification, nous avons injecté dans les
mémes conditions, des étalons (n - paraffines) du Cs au Czz2

L.a méthode des indices de KOVATZ, nous a permis d'1dent1f1er les
composés existant dans ces fractions.

Connaissant le ' temps de rétention (tr) et la température
d'ébullition (Teb), on peut déterminer i gquelle famllle un produit
injecté appartlent (26).

Nous notons que ces fractions sont celles recueillies aprés
distillation fractionnée atmosphérigque de l'huile usée aprés
5000 km de fonctionnement.

Cependant il est possible que des composés oxygénés puissent aussi
étre ajoutés comme addltlfs. .

L'interprétation est purement gqualitative. D'une fagon globale les
différentes fractions donnent les m€mes spectres, aux compositions
pres.’

Les résultats obtenus par la méthode des indices de KOVATZ sont
illustrés dans les tableaux N° 28, 29, pour les neuf fractions.

{les spectres obtenus sont donnés en annexe N° 8)
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Fra;fion Tr Teb ('c)| Composés

1 3,28 | 84 Cyclohexane
4,28 102,75 Ethyl cyclopentane

2 19,53 208,5 Ci1¢ H to |
7,00 | 138  |P- Xyléne Cs Hio

3 12,10| 175,5 m- Cyméne Cio Hise
13,33 183 Cio Hise
9,22 156,75 Ce Hsam

* 12,60 | 178.5 O - Cym2ne Cto H 14
1,192 | 12 vcfcloﬁuténe
7,17 138,75 P- Xyléne Ca Hio

5 9,64 159 Co Hiz Propyl
12,54 177 P- Cyméne Cio Hia
19,11 207,75 C11 Hies
1,512 29,25 |Isopropylacétyléne (CHs)zCHC:CH
1,753 40,5 CH2:C:(CHa )z asymﬂDiméthylalléne
2,292 58,5 (CHa)z CH CH (CHs)z’

° j2,681 69 CH2:C(CH=a )C{(CHs ) :CH=2 Biisoﬁropényl
4,153 (100,5 . [Méthyl cyclohexane
19,46 208,5 Css Hio

Tableau N* 28 : Identification par C.P.G. des fractions
N® 1 a N' 6,

84




Fraction tr Teb (°C) Composgés
N°® . .
1,508 29,25 Isopropyiacétyléne (CHa)z CHC :CH
1,752 40,5 CHz:C:{(CHs )2z Asym-Diméthylalléne
2,689 69,75 CHz:C(CHi)C(CHn):CH: Biisopropényl
7 4,170 100,5 Méthylcyclcochexane
8,61 152,25 Cuméne Co Hiz
18,52 205,5 CsaeHas
19,49 208,5 Css Hio
1,494 29 Isopropylacétyléné {CHs }2CHC: CH
2,254 57 2-Isohexéne (CHs )2CHCH:CHCHa
’ 2,637 69 Biisopropényl CHz :C{(CHs )C(CH= )} : CHz
19,31 | 208,5 Cet His
1,508 29,25 Isopropylacétyléne (CHa)zCHCI!CH
2,290 58,5 (CHs )2 CHCH(CHs )2
9 4,146 100,5 Méth}l cyclochexane
12,75 | 178,5 |O.Cum2ne Cio His
19,40 208,5 Ci11 Hie |
Tableau N° 29: Identification par C.P.G. des fractions -

7 a N®

9.
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REGENERATION ET VALORISATION DE L°HUILE USAGEE SAE 20 W 50
TYPE MOTEUR VIDARGEE APRES 5000 KM DE FONCTIONNEMENT PAR LE
PROCEDE ACIDE-TERRE

III.

I11.1. IMPACT DE L ADDITION DE L°HUILE USAGEE SAE 20 W 50 SUR LES
CARACTERISTIQUES PHYSICO-CHIMIQUES PRINCGIPALES D UN

GAS-OIL KT D UNE HUILE NEUVE SAE 20 W 50:

Afin de confirmer gue le processus de régénér&tion est nécesgsgaire,
nous allons faire deux types de m&langes.

a) Gas-oll et huile usée (HU) SAE 20 W 50 (5000 km).
b) Hulle neuve SAE 20 W 50 et huille usée SAE 20 W 50 (5000 km).

a) Mélange Gas-0il (G.0) et huile uasée (HU)

Les mélanges ont &4é effectués aux proportione sulvantes:

- 100 ml de Gas-oil auguel on ajoute 10, 20, 40, 50, 60, 80 ml
d"huile usée.
Aprés homogénéisation des mélanges, on a - procédé a

1 analyse.

Les résultats obtenus sont reportés dans le tableau N° 30.

Caractéristiques dzo g ceotr| g cest) -Pcs (cal/a)
G.0 + HO (ml) ‘. s0°c tee’c

Gas oil seul |0,81 - 0,89 3,11 1,24 | 10876,0
Huile usée seule| 0,8963 135,5 18,76 10528,2
100 + 10 0,8101 4,21 1,58 10844,0
100 + 20 10,8250 | 18,12 | 1,89 107896
100 + 40 0,8410 70,11 8,70 10811.9
100 + 50 0,8810 }20,35. 8,10 10797)7
100 + 60 0,8823 130,86 12,11 10801,8
100 + 80 0,8959 134,2 15,3 10738,7
Tableau N° 30 : Caractéristiques principales des mé&langes

Gas-01l - huile usée.
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b) Mélange huile neuve (HN) et huile usée (HU) :

Les proportions des mélanges

~ 100 ml d'huile neuve auquelle on ajoute 10, 20, 40, 50, 60 et

80 ml d'huile usée.

Apreés homogénéisation des mélanges, les essais suivants ont été
effectués. '

gsont les suivantes:

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau N°® 31.
Caractéristiques 20 feats Ccels
d . A PCS (cal/g)
G.0 + HU (ml) ‘ oe teo e
Huile neuve seule| 0,880 138,0 19,21 10785, 9
Huile usée seule 0,8963 135,5 |16,76 10526, 2
100 + 10 0,8700 137,2 20,01 10795,6
100 + 20 0,87?2 140,6 18,12 10785,7
100 + 40 0,8799 137.9 20,11 10737,9
100 + 50 0,8801 139,1 18,75 10745,4
100 + 60 . 0,8899 136,6 |17,1 10755,2
100 + 80 0,8957 134,2 1{16,58 10708,6
Tableau N* 31 Caractéristiques principales des mélanges

Commentaire:

En comparant les résultats des tableaux N*
du Gas-c0il et de 1'huile neuve,

ajouts ne compromettent

huile neuve - huile usée.

pas de

facgon

30 et N°
on constate gu'au départ,
gignificative

31 avec ceux

caractéristiques du Gas-oil et de 1'huile neuve,

Par contre, autour de 20% , le Gas-oil et 1'huile neuve commencent
4 perdre leurs propriétés initiales gui tendent & se rapprocher
vers celles de 1'huile usée.

On peut conclure que pour de tels mélanges, les perturbations sont
faibles aux alentours de 20% :
L'opération de régénération est cependant necessaire,
ol ces mélanges ne sont pas possibles.

dans le cas
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II1.2. PROCESSUS DE REGENERATION DE L’HUILE USAGEE TYPE MOTEUR PAR
LE PROCEDE ACIDE-TERRE:

Le procédé acide-terre choisi pour la régénération de 1'huile
usagée peut &tre schématisé comme suit:

Huile usagée

M

Bentonite naturelle|l°® passage A la terre| Terre usée chargée

v

Dé - essenciement et]Hydrocarbures. légers

déshydratation . » et eau
Hz 50« 98B% Acidification ' ——3». Boues acides
" .
Ca (OH)2 Neutralisation » Sels
& -
Bentonite activée 2° passage a4 la terre| Terre usée chargée
M

Distillation sous vide
de 1'huile régénérée

Huiles légeéres Huiles méyennes Huiles lourdes

Figure N°® 22: Schématisation du procédé de régéhération
acide-terre, '

II1.2.1. PREMIER PASSAGE A LA TERRE: ( Premiére Etape):

a) Préparation de l'échantillon:

La terre décolorante utilisée est la bentonite de Maghnia.

Uné grande quantité de cette argile est déshydratée a 1'étuve
gous une température de 105- 110°C et ce jusqu'ad pgoids constant.

Ensuite, elle est broyée dans un mortier jusqu'a une granulométrie
de 500 micronmétres. : : :
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b} Décoloration de l'huile usagée“par la bentonite |naturelle:

L'huile usagée (SAE 20 W 50) a subi un premier passage A la terre.

"

Les conditions opératoires choisies sont les suivantes:

- Volume de l'huile usagée : 1 1

- Temps de contact: huile usagée - bentonite : 2 h
- Masse de bentonite naturelle : 50 g

- Température de contact huile usagée - bentonite !: 30° C
~ Agitation continue pendant deux heures:300 t / mn

L'huile usagée, apres centrifugation, décantation et filtration,
conserve toujours sa couleur noire.

Nous avons déterminé les caractéristiques les plus importantes de
cette huile usagée conformément aux normes standards d'analyses.
(Tableau N*® 32)}. :
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Résultats
Huile Huile Huile décolorée
Analyses neuve usagée par la bentonite
{HN) - (HU) naturelle {(HT1)
20

Densité {(de ) 0,8800 0,8963 0,8963
Viscosglte a

40°C (eot) ‘ 138,00 135,5 133,5
vViscositeée a

100°C fest) 19,21 16,76 15,52
Indice de

viscosgité 132 119 115
vViscositeé .

Engler 2 40°C 18,17 17,78 17.51
Pt.éclair (°C) 244 240 236

Pt.de feu (*C) 282 266 258
Pt.d'é99g}ement - 21 -22 -18
Pt.d'apilipe(‘C) 116 - 98 96
Carbone )

Conradson{% P) 0 2,8 3.3
Ten.en eau (% V) 0 0,56 0,46
Ten.en sédiments

(% P) 0 0,65 0,55

P.C.S. 10785,9 |10526,2 10535,5

(cal/g)

T.A.N.(mg KoH/g)| 2,4 3,25 2,35
T.B.N.(mg KoH/g)| 6,7 3,29 | 2,49
Ten.en chlore 428 2722 . 2250

(ppm} .

Tableau N° 32: Résultats des caractéristiques de 1'huile
usagée aprés un premier passage a la terre (HT:).

Commentaire:

Dans le tableau N* 32, nous remarquons une amélioration de presque
tous les parametres,

90 -



Viscositéd:

Elle diminue légerement a 40°C et a 100°C. Ceci peut s'expliquer
par une déterioration des additifs améliorant la viscosité.

Ces additifs sont en général des polymeres linéaires sensibles aux
effets de cisaillement provogqués par le moteur (27).

L'indice de viscosité:

Il dépend des valeurs de viscosité 3 40°C et 3 100°C, mais sa
variation est moins accentuée.

Le carbone conradson:

Le carbone conradson augmente.

Cette augmentation peut résulter de la déterioration des additifs
détergents-dispersants dont le réle est d'éviter 1'agglomération
de particules solides et de les maintenir en suspension (6) et
d'une présence possible de fines particules de bentonites
introduites lors du traitement. '

Teneur en eau;

La teneur en eau a diminué, ceci est peut &tre dQ au caractére
hydrophile de 1la bentonipe.

IIT.2.2. DE-ESSENCIEMENT ET DESHYDRATATION DE L'HUILE
USAGEE SAE 20 W 50; {(deuxi&me é&tape ):

Cette phase consiste 3 éliminer 1'eau et les hydrocarbures légers
se trouvant dans 1'huile usagée,.

L'élimination d'eau se fait par le passage de 1'huile usagée sur
un desséchant qui est le chlorure de calcium (CaClz} a 15%
massique.

Le contact CaClz-huile usée s'est fait pendant six heures sous
une température de 30°C et sous agitation continue.

L'huile filtrée a subi un chauffage &éclair (10 mn) sous une
température de 150°C. ‘

Cette derni2re peut &tre suffisante pour €liminer les
hydrocarbures légers et 1'eau restante.

L'huile ainsi traitée (HT2) a été analysée.

Les résultats sont regroupés dans le tableau N°® 33,
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Résultats
Anal Huile Huile Huile Huile
nalyses neuve usagée |traitée 1l|traitée 2
(HN} (HU) (HT4) (HT=2)
20

Dengité (de ) 00,8800 0,8963]| 0,8963 00,8958
Viscosite a ‘
40°C (cot) 138,00 135.5 133,5 132,3_
Vigcosgité 3 :
100°C (ecat) 19,21 16,76 15,52, 14,77
Indice de
viscosité 132 119_ 115 110
Viscosité
Engler a 40°C 18,17 17.78 17,51 17,38
Pt.é&clair (°C) 244 240 236 232
Pt.de feu (°C) 282 266 258 256
Pt;dégcoulement - 21 -22 -18 - ~17
Pt.d'aniline(*C)|116 98 96 35
Carbone
Conradson(%_P) 0 2,8 3.3 3,35
Ten.en eau (% V)| 0O 0,56 0,46 0,20
Ten.en sédiments 0 0,65 0,55 0,52

{% P) .
P.C.S.

(cal’g) 10785,9 110526,2 16535,5 10576,80
T.A.N.{mg KoH/g)| 2,4 3,25 2,35 2,25
T.B.N.{mg KoH/g)| 6,7 3,29 | 2,49 2,54
Ten.en chlore 428 2722 2250 2225

{ppm)

Tableau N* 33: Détermination des différentes caractéristiques
de l'huile deshydratée et dé-essencide (HTz).

Commentaire:

En comparant les résultats (tableau N®33) obtenus lors de la
détermination des différentes caractéristiques de 1'huile usagée
dé-essenciée et deshydratée, nous remarquons:
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- Une relative diminution de la densité pouvant s'expliquer par
1'élimination de 1'eau.
Cette teneur en eau passe de 0,46% en volume a 0,2%

- Une valeur du point d'aniline de 1'huile finie inférieure a
celle de 1l'huile usée. Ceci peut s'expliquer par le fait que
les éléments légers 1libérés a 150°C sont de nature
paraffinique. :

Le reste de l'huile verra alors sa composition. globale en
paraffine diminuer. _

Ceci, entrainera une augmentation du pouvoir solvant, donc un
point d'aniline faible.

- DUne stabilité dans les wvaleurs du pouvoir calorifique de
1'huile usagée et de 1'huile finie. .
Ce n'est pas A priori un critere d'identification, puisqu'il
est du mé&me ordre de grandeur pour les différentes familles
d'hydrocarbures.

. 1711.2.3. LE TRAITEMENT ACIDE _DE L'HUILE USAGEE
DE-ESSENCIEE ET DESHYDRATEE (troisiéeme étape }:

C'est 1'une des étapes les plus importantes du procédé .

Le traitement a 1'acide sulfurique 98% conduit a la
floculation des suspensions carbonées et & la sulfonation des
produits oxydés. : . :

Pour mener a bien cette partie, nous allons chercher Jles
paramétres optimal (volume d'acide, température, temps de contact,
agitation).

ITI.2.3.1. Détermination du volume optimal d’'acide

sulfurique a 98%

Les conditions opératoires sont les suivantes:

- Volume d'huile (dé-essenciée et déshydratée): 100 ml

- Volume d'acide sulfurique A 98% : 5, 10, 15, 20, 25, 30 ml.

- Temps de contact: huile usée dé-essenciée et déshydratée- acide
sulfurique : 60 mn ‘ :

~ Température de contact: 80°C

- Agitation continue : 500 t/ mn.

Aprés 24 heures de décantation, les boues acides se sont formées au
fond du récipient et 1'huile épurée a pu &tre récupérée.
Nous avons observé un changement de couleur du noir au marron.

Pour analyser cette huile traitée, nous allons faire appel aux
caractéristiques les plus importantes de 1'huile gqui sont: la
densité, la viscosité, le carbone conradson et le point de
congélation. Ensuite, nous comparons les résultats de ces analyses
avec ceux de l'huile déjd traitée (HT2) (deuxilme étape) et de
1'huile neuve (HN).
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Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau N° 34.

Viz -S04 (ml)

5 10 15 20 25 30 HN HTz2.
Analyses

Densité(dia) 0,857!0,860|0,868|0,885[0,879|0,872{0,8800{0,8958

Viscosité a 1q9 5 | 91,6(95,7 |130,7|122.5/106,2|138,00|132,3
40°C (eat) .

Viscosité a
100°C (eot ) 8,72 9,12(10,1 |14,18113,15|11,91(19,21 |14,77

Indice de

viscosité 55 64 82 106 100 100 {132 110
Carbone ‘
°°?;ag?°“ 0,139(0,140[0,142{0,181|0,178|0,150| 0 © 3,35
Point de _ 17
congélation |~ 12 - 12} - 12 - 14| - 14}~ 14 |- 21

{°"C)
Tableau N° 34: Détermination du volume optimal d'acide

sulfurigue & 958% .

Commentaire:

En comparant ces caractéristiques avec celles de 1'huile ussée
{dé-essenciée et deshydratée) (HTz) et de 1'huile neuve (HN), nuous
déduisons gque le volume optimal d'acide sulfurique esgst de

20 ml.

II1.2.3.2. Détermination de la température de contact
optimale:

Les conditions opératoires sont les suivantes:

- Volume d'huile (dé-essenciée et deshydratée} : 100 ml
- Volume d'acide sulfurique : 20 ml

- Temps de contact: 60 mn

- Agitation continue : 500 t/mn

- Température de contact: 20, 30, 40, 60, 80, 100°C

Aprés décantation et séparation de l'huile des boues acides, nous
avons procédé a l'analyse des différents échantillons.

Les résultats obtenus sont donnés dans le tableau N*35,
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Tempérafure
(°C)

Analyses

20 30 40 60 890 100 HN HTz2

Densité(dio) 0,9230(0,912|0,884}0,889,0,885/0,912|0,8800}{0,8958

Viscosité a [yg9 g 1177,5(175,1(131,6|130,7]100,2|138,00]132,3
40°C (esot}

Viscoslité a
100°C (eat) 17,1 17,4117,9 114,9 [14,18|15,2 19,21 |14,77
Indice de
vigcosité
Carbone

Co?gag?°“ 0,37 (0,37 |0,36 [0,36 {0,181]0,48 | © 3,35

99 105 109 111 106 135 |132 110

Point de
congélation |- 14 - 14] - 14} - 16| - 14|- 16 |~ 21 - 17
(*C) ‘

Tableau N* 35: Détermination de la température de contact
optimale.

Commentaire:

La comparaison entre les caractéristiques de ces différents
échantillons, l1'huile (dé-egsencigée et deshydratée) (HT2) et
l1'huile neuve (HN), nous améne A conclure que la température de
contact optimale est de 60°C.

II1.2.3.3. Détermination du temps de contact optimal’:

Les conditions opératoires sont les suivantes:

- Volume d'huile dé-essencide et deshydratée) : 100 ml
- Volume d'acide sulfurique : 20 ml

- Température de contact: 60°C

- Agitation continue: 500 t/mn

~ Temps de contact: 10, 20, 30, 40, 60, 80, 100 mn.

Aprés décantation et séparation de 1'huile des boues acides,

l'analyse a donné les résultats qui sont regroupés dans le tableau
N* 36.
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Temps (mn)

10 20 30 40 60 80 100 HN HT2
Analyses

Densité(dio) 0,878(0,881|0,871].0,8892|0,889 0,880{0,883|0,8800|0,8958

viscosité 3 1931,1]128,8|126,7]132 .1 131,6|134,6{122,9/138,00[132,3
40°C (ecat)

Viscosité a K .
100°C feot) 11,5 |11,78{11,99|15,s6 14,9 1f{2“ ;5,1 19,21 (14,77

Iridice de
viscosité 66 74 88 116 111 103 119 132 {110
Carbone

CORLAOSON 0,45 (0,42 |0,34 |0,24 0,36 0,41 0,35 | 0 3.35

Point de . .
congélation j- 14 - 14] - 16| - 16 - 16|~ 13 - 13}- 21 - 17
(°C) . ‘

Tableau N° 36: Détermination du temps de contact optimal.

Commentaire:

Nous déduisons que le temps de contact optimal est de ‘40 mn, wvu.
que ses caractéristiques se rapprochent le plus des

caractéristiques de l1'huile déja traitée (HT2) et de 1'huile neuve
(HN) . ' ‘ ’

ITI.2.3.4. Détermination de l'agitation optimale:

Les conditions opératoires sont les suivantes:

- Volume d'huile dé-essencide et deshydratée : 100 ml

= Volume d'acide sulfurique : 20 ml

- Temps de contact : 40 mn

- Température de contact: 60°C :

- Agitation continue: 100, 300, 500, 700, 900, 1100 t/ mn.

Aprés décantation et séparation de 1'huile des boues acides,

l1'analyse a donné les résultats gui sont regroupés dans le tableau
N° 37' -
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Agitation
(t/mn)

Analyses . -

100 300 500 700 300 1100 HN HTz

Densité(dio) 0,881/0,879|0,8892)0,885 {0,882|0,877/0,8800 0,8958

yiscosite &1y 13 1(125,6(132,1 |130.2 |127,5 129,5{138,00]132,3
40°C (ecat) , ‘

Vigcosité A '
100°C (cat) 12,1 12,9 15,6 13,7 14,9 15,1 19,21 |14,77

Indice de

viscosité 96 95 116 101 114 115 (132 110
Carbone _ _
co?;égﬁon {0,412 10,34 |0,24 10,39 J0,45 |0,37 | o 3,35
Point de 7 ‘ , ' -
congélation |- 13 - 14| - 16 - 15 - 15]- 16 |- 21 - 17

{(°C)

Tableau N° 37: Détermination de 1'agitation optimale.

Commentaire:

Apreés la comparaison des caractéristiques de ces échantillons avec
celles de l'huile (dé-essenciée et deshydratée) (HTz) et de 1'huile
neuve (HN), nous déduisons que l'agitation optimale est de:

500 t/mn. ’

En_ résumé: Les paramdtres optimal pour le traitement & 1'acide
sulfurique sont: :

- Volume d'huile dé-essenciée et deshydratée : 100 ml
=~ Volume d'acide sulfurique : 20 ml !
- Température de contact : 60°C

- Temps de contact : 40 mn ‘

- Agitation continue : 500 t/mn. .
Avec les conditions optimal ainsi déterminées, nous avons procédé
a un traitement acide de 1'huile dé-essencide et deshydratée.
{(voir figure, Annexe N° 4). :

Aprés décantation et séparation de 1'huile des boues acides, une
partie de 1l'huile a é&té analysée, 1'autre partie va subir la
neutralisation.

Les résultats de l'analyse de 1'huile usagée SAE 20 W 50 apreés

1'attaque acide (HTa) aux conditions optimal trouvées
{Troisiéme é&tape) sont regroupés dans le tableauN® 38.
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Résultats
Analyses (HK) (HU) (HT+) | (HT2) (HTs )
20 ) '

Densité {d« } 00,8800 00,3963 0,8963| 0,8B8958 00,8892
Viscosite a ‘ ' '
40°C (cat) 138,00 135,5 133,5 132,3 132,1
Viscosité 3 . ,
100°C (cot ) 19,21 16,76’ 15,52, 14,77 15,6
Indice de ' - ‘ : .
viscosité 132 ‘ 119 115 110 116
Viscosité .

Engler A 40°C 18,17 17,78 17,51 17;38 17,38
Pt.é&clair (°C) 244 240 236 232 238
Pt.de feu (°C) 282 266 258 236 252
Pt.d;ég?ulement - 21 ~22 ~-18 -17 ~-16
Pt.d'aniline(°C)| 116 38 96 95 110
Carbone

Conradson(% P) 0 2.8 3.3 3,35 0,24
Ten.en eau (% V)| 0 0,56 0,46 0,20 0,01
Ten.en sédiments 0 0,65 0,55 0,52 ‘0'42

(% Py
P.C.S. .

(cal’g) 10785,9 |[10526,2!110535,5] 10576,80]10595,7
T.A.N.{mg KoH/g)| 2,4 3,25 2,35 2,25 2,22
T.B.N.(mg KoH/g)| 6,7 3,29 2,49 2,54 0,15
Ten.en chlore 428 2722 2250 2225 1213

{ppm) '

Tableau N°® 38: Caractéristiques de 1'huile usagée
SAE 20 W 50 apreés l'attagque acide (HTa}.

Commentaire:

En comparant les résultats obtenus pour l'huile dé-essenciée et
deshydratée (HT2) avec ceux de 1'huile usagée aprés 1'attaque
acide., Nous constatons que:
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Densité:

Partant de 1'huile usée vers 1'huile traitée, la diminution de 1la
densité peut s'expliquer par une élimination d'eau et des résidus
de cracking (la teneur en eau passe de 0,2 % en volume & (,01 %).

Point d'écoulement:

le point d'écoulement de 1'huile diminue lors du traitement acide,
ceci pourrailt s'expliquer par la mise en évidence des paraffines
dont les points de congélation sont élevés, ce qui d'ailleurs est
illustré par le point d'aniline important (110°C au lieu de 95°C).

Les autres propriétés sont aussi améliorédes dans des proportions
notables, c'est le cas de la teneur en sédiments.
La teneur en chlore a diminué de moitié.

C'est le traitement le plus caractéristique puisque le carbone
conradson a été réduit considérablement (92%) et le point
d'aniline a augmenté aussi, le T.A.N. rejoint celui de départ et
le T.B.N. est pratiquement annulé.

III.2.4. LA NEUTRALISATION DE L'HUILE USAGEE SAE 20 W 50
APRES L'ATTAQUE ACIDE (quatriéme étape ):

Apres le traitement acide et apreés décantatiorn, 1'huile contient
encore probablement des acides, en particulier sulfoniques ainsj-

que quelques traces d'acide sulfurigque restées en suspension dans
1'huile. L

La neutraiisation a pour but de les transformer en sels, elle
s'avére nécessaire pour une réutilisation ultérieure de cette
huile.

Les conditions opératoires choisies sont les suivantes:

Volume d'huile & neutraliser: 500 ml

. Volume de la solution de chaux (3N}): 200 ml
Température de contact : 80°C

Agitation continue : 300 t/mn.

i

Le volume de la soluticn de chaux Ca(OH)z , (3N), nécessaire pour
la neutralisation de 500 ml d'huile a été déterminé par pH-métrie,
(voir figure , Annexe N*® 5}.

L'huile neutralisée a subi une centrifugation pour éliminer les
sels ainsi que l'eau issue de la neutralisation.

apres décantation et filtration, le filtrat recueilli a été
chauffé a 150°C pour éliminer l1'eau restante.

Une partie de 1'huile neutralisée va E&tre analysée, l'autre partie
va subir un deuxi2me passage a la terre.




Les résultats de 1'analyse de 1'huile neutralisée (HT«! sont
regroupés dans le tableau N° 39.

Résultats

Analyses

(HN) {HU) (HT1 ) (HTz ) (HTa ) (HTa )

20

Densité {(de ) 0,8800 0,8963' 0,8963| 0,8858 0,8892|0,8896
Viscosite a

. 138,00 135.,5 133,5 132,3 132,1 1131,5
40°C (eot)
Viscosglté a
100°C (cat) 19,21 16,76 15,52 14,77 15,6 15,5
Indice de
cioce e 132 119 115 110 116 116
Viscosité
Engler a 40°C 18,17 17,78 17.51 ‘ 17,38 17,38 (17,25
Pt.éclair (°C) 244 240 236 232 238 224
Pt.de feu (°C) 282 266 258 256 252 237
Pt.gjg§oulement - 21 -22 -18 -17 -16 -15
Pt.d'aniline(*C)|116 98 96 95 110 112
Carbone : .
conradson(% P) 0 2,8 3,3 3,35 0,24 0,28
Ten.en eau (% V)| 0 0,56 0,46 0,20 0,01 0,015
Tenzznpfédlme"ts o . | .0,65 0,55 0,52 | 0,42 |0, 48
P.C.S. 10785,9)/10526,2|10535,5110576,80|10595,7|10622,5
cal/qg)
T.A.N.{mg KoH/g)}| 2,4 2,25 2,35 2,25 2,22 0
T.B.N.{mg KoH/g) 6,7 3,29 2,49 2.54 0,15 0
Ten.en chlore 428 1 2722 2250 2225 1213 1200
{ppm)

Tableau N° 39: Caractéristiques principales de 1'huile
neutralisée (HTs4).

Commentaire:

Comparons les résultats obtenus lors de 1'évolution du traitement
de 1'huile usagée SAE 20 W 50.

Les param2tres les plus remarquables sont:
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- L'augmentation de la teneur en eau, la teneur en sédiment et du
résidu conradson. Cecl est peut étre du a la dissolution des
gels résultants de la neutralisation et <c'est ce gqui a
probablement provogué une légere augmentation de la densité.

- La neutralisation a permis d'annuler le T7.A.N. et le T.B.N.
- Le point d'aniline a été amélioré ainsi que l'indice de viscosité.

Toutes les autres propriétés sont améliorées dans des proportions
notables,

IT¥.2.5. DEUXIEME PASSAGE A LA TERRE OU TRAITEMENT DE
"FINITION DE L HUILE USAGEE SAE 20 W 50 {(cinguiléme
étape J:

IIr.2.5.1. Activation.de la bentonite:

A l'état brut, la plupart des adsorbants naturels ont de faibles
~capacités sorptionnelles.

Pour améliorer ces propriétés, on fait subir aux scrbants des
traitements physiques {chauffage...) ou chimiques {acides,
basiques....) (28).

a) Activation thermique:

C'est la méthode la plus simple. Le chauffage d'une argile A une
température T= 105°C permet 1'élimination de 1'eau de mouillage.
Une augmentation de la température provogue le départ. de 1'eau de
congtitution, 1'élimination des carbonates et au dela de T= 900°C,
on assiste A une destruction de la structure cristalline de la
Montmorillonite (16).

Nous avons fait subir a 1'échantillon un traitement thermique a
des températures variant de 105 a 400°C.
Le temps de chauffe a été fixé A4 six heures.

b} Activation chimique:

L.es conditions opératoires sont les suivantes:

-~ Granulométrie : 500 microm&tres.
- Quantité de bentonite : 150 g

- Temps de contact : 6 heures

- Température de contact: 98°C

- Agitation continue.

A partir d'une sclution d'acide chlorhydrigque (37%), nous avons
préparé 5 solutions moins concentrées a:
5%, 10%, 15%, 20% et 25% (en volume),
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De la méme fagon, a partir d'une solution d'acide sulfurigue
(98%), nous avons préparé 5 solutions moins concentrées a
5%, 10%, 15%, 20% et 25% (en volume).

Dans un réacteur de 2000 ml muni d'un réfrigérant, d'un agitateur
(barreau magnétique) et d’un thermcmétre (voir figure en annexe
N°6), on introduit la bentonite ainsi préparée et séchée 3
105-110°C puis la solution d'acide.

Le mélange est alors chauffé jusqu'a environ 98°C, température que
l'on maintient constante durant tout le processus d'activation
au moyen d'un bain-marie,

L'agitation a été maintenue constante pendant toute la durée du
traitement pour éviter gu'une attaque locale trop vive ne détruise
les minéraux argileux.

Le temps de contact, initialement fixé 3 6 heures (16, 28, 29) est

déterminé a partir de l'instant ol la température de la suspension
atteint 98°C environ.

La bentonite activée est par la suite filtrée sur bfichner puis
lavée avec de 1'eau distillée Jjusqu'd ce gque la totalité des

anions (cl et S04 ") introduits par ces deux traitements acides
soient éliminés. '

On le vérifie lors du:

- Traitement & 1l'acide sulfurigque par action d'une solution
saturée de chlorure de baryum (Baclz) sur le filtrat.
L'absence de précipité blanc de sulfate de baryum indigue que
les ions S04 introduits par cette activation sont éliminés.

- Traitement & 1'acide chlorhydrigque par action d'une solution
saturée de nitrate d'argent (AgNOs) sur le filtrat.
L'absence de précipité blanc de chlorure d'argent (aAgcl)
indique l'élimination des ions cl introduits par ce traitement.

IIT1.2.5.2. Décoloration de l'huile neutralisde SAE 20 W 50
par la bentonite activée:

a) Détermination des conditions optimales d'activation de la
bentonite:

Nous avons fait subir & 1'échantillon d'argile, 15 types de
traitement,

- Cing échantillons activés thermiquement:
(105°c, 110°C, 250°C, 359°C et 400°C)

- Dix échantillons activés chimiquement:
Hcl et Hz2S0« (5 %, 10 %, 15 %, 20 % et 25 % en volume).
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Les contacts huile-terre ont é&té réalisés éous Jes conditions
opératoires suivantes:

- Quantité de terre de chague type : 20 g

- Volume d'huile neutralisée : 200 ml
- Température de contact : 80°C

- Temps de contact : 40 mn.

- Agitation continue : 590 t/ mn.

Apres adsorption, l'huile a été filtrée sur bdchner.

Pour la détermination. de la meilleure terre activée, nous avons
fait appel aux caractéristiques les plus importantes de 1'huile
gqui sont: densité, viscosité, indice de viscosité, carbone
conradson et point de congélation, comparativement 2a celle de-
l1'huile neutralisée (HTs+) et de 1'huile neuve (HN),

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau N° 40.
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Apalyses densité ViscositélViscosité Indice carbone|point

PassageAde dio a 40°c a 100° ¢ de conrad-| de

huile sur

les diffé- son congéla-

| rentes . . o X

terres cleat) {cat) lvigcosité (% P) tion(*C)

Huile neuve|0,8800 | 138,00 19,21 132 0 -21
(HN)

Huile neutr|0,8896 131,1 15,5 116 _ 0,28 | - 15

alisée(HT4)
a 105°¢C 0,9005 109,5 14,6 124 2,15 -23
3 110°C 0,8999 | 120,2 14,9 119 11,79 ~22
a 250°C 0,8925 | 110,5 15,2 127 1,68 -22
a 350°C 0,8934 | 115,8 14,9 122 1,69 -22
a 400°cC 0,8945 | 118,7 15,7 126 1,71 ~22
H2S0« 5% |0,895%5 | 108,4 15,9° 133 1.75 ~23
HzS0+ 10% |0,8965 | 105,9 15,6 133 1,78 -23
Hz S0« 15% |{0,8975% | 120,6 15,8 125 1,79 -23
HzSO« 20% |0,8902 | 122,4 15,2 120 | 2,01 | -22
Hz2S0« 25% 10,8915 | 123,5 14,8 116 2,20 | -22
Hel 5% 0,8877 | 134,5 15,5 114 1,11 -21
Hcl 10% 0,9000 | 128,9 15,1 115 1,95 | <23
Hel 15% 0,9011 | 129,5 15,2 115 1,88 -22
Hel 20% 0,9012 120,4 - 15,3 122 1,85 -22
Hel 25% 0,9100 | 127,3 15,2 117 1,75 -23

Tableau N°40: Détermination de la meilleure terre activée:
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Commentaire:

En comparant les caractéristiques de l'huile aprés son passage sur
les différentes terres activées, avec les caractéristiques de
l1'huile neutralisée (HT«) et de l1'huile neuve (HN), nous dédulisons
que la meilleure terre est la Dbentonite activée par Hel
a4 5% du fait gque ses caractéristiques correspondantes se
rapprochent lg plus de «celle de 1'huile neuve et 1'huile’
neutralisée (4° étape).

b) Détermination de la guantité de terre optinmale:

Les conditions opératoires sont les suivantes:

- Volume d'huile neutralisée : 200 ml
- Température de contact : BG° C
- Temps de contact : 60 mn

- Agitation contenue: 5300 t/mn.

- Qualité de la terre: bentonite activée par Hcl 5%

- Quantité de la terre: 5, 8, 10, 15, 20, 25gq.

Aprés filtration de 1'huile, nous avons procédé a 1'analyse

Les résultats sont donnés dans le tableau N' 41.

Masse de
terre (q)

5 8 10 15 20 25 HN HT+
Analyses

Densité(dio) 0,8920|0,8915|0,8892|0,8932(G,8909 0,8907.0,8800(0,8896

Viscosité 3 1y30,6 |130,6 [132,5 [130,2 |126,5 |127,8 |138,00(131.1

Viscosité a -
100°¢C (eat) 15,2 14,8 15,7 l4f8 14,9 15,3 . ]19,21,15,5
Indice de
viscosité
Carbone

conradson  iz,08 (2,01 |0,92 1,75 |1,12 11,95 | 0 0,28

115 111 117 . 112 115 117 132  |116

Point de .
congélation |- 22 - 23 - 21 - 22 - 21 - 23 - 21 - 15
(°C)

Tableau N° 41: Détermination de la guantité de terre optimale.

Commentaire:

En comparant les caractéristiques des différents essals avec
celles des huiles (HN) et (HTe), nous déduisons gue la gquantité
optimale de la terre activée est 10 g, du fait que ses
caractéristiques se rapprochent le plus de celles de ces huiles.
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c) Détermination du temps de contact optimal:

Les conditions opératoires sont les suivantes:

- Qualité de la terre: bentonite activée par Hcl 5%

- Quantité de la terre: 10g

- Volume d'huile neutralisée : 200 ml

- Température de contact: 80°C

~ Temps de contact: 10, 20, 30, 40, 60, 80 mn
- Agitation continue: 500 t / wmn '

Apres filtration, l'huile a été analysée.

Les résultats sont regroupés dans le tableau N° 42.
Temps
{mn) .
10 20 30 40 60 80 HN HT+
Analyses ’
Densité(d.”)(0,9265{0,9031|0,9005|0,8979|0,8892|0,8902|0,8800|0,8896
hoscosite 4 1130,2 [130,4 (129,1 |128,5 |132,5 |130,1 |138,00(131,1
Viscositeé a e -
100°C (oot ) 14,8 14,8 14,8 15,0 15,7 14,2 19,21 |15,5
Indice de
viscosité 112 111 112 114 117 106 132 116
Carbone
copragson 11,75 |1,75 (1,74 {1,72 0,92 |1,60 | 0 0,28
Point de
congélation |- 23 - 23 - 23 - 22 - 21 |- 21 - 21 - 15
(*C) . .
Tableau N® 42: Détermination du temps de contact optimal.
Commentaire:
Par comparaison avec les huiles prises comme référence, nous

" déduisons que le temps de contact optimal est de 60 mn.

'd) Détermination de la température de contact optimale:

Les conditions opératoires sont les suivantes:

~ @Qualité de la terre: bentonite activée par Hcl 5%

- Quantité de la terre: 10g

~ Temps de contact: 60 mn

- Volume d'huile neutralisée 200 ml

- Température de contact: 30, 40, 60, 50, 80, 100°*C
~ Agitation continue: 500 t / mn
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Les résultats obtenus sont donnés dans le tableau N® 43.

Tenpérature
(°C)

Analyses

30 40 50 60 80 | 100 HN | HT«

Densité(di“) 0,8990(0,8972]0,8923]0,8900|0,8892(0,8929|0,8800|0,8896

Viscosité a 1,44 3 }199,9 [129,8 [130,8 |132.5 |128,7 |138,00]131.1
40°C (eat)

Viscosité A
100°C (eat) 14,4 14,3 14,1 15,0 _15,7 ;5,0 16,21 |15,5

Indice de

viscosite 108 107 105 113 117 114 132 116

Carbone

co?;ag?on 1,69 (1,73 11,62 (1,60 [0,92 |1,65 0 0,28

Polnt de

congélation ]~ 22 - 22 - 21 - 21 - 21 |~ 23 - 21 - 15
(°C)

Tableau N° 43: Détermination de la température de contact

optimale (Hullé neutralisée-terre activée).

Commentaire:

Par comparaison avec les huiles (HN) et (HT4) prises comme

référence, nous déduisons gue la température de contact optimale
est de 80°C.

e) Détermination de l'agitation optimale:

Les conditions opératoires sont:

- Qualité de la terre: bentonite activée par Hcl 5%

-~ Quantité de la terre : 10 g

- Volume d'huile neutralisée: 200 ml .

- Température de contact:(hulle neutralisée- terre activée): 80* C
- Temps de contact : &0 mn

- Agitation continue: 100, 300, 500, 700, 900, 1100 t/mn.

Les résultas obtenus sont donnés dans le tableau N° 44.
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Agitation
{t/mn}

Analyses

100 300 500 700 900 1100 HN HTa

Densité(dio) 0,8900/0,8912|0,8892|0,8973|0,8935/0,8917}0,8800|0,8896

viscosite & 1y30,5 |130,0 [132,5 |130,1 1128,8 |129.9 |138.00 131.1
40°C (cat)

Viscosité &
100°C (eat) 15,0 14,2 15,7 15,0 15,0 14,6 19,21 |15,5

Indice de

Jhdice de 113 106 117 113 114 110 |132 116

Carbone

co?;ag?on 1,65 |1,69 0,92 |[1.65 1,52 |1,52 0 0,28

Point de 7 .

congélation |- 22 - 22 - 21 - 21 - 21 |- 22 - 21 - 15
(°C)

Tableau N° 44: Détermination de l'agitation optimale,

Commentaire:

Par comparaison avec les huiles de référence (HN) et HT«), nous
déduisons que l'agitation optimale est de 500 t/mn.

En résumé: les parametres optimal pour la décoloration de !'huile
neutralisée par la bentonite activée sont:

- Qualité de la terre: bentonite activée par Hcl 5%
- Quantité de la terre: 10g . *

- volume d'huile neutralisée : 200 ml

- Température de contact huile-terre : 80°C

- Temps de contact huile -terre: 60 mn

- Agitation continue : 500 t/mn.

Avec les conditions opératoires (optimal ) citées plus haut, nous
avons procédé a4 un passage de l'huile neutralisée sur la terre
activée. '

Aprés filtration, une partie de l1'huile recueillie a été analysée
{(HTs) (Huile traitée A la cinqui2me étape), 1'autre partie va
subir une distillation sous vide.

Les résultats de 1'analyse sont donnés dans le tableau N° 45,
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Résultats

Analyses :
(HN) (HU) (HT1) (HT2 ) (HTa ) {HT4) | (HTs)
20
Densité (d« ) |0,8800 | 0,8963| 0,8963| 0,8958 | 0,8892|0,8896 |0,8892
Viscoslte A
400 (eet) 138,00 | 135,5 | 133,5 | 132,3 132,1 [131,5 1132.5
Viscosité 3
109°C (eot) 19,21 16,76 | 15,52 | 14,77 15,6 |15,5 15,7
Indice de
visoec b 132 119 115 110 116 116 117
Viscosité ]
Engler a 40°c |18/17 17,78 17,51 17,38 17,38 [17,25 17,51
Pt.éclair(*c) |244 240 236 232 238 224 235
Pt.de feu{(°C) |282 1 266 258 256 252 237 264
Pt.d écoule-— i
emt ooy |- 2t -22 -18 -17 -16 -15 -21
e
pt;?C?“lll“e 116 98 96 95 110|112 109
Carbone
conradson(s p)] O 2,8 3,3 3,35 | 0,24 0,28 0,92
Ten.en eau 0 0,56 0,46 0,20 | 0,01 0,015 |[n,061
(% V)
Ten.en sédl-
ment (% P) 0 0,65 0,55 0,52 | 0,42 |o0,48 0,22
P;g;f}g) 10785,9{10526,2|10535,5{10576,80|10595,7|10622,5!10675,8
T.A.N.,
(ma KoH/g) 2,4 3,25 2,35 2,25 2,22 0 0
T.B‘N‘
(ma KoH/g) 6,7 3,29 2,49 2,54 0,15 0 0
Ten.en chlore | ,,g 2722 2250 2225 | 1213 1200 998
{ppm) ‘

Tableau N° 45: Caractéristiques principales de 1'huile aprés le
deuxieéme passage & la terre (HTs )} = (HR) et
évolution des différentes caractéristigues de
l1'huile ayant subie le traitement par le procédé
acide-terre.

Commentaire:

L'étude de la décoloration de i'huile par la bentonite activée,
nous a permis de déterminer les paramétres optimal a utiliser
dans le traitement de l'huile par la terre.
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Aprés avolr subi les différents traitements (premier passage a la

terre, dé~essenciement et deshydratation, acidification,
neutralisation, deuxiéme passage a la terre), l1'huile usagée

SAE 20 W 50 (5000 km) a été purifiée considérablement du fait que
ses caractéristiques "de départ ont &té améliorées le long des
différents traitements.

On a une augmentation du carbone conradsor qui peut résulter des
dépdts des résidus du cracking de 1'huile et aussi de la
détérioration de certains additifs (6). '

Tous les autres paramétres sont améliorés dans des proportions
notables et ceci montre que 1'utilisation de la terre dans
1'élimination des impuretés et de l'eau est nécessaire.

ITT.2.6. DISTILLATION SOUS VIDE DE L'HUILE REGENEREE
(sixieme étape):

Apres le traitement de finition, on a procédé A une distillation
sous vide.,

L'huile régénérée peut étre séparée en différentes fractions gu'on
identifiera a des coupes pétrolieres. :

Les conditions opératoires choisies sont

- Volume de la charge en huile régénérée : 200 m!
- Domaine de température : 58 + 276°C
- Domaine de pression centré: 7 mbar

A la fin de l'expérience, dix fractions ont été recueillies.

Les résultats sont regroupés dans le tableau N°® 46,
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Fraction |Intervalle de|Volume % Volumiau Température
N*® température recueilli |~ AU€| gquivalente a
sous vide(°C) (ml) pression
atmosphérique
{(°C)
1 58 - 195 20 10 190 - 360
2 195 - 212 20 10 ‘ 360 - 380
3 212 - 222 20 10 380 - 392
1 .
s | 222 - 232 20 10 392 - 403
5 232 - 242 20 10 . 403 - 415
6 242 - 250 20 10 415 - 425
7 250 - 260 20 ‘ 10 425 - 436
8 260 - 270 20 7 10 436 - 448
9 270 - 276 20 10 448 - 1454
10 276 20 (résidu) 10 454

Tableau N° 46: Fractions issues de la distillation sous -vide
de 1'huile régénérée.

111.2.6.1. Déterminationzge 1'indice de réfraction (ni” )
I3 densité (dd ), le point d'aniline {PA), la
viscosité a 30°C (Veo*c) et a 100°C (Vioo‘c),
Te pouvoilr calorifique (PCS) et la température
d"ébullition Teb{°'C) pour les différentes
fractions: ‘

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau N® 47.
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TR [ | @ [eacolviers vl e [
1 1,4536|0,8101} 41 | 6,8 1,2 10858 |275 212
2 1,4562|0,8151] 44 7,0 1,2 110785 |370 125
3 1,4664|0,8298] 47 9,5 | 3,7 110274 |386 346
4 1,4700]|0,8340| 51 15,3 | 5,1 |10262 1397,5| 362
5 1,4710/0,8416{ 53 | 30,1 | 7, 2 {10345 |409 380
6 1,4762(0,8475] 56 57,6 | 7,3 |10445 [420 397
7 1,4793|0,8524| 61 63,4.| 8,6 [10592 |430,5| 414
8 1,4825(0,8585! 65 72,1 | 8,9, |10589 |442 434
9 1,4864|0,8656| 76 81,2 9,3é 10560 |451 450

10 résidd sous vide

Tableau N° 47: Caractéristiques des différentes fractions issues de
la distillation sous vide de 1'huile régénérée.

III.2.6.2. Graphes des différentes caractéristigues en
. fonction de la température d'ébullition:

Le graphique de la figure 23 mqﬁ}re la variation de, 1'indice de
réfraction nd , la densité d4 ., le point d'aniline Pa, la
viscosité A 40°C (Vao*c) et A 100°C ({Vico‘'c), le  pouvoir
calorifique PCS en fonction de la température d'ébullition de
l1'huile régénéréde SAE 20 W 50.

111.2.6.3., Détermination des tendances des différentes
fractions issues de la distillation socus vide
de ]l'huile régénérée.

12 La méthode n.d. PA:

Les résultats obtenus zont donnés dang le tableau N* 48,
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Pig 23 : Variation des différentes carscteristiques des fractirns issues
.de la distillation spus vide de l*huile régéndrée en fenction de

1a température d'ébullition.
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COMPOSITIONS
FRACTION N° % Ca % Cw % Cp J

1 22,5. 36,9 40,7

2 21,9 - | 35,6 42,5

3 24,7 30,5 | 44,8° L
4 - 25,2 .| 26,5 48,3 a
5 22,1 30,4 47,5

6 23,7 25,8 . 49,5

F 23,1 i 22,7 54,2

8 22,3 21,0 56,7

9 19,5 | 15,7 54,8

Tableau N° 48: Composition en aromatiques, en naphténes et
en paraffines des différentes fractions.

Commentaire:

D'aprés les résultats du tableau N° 48, 11 s'avére gque les
fractions sont de tendance paraffinigue. Les aromatiques se
stabilisent autour de 20%.

Le graphigque de la figure 24 montre la wvariation de ces
compositions en fonction de la température d'ébullition.

2 La méthode nd.M:

Les résultats obtenus sont donnés dans le tableau N°® 49,
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Fig 24 : Variation des tendances des différentos fractions issues de la -

distillatinon sguz vide de 1'huile r‘générde en fenction de’ la
température 4°ébullitien.
( Méthﬂde Nede. YA )v
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COMPOSITIONS
Fractionl s ca % Cn % Cr
1 8,6 | 16,8 74,6
2 3,7 7,3 89,0
3 10,3 3,6 86,1
4 12,0 0,8 87,2
5 9,2 | 11,6 79,2
6 | 12,0 7,8 80,2
7 12,8 8,0 79,2
8 13,3 | 10,0 76,7
9 14,1 9,7 76,2

Tableau N° 49: Composition en aromatiques, en naphténes et
en paraffines des différentes fractions.

La méthode n.d.M a auss: été réalisée et aboutit globalement aux
-méme tendances. . : ,

Le gfaphique de la figure 25 montre la variation de ces
compositions en fonction de la température d'ébullition.

III.2.6.4. 1Identification des fractions issues de la
distillation sous vide de lThuile régénérée:

Nous allons essayer d'identifier les neuf fractions issues de la’
distillation sous vide de 1l'huile régénérée, en comparant leurs
caractéristiques les plus importantes (densité, viscosité et le
pouvoir calorifique) avec celles des huiles de base gue nous
rencontrons dans les 1industries de fabrication des  huiles
Iubrifiantes finies.

Le tableau N° 50 regroupe leg Caractéristiques principales de
différentes huiles de base ainsi que du Gas-oil.
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Fig 25 1@ Variation des tendances des différentes fractions issues de
la distillation spus vide de l'huile régénérée en fonction

de la température d'ébullition.
( Méthnde n.d.M ). |
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Caractéristiques 20 Ceats (eats
e d‘ o' Vioo'c PCS fcal/g)
) Gas o1l 0,810- 0,890 3,11 1,24 10876
Huile de base SAE 10{0,823-0,835 | 8,5 2,9 10284
Huile de base SAE 20|0,833-0,840 12,5 4,8 10220
Huile de base SAE 30(0,845-0,850 45,7 9,5, 10425
Huile de base SAE 40|0,847-0,856 60,1 7.1 10510
lHuile de base SAE 50;0,851-0,860 66,4 10,8 10580
Huile de base SAE 9010,855-0,867 73,2 9,0 10605
Huile de