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INTRODUCTION

Les  hulles tsolantes  sont uttlisées  pour le
refroidissement et l’isolation de Uappareillage electrigue
N service. Le velllissement et la degradation d’une huile
Lsolante sont dis & l'oxydation et aux contraintes
electirigues. L'oxydation conduit 4 la  formation g'une
m@&tzcudes de composés oxygénés polaires tels gue alcools,

aldéhydes, cétones, acides carboxyligues, esters, elc. ..

Les contraintes électriques produisent des gaz, du
carbone, des particules métalligues et cellulosiques. Ces
prodults de veilllissement affectent les pertes et la rupture
diglectrique de 1'huile, diminuent la tension interfaciate,
augmentent U'indice d'acidité Ccorrosion) et 1limitent la
capacite de 1’huile & dissiper la chaleur provenant des
enroﬁiemenh. L'hutle doit é&tre retiree de l’appdaretl lorsque
la population de composees iLssus de céntraintes thermigues’
Coxydation) ou électriques e importante et met en danger le
fonctionnement de L'appareil. lqg détérioration de 1l’huile
peut éire détectée par la déviation des caractéristigues phy~
sico-chimigues et surtout électrigques du domaLne‘fixé par les

constructeurs de L’appareillage électrigques (l'huile neuve).

Notre projet de fin d'étude est une contribution & la
regenération de . .ces hulles tsolantes, c'est-d-dire g
utiliser le. procédé acide-terre pour rendre & l'hutle usée
Ses  propriétes inttiales et comparer l'éfficacité des
adsorbants naturels pour la décoloration de cellec-ci. Cette
regenération a un double . tntérét} économigue et écologigue

pour lutter contre la pollution de 1'environnement.



Chapitre I

HUILES ET LIQUIDES ISOLANTS

I.1 DEFINITION

Les huiles isolantes, dites en général
diélectriques, sont des substances ayant_ une faible
conductivité électrique,autrement dit,elles possedent tres
peu de porteurs de charges libres Célectrﬁgglibres,ions
positifs ou neégatifs) pouvant se déplacer dans un champ
électrique (2], _

Parmi ces liquides,on distinge les huiles minérales
isolantes obtenues par distillation du pétrole.celles-ci
sont utilisées dans la techniqué de la haute “tension. Cette
importance réléve du faite que dans les huiles isolantes,en
tant que liquides,les distances intermoléculaires sont
faibles et présentent des tensions de claquages(tension
minimale appliqueé dans l'huile pour laquelle cette derniére

devient conductrice de courantdplus elevée que dans les



gaz,auscil elles assurent un bon isolement.

I.2 DIFFERENTS CATEGORIES D'HUILES ET LIQUIDES ISOLANTS

I.2.1 les huiles minérales

Les huiles minérales sont actuellement définies comme
¢tant des dérivées du pétrole,ces lubrifiants représentent en
moyenne 5 a 6% de tous les produits issus du pétrole brut ce
sont des huiles dont les perfomances en service ,depuis une
centaine 'annees n'ont cessé de s'ameliorer et sont
susceptibles de progreséer.leur premiére phase de
développement & porter sur l’amélioration de leur stabilité A

l'oxidation.

I.2.2 LES HYDROCARBURES DE SYNTHESE:

Les hydpcarbures de synthése élaborés principalemet
par l'industrie pétrochimique appartinnent a deux groupes
de liquides,pol ybuténes et les hydrocarbures aromatiques.

Leur comportement dieléctrique est meilleur que celui
des minérales dans la synthéée de liqlGides A haute
viscosité pour cables (polybutene A& fort pouveir d’adsorption

gazeux sous ionisation Calkylbenzéne).

I1.2.3 LES HYDROCARBURES HALOGENES:

Les premiers hydrocarbures halogénés connues sont



désignés sous le terme générique d’'askaréles,sont des
polyclorobiphéniles(PCBﬁ.ILS sont. obtenues a partir du
biphénile et peuvent étre utilisés ent mélange - avec le
chlorobénzéne. ILS n'ont pas de point de feu et sont
ininflammable,sont aussi connues connues cémmercialement sous
le nom de pyraléne en France et plus universellement

d'arcolor.

Se sont des liquides dipolaires donc dissociant,ils

orésentent une stabilitee éprouvee par des decennies
d'utilisation.ILS sont malheuresement non biodégrdables et
peuvent donnes des proauits toxiques a haute
température(4l.ILS " sont actuellement interdits

d’utilisation et leur stockage pose de sérieux problémes en

raison de leur grande toxicite.

1.2.4 LES ESTERS ORGANIQUES:

Les esters pour l’electrotechnique,nés dans les
annheés cinquantes,sont les premiers hydrocarbures a
groupement fonctionnel,on distingue différents types
d’'esters,selon que l’on parte d’acides minéraux ou d’acides
organiques, a partir d’acides minéraux,on obtient = des esters
aryl phosphoriques qﬁi possédent. un bon comportement au
feulpoint de feu =350°C),mais n’ont pas de bonnes proprietes

eléctriques.

En revenche les esters d’'acides organiques,
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représentés au debut par le dibctylcébagate(DOS)et les
esters comme les huiles végétales -  présentent de bonnes
propriétés éléctriques,ce .sont comme les hydrocarbures
halogénés,des liquides dipolaires de permittivite relative
de l'ordre de 335 a S0HZ et a 90°C et qui ont permis
d’cbtenir des liquides pour condensateur & dieléctrique

mi xtes satisfaisants(4].

1.2.5 LES HUILES SILICONES:

Les huiles silicones pour 1l’eléctrotechnique, polyme-
res liquides du diméthl-siloxane, ou pol ydiméthysiloxane(P-
DMS), peuvent etre considé;eés comme relevant de la chimie
minérale. ’

Toutes les  huiles silicones sont de bons
diéléctrique,elles ont une resistivite éleveé,giles ne sont
pas hygroscopiquesCla vapeur d’eau ne peut se condenser
qu’on surfaced.

Elles chimiquement inertes et ne déteriorent pas les

matériaux avec lesquels sont en contact,leurs propriétes
physico-chimiques varient peux en® fonction de la
température entre 90°C et 300°c,sous 1 Yaction des

rayonnements leur structure est beaucoup moins modifieée que

ccelle des autres substances organiques( 1.

T.3 LES HUILES MINERALES ISOLANTES



1.3.1 ORIGINE:

Les huiles sont tirées des fractions lubrifiantes
obtenues par distillatioq sous vide du brut reduit,c’est a
dire du petrole brut dont les gaz et les produits blancs
(éssence, petrole lampant,gasoile,kéroééne etc...Jdont éte

retires par distillatiaon sous préssion atmosphérique,

I.3.2 HUILES DE BASE:

Selon leur visosité les fractions lubrifiantes sont

appeleés'distllat leger',"distillat moyen", “distillat
lourd", chacune de ces fractions posséde un intervalle de
distillation  dont dépenaent leur caractéristiques

usuelles,telles que la densité,la vicosité,le point
d’'éclaire etc..

Les fractions <citeés precédement sont ensulte
transform€es en huiles 'de base propremeﬁz dites par
traitement successifs destines a retiré les constituants

indésirables.

I.3.3 DIFFERENTS TENDANCES DES HUILES:
Les huiles de base répandent a- ftrois grandes
tendances chimiques de caractéres spéecifiques

particuliers,ces tendances sont:

ad) la tendance paraffinique:

elle est rpresenteé par l'ensemble des hydrocarbures saturés



& chaine droite ou ramifieé,mais non cyclique.

les pararffines ramifieés qui sont les interessants,se
rencontrent en quantité appréciable dans les fractions de
brute paraffiniques,alors que les paraffines a chaine droite
de poids moléculaire éieveé augmentent la tempeérature de
congelation des huiles et doivent etre retireés par

déﬁ?affinage. Les caractéres de cette famille sont:

~-faible densité pour une viscositeé donneé,

-variation relativement faible de la viscosité en
fonction de la température.“

-faible volatiliteé pour une viscosité donneé,

-faible pouvoir solvant

b) la tendance napﬁénique:

Les types naphténes ayant seulement gquelques cycles

par molecule et une prépondérance d'atomes de carbone
sous forme de longue (chaines paraffiniques posseédent
probablement les propriétés qui sont les plus desireés

dans les huile.

< »

Les caractéristiqﬁes physiques et chimiques de ces
hydrocarbures se traduisent enlﬁar:

-une densité relativement éleveé pour une viscosité donneé,

-Des asséz ~rapides de viscosité en fonction de la

température



“Une plus grande volatilité que les fractions
parafriniques correspondantes de méme viscosité.

-un pouvoir solvant relativement élevée.

é) la tendance aromatique:

Ces fractions présentent des caractéres plus
prononcés que les hydrocarbures naphténiques,mais leur
densité est trés éleveé et leur indice de viscosité est
trés faible,leur importance dans composition des finies

est limite&(S).

1.3.4 ROLE DES ADDITIFS::

Les huiles de bases ne sont pas ulilisée telles

quelles sont,en géneéral,on fait appel A certains additifs
cu dopes qui sont ajoutés intentionnelment a_faible dose
pour amélicrer certaines caractéristiques de l'huile de

base tels que l'indice de viscosité,le pouvoir antioxidant,
etc..[B].

I1.3.5 DIFFERENTS ADDITFS:

Il existe des additifs qui sont d'ure importance
capitale dans les huiles minérales isolantes et qui
sont [5)

a) Les antioxidants:
Ce songgaéaitifs incorporéé a isolant pour réduire ou

retarder sa dégradation par oxidation,pour cela on:



distingue deux catégories ' d’huiles minérales

isolantes,l’huile non inhibiée et huile inhibiege.

biLes amélorant du point d’écoulement:
Ce sont des produits d’addition qui perméttent

d’abaisser le point d’écoulement d'une huile.

1.4 CARACTERISTIQUE D’'UNE HUILE MINERALE ISOLANTE

1.4.1 Caractéristiques éléctiriques
Les caractéristiques éléctriques des liquides

dépendent de leur formulation et de leur conditionnement.

13 PermittivitéCconstante diéléctriqued:

st

C'est une caractéristique &léctrique liée a la

formulation du liquide.Elle définie la possibilité, sous
l’action d'un champ éléctrique ,de libgérer des
charges,elle résulte de divers contributions de

deplacements de charges.

Elle est ‘déterminée en mesurant 14 capacité d'une
cellule d'essais vide -‘cv,dans des conditions
definies,puis la capaciié ce de cette cellule rempli du
liquide en essais.

Le rapport cescv est appelé permittiviteé relative.

10



2) conduction et facteur de perte diéleéctrique

Si la pemittivité est une caracteéristique de
constitution,la conductivité des liquides est une '
propriété de conditionnement.

La structure des liquides et 4 l'origine des substances

élrangéres considérées comme
impuretés(poussiére.pafticules.gaz dissousdqui,meme en -
parties par million{p.p.m) ont une influence sur les

valeurs mesurées.
En erfet tout liquide soumis un champ éléctrique donne lieu a

un  courant de fuite caractérisant la conductivité éléctrique

du fluide exprimée en siemens par métre,et dépent du.
champ éléctrique,de la température et facteur non
control ég,

Tandis que le facteur de perte diéléctrique(  tgDd d’un

matériau isolant est la tangante de 1l'angle de perte qui
l’angle compémentaire du déphaasage entre la tenfion
appliquée et le courant qui en résulte lorsque_ le
dieléctrique . se compose exclusivement du matériau
isolant(B]. '

Cette caractéristique est trés sensibie 4 la présence
des produits de veillissement de l'huile.Sa déﬁermination
procure un moyen pour suivre.la pollution de l'huile par
des produits.IL existe une relation entre ce facteur et

L'acidité de l’huile,une = acdité elevée est accompagnée

‘d'une valeur elevée de la tgD,mais l'inverse n'est pas-

11



toujours vrais.

3) La rigidite é&léctrique

La rigidité éléctrique Ec d’un liquide est la valeur
maximale du champ éléctrique que 1’on peu lui appliquer
sans d’'écharge.Dans l'industrie elle maximisée
conventionnelement par la tension éfficace nécéssaire
pour provoquer,dans des conditions normaliséés,le
claquage d’un volume de liquidecompris entre deux

&léctrode,dont forme,distance et nature sont specifiées.

1.4.2 CARACTERISTIQUES D’ETUDE

Les principales caractéristiques d’'etude sont:
- la masse volumique et le coefficient de dilatation
volumi que,
-les propriété thermiques:capcité themique et conductivite
thermique,
-les propriétés d’écoulement:viscosité;point d’écoul ement,

pouvolr lubrifiant,

10Capacité thermique: ‘ -

On ne considére que la capacité thermique massique a
pression constante Cp,exprimée en en joules par kilogramme-
kelvin,elle croit avec la température et est généralement
plus élevée que la masse volumique et faible,elle varie de

1000 a 2300J/KG. K.

12



2)conductivitée thermique:;

La . conductivitée thermique,mesurée en Watts par
métre—Kelvin.ekprime le flux thermique s'écoulant,en régime
permanant,sous l’effet d’un gradient thermique entre deux
isothermes du liquide,elle decroit lorsque la température et

la masse volumique augmentent.pour la plupart de liquides,on

utilise la formule de crago:

C=0,117.C1-a.tdd

d est la densité a4 15°% et a=0.0054.

e

Les valeurs usuelles sont de l’ordre de O,14W-/m. k.

En générale,la conductivité thermique intervient dans
les calculs de transmission de la chaleur ﬁar e nombre

prandtl.

3) La viscosite: _

Les contraites de cisaillement qui peuvent s’exercer
dans un liquide provoquent - des réactions du
milieu.proportiéhnelles au gradient de la vitesse,le

coefficient de proportionnaiité est la viscosité dynamique,

13



genéralement indépendante de ce gradient dans les matériels
eéléctriques ou les vitesses les plus élevées que l'on puisse
rencontrer son de l'ordrg‘de quelques dizaines de centimetre
par seconde.lLes liquides isolants ont un comportement

newtonien prés de leur point d'écoulement.

Dans les conditions newtonien ,la viscosité V se
determine par des methodes qui reposent sur 1°'écoulement
laminaire en tube cylindriques(loi de poiseuille). Toutes les
méthodes concernent des valeurs de 4 modules sur une échelle
logarithmique,au-déla - partir de 2Pa.s,ilpréférable
d’utiliser des viscosiméire rotatifs,au fur et a mesure que
la viscosité croit.En pratique.la' viscpsité d'un liquide
suivant la norme NET 60-100(ISO 3104 et . 3504),par
l'écoulement capillaire d'un veolume de liqg}de sous son
propre polids.lLa viscosité cinématique gouverne 1’évacuation
de la chaleur dans les transformateurs.La viscosité diminue
avec la température,plusieures lois ont été établies dans ce
sens parmi lequelles la lois empirique VFTH,donnant la

viscsité cinématique V¢ en fonction de la température:

- ”~

VC=A+{B/CT-TO) ] [6]

avec A et B deuiﬁcaractéristiques des liques.

'S

4



Dans un domaine de un a deux modules. de 1'échelle

logarithmique,on emploi la relation de Mac coull et Walther
1ogCVC+0. B =expla-b. logT) [61

avec a et b constantes positives caractéristiques des liquides.

D’autres unitées d'écoulement pour caractériser la
viscosité sont utilisées comme la SSUCsecond saybolt
universald,le degrés 'engler.le degrés Redwood, qui

correspondent a des mesures par des viscosimétre empiriques,

On deéfinie aussi l’indice de viscosité pour les

huiles par

VI=100.L-UrL-H (51

L’échelle de l'indice de viscosité &7 été par Dean et
Davis de la maniére suivante: 7

On a un type d'huile paraffinique de pensilvanie dont
la viscosité ne change pas beaucoup. avec la température
gqu’on luil attribue 'l‘indice 100.L'autre type d’huile

asphaltique ou de OCulf coast dont la viscosité varie

15



considerablement avec la températures qu’on lui attribue
1’indice O.Parmi ces deux séries d'huile ,il y en a qui ont a
210°F la viscosité v de 1’huile donnée,celle d’indice 100
aura a 100°F la viscsité H et celle d’indice O,aura la
viscosité L a 100°F. _ |

L’hulle considérée possede une viscsité U & 100°F et
une viscosité V a 210°F.Plus 1'indice de viscosité est elevé

moin la viscosité varie entre deux températures(S].

5D le point d'écoulement:

L'utilisation de matériels &léctriques éxtérieurs
necessite de connaitre ia viscosité des liquides & basse
temperature,correspondant au fonctionnement et hiver(-25°c)ou
dans des conditions climatiques exteémes(-80°c).

Les liquides utilisés se figent généiflement a des
tempérétures pouvant aller a -GOBCCpolybuténes,huiles
silicones) a -30°Chuile minérale),sans parler des liquides
de synthese a hauts point d'écoulement(+9° pour les
chlorobiphéniles) et des huiles pour cables 4 matiére non
migrante dont les points d'écoulement sont de 80 A 100°.Le
point d’écoul ement ;température a laquelle’les se'figent.est'
déterminée suivant la .norme ISO 3016.I1 est définie comme la
température la plus basse pour laquelie un liquide peut
couler,lorsqu’il est refroidi dans des conditions
fixges. Lorsqu’un’ liqﬁide est refroidi,il acquiert une

certaine consistance qui n'est pas la congelation

76



correspondant a4 l'etat solide d'um cors pur a température
fixe. Cette concistance est lid¢e 34 la masse moleéculaire,a la
composition du liquide en  mélange de différents

moléculesCisomeres et additifs).

Il en résulte qu'on refroidissant,certaines
constituants atteingnent une température appelée point de
trouble du liquide ,pour lequel se produit un changement

d'état qui au liquide un aspect louche.

B)Point lubrifiant:

Le pouvolr lubrifiaht est une caractéristique d’étude
secondaire  qu’il importe de connhaitre,il caractésise’
1’aptitude d’un liquide & faciliter le frottement entre les
pleces mettalique, en  mouvement relatif,afin d’éviter

1’usure,le grippage ou l'apparaition d’aspérités toujours de

point de vue é&léctriquelBl.

I1.4.3 Caractéristiques de service

Les caractéristiques de service,correspondent
généralement aux propriétés chimiques ou réackionglles des
liquides ,la premiere caractéristique de service est 1’aspect
des liquides,qui concerne le constructeur du matériel mais
d’avantage l'utilisateur,pour le conpral visuel.dans les les
appareils le perﬁettant.est une indication immédiate de

l’état du liquide en fonctionnement,un liquide de trouble.
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peut &tre l'indication d'une saturation d’eau,les principales
autres caractéristiques d'utilisation concernent la stabilite

chimigue et la stabiliteé éléctriquelB].

1JAspect couleur et cactéristiques optiques:

Les normes commencentgénéral ement par définir
l’aspect et spécifient simplement que les l;quides,examinés
en lumiére transmise sous une_épaisseuy spécifiée,doivent
tre limpides et hexempts de en suspension ou de
dépots.l'absence de matiére en suspension ne.peut etre  jugé
a l'oeil nu. ‘

La couleur est .éussi un paramétre important.En
géenéral,les liquides 1isolants sont inclores;cependant
,certain comme les huiles minérales,ont une couleur ambrée ou
une flucrescence caractéristique. La couleur traduit
l'existance de groupements fonctionnels ou 5; stuctures
chromophores, présentent des bandes caractéristiques dans
l'ultraviolet »le visible ou 1'infrarocuge:groupements
carbonyles,stuctures cycliques . a doubl es liasons
conjuguees, existance d’hydrocarbures aromatiques a noyaux
condensés tels que l'anthracéne,le naphtaleéne’etc. ..

. Le changément de coloration d'un liquide en service
peut provenir de l'oxydation,de diverses réations ou de la
mise en solution de pigements de peinture,de vernis etc...

Les proé}iétés optiques présentent un intéret

particuli¢rement grand,car elles peuvent caractériser la.
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constitution d’un liquidé et un spectre infrarouge peut
server l'identifier ou a pénétrer dans sa stucture.

L'indice de . réfraction est rarement une
caracteristique;cependant, on détermine généralement ni? a
20°C pour la raie D du sodium,afin de precicer le caractere
polaire du liquide ou,dans le ca s dhuiles minérales, pour les
cacactériser grossiérement, nzo augmente avec la masse
moleculaire moyenne et avec 1'existance de groupements fonct-

ionnels,.

23)Teneur en eau: .

Les proprietés des liquides sont afféctées par la
teneur en eau.la quantité d'eau dissoute dans un liquide
dépend de sa nature et s’exprime en parties par millions de
masse(p. p.m). L eau dissoute dans un liquide,avgnt saturation
et a4 l'état de vapéur sa teneur deépend de la température et
de la pression partielle d'eau dans l'atmosphére au dessus du
liquide,c'ést A4 dire de l1'humidité relative extérieur.Si
cette derniere et de cent pour cent le liquide se sature en

eau et,a une température donnée,cette saturation correspant

< I

aux premieres gouttes d’eau condensées
precipitables,généralement sous l'aspect d'un trouble.

La teneur .4 saturation et A température ambiante est
de l'ordre de 50p. p. m pour les huiles minérales ,120p.p.m

pour les huiles silicones,2000p.p.m pour les esters(2).
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3)Stabilité chimique:

Elle concerne la stabiiité a l'oxydation,la stabiliteé
themique et dans certains cas la stabilite a
l'hydrolyse.L'ensemble de processus réactionnels désignés
sous le terme de viellissement sont responsables de la durée
de vie des ligquides en service.

La stabilité A& 1'oxydation des liquide repose sur
l'expérience acquise avec les huiles minérales.L’oxydation
des huiles se traduit par un accroissement de l’'indice
d’acidité totale,en abregé TAN(de l’anglais total acidité
number),cet indice est expimée en (mg KOH)/g d'huile et il
est la somme'de l’acidité'soluble ou indice de neutralisation
et de l’acidite volatil,tous deux exprimés en (mg KOHD. g
d’huile.les huiles de couleur claire & jaune,deviennent de
plus en plus foncées et _a partir d’'une certaine valeur de la
TAN,il se forme des dépdts insolubles ou boues d’oxydatiaon
quir se déposent sur les isolants reduisaﬁt l’'évacuation des
pertes,l’'huile est alors A regénérer.

L’evaluation du comportement a l’oxydation repose sur
des valeurs limites de l’acidité soluble et de l'acidite
volatile et des dépots formés a4 la fin” dé 1'essais.les
acidites sont exprimées en milligrammes de potasse par gramme
de liquide,les boues d’'oxydation en pourcent;lLes Qaleures
trées de l'experience sont de l’ordre de O.S5mgKOHrgpour la
TAN et de 0.5% pour les dépots

Cependant,certains liquides peuvent présenter,aprés
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l'oxydation,uﬁé forte acidité et de faibles dépols et vice
versa, pour eviter ces difficultés d’'evaluation ilest
préférable d'utiliser l'indice  total des produits
d’oxydation,en abrégé TOP(de 1’anglais total oxidation
products),somme du pourcentage de boues ét du pourcentage des
acides formés,ce est calclé a pértir du TAN,en prenant une
masse moléculaire moyenne d'acide de 180.le TOP,exprimé en

pourcentage de la masse de liquide,est donneé par:
TOP=D+(180. TAN/B61) (2]

avec D la somme du pourcentage de boues.

1.4.4 Sécurité d’emploi

La securite d'ehploi des liquides concerne les
risques d’incendie et d’'explosion dont ils pourraient Btre la
cause,la santé des individus et les risques pour
1’environnement. Le danger d'incendie repose sur les
caractéristiques d’'inflammabiliteCpoint d'éclaire,point de
feu, température d'auto-inflammationdet certaines
caractéristiques de combustion(indice d’'oxygéne, quatites de
chaleur dégagéesﬁ.Le danger d'explosion est lié & la nature
des gaz produits’par décomposition des @ liquides sous arcs

éléctriques et points chauds,l’'hydrogeéne et l'acétyléne &tant

21



les principaux gaz COnRCernes.

Les dangers concernant la santé et 1l’environnement
sont sont l'objet de travaux d'organismes publicsCcomme les
les instituts nationaux de recherche et de la sécurité pour
la prévention des accidents de tra?ail et des maladies
professionellesdet privés et sont publiés sous forme d'étude
bichimiques,et de profils de toxicite.

I
1) Point d'éclaire et de feu:

Le chauffage progressif d'un liquide provoque le
dégagement de vapeurs suivant la tension de vapeur,qu'il
s'agisse d’un corps pur:ou d’un mélange.

Dés que la concentration de ses vapeurs dans
1’atmosphére surmantant le liquide devient suffisante pour
former un mélange inflmmable,elles brulent & 1'approche d’'une
flamme.la température correspandante est aﬁgelée le point
d'eclaire. En poursuivant le chauffage,l’éxpérience montre
qu’'ung combustion permanante s’établit en presence de la
flamme,a partir d’une certaine température qui correspont au
point de feu du liquide.Les liquides ininflammables non pas
de point de feulBl]. : —

La combustion des vapeurs émises se produit plus au
moins tot,et & une temppérature plus au moins élevee,suivant
le volume de l'echantillon en essais,sa surface,la rapidité
de chaﬁffage.ie mode d‘inflammaﬂion.l'enceinte d’'essais

ouverte ou fermée.au doit-on respecter scrupulesement une
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procedure nomalisée,la plué fréquénte correspond a la norme
1S02592,elle permet de déterminer ces point suivant la
méthode de clévelant,en coupe ouverte.la nor me
.ISOE719Cméthode de pensky-martens) donne. les points d'éclaire
en vase clos.Les résultats éxperimentaux sont différents
suivant la norme employée;cependant,on se refére aux
résultats obtenues en coupe ouverte.la coupe fermée permet la
détermination du poinﬂ d’éclaire lorsque des contaminations
des liquides par de faibles quantités de produits
volatils,sont suspectées.
\

2)Température d'auto-inflammation:

La température d'auto-inflmmation d’un liquide est la
température minimale a laquelle se produit une cpmbustion
instantanée;elle peut &tre trés supérieur & gelle du peint
d'éclair.

Icaractéristiques de combustion:

Le point de feu permet de distinguer les liquides
inflammabable et les liquides ininflammables,situation simple
quand la construction éléctrique diposait ééuiement-d'huiles
minérales et d’'askarels et l'appgra}tion de liquides de
.remplacement pose- le probléme de l'inflammabiliﬂé,ces de
remplacement ont un point de ¢éleve(>300°CO qui peut réduire
les risques d'incendie,mais leur comportement dans les

matériels pris en incendie pose' probléme.podr répondre "a
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cette question,les caractéristiques de combustionCindice
limite d'oxygéne,capacité thermique de combustion,dégagement
de fumée) sont maitenant considereées associées en outre a la

corrosivité des produits et leur toxicite{Bl.

TABLEAU.II Caractéristiques de combustion de

quelques huiles.

Type delindice températ-|temps densite energle

liquide|limite ure d*inflamm-|de flux massique |
d'oxygéne |d’auto- ation thermique |totale
en % inflamma- maximale jdégagée

tion

huile - 17 |230a410 |1min20s 2150 30. 4

minérale

alkyl 16 |480 1minl4s 1450 23.5

djaryl-

alcane -

oy “ o w =

askarel g0 | 0% 2min 108 2,37

PCB s0  |>6%0 Smin35s 150 1.3

gsters 2 | 0 lamn 2200 20.9

—— e —
huile 1 amsag o45 Smin40s 82 14.6
silicone ,
- =] .
eter 15 545 tminlSs | 1630 21.1
oxyde




1.5 ROLE D’UNE HUILE DANS UN TRANSFORMATEUR

Dans un transformdteur, l'huile dﬁit assurer
plusieurs fonctions qui sont : (71
- Un isolement entre spires; |
- Un isolement entre couches ou entre bobines:
- Un isolement entre les enroulements basse tension et la
nasse; '
- Un isolement entre les enroulements basse tension et les
enroulements haute tension;
- Un isolement entre les enrcoulements haute tension et la
masse:
- L’accroissement de la rigidite éléctrique et diminution des
pertes diélectriques; '
- Le refroidissement du transformateur par circulatt®en autour
des noyaux el bobinages en vue de l'évacuation des pertes
d'énergie; ‘ |
~ Une isolation au sens strict, c’est & direun ralentissement
de l'oxydation directe de l'isolstion solide;
- Une resistance a l'incendie, c’est a dire un  pouvoir
d’extinction d’arcs éléctriques dans les chambres de coupures
de commutations en charge et des disjoncieurs;.
- Un pouveoir lubrifiant pour. ies materiels renfermant des

pléces en mouvenent
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A- Les produits volatils : Les contamiﬁants volatils les plus

connus dans l’huile isolante en service -

1-L’eau : Cette eau peut provenir de - 1l’atmosphére
extérieure ou étre produite au cours de la dégradation des
matériaux isolants (papier isolant) et des réactions
d’'oxydation .

2-Gaz dissous : Dans les conditions de service normal il se
forme de petites quantités de CO et de CO2 et de treés petites
- quantités

d’hydrogene et d'hydrocarbures. De trés grandes quantités de
gaz non atmosphérique dissous peuvent étre l'inﬁication de
défauts naissant dans le materiel

3~Les hydrocarbures legers :Ces hydrocarbures sont formés.au
cours de la dégradation de l’'huile sous l'influsnce de la
temperature ou des contraintes éléctriques ;la presence de
certains produits de dégradation hydrocarbonés legers peut

étre décelée par la mesure du point d’éclair de 1’huile.

B- Les produits solubles dans l'huile :1ls comprennent toute
la famille des corps formés par oxydation./‘lés produits
réactifs aux acides et non acides, "les résines et les
asphaltes

C- Les produits insolubles dans l'huile :Ils peu#ent provenir

de l’'oxydation de l'huile, de la dégradation du papier
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isclant Ccarbone ), des usures mécaniques (métaux, oxydes

metalliques) et de l'air ambiant (poussiere) [4].

1.6.2 INFLUENCE DES PRODUITS DE POLLUTION

La presencebydifférents produits de pollution C(les
dépsts, 1'eau, les particules solides et poussiéres J dans
|'huile isolante ont une action néfaste sur le réle que doit
jouer l’'huile isolante dans un transformateur.

1- Les depsdts : Ce sont- des produits d'oxydation, leur
presence est nuisible. Fn service, ils sont entraines par
1'huile en circulation et finissent par se deposer sur les
parcis des cannaux de circulation de l'huile et sur les
conducteug. Vu leur conductibilité thermique treés faible ils
ralentissent les échanges thermiques entre 1'huile et les
differents organes a refroidir, en provoquant en ces points
des échauffements éxagerés-.

2- L'eau :la présence d’eau quelque soit sont origine est
néfaste A plusieurs egards, en effet, elle favorise les
réactions d'oxydation en 'jouant un roéle é%télyseur. elle
influe défaveorablement sur les caréétéristiques de l'huile
tels que :la rigidité e&léctrique, le facteur de pertes
diéléctriques et sur la résistivite . |
- 3- Les particules solides et poussieres :La presence de tels

polluants dans 1'industrie et indésirable A plusieurs égards,
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en effet, ils jouent un réle catalyseur dans les réactions

d’oxydation, les poussiéres et les fibres vu leur légereté ne

se décantent pas et sous l'influence du‘champ éléctrique se
polarisent et forment des chaines conductrices .
4- lLes produits polaires Il s'agit de produitse d'oxydation
tres polaire tels que les acides, les esters et produits
d’'oxydation peu polaires tels que les alcools, les cetones et
les aldehydes.

Les produits d’oxfﬂation influent considérablement
sur l'indice d'acidité soluble de l'huile ainsi que sur les

proprietes éléctriques (8],
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CHAPITRE 11
FEGENEZRATION DES HUILES MINERALES ISOLANTES

Lol FROCESSUS GENERAL DE LA KEGENERATION

La réegensratian dos huiles minérales lsolantes,représente 1 'une
dees wolutions du probléme des huiles usees et cela consiste a -
I "eEliminatlion des dirfférents contaminants solubles et insolubles
Adansg 1 *huirle par des traitements chimiques et physiques pour

amelirer la qualite de celie huile afin quelle soit réutilisable.

1. @ L PrROCEDES DE RPEGENERATION
bo=w pralrai Lenenl de L‘hgile sont les causes de la diversite des
i Oeclees de: regengration .(Ces dernier sont nombreux , ils se
dittferencient les uns des autres par la nature el les moyens mis en
CnrldvTe il assiirer  1l'elimination des impuretés on peul  citer
il Guel procacles

- procaede DERC Cboutelsville energy research cemter 2

- procede PROF Cphillips petroleum company D

- proceds KTL CKinitic Technology incorporation 3

- proceds acide-terre ~
Dians le cadre de nolre projet on a choicl le procédd acide-terre a
cause der la disponibilite des moyens pour le réaliser el a cause de
Ba simplicite. .
T01.2.1 FROCEDE MATTHYS GARAP

Ce procede @st une variante du procédé acide mais il combine la~<

- ~

distillation a la Qrecipitatian acide en vue d’une part de diminuer
considérablement le volume des poqég. o ¥
les traitements aclides gtant 'prgtiques sur las - ffactioné
distilleées,ceci favoris?zngp s@glgm?ntri'qjustemant des volume de
1’acide mais aussi 1?Qp q;mxﬁuy;oq du Talt qu'une partie des
contaminants est trouvée dans le r@sidqlde'distillation.

Les etapes du procédé scnt; -
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cierantation Cdechets solides),
odeshiydratation enlairCean)d,
-dhistillavian fractionnée,
ol cat y on,
Tonapalall on des boues acides,
ToaddEarpllon sur agile,
Seseat ot Lon Jde-d boues hulleuses,

P D= cler Basaes [24).

[1.3. & FPROCEDE T.F.F (5]

Lrimstitul Francais du pétrol a mis  au point  un  procédé dans
lerquerl de pratraitement de precipitation est reéealisé au moyen du
Pl e o
Clest un proceds selectif  qui presente un rendenent eleve., 11
M @Sel be cependant ,un pretraitement complementaire a l'acide ,lui
el Subil o un traitement conventionel a l'argile. La aussi les
quantites d’acide sont consideéerablement reduites.

S RVER recennsnt , LT F. P a dével oppé un NoUuvEaU procédé qui
consiute en L'utilisation de 1'ultrafiltration des huiles usé&es
proealablement diluées au moyen du pentane

P'ultrataltration est realisée a travers des menbranes organiques
e processus du procedé I.F.P (voir schéma 1D a des avantages et

e Thranventents:

AVANTAGES

= leonne gualite d'hdile.

- vialune: d'acide optimisé.

LI RCONVENTENTS

- tmportant volumerde_prdpane ’

T Lempérature el pression , complexité et procédé discontinue.
Tl.&. 3 PROCEDE EBERC Cbouteiesville energy research center D

tetite Lechnlque de 'precipitation qui appel a l'utilisation de

olvants qul provoque la coagulation des différentes suspensions
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sl eett a1 hial e usee
Lere vl s, e o prrocede sont
= besihiydeAatablon,
- lral tement aux solwvanis éalcool+acétone-3,
Skl alion Chaouss D,
- racupslatbion des solvants
dirwtillation sous vide
- hyolrorindshing
R ETR RN A TS P A
L' avantage oo e procede est de fournir  des  boues neulre:n
dexnt o Lelimination ne pose pas de problémes particuliers  pour
1 aenvl ronnéensnt el le rendement varie de 754 a 885k
LYy nconyvesnd eent o granvle | consommation dreneryle pour le

et as L et [

J1. e d FROCEDRE FROF (phalips peltroleum company D

Ctess, A chawd enbre 150 el 200 C ‘et Lous pression de 20 l‘tr_.]/r::m2 ;
o 1Tl vmt sl an des contamninants est reéalisée dans ce procédé au
meoyen df e solution aqueuse de sels d'ammonium. leur rendement est
e T a0 90

La aeshylratation de l'huile de réalisée apres la precipitation
cw procede préesente un double aventage -

- 14 ewt enn accord avec les principes de la proteciion  de
1 vl ronnement

T1 ewtl woins ondereux que le procéedé BERC du ;“ai‘te que les csolvants
s mant pan utilises

Cospeenciani. , 1) présente deux inconvenients

-~ celul de nacessi t,é un double traitement de finitlion,

- de ne pouvoir facilement élre intégré dans une usine de
Lraltement existante |

FPour les traitements de finition ,ce proceédé utilise l'argile connme

adsorbant. puls un traitement a l'hydrogeneg [(S1.
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Lo s PRGCEDE KT (kinetic technology incorporation )
Lo prneede utllise un @evaporateur $ous vide a couche mince
S L Lreerind 2 ce limiver considerabl enent les contraintes
Ll rpacs cpue subit. 1 ’hueile pendant la distillation &L ce | qui
Jpal allleurs , seumble réscoudre le probléw des mousses [O1.
Cee procede conprend principalement les sequences suivantes
T afdedhemnasnt atmospherigque pour l'enlevement de 1'eau et la
\_.jli'.‘,a','n.l Llies l
S L L ppEr sous vide pour la protection du gasoil
clisblilavion sous vide pour‘la recupeﬁation des huiles |
Lydrofiniuhing des distillats lubrifiants
Loaventage nageuar  est que ce procédé Tait intervenir seulement

LM hydroqgems coumne agent Chimique de traitement , done pas  de

problemes de pollution due a la disparition des boues acldes ou
Caustivgues &t la contamination de la Lerre par l'huile
AVAantages Inconvenients
- rendensnt o de TS oa 80% - Tfaible Pression
Tomous produs Le peus palluants = investissenent ifmportants
*
Lot o RO EDE AT DE-TERRE -
Ciairs vree qurvace=dder . on realise 1'&liminalion des conlaminants  au

ooy dPune précipitation acide , ce traitement acide conduit a la
THlawvulation des suspensions carbonées et a, Ea sulfonation des
rodul b oxydes s2'opere a une Ltempérature de l'ordre de 19 a 30 C.
Lhulle el 1 a 8% environ en volume ‘d’acide sulfurique a 98% sont
vl anges dans un bag de décontation a fond conique les boues acides
pudd resultent sont précipitées dans. le fond du bac et l’huilef
epurées fail ensuite l’objet d'autres Lr#itémant

Apres le Ltraitement a l'acide l‘huile contient encore des acides de
difTerents sortes en particulier sullonique anisi que der penites
particules d'acide sulfurique

La neultralisation a pour but de les transformer en sels v cette

néqualiaation el sulvie d'un traitement dit de finition dans



Pogque:l 3 argile & grande surtace specifique est ulilisees
Gl opardn endder sl resume sur le schénpa 2

G rascende et le plus ancien et lée plus enmploye dans le monde

(10t el Ut b el i qui oS Séde le Pplus e FElrerences
Livdus b el 1oss )

[ T il a benificie d'améliorations sensibles qui le
miwlernlsent contidérablenent Ceentrifugation 2. celle-ci tend a

drminuer Les quantites d'acides et de terre employes , dona par
Condber uent G augmenter lés rendements en 1l'huile |, &t ce malgreé les

Quantités o plus en plus importantes de dopes[10]) .
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Chapitre II1

LES ADSORBANTS UTILISES

II11.1 Notions fondamentales sur les adsorbants naturels

Les roches argileuses sont des polyminéraux argileux
d'origine sedimentaire ou volcanique a composition chimique

variable dont la formule'générale est Alz03 ...nSiOz2 ...mHz0.

Les différents types d’argiles sont déterminés en
fonction de leur teneur en tel ou tel composant minéral, a

savoir, Kaolinite, attapulgite, montmorillonite, etc...

Chaque type est constitué d’un minéral argileux de
base et de certaines impurtées secondaire telles que, Silice,
Gypse, Calcite, Oxyde de Fer, de Manganése, de Magnésium,

métaux alcanins et alcalineux terreux etc...{11].
III.2 Classification des adsorbants naturels
IIX.2.1 Classification basée sur la composition chimique

En ce basant sur la composition chimique, en 1012,

LE CHATELIER classe les argiles en cing groupes
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Halloysite : 2510z Al203 c2Hz0 +Aq

Allophane : 5102 Al203 +Aq
Kaolin » 25102 Al203 +Aq
Pyrophyllite : 4Si02 Al203 2H20

Montmorillonite : 48102 Al203 Hz0 -

IIl.2.2 Classification basée sur le gonflement

Les proprietés couleur, aspect, dureté et dnctuosité,
ne permettent pas en général de déceler la nature de
1’échantillon. Le gonflement 4 1'eau est une bonne
caracteristique. Les Kaolinites ne se gonflent pratiquement

pas.

Les attapulgites se gonflent plus au moins suivant
leur. composition, les montmorillonites possédeht un

pouvoir gonfiant considérable [111).

IIT.2.3 Classification basée sur l'interprétation des courbes

thermiques _ ' < .

Les thermogrammes présenteni des pics endothermiques
et exothermiques spécifiques a chaque type d’argile et
permettant par conséquent 1'identification de la nature du
minerale. C’est LE CHATELIER qui, en 1887, pour la premiére
fois signale bour les Kaolinites un phénoméne endothermique

vers 3500 a 600 °C avec départ d’eau, et pour les
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montmorillonites des départs a 110, 770 et 950 °C [11].
IIT1.2.4 Classification basée sur l’activité des argiles

En  suivant 1l’ordre de «classification de JEAN
LAPPARANT, les argiles ont &té classées en trois categories,

correspondant chacune & un type d'aétivité bien distinct.

lLes Kaolinites : terres ne possedant pas d'activité
decolorante apréciable et non susceptible d'en acqueéerir par

activation.

Les attapulgites : terres possédant un certain pouvoir
decolorant naturel, et subissant une légere amérioration de

c2pouvolir par activation.

Les Montmorillonites : terres possédant un faible pouvoir
colorant a l’état naturel, mais pouvant. donner par activation/

des terres hautement gonflées [11]).
II1.2.5 Classification basée sur la porosité

Comme toutes les adsorbantg. les argiles sont des
substances de grandes porosité. La porosite est définie comme
le rapport du votume du vide au volﬂme total.,

TARASIVITCH, en se basant sur des études structuraleg
faites a l'aide de R-X et du microscope electronique, classe

les sorbants naturels en fonction de la particuralité de leur
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porosgite, il distingue les groupes minéraux suivants

1- MLner aux en feuillets a récseaux extensibles
Crontmerillonite, vermiculite).

e~ minéraux ayant une structure en ruban (palygorskite,
sépiolite). | '

3- mineraux en feuillet a réseau rigide (talc,pyrophylite,

hydroméca ect...).
IIT.2.6 Classification basée sur les notions structuraleg

L'intérét porté a la structure des minéraux argileux
el les progrés techniques des méthodes physiques‘ont fait que
1"on s’accorde actuellement a considerer des argiles comme
des silicates de structure cristaline bidimensionnelle
phylliteuse en feuillets) ou monodimensionnelle ( fibreuse).

'Les particules constituant les argiles phylliteuses
resul tent der la juxtaposition de feuillets complexes dont
chacun est formé de deux ou trois feuillets e¢lémentaires.

C'est en se basant sur le nombre de feuillets
elémentaires entrant dans la constitutiom du feuillep
complexe et les modes de liaispps entre les feulllets
complexes, qu’on a classé les argiles phlliteuses en trois

groupes [11].
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ITI.3 Les argiles montmorillonitiques-bentonite

Elle est trés‘ imporatante par ces propriétés
physico—chimiques de son exploitat;oﬁ peu onéreuse., La
bentonite voit son emploi s'étendre auy fil des années. Elle
est utilisée comme terre décolorante dans 1’industrie des
matieres grasses, en tant que liant dans le génie-civil et
sidérurgique, comme boues de forage; en tant que catalyseur
et eéchangeur d’ions. Elle est  également wutilisée dans
l'industrie du papier, des produits cosmétiqus et
pharmageutiques. dans Ia fabrication du savan & et en

agriculture pour 1'amendement des sols etc....[12).
IIT. 4 Caracteéristique de la bentonite
IIT.4.1 propriétés physiques:

La bentenite est une roche tendre,friable, présentant
Un - aspect gras,trés onctueuse au toucher.Sa teinte est
blanche,grise ou légérement teintée en bleu. ~ . |

Celte est dotée d'un pouvoir, gonflant considérable de
S & 30 fois du volume initial. Ce phénomene la distingue des
autres types d’argiies [(13).

-

III. 4.2 Composition chimique

Elle est cmposée d'unités structurelles qui sont

faites de deux couches de tétraedres de silisidm entre
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lesquellesi est  disposée une couche centrale d'octaédre
d’Aluminium, les sommets des tétraddres sont orientés vers la
couche d’octaedres(voir schéma 3D,

La bentonite provient de la mine de Mostagamem, sa

composition chimique est la suivante :

Composé |SiOz |Alz03|Fez20a |MgO |CaQ |[NazQ|TiOa |PAF

%

. 65.20117.258(02.10| 1.2(2.15|0.60{0.208. 20
massique

Lo

0

On observe dans ce tableau , que la temeur en sélice
est importante( 65.20%0, alors que les pourcentages en MgO,

Ca0 et alcanins sont assez faibles.
le taux  Si0zrAl203 de valeur 3.78 est une

caracteristique des montmorillonites.

II1.5 Présentation du tuff

.
I11.5.1 Provenance

Les tuffs ont pour origine l'activité volcanique

donnant lieu lors des éruptions, 4 l'écoulement de lave et la
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protection des débrits incandéscents et de fines particules
de magma qui, apres refroidis§ement par l’air forment des
cendres volcaniques. Les cendres volcaniques ont subi a la
suite des proccesus secondaires, une transformation en une

roche poreuse appelée tuff volcahidue {14).
II1.5.2 Analyse chimique

L’échantillon technologique est paésé a une série
d’opération de concassage, broyage et tamissage Jusqu'a
aboutir au finissasa. L'échantillon analysé donne les teneurs

sul vants

Compose [Si02 |Al20a|Fez03 [MgO [CaO |Naz20|TiOz |PAF S0 K20

%

: 70.89(13.57/01.59|0.44(1.41|2.37(0.14{4.65|.04/3.9
massique :

I11.5.3 Analyse thermique. )

la raie d'A.T.G montre en gros, trois domaines de {a

diminution du poids.

a 160°C : présence du montmorillonite.

160 a 550°C : deshydratation du verre volcanique.
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515 a 880 °C : échappement d’'eau de 1 ’hydroxyde des minéraux

argileux

IIT.5.4 Utilités

L'utilisation du tuff de Zemmouri dans la production
du Ciment en tant qu’un ajout actif.

Les tuff pulvérilant en présence d’eau, forme avec la
chaud un liant qui durcit et possede des propriétes
hydraulique. Ce phénoméne est du A leur apptitude a fixer la
chaud au moyen de la silice activee pour donner dec

néorormation qui ont des propriétés liantes

- pour le revétement —

- pour les stades et les autoroutes [15).

III.& Présentation du Kieselghtr

LeKieselghir est une variété de silice pulvérilente,
4 A

formée de coquilles microscopiques d’infusoires fossiles

appelés diatomées".

- Les diatomees, autre-nom du Kiéselghﬁr. connu aussi sous le
nom de tripoli peuvent étre feuilletées ou compactes, elles

sont facilement friables a4 1'angle.

-~ On trouve le Kieselghir tres fréquemment en liaison avec
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des cendres volcaniques, l'altération de celles-ci engendre

les bentonites.

- Les 3 diatomées contiennent souvent des poissons fossiles
(SIG preés d’ORAND.

- Le Kieselghiir est utilisé comme presse a polir, comme
matiere inerte pour stabiliser la dynamite Cpar- NOBEL

notamment). Il est aussi utilisé comme produit filtrant et

décol orant,

&

- Utilisé comme support de catalyseur, le Kieselghir améliore

la reésistante mécanique.

le Kieselghir dont on dispose est produit par 1'ENOF,
Il est extrait de la mime de SIG.

Sa composition chimfique est donnée dans le tableau

suilvant ;

el ément

Si02 |Al209|Fe203|Mg0 [Ca® |H20 |CO2 PAF
chimique ,

teneur |[58.%2 (2.85 [1.12 [1.96|12.32]1.85]|0.73| 12
% . :

On constate d'apreés le tableau, la faible teneur en
AluminiumC2.65 %, du Kieselghir et son taux SiOz2/Al20s
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éleve CEBtOB), on obserVe aussi une forte teneur en CaQ et
CO2, ce dernier ne figure pas dans la composition de la
bentonite et du tuff, on note aussi l'absence d'alcalins dans

la composition du Kieselghiir (15).

III.7 L*activation thermique

Selon certain auteurs, l'activation thermique
entraink€ un changement du pouvoir adsorbant, grace a la
libération de surfaces actives.

En effet, le chauffage de l1'argile & une temperature
.de  105°C, permet 1’élimination d'eau fixée entre les
‘feuilléés caractérisant 'sa structure, une augmentation de
cette temperature jusqu'a 500°C provoque le _départ de 1'eau
de constitution et la deéstruction d’impumtés telles que les
carbonates  de calcium, ce qui transforme les pores et les
surfaces spécifiques de 1l'argile et par conséquent sa

capacité adsorbtionnelle [(12].

I1I.8 L’activation chimique

On note également une amélioration de la capacité
adsorptionnelle lors d’un traitement par les acides qui
conduiraient a la formation des "adsorbants-H" Cadsorbant
acided,

Griace A4 la formule struturale, certains auteurs ont
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expliqué cette amélioration adscorptionnelle par la formation
de “bentonite-H" qui résulte de la modification des liaisons
octaédriques de la couche centrale composée de quatres atomes
d'aluminiﬁm.

Le départ de deux atomes aluminium sur quatre
laisserait l’ensemble du traillis de la structure élémentaire
avec une charge négative qui serait immédiatement.compensée
par un ion H+. de l'acide de praitement qui confeére le
caractére acide aux argiles activées et duquel dépend
l’amélioration du pouvoir d’adsorption.

Notons qu d'une fagon générale, l’activation par
1'acide sulfurique est la plus usuelle. D’autres acides tel
que l'acide chloridrique et 1’acide nitrique peuvent étre

utilises {111). -
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chapitre 1V

PARTIE EXPERIMENTALE

IV.1 Definition des différents caractéristiques

physico~chimiques

IV.1.2 La densité :[7]

La densité d’une substance 4 une température donnée,est
le rapport de la masse volumique de l'huile a4 20°% & célle de
la masse volumique de l’eau rapportée a 4°c . La densité est
une caractéristique d'identification de notre huile,dans

notre travail nous utilisons la méthode pichnométrique .

IV.1.3 La viscositeé :[7) ' P

La viscosité est la résistance interne, qui s'oppose a
1’¢coulement d'un fluide et qui est provoquée par le
frottement des molécules,leéunes contre les autres .

La détermination de la viscositeé cinématique est éffectuée
par la mesure du temps d'écoulement entre deux traits ;epéres'
d*un tube capillaire calibré du type UBELOHDE .

La viscosité cinématique est’ calculée d’aprés la formule

suilvante

48



V= C.T-B,T

V: La viscosité cinématique en centistocksCest)

-

C : La constante d’étalonnage caracteristique propre du
viscosimetrs utilisé
B : Constante .

T : Temps d'écoulement du fluide entre deux reperes filxes

IV.1.4: Point d'aniline: [7)

C'est la température la plus basse a laquelle dans un
volume d’aniline et de produit en guantiteé ggale se manifeste
une miscibilite et,cesci par 1’apparition d'un-trouble .

Le point d’aniline est en relation avec l’aromaticite des
produits,un point d’aniline élevé nous indique une faible
teneur en carbona aromatique du prodult considéré .

Les huiles a tendance paraffinique ont un point d’aniline

plus éleve que les huiles A tendance naphténique .
-~

F3

IV.1.5 Point d’écoulement [Q]

Le point d’éceulement permet entre autre d’apprécier lec

limites de températuyre A respecter dans la mise en ceuvre

des produits, en particulier dans les zones froides

IV.1.6 Teneur en carbone conradson [9]
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La determination du residu de carbone couradson
s'eflfectue sur les produits non volatils Qui sont évapores et
pyrolyses dans un creuset,puis les vapeurs sont enflamoees
lorsque la combustion cesse,on calcine au rouge le resicu cdu
creuset |
Apres refrosdissement et dissacliation,l’augmentation de casse

du creuset represente " le res:cu conragson
IV.1.7 La couwleur [:2)

La diversite des pigments colores et leurs activites a
faible concentration,ne permettent pas de suwivre la

decoloration par wune serie de dosages plus au moins
speciiique

AUSS1 nous scomme obiiges d'avolr recours a la mesure de
l'effet des pigments,c’'est 4 dire & l'estimation de la
cauleur des huitles . Il existe differentes wmethodes

d'appreciaticn de la couleur . dans notre travail nous avens

utllise la meéthade par mésure absalue .

Les mesures absolues sont realises a L'aide de spectrometre,
ou l'estimation de la couleur d4'una hulle est realisee par
ccmparalsen avec les solutions etalans ou des verres calares
L'obligaticn dlexprimer la coulewr par un seul nosbre a
condult a4 n'utiliser Qque les mesures faites 4 une longueur

d'onde unique ( appareil monochromatique) ou pour une once
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passante déterminée (appareil a filtre ).
Toute fois, les spéctre de transmission perméttent de suivre
la disparaition sélective‘de tel ou tel pigment pendant la
décoloration de 1'huile.

Notons egalement que les speczromegrés noﬁs perméttent
d’evaluer la couleur par la mésure du taux de transmission(D
ou du coefficient d'absorption lumineuse D C densxté optique)

» la relation entre T et D est la suivante :
D= log100-T

Dans notre cas an ‘a utilisé un  colorimétre -
PHOTOELECTRIC ,COLORIMETER WMODEL F 01 OGAWASELXI ‘“ qul

utilise des verre colores comme etalons

et

IV.1.8 La tension superficielle (interfacialed (9]

Du fa:t ce 1'attraziron intermoleculaire (force cohdsive),les
melecules ce l'interface liqude~gaz scont soumises A une
force resultante dirigee vers le sein du liquide.
Inversement, il faut exercer une force au mnzﬁ; egale a cetlte
resultante s: on veut arracher une molecule du milieu
ligqu:ce. le trava:l correspondant  s'appelle travail
d’arrachement | .

La resultante des forces cohesives provoque une Leasion
superficielle '
La tension superricielle peut étre definlie macrascoplquement
comme etant 1'eénergie (exprimee .en dyn-cm ) neécessaire pour

augmenter la surrace  libre d'un liquide de 1 cm’dans des
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conditions normalisées .

Dans notre cas on utilise un tensiométre du type TENSIMAT N°3

-

IV.1.9 Teneur en eau (9]

Ce test est basé sur le principe qui consiste a
entrainer l'eau contenue dans l'huile par distillation 4
reflux d’un solvant non miscible & 1'eau tel que le Xyleéne
.Aprés condensation l'eau se sépare du solvant et s'accumule

dans un tube de recette gradue . Le liquide d’entrainement

retourne dans la recepient de distillation :

_voluze d'eau dans le tube de recette x100
T.E =

masse x volume de la prise d'essail

IV.2 ANALYSE PHYSICO-CHINIQUE DE L’HUILE NEUVE ET USEE
IV.2.1:Caractéristiques principales :

une huile minérale isolante neuve ou usagee est

generalement caracterisée par un certain nosbre d’analyses
type Ctableau 2 ). f
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pour les ameliorer aux narmes de fonctionnement duy
transformateur ' _

Les resultats obtenus sont alors compares a ceux d'une hujle
minerale isolante neuve du meme Lype, la demarche adoptee est
la suivante, nous donnons les caracteristiques principales
d’une huile minerale isolante neuve et d'une huile minerale
useée CLableau 2. |

L'huile m;nerale isolante provient de 1'E.N.C (complexe M.E.1
d’ AZAZGAD . Cette huile était sLockee dans des fais
etanches,protégés de 1'ajr et de 1’ humidité.on évite ainsx a
l'huile de se degrader et de s° humidifier,une dizaine de
propriétes parmi les plus Lmportantes ont e

détermineesCvaoir tableau ).
Iv.2. 2 Caracteristiques electriques

La mesure CeS Proprietes electiriques ce l'hulle neuve et
Useée elreciuee czans le laboratoire dqes nulles de SONELGAZ

sont donnees dans le tableau
IV.2.3 INTERPRETATION DES RESULTATS OBTENUS -
IV.2.3.1 Dens:ite:

Nous remarquons une legére augmentation de la

densite,est cela serait dua a lé.cantamlnatxcn de l'huile par
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Tableau.l. Proprietes électriques'de'l'huile.

va;eur

Proprietes huile “huile NORMES
neuve _usée

indice d'aciditeée - '
CmgKOH/ghuiled 0.0z2 0.123 ASTM D974
Facteur de dissi-
pation dielectri=i ., nnug) 50,006 | NFC-27-210VDE
que a 80°C _
Constante diélec- 5 07 5 23 par/caicul
trique é&r "
Rigidite electri-|, .. : | " N | 3
queC KV /emd >&70.0 >88.0 : SFC 27 210VDE;
Tension de claqu~| ,g4 ¢ | >88.0 NFC-27 -1 01 UTE
ageCKVD : . : ‘

54




Tableau.II. caractéristiques physico~-chimiques

de l'huile neuve et usée.

VALEURS
Proprietes huile huile NORMES
neuve . usée
Viscositeé cinéma-
tique Cestd &
20°C ee. 54 cB. 35 NFT&60-1 00
40°C 8.11 10.228
100°C 2.34 2. 54
Densite di" 0.8644 | 0.8683 | NF-66-007
Point d'eclair
e 153 170 NFM-07-018
Point de feul*® 184. 0 | 178.0 NFM-07-016
Point d'eécoule-
ment( °C) -41.90 -38.0 Té0-125
Teneur en eau
C %V ) 0.000 0. 002 NF-T60-113
Résidu conradsen I
C o 0.0 0.3 NF-T&60-116
Tension interfa-
clale (N/m) 0.0438 0. 0424 1806395
Indice de refra-
ction
b 1.4825 _ 1.4810 o,
Point d*aniline
C*e 80.0 85.0 NFM-07-021
Indice de visco- '
site Q0 73
Pourcentrage de 83% 33%
transmission
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1’eau provenant de 1l'air ambiant ‘ou du cmackage et de
1'oxydation des hydrocarbures - de 1'huile
isolante,l’augmentation de la densite peut étre attribuee a
la degradation du paplér 1solant(carbone),des usures
mecaniques(metal ,oxydes metalliquesdet dés poussieres de

‘1tair ambiant.

IV.2.3.2 La viscos:ite cinematique:

L’augmentation de Lla viscosite cinematique de l'hulle
usée peut étre attridbuée a la pollution de l'huile par les
particules solldesCmeLaux.bxydes. métalliques), par la
presence de prodults d;oxydatlon palaires a longues chafnes
moléculaires at par la presence des produits ce
contamination,lels les resines et les asphaltes .

Iv.2.3.3 Teneur en carbcne conradsen:

Le residu conradson augmente d'une maniére nette.cela
est ¢t a:
une augmentation des residus au cracking de L'huile favorisew
par l'augmentation de la temperature et par la présence
des charges electiriques partielles qui se manifestent dans le
transformateur <t la présence de catalyseurs(cuivre et fer

solide,composes metalliques dissous).

IV.2. 3.4 Point d'ecoulement:



nous remarquons une legére augmentation du point
d’écoulement qu'on peut expliquer par une légére degradation

des additifs ameliorants le point d'eécoulement.
IV.2.3.5 Point d'eclair et point de feu :

l'augmentation du point d'eclair et du point de feu
est causee par l'evaporation des produitls legers constituants
1’huile lors de 1'augmentation de la temperature du

transformateur gui peut atteindre 100°c .

IV.2.3.6 La tension interfaciale :

Une diminution de la tension tnterfaciale qui passe de
0.0438 a 0.0424.sz ( tension superficielled est due 3 la
presence d'une couche saturante d'eau Qul serait produltle
pendant 1l'axydation de l*huile et a '

la presence des produils d'oxydation polaires tels qQue ies

acldes, les alcools,les cetones,les esters QUL ont un
comportement desurface differents de 1'huile
lsolante(paraffines,naphténes,aromatiques). =~ +

IV.2.3.7 Le point d*aniline:

le point d'aniline plus ou moins ¢levee indique la B
presence plus ou moins grande des aromatiques dans'l‘huile.qn
effet Plus le point d'aniline est bas plus la qdantito

d'aromariques est grande . Dans'noLre cas l'augmentation du
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point d’aniline peut étre due 4 la désalkylation des
aromatiques stimulee par les tensions éléves et de la

temperature .

IV.2.3.8 Indice de viscosite:

la diminution de 1’indice de viscosite tmplique que le
changement de la viscosite avec la température devient plus
lmportant par rapport a l'huile neuve et cela peut étre due a

la degradation des améliorants de la viscosite .

IV.2.3.9 L'acidite et le facteur de dissipation drélectrique:

s

une elevatiocn de ces deux caracteristiques est
probablement due a4 la presence dans L'huile de divers
contaminants tels que les acides (organiques) et les autres
composes d'oxydation polaires .
IV.2.3.10 Rigucite electrique : 7.

La dimunution de la ng'.du..é.akectnqua de lhuile
minerale i1solante est due 4 la presence dhumidite et
d'impurtes (petites particules tels QuUe poussiéres,particules
carbones.resines ot fibres qul ne se decantent Pas 4 Cause e
la presence de produits dispersants et sous l'effet d'un
champ electrique se siclarisem. el Tforment des chalres
candugtrices surtout s1 ieé produits  soat insatures

Calkylat:ion,deshydrogenation).
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IV.2.4 Détermination de la Lehdance'dé l'huile neuve T

1vV.2.4.1 Methode de n.d.PaA :
cette methode est basee sur la connaissance de la
densité dio » 1'indice de refraction nzoaznsi que le point

d’aniline PA .

, .20
La densite ce 1'huile neuve est de =0. 8544
. . . 20
Indice de refraction 4 20 °*c N =1.4825
o
Le point d’ariline en *c PA =B0 *c

La corrélation n.d.PA est la sulvante

1038,4.4 - 470,4.¢ - 0.315.PA - 1084.3
-1573.n +840,15.d - 0.4619.PA +1662.2
100 - (%CA + %CND

: Pourcentage en carbone paraffinique

1l

1

: Pourcentage en carbone nophteni Qque

Laksep

spourcentage en carbone arcmatique -

< ”

On faisant ce calcul on trouve le resultat suivant:

fammille % CA % ON . % CP

“ 14,80 : 19,90 65,70
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IV.2.4.2 Methode utilisant la correlation de Chart [16]

Chart a etablit une correélation graphique,qul on utilisant
un diagramme ternaire Caromatiques, paraffines, naphteénes),

et connaissant la refractivite aintercepte et la viscosite

gravite V G C , on rait seudlement Lroils projections sur
les cétes du triangle ternaire on aura directement = XCA,
Y“CP et YCN .

La VG C est donnee par la correlation suivante :

G + 0,0887 - 0,776.Log LogC10. V-4

1,082-0,72.Log Log C10.V=-4)

avec :

G : specifilie gravite a4 15,6260

V : wviscosite cinematique en centistockes 4 37.,8°c
CLQO*F)

La refractivite 1ntercepte est dORnée par

20 . , . . , !
n": indice de refraction & 20 4 la rate D du sadiuz

e



d : densite 4 2Q°c

Le graphique de la correlation de chart donne:

1
1
famtlle YA W CN : “ CP
Wom 14 P e z (o,8]
- 1

Conclus:cn :
D'aprés les deux correlations utilisees NOUS remargucns
que le pourcentage en paraffines est preponderent ce quL

permet de conclure que notre huile neuve est de tendance

pararfinique . -

IV.2.5 Etude e la variation de la visCosité en fonction de
la Lenperature:

La viscosite est consideree comme l'une des principales
proprietes caracterisant une hulle parcequ'elle est
responsable de L’ecoulement de L'hutle dans le
transfermateur, nous avons etudie sa variati.qn en faonctian
de la temperature , en appliquant ila -'ncr‘me RFTS0-100 .

‘Les résultats de cette analyse sont recapitules dans le
tableau 3 . '

Les valeurs du tableau ont ete portes sur les deux

grapghiques ! et2 respectivement pour l'huile neuve et powr
l'hutle usee .



Nous remarquons que lorsque la Leﬁperature augmente la
viscosite dimnue,qui s'explique par la modification de
l'etat de l'huile (diminution des forces d'adhésions entre
les molecules ce qui permet 1'augmentation du gradient de
vitesse dvsdx et le liquide devient moins visqueux, au
dessous des conditions d e X fonctionnement ~ du
transformateur, de méme, une hulle trop visqueuse ne
convient pas au fonctionnement, car elle influe sur la
circulation et 1l vy aura un ralentissement pour le

refroldissement des elements du transformateur

IV.2.6 Linearisation de la courbe de viscosite :

la variation de la viscosite cinématique en fonction de
la temperatue a ete etablie par la fongtion ¥ dite ae

Walter qui s'ecrit:

W=alogT+b, W= LogLOS(V*O.G)

T : temperature absolue (°c + 273

V : viscosite cinematique 4 la temperat.ure T ec cst

a et b sonu deux constantes specilfiques de L° hm.lo
0.6 constante valable pour les viscosités superieures a

1,8 ¢st

Le tableau 4 donne les variations de W avec la Log

Les valeurs optimales de a et b sont calculews au moyen du
logiciel de la regression multilineaire qu donne pour
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Tableau.III.

en fonction de la température.

“Vartation de la viscosite cinématique

T C°C)

c0

34

40

50

70

100

Viscosité

heuve

cinématique
de l'huile

2. 54

10.06

18,11

6. 37

3.96

2.3¢

Viscosité

usee

cinématique
de l'huile

6. 39

13.58

10.22

7.74

|4.56

2.54

Tableau.IV. variation de la foction de Walter W
‘ en fonction de la température.

Temperature [ oo T 307 | 312 323 343 | 373
T en (X2
log T 2.467 12.487 |2.495 (2.509 [2.535 |2.572
Viscosité de ‘ <1
1'huile 22.64 10.96 |8.11 |6.37 (3.96 |2.34
neuvelcst) ‘
Viscosité de S
l'huile 26.35 113.88 (10.22 |7.74 - {4.56 |2.54
usée (cstd . ‘ :
¥ de l'huile 0.135 [0.026 |-0.027|~0.063|-0.181 |-0.320
neuve . .
¥ 3:éi huilels a5 fo. 061 0,015 |-0.036(-0.147 |-0.304
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VISCOSITE DE L'HUILE NEUVE

30
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N
O
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O
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TEMPERATURE (deg Cel)
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VISCOSITE DE L‘HUILE USEE

(n
(-

25

— o
n o

-

tir bt b it e v v e p b s s ep v r et b a it b e e

.

VARIATION DE LA- VISCOSITE
EN 'FONCTION DE LA
TEMPERATURE

0
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TEMPERATURE (deg Cel)
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viscosite cinemotique de I'huile

:T HulLE NEUVE
_ HuiLE USEE

e

30.00

20.00

IllllilllillllIltllll!llllil

0.00 rrrr Tt t l| lllll R |
0.00 - 50.00 . 100.00
temperature(degres C)
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L9

FONCTION DE WALTER DE L'HUILE USEE

0.25

0.15

0.05

-0.05

N

Lig b o g oo o b d vttty b v b o bt st e bttt it thagyl

-0.15

-0.25

-0.35

VARIATION DE LA FONCTION
DE WALTER EN FONCTION
DE LA TEMPERATURE .
S EEASCEEEEEEEena e E RN AR RERE ULLARRSAN SIS |Og(T)
& 248 250  2.52 2.54 256  2.58
N\
“ t



l’huile neuve :

W = - 4,314 Leg T + 10,76
Pour 1'huile usee
W=-43,341lecg T+ 10,81

On peut exprimer la viscosite clnezatique directement en

fonction de la temperature absolue

Pour l'huile neuve nous proposans 1’equation :
PR
vV =10 -0.6

Pour 1'huile usee l'equétxon

o
~ea3te. 10%0H
T -0.6
V=10 '
La caurbe de lingarisation de la ViECOuitle
clnematique permet de tLrouver la wiscosite A n'imparte
qu'elletemperature connaissant la viscosite seul eomnt

en deux temperatures quelcongues .
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1V.3 Regénération de l'huile usee par le procede acide-terre

Le procede acide-terre comporte d'une maniére generale les

etapes Sul vantes:

-le trailtement acide.
-la decantat:ian
-la neutralisation

- =le traitezent 4 la terre

IV.3.1 Premiére phase de regeneration :pour le traitement

acide ,on a utilise l'acide nmitrique pur . Le traitement
acide cenduit a la floculation des suspensions carbonds
et celle des produits oxydes Sans provoquer la

destruction de l'hutle i1solante . -

IV.3.1.1 Terperature de contaclt acide-huile D*apres
ot

certaines auteurs [(3,24]1,la temperature maximale de l'attaque

acide est cde 1'crdre ce 0%, celle-ci varie en fonction
o

du type d'huile usee a regernerer. Les hulles mnerales

1solantes: ytilisees sont moins visqueuses Que Lles

huiles moteurs usees Chwles lubrifiantes).il raut auss:
avoir une certalne rludite afin- qQua la reaction sait
celllevre. De néme qu'tne tespérature élevee provoguera
une acidiricaticn de L‘huxie . Ch a choisy la tezperature

20%% quu est la temperature ambrante.




IV.S.l.E‘ Le temps de  contact ,acide-hwleltemps de
decantation):

L’ attaque acide-huile ,est une reactiaon tres rapide visible
4 l'cell nu, on effet,l'huile lsolante us¢e est de couleur
rouge apres avoir ajoute une quantité d’acide et par

simple agitation pour homogeniser la coul eur de l'huile
devient rouge sombre.

Il faut déterminer auss: le temps de décantation des boues
acides et non le Lémps de contact ,car dans 1°i1ndustrie on
utilise un systene de centrifugation continue dont les deblis

sont reégles pour l'acide et Jpour - 1'huile Cavec pompe 4
piston).

IV.3.1.3 Optimsatien de 13 quantite d’acide :

g -

Une fois la temperature retenus,la déecantation expliquee.
1l est Necessalre de determiner la Qquantite d‘acide
optimale.Pour le faire 11} suff:t de fixer la temperature de
contact, le voluxme a'huile, sfagitatien el faire varierle
pourcentage ac:desnuilie el wvoir L'e\olutzon dn L'indice
d*acidite en fonzticn du pourcentage volum que ahzde/huxle‘-
Le pourcentage qul  donne l'znd;ceh'd‘acsdkte le plus
falble est le POUrcentage optimal.

Nous avons pris dans notre travarl le écurcentAg§ Vol um que
3% en nous referan: a un trawvail anterteur (121},

IV.3.1.4 L'analyse de l'huile apres attaque acide:

70



ARpres  avolr Tixé la quantite d’acide nécéssaire 4
Prelimnation des inpuretes contenues dans 1'huile usée
an passe o 1'alttaque acide proprement Kdite.Dans un ballon de
1000wl ,muni d'un doligt  de  gant pour  le test de'
temperature , on introduit 400 ml d'huileucés et le
volume d'acide necessalire (3% en volume soit 12 ml ). on
agite arin d’assurer une bonne homogénisaticn de la solution

acide-huile et pour éviter l’attaque locale de
1"huileCveir la figure 12.

Apres reaction, on laisse 1l’huile se décanter(décantation
par gravitée) et on passe a 1’analyse de l'huile

Les resultats d'analyse d'un certain nombre de propriétés

sont regroupes dans le tableau 5

IV.3.1.9 Comunentalire

Dépres les resultats de ce tableau donpant ceux de l'huile
usee et de 1'huile ayant subit un traitament acide, on
remparque une nette amélioration des caractéristiques
phyzico-chimi quas notamment ;o
~La viscosite (a 40°c),celle-ci subit une diminution au

cours du traltement acide de 10,22 4 6,07 est qui peut

S'expliquer par 1’enleévement des particules solides et
des substances carbondes telles que les résines et les

asphaltes.
~La tension interfaciale : l'augmentation légére de celle-

cl (de 0,0424 a2 0,0430 N/m J,est due 4 la diminution d'eau

car avec 0.5 & 1,0% d‘acide il est nécéssaire de sécher
1’huile et le reste d’aclide concentré joue un rdle de
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Tableau. V. Propriéteés physico-chimiques de l’'huile

acidifiée.
Echantillon 7
huile “lhuile huile
Propriéte neuve usée acidifiee
densite d:° 0.8644 | 0.8683 | 0.8658

Viscosité cinée-

matique en cst 8.11 10.22 6.07
a 40°C
Viscosité cinema-
tique en cst a c. 34 2.54 2.29
100 °C .
Point d’écoule-
ment € °C) 41.0 38.0 32.0
Indice de réfra- -
Ctlo“'n;° 1.4825 | 1.4810 1.4763

Point d’aniline

¢ o°c ) 80.0 85.0 B4.0
Tension interfa- ' R
ciale CN/m 0.0438 10.0424 0. 0430
Pourcentage de
% 83 33 . 06

transmission

T2




tbérmometre;_’

huile usée +acide

sulfurique

barreau magnétique

. aque chauffante avec ™

agitation magnétique
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zolvant  pour  les resines,les asphaltes et les

hydrocarbures wuydes.

-LPaugmentation du polint d'ecoul ement est due probablement

3 la destruction des amelliorants du point d’ecoul ement

—
<<
)
iy
)
[ ¢f]
|y
b
[
[
i
T

hase du procedé de regénération:

La decantation consiste & séparer deux phases liquides

avant des densités difrérents,dans notre cas l'acide de

densite 1,33 wst plus lourd compose la phase inferieur de -

l'ampoule & decanter il contient des résines et des
asphaltes et toutes les impuretes, tandis que la phase

superieur est constituée d'huile plus légére .

IV. 2.3 Troisieme phase du procédé de régénératiorny

La neutralization (volir filgure 2)  ,aprés le traitement

acide, J1'hulle contient encore des acides de différents

sortes,la neulralisation a pour but de les transformer en
sels. Cette neutralisation a été réalisée sous la
température  amblante et spus agitation continue,la

procedure employee esil la suivante:

A alde d'un PH-m&tre nous avons mesuré le PH de
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l'hurle apres attaque acide . Nous avons procéde a la
neutralisation avec une colutien de potasse C(KOH)4N jusqu’a
1'obtention d’un PH neutre Cen veriteé le. PH prenait les

valeurs entre o oL 70

IV.4 DERNIERE PHASE DU PROCEDE DE REGENERATION (traitement a

la terred

A l'etat brut, la plupart des adsorbants naturels ont des
faibles capacites sorptionnelles, pour ameliorer cette
propriete, 1l &St necéssaire de raire sublir aux adsorbants
dec traltemente chindquesCacides) et thermiques | .

Ding notre travail on a utilisé comme adsorbants @ le
Klegselghiur,la bentanite et tuff qui ont subi un traitement

chimlque & 1 acide sulfurique a 5 % en masse de solution

AU preable les echantillons sont des deshydratés jusqu'a
At
. &
ur polds constanl dangs un etuve 4 une temperature entre 105°c
et 110%c . Une gperation de broyage s’ensdit pour obtenir une

granulometrie inferieure 4 125 um de diamétre

Iv.4a.1 ACTIVATION CHIMIQUE

Nous  avons  wlilize comme preduit  d’activation chimique

1'acide sultfurique a 98% réduit 4 une concentration de 5% .

i !
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Lans un pallon bicol de 800 ml,muni d’'un refrigérant a
rerlux, on introduit 20g d’adcorbant broyé et seché et on
ajoute la =zolution d’acide & BX en masseCvoir rigure 3).Le
melangé st alors porte a la température de 90°¢c, cette

tenperature ezt malntenue constante durant tout le processus

fas

d'activation au woyen d’un bain chaul'ts . L& wélange &5
ZoUul aglitatlaon pendant toute la duree de l’activation pour
Sviter dne attaque locale du mineral argileu pouvant le
detrul re

Le temps de contact rixé a 6 heures est determing & partir
de Ll'instant ou la témpératuré atteint 90°c
Les echantillons d'argile sont par la csuite riltres sur
BUCHNER, pure laves avec l'eau distillé jusg'a ce que la
totalite des ions‘CSO4a_D intreduits pir le traitement acide

solt &linmdnee
D

La dizparaltion dez lons S04 €St Veriliee a 1'aide d'une
solution =saturee de Chlorure. de  Baryume (BA .9l%9 sur le
riltrat . Lrabsence de précipite blanc de sulfate de baryum
indique gue leg lonz 5048_lntroduit par ééttc activation sont

elinines
IV. 4.2 ADSORPTION SUR TERRES ACTIVEES

C'est une stape qui consiste a un traitement de decoloration
&l de stabilisation
Le traitement aux terres aclivées assure plusieurs fonctions

quli sont

78




- Lu decoloration de 1'huile par ('elimination de
subTtances wn Tuspension cotloldate,des  produits
dloxydation el des prodults colorés,.

“la resistance a4 Dlexydation aux temperatures elevées,

-la siabilite de la couleur sous 1’effet du stockags
prolonge,

-1 adsorption des acides organiques,

~l'elimination des acides naphténiques,

“Llattenuation de llodeur et l’élimination des traces

d’'humiditeé
A-Technlqpez de decoloration

L'appareil utilise comprend un ballon de 250ml,muni d’un
refrigerant et d’un doigt  de gant  pour la prise de&
Lemparaturs . '
L'agitation et nmasimale realisee  au moyer: d’'un  barreau ‘
magrietique . Le ballon est chaullé dans un hain/d‘ééu place
Sur o une plaque  chauffante Cvoir figure 4 du dispositif o
MBS L mental ).

EBE-Conditions ratoires

O
{1.

B

Hous  avons  travaillé avec les conditions opératoires

optimales des travaux precedents gqui =ont
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T

-le tenps de contact @ E0m,
-la tenperature de contact: 70°c,
-le pourcentage terreshulle ect pris comme suit:

10% pour le traitement par la bentaonite activeée par

10% pour le traittement par le tuff zclivée par H2S04

5%,10% et Z0% pour le traitement par le kieselghir
activee par

H2S04 2 5% . o - )

C-Mcde operatolre

L'hurle Sst pesew directement dans le ballon de
decoloration,celul-ci contenant  également le barreau

magnetlque. Le tout est plonge dans un bain d’eau ou la
temperature ect rixee a 70°c
Loreque la temperature atteint la valeur doezirée,on arrete

‘agitation et on introduit la quantité d’adsorbamt voulue.

>

srez cela,on remet en marche l'agitation . Le temps de g
P -

&)

ontact cest déterming 34 partir du momeh{ ou }'on introduits ‘ -
‘adzorbant. Des que le temps fixe est ecoulé,on procéde a la‘ .J
separation de 1’ huile-boue par centrifugaticn,l'huile ainsi
separee est analyses par colorimétrie,on releve le taux de
ranzmicsion T=(I-T02x100 pour voir 17éfficacite de chaque

t
type d’adsorbant (voir tableau ©6)
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(A;chan Bentord | turr leselghir | kiese ghir ¢ kieselghir
tactivee lactl vee | activee activeées activée
tion . U _ . .
T/H 10%(T/H 10%| T/H 8% T7H 10« T/H 10¥%
< de . .
transm
ls=ion 10 T 48 853 BB

Tableau 6 Ppourcentage  de transmission des différent
schantillongs

TrH pourcentage terreshuile
[V. 4.3 COMMENTAIRE : (voir tableau§)

Nous remarquons pour un méme pourcentage terreshuiles le tuff
donng le mellleur décoloration pour l'actiyation chimique et
pour l'activation ihermique c'est la Bentonite ,tandis que <i
oI} consxderé le meme  adsorbant par exemple le kiecelghiie,
l'erricacipe dé  decoloration augmente avec la teneur en
adsorﬁant el cecl wst logique{car en augmentant ~la, quantité
deg adsorbants nous augmentons aussi le nombre actifs et le

pourcentage de tranzmission augmente |
IV. 4.4 ACTIVATION THERMIQUE

Nous avons rait subir aux trois &chantillons d’argiles un

traltement thermique 4 110% dans un &tuve . La durée du
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Lraltenent & Gle I'ixee a Bheures
Les conditlons operatolires sont maintenues constantes depuis

Plactivation ohlmdque et sont

“temps dé& contact = 20 mn,

~teunperature de contact = 70°%¢,

“pourcentage terreshuile =104

Apres le trallement nous avons procédé 4 la séparation de
1"huile et dec bouss acides par centrifugation et nous avons
analyse les echantillons par colorimétrie qui sont indigqués

danz le tableau 7

Tableau 7: ¥ de transmission de différent. échantillons

echantillon Bentonite ture Kieselghtir
actives activee activee
a 110 ®¢ 4 110 *®c¢ 5110 *g
Yodetransnd z<ion 43 . 40 38
re - ‘
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Tableau. VIII. Propriétés pPhysico-chimiques
des échantillons regénérés. |

Echantillons

Propriétés

Densité

20
d
4

0. 8637

0.8616

0.8617

0.8448

0.8605

Viscosité ci-
nématique en
cst a 20°C

17.30

17. 40

17.10

17.80

17.10

Viscosite ci-
nématique en
cst a 40°C

6.38

6. 00

6. 00

5.93

6. 07

Viscosité ci-
nématique en
cst a 100°C

1.869

1.76

l.689

1.62

1.89 .

Indice de ref-
raction zo
nD

1.4763

1. 4770

1.4770

l1.4762

1.4759

Tension inter-
facialeCN/md

0.0431

0.0433

0. 0431

0.0440

0. 0441

Pourcentage de
transmission
en %

43

40

38

40

72
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- Suite -

Echantillons

Propriéteés

Densité

dZO

4

0. 8594

0. 8591

0.8644

Viscosité ci-~
nematique en
cst a 20°C

17.80

19. 48

22. 54

Viscosité ci-~
nématique en
cst a 40°C

5.85

8. 44

8.11

Viscosité ci-
nématique en
cst a 100°C

1.83

1.55 ¢

2.34

Indice de reéf-
raction zo

n

D

1.4761

1.4762

1.4758

1.4828

Tension inter-
faciale(N/md

0. 0438

0.0440

0.0439

0.0438

Pourcentage de
transmission
en %

46

63

80
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Echantifon 1 :

Ekhanlillen 2

Echanlillon3
Echanlillons -
E chanlillons :
Echantiflon & :
Echanfiffon 7 -
Echanlllon 8
Echanlitfon 9 :

L Iﬂqf'/e reéae/ne/reé par la beafondle aclved o 440 °c

L' buile I‘é’ge’ne'fee/ }b'ar fe ﬁ/f]{ aclive a 410 .

L' hule receperee par Ve kf'eéeg?ha“r adive & 1M0%
L hyile ‘regé'ﬂe’re/e par fa benTonidte aclivee a (lacide .
L hyile regé/ﬂe?ré par le /fo aclive” a £ /acic/e.

L' hule regenéree qu. fe kfese/g/u?r a & %(Tcrfe/ﬁu}k)
L huile regineree par fe k/l?se/gﬁﬁr 2?"70% (Terre,/ﬁa/éj
L huile reﬁffne/fefe par Je k’résejgfqﬁr a 0%, (Terse [hute)

L' boile  nevve .
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CONCLUSTION

Danz notre projet nous avons éludior la regénération
do lthuile 1oolante uses pa§ attaque acide, puls  adsorption
iur lrols adsorbants i savoir, la bentonite, le turf el le
kicelghtur. L& traltement acide elimine les  impurtes qui
e¥litent dans l'huile usée tels que les produits d'oxydation

U les particules carbonées. Le traitement o la terre sert a

e
O

la decoloration de 1’huile usee, en efrel  aprés attaque
aclde, on a rall sublr aux trois adscrt.ants  deux types
d'activation. L'activation thermique a 110°0 et l’activatiaon
chaimlque au moyen de l’acide'sulfurique diluse a 8% . Les deux
Lrllivations ont pour byt d'augment;r le pouvolr adsorptionnel
(pouvolr decolarant).
a

D'apres lef resultats exposés dans notre travail, on
constate que L’activation chinique est plus'performante que
1’ activation thermique. Pour cette derniere, lé bentonite
donne la mellleure decoloration, tandis que, dans
1'activation chinique, le turf donne la meilleur décoloration
avec un pourcentage de transmission de 724 .7 On peut dire
alors que le tul'lT @St un bon décolorant de i’huile isolante.

Les erficacites des adszorbants ne poeuvent étre compa-
re gque 1 l'on essave leé'adsorbantslsur plusieurs produits
chimliques, Aucsi raut-il essayer de comparer non seulement le
pourcentage de transmission des echantillons regénérés mais
aussl  les caracteristiques electrique:' Jqus  NOUS  SUggerons

qu'elles dolvent etre faites dans des travaux ultérieurs.

g7
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