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INTRODUCTION

Le pitrole brut et fraciions pétroliéres présentent une grande impor-
tance dans 1'industric chimicue. Dans ce travail nous nous sommes proposss
de distiller un brut algérvicn de Hagai-llessaoud et d'étudier les fractions
pétrolizres issues de cetie distillation tant par toutes les méthodes clas--
siques expdrimentales et anslyticues, que par les techniques &élaborées tel-
les que la chromatograpliig en phase gazeuse et la chromatographie ean phase
liquide. A-partir des résulints fournies par ces méthodes, nous a2llons
appliquer des égquations soieni théoriques, soit“@mpiriques, plusieurs cor--
relations seront aussi umises en osuvre.

La plan de notre traveil sern composé de guatre principaux wmhapitres 1'un
ayant trait 3 un bref rappel darique sur la distillation du pétrole, le
deuxi®me chapitre aux mdthodes de déterminations des propriétés physiques,
le troisizme concermers lo partie expérimentale , la distiliation et ana-
lyse par plusieurs technigues et dans le quatri®me chapitre nous présentons
nos résultats expérimentaux avec equations et correlations proposées. llous
concluerons par une appriciztion géndérale de ces méthodes utiliséea suszi

bien expérimentales que correlatives.
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I. Analyse des pétroles brut :

Les pétroles de diveras gisements peuvent présenter des différences
considérables du point de vue composition. La connaissance des composi--
tions et des rendements des diffdrentes fractions d'un pétrole nous ai--
dera & chdsir les meilleurs procedés de transformation:en vue de valaricen
telle ou telle coupe pétrolitre. Les préliminaires & rdaliser pour l'étu-
de d'un pétrole sont la détermination des propriétés physiques {(mesure
de densité, de viscosité, point de congelation et des teneurs en soufre
et sédiments. Ensuite il ya lieu de ganger a la séparation par distilla.-

tion fractionnde,

I.1. Distillation dite #~.3.7.% ( Truc Boiling Point )

La distillation "I.3B.2 " ou distillation " parfaite ™ permet la
séparation de différents hydrocarzbures en fonction de leurs point d'ébul.-
lition ainsi, elle conduit & l'obtention de fractions pétrolitves ayant
des propriétés étroites. Ttant donné la complexité de la composition du
pétrole brut, la séparation stavire délicate, elle nécessite des colonnes
ayant un mombre important de plateaux théoriques ( supérieur & 15 plateaux).
Le fractionnement du pétrole brut est d'abord réalisé sous pression atmos-
phérique, ceci conduit industriellement & ll'obtention de gaz, dl!essences

~

ligéres, d'essences lourdes, de gazoil et un résidu atmosphérique. Au
lahoratoire, enwiron une guarantaine de fractions séparées par 5°C d'écart,
peuvent &tre obtenuss.la distillation est ensuite conduite sous vide

{ jusqu'd 40mm de Hg) ceci pour proceder au fractionnement de produits con-
tenant des hydrocarbures lourds dont les températures d'ébullition serzient
supérieures au seuil du craguege ( environ 300°C). Cette distillation est

donc effectuée & partir du résidn atmosphérique.

IT. Détermination des propriétés physiques s

IT.1. Les méthodes expérimentales

PRI




1. La densité g

il
La densité absolue notée 41 est le rapport de la masse d'un

corpsau volume qu'il occupe & la température T. La densité relative notde

m
il gt Tk 5
d4 est difinie comme suit @

4l= foids d'un volume de produit 3 la température T

4

Poids du méme volume d'eau a 4°C

En général, la température "I' est égale soit & 15°C, soit encore & 20°C,
dfautre part 1o densité est une grandeur additive, donec pour un mélange
de corps purs, mn part derire :

2 xidi

-

d =

ol Z: xi

fraction molaire du constituant i

i

xi.
di = densité du constitvant i
d

il

densité du mdlange

La variation de la densité en fonction de la température est donnde par

la figure " Pm,

2, L'indice de refraction =

St g A

Les rayons lumineux changent de vitesse et de direction en pas--
sant d'un milieu & un autre, ce phénomdne est appelé : réfraction, le rap--
port entre le sinus de l'angle de réfraction et le sibus de l'angle d'in.-

cidence est une constante et on dexit ¢

. - - r 4 .
ginus r m avec n ¢ indice de réfraction.
sinug 1

L'indice de réfraction dépend de. la température et de la langueur d'endg.
de la lumigre, en général sa détermination est faite par rapport aux raies
de FHAVNHOFER les plus limineuses ! flaie jeune de sodium D qui 2 une lon-
gueur d'onde de 589,3mm) et i une température de HO°C.Clest pourguoi on
éerit " n%o“. La variation de »» en fonection de la tempfrature est donnde

par la figure " 2 7,



3, La tension superfigiel;g H

Lz tension superficielle est définie comme étant le tzmvail
qu'il faut fournir pour ram€W&“les molécules du composé en question
4 la surface libre et cugmenter ainsi cette derniére d'une unité dlaire

et on fcrit @

"~ Y G PR - . 9 e
(2t ) mesurdée .4 tempirature et pression bien

déterminéeg .

” . . 3 2 !
L'unité de la tension superficielle est soit ( Ergs/cm ) ou alors (dynes,
on). La veriztion de la tension superficielle en fonction de la tempiroture

pour les hydrocarbures est don:’e par la figure L L

4. Point de congélation s

e

Le point de congflation est la température la plus haute a la-
gquelle le produit 2 analyser demeure immobile quand on incline le tube
qui le contient de 45°. Four une fraction pétroliére, le point de congéla’
tion a'dtend & un intervelle de température, du fait de la présence des
différentes familles de composé.s. Cette caractéristique présente wn avan-—
tage dans le domaine du reffinage étant donné qu'elle donne axé & une sé-
paration par cristallisation fractionnée. W.L. NELSON (1) propose que les
points de congélation pour les fractions pétrolidre soient estimés a par-
tip du facteur de carcctérisation et du point 50% A.5.T7.11, selon la cox:-

relation présentée par la figure "4".

5. Point &clair

Le point éclair est la température minimale a laquelle il faut
porter la prise d'essai pour due les vapeurs emises s'allument momentane-
ment en présence d'une flamme dans les conditions normalisées,

Si on augmente encore la température, on peut voir ces flamnes persicter
gquelques secondes. Cela nous dorne alors le point de feu. Le point éolair

est une propriété : interessante surtout pour les essences et le kéroséne



dtant donné qu'elle donne guelques limites d'explosivité et températures

dtauto-inflammabilité, W.L. TEL30N (1) relie la valeur du point églair
au début de la courbe de distillation A.S.T.IM. par la formule suivante:
t =0 uAT 562
ot T: tempirature morenne de l'intervalle de distillation entre
les points 0 et 2005 ASTM.,

t ¢ point eclair en®°CH

6. Le pouvoir calowifique :

A v e

Le pouvoir calorifique est la quantité de chaleur libérée par
la combustion de ltunité de volume ou de poids du combustible.
La détermination du pouvoir calorificue est donnée par la formule suivantes
Cal .

Ho =

s
ot C s capacité calorifique du systéme ( Cal/degré)
T: variation de li température.
Qs quantité de chaleur dégagfe par la présence d’autres corps
gue la gubstance & analyser.

mys messe de 1'échantillon en (g).
La déterminzation de la capacité calorifique du systeme"C" est réalisée

par la combustion d'une substance étazlonn telgue l'acide benzoIgue.

7. La pression de vapeur i SUID" des produits pétroliers :

SRR S

On appelle la pressior de vapeur "REID¥, la pression exprimée
en (centibars) développle par les vapeurs d'un produit prétolier contenu
dans une bombe normalisée et dans des conditions définies.la tempéraiure
de 1'essai est 37,8°C et le rapport entre le volume de gaz et celui du
liquide est d'environ 4. Ju'il s'agisse d'un mélange d'hydrocarbux purs
connus ou de fractions complexes, l'additivité des tonsions de vapeurs
vraies met en cause des moldécules, donc il faut ponderer cette caracté--

ristique en fonction des ponrcentages moléculaires de chaque constituant,



cela d'aprés la loi de RAQULT., Donec on a 2

|

L1

fo

\

(VW) u= 2 {(T.7.7)
ou m

i
; e . : :
desipnort mélange et le constituant pur respecti--

ct
1

e
vement.

¥i ¢ fraction malaire du constituant dans le mélange.

8. La viscositsé @

e il e T A3 3

Ta viscosité est le pouvoir caractéristique des fluides de résis—
ter au déplacement d'une partie de ce fluide par rapport a llautre.
La viscosité est trésrsensible aux variations de température; c'est pourquol
celle ci est toujours donnée en fonction d'une température exemplez(VZOoc).
La viscosité est donnée var la formule suivante ¢

—

L

Vig 3 = C b i
V(sct) & t

ol C ¢ congtituant d'ééalonnage, caractéristique du viscosi=-

metre.

constante expérimentale.

td
o

en

temps d'dcoulement du liquide entre 2 repéres fixes?
D

r

7{cat) & viscosité en centistokes.

Ta viscosité est un criteére particulierement important pour apprécier les
quelités de pompabilité des produits et définir le type dtécoulement dans
les cannlisztions -~ Four le cas des huiles de draissage, la viscosité est
une spécification de premier ordre puisqu'elle conditionne les qualités re-
gquises pour la lubrification. HOUGEN et VASEON (1) ont proposé une correla-
tion liant la viscosité de fractiors pétrolicresliquides 2 la température
moyenne pondérée et & la densité présentée par la figure "5%. Cette corre--
lation est trés approximative surtout dens le cas des fractions trés vis.-

gueuses.



9. Le point d'ariline :

Le point d'aniline est défini comme €tant la température la plus
basse & laguelle des volumes égaux d'aniline et de produit 2 analyser sont
complétluent rmiscibles, Ui point dlaniline élevé dénote la présence de:c pa--

rafiines,cela est illustré pax la figure "5,

TT.2. Les méthodes basées sur des équations théorigues :

1. La masse moldécoulaire :

La masse moléculaire est un param>tre que l'on obtient expdri-.

mentalement par des wéthodes classiques telles que la tonométrie et la

¥ fiopun e e O R L A R X .
cryonétrie ,Afin d'éviter la“coimlexité de ces determ;na%;ons, il slest
avéré utile de faire appel & des uéthodes de calcul empiriques qui dorment
néanmmoins des régultats approciiés. Ces méthodes sont les suivantes @

-y

paz

- La métho@é?abnque ¢z elle donne la masse moléculaire en

»

fonction de la température d'é¢hullition et de la densité, cela est présenté

paxr la figure "7

- La formule de}}E&Kﬁ(E) ¢ elle donne la masse moléculaire

en fonction de la tempérzture d'ébullition, de la densité et de facteur de

caractérisation I.

5 o ) _ :2
i = 7,7776 10°° 7ev™ 1197 (%R) 172,089 ¢, %

- La formule de L7O3ERT (2) : elle donne la masse moldcu-

A maa

laire en fonction de 1l'indice de rifrzction, de la densité et du point

d'aniline s
n - - 2 e 20 T .
M =1705,45 n 4+ 712,99 4,7 + 4,553PL - 3287
~ La formule:.qui donne la masse moléeculaire en fonction

de la température d'ébullition et de l'indice de réfraction.
Logil = 0,001975 teb(°C) +1,9394 + Log (2,15 ny")



2.Le facteur d= caracidrisation. XUOP s

T A mn .

NELSON, WASTON, et IURTHY de la socidté U.0.P ont cherehé 3
établir une relation mathématicue simple entre la masse spéeifigue et
la tempérzture d!ébullition pour obtenir des courbez se superposant au
nieux avec celles des diffdrentes familles., Ilz ont proposé la formule

suivante qui définit le facteur de caractérisation XKuop 2

H

Kuop (“Eeb (R | apar{60,/60)

ot  Spgr : masse spéeifique
T

températire.

X =13 ¢ paraffinique normaux et iso.

1 =12 ¢ hydrocarbures mixtes ol le cycle et la chaine sont équivalents,
=11
I =10

naphteniques purs ou aromatiques légdrement substitués.

aronatiques purs.

5« La refractivité intercepte ¢
- AT e ke

indice de réfraction

e]
c
te

denzité relative,

4. Lo factéur de carcctdrisation @

2042 )
()" - 20

I = - ou . ¢ indice de refraction.

(n%o)2 + 2

5. L'indice de correlation qui tient coupte de la viscosité

Pour les fractions 1légires on a ¢

VGF = - 1,948 + 3,535 &, " =0,1613 In (Vpyp)
ou VGF = - 1,816 + 3,484 td, - 00,1156 Ln( 11OOF)
o V s représente la viscosité cinSmatique en centistokes & 1007

ou a 210°%



€. Propriétés critiques @

Les température:s et pression critiques sont des caractéristiques
physique® des hydrccarbures.Ces deuy v veranztres définissent la point linite
supé:;eur de la courbe de tension de wvancur au deld duquel le changenmen
de 1o courbe de phzse n'est pes obmervé. Les variations d'un certain now.-
bre de propriétés physiques en fonciion de la pressicn et de 1la tempéra--
ture sont en génédral représentées dans un systéme a =nurdonnées réduites

on diéfinit alors @

ou Tr et Pr les propriétis néduites

Te et Pc les propriétés critiques.

L'é¢tude des fractions pétrolidre a permis de voir 1'existence d'un poin®

critique vrzi», correspondant 3 I1'imposeibilité dlun changement de phas:

3]

e point eritique "C" correspond & la jonciion des courbes de bulle et do

»

osce du mélange figure H8H,

2]

—- Estimaticn des pareuttres critigques :

Flusieurs méthodes ont <44 proposées pour estimer les proprid-

téz critiques, nous citons -

a1 (2)

e smm

* Lo wéthode de TYTL

n e X - o 2 ym
Tc = Teb (G,567 + £ T - (FAT) )

Pour ces relations, il faut conmaitre 1z température d'ébullition "Teb® et
. orn . - ] . m i F & 4 2 ¥

la masse molaire "I, Les irncrementis £.7 ot AP sont évaluds par sommztion

dec contributions de groupements dtatomes ( ces valeurs sont données par

le tableau des increments de 17 J.watw)'



A0 -

(Drautres méthodes empirigues existent.Bour notre part, nous citerons dans
“
le paragraphefg)ies nouvelles correlations les méthodes numériques qui pex--

mettent d'atteindre ces propridids).

* La méthode graphique :

Graphiquement, nous pouvons avoir les températures critigue:
et pseudo~critique et lz pression pseudo—critique des frmctioms pétrolitre
connaissant les températures mwoyennes pondérale, pondérée et molaire

figure 9",

T. Propriétés thermiques 3

———

- La chaleur spécifique s

On définit la chaleur spécifique comme étant la quantité
de chaleur gu'il faut fournir & 1'unité de poids pour augmenter sa tempé-
rature.d'un degré’ 1'unité de la chaleur spécifigue est (Kal/Kg°C) ot
(BTu/Lb°F), L 'expérience montre que la capacité calorﬂgue des liquides
dépend de la température, pour les uns (et c'est la majorité), ia capacite
calorifique dugmente avec 1'délevetion de température, pour les autres au
contraire elle diminue ( exemple, le mercure). Pour les hydrocarbures, la
crpleur spécifique dépend de la nature chimique ( ce dont il est tenu
compte par une courbe de correction en fonction du facteur de caractéri.-
sation. La variation de la chaleur spécifiquejde la température est illus--

trée figure MO, en fonction

- La chaleur latente de vaporisation :

La chdeur latente de vaporisation est la guantité de chaleur
fournie & 1'unité de poigg . pour le transformer en vapeur. Dans le cas
des hydrocarbures purs, €ette transformation s'effectue & pression et
température constantes., Par contre pour les fractions pétroliéres, elle
se réalise soit 3 une température moyenne pondérée "Tmew", soit a pression

atmosphérique ou pression élevie.



_ A4

* La chalenr latente de vaporisation pour un corp pur

Pour les hydrocarbures purs, il est possitle dlestimer la cha-
leur latente de vaporization en faisont apnel & la loi des états correspon-

dants par s

BT, B 2 o sy s

e » wmirr ol e

d(_l) Il Dn £y
m

ol Pw ¢ preczsion de Tapeun

T

!.

O2v ¢ variation du facteur de compressibilité.

Ilais pour un passzge liquide-wvapeur NZy =1 ———"="— DHv
d(=— R
(7
log P _— 1
i ; .- "4 - IHyg , 1
par intégration on aura g--—e—— = - -
log :P 2;% R T1 T2

; décroit .
On remarque gque la chaleur latenie de vaporisation avec la tempérmture

et s'annule au point criticue.

% La chaleur latente de vaporisation pour une fraction pétrolere:

D

a- Oorrelztion de (AXEWELL { basée sur 1z loi des dtats

B L L T L - n

correspondants }g

La wéthode de L0TELL pour la détermination de la chaleur

o

latente de vaporisation consiste i prendre, la paraffine normale ayant 1
néme teupérature d'ébwllztiuve e le composé incounu, de relever son poids

moléculaire et s» wression ~—~i+izus et 4z calculer sa tension de vapeuxr 2

2 tempér=iure considérde. Ceci se fait en multipliant la pression réduite

de 1'hydrocarbure non percffinicue par la pression critique de la parafiiza

v

Cette valeur de la tension de vapeur assccife & la température dfébull:

donne la chaleur latente de vznorisation recherchée. Cette méthode est ap--

plicable aux fractions pZiroliires dont le Kuop est différent de 17,



_A2.

b) La correlation de PITZER (2)

Cette corrélation est basée sur la connaissance de la tempé--

rature réduite "Tr", de la lempérature critique "Tc" et da facteur acen—

trigque "W",

: 0,354 0,456
DY o = 7,08 {1 - Tx) 110,95 W (1 -Tr) ’

c¢) La correlation de RIDEL (2)

Cette correlation donne la chaleur latente de vaporisation
a 1'ébullition connaissant la température réduite d'ébullition et les pres.-

sion et température criticues :
InPc -1

T o~ f
AHvb = 1,093 Be { Teb .
] A

)

0,930 -Tebr

d) La correlation de BRADFORD (2)

Flle permet l'obtention de l'enthalpie de vaporisation & une
température donmnée connaissant la masse molaire "M" et la température ré--

duite Tr 2
0,72
800 021
ABY = wommimee (1-Tx)
1

0,39

e) La régle de TROUTON &

e . =K (1: =21 en généra.l)

Cette méthode est approximative car ¥ varie selon les liquides(de 15 & 28

pour les liquides usuels ).

I1 existe encore plusieurs correlations pour la détermination de la chaleur

latente de vaporisation dont 1'erreur commise est plus ou moins importente.
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IT.3.Les correlations 3

1. Détermination des compositions des fractions pétroi

litres 2

e

-
Dansg 1'impossibilité de commaitre individuellement les
constituants d'ure fraction pétrolidre, en raison de sa complexité, nous
nous limitons & la composition de chacune des familles d'hydrocarbures,

plusieurs méthodes sont proposées nous citons 3

- Les méthodes classiques 3

LY

* La méthode " n-d-IT",

Elle nécessite la connaissance de trois paramétres;
1'indice de refraction(n); la densité (d) et le poids moléculaire(lI)par-
fois le pourcentage en soufre (J£) si celui-ci est supérieur a 0,02). Cette
méthode donne des résultats assez précis pour les fractions ayant un poids

moléculaire supérieur a 200,

#* La méthode ¥ n-d-Pi ™,

Cette méthode nécessite la connaissance des parametres
suivants : 1l'indice de réfraction (n), la densité (d) et le point d'aniline

(P4), nous avons ainsi s

#Ca =1,039,4n ~ 470,44 - 0,395 PA - 1094,3
%0y = = 1573,30 + 840,15d - 0,4619FA = 1662,2
%Cp = 100-(3C; + C)

ol %EA, %CN, %Cp représentent les pourcentages en caroone aromatique,

napthémique et paraffinique respectivement.

% La méthode " RTIAZI- DAUBERT" .

Cette méthode est appligable pour les fractions

légdres nous avons ainsi les équations suivantes 3



_1 4.

23,94 + 24,21Ri - 1,029 V.G.F

Xp =
X = 41,14 - 39,13Ri + 0,627 V.G.F
XA = 16,28 + 15,22Ri - 0,465 V.G.F
ol Ri = 5 s wsbie
Z 20
VoG T = 1,096 + 3,484 4, = 0,1756In (V;57)

#* [14thode domndéedans la référence "3M et MV ¢

Ce sont des méthodes basées sur des correlations proposées
dans les références "3¥ et "4, nous citons permir elles 3

Xp = 1185,2244 + 4,46 1078 + 1,2495

X = 1479,2334 - 9,077 1048 + 0,096

XA = <1549,0534 + 4,219 10748 ~ 0,1673

o A=da%en)T et 3=

Teb ¢ température d'ébullition.

2, Bquations interpropriétés de type Yi = £(1, Teb)

Ces equations ont ét¢ proposées dans (4), elle permettent
la détermination de certaines proprid¢tés 3 partir de deux parametres, la
masse moléculaire MI¥ et la température d'ébullition "Teb™ et elles inter-

ressent les fractions légtres @

— Les paraffines (équations velables dans le domaine

35-175°C)
Pc = -0,09251 - 0,04557 Teb + 40,8337
Te =1,0940M + 0,5390 Teb 4 102,9808
Ve = 2,1744M + 1,0793 Teb -+ 108,9875

d = 7,785E-4M + 3,835L.4 Teb -+ C,5613
n = 4,062E-4M + 2,009E+4 Teb + 1,3235
A Hy= -0,1429M - 0,0704 Teb + 97,1884
Op = 0,2007H + 0,1067 Teb - 4,7023
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e
Ty

He = 5,5394M = 2,9452 Dab + 27,7928 &

Ri

Pe
Te
Ve
n

d

0,5466E - 2,906L 6 Teb + 1,0617
4

— Les naphténes ;F_J_qua-bions valables dans le domainq()"O—J 85°C)

~ 0,$485 M — 0,0822 Teb + 59, 3355

1,0171 M + 0,563 Teb - 149,3604

2,008 M+ 1,1194 Teb + 49,2886

1,336E-4 M+ 0,739E-4Ted + 1,4063
11,887E-4I + 1,044 i1 +1,044E-4 Teb + 0,7496

AHv =0,1994 M .- 0,1104 Teb + 110, 7674

Cp

0,2214 M + 0,1225 Teb -- ,1195

He = 5,5189M1 + 3,0546 Teb + 228,8171
RM = 0,866 M + 0,0919 Teb -+ 6,3393

s
Ri

Pe

1,7ATE=211 + 9,667E-3 Teh + 22, 1297
34921B-511 + 2,178-5 Teb -~ 1,0315

- Les aromatiques (Jquations valables dans le domaine (801 85°C)

- 0,1991 It - 0,1059 Teb -+ 72,3759
0,9056 M + 0,4815 Teb + 179,7013
2,1506 I + 1,1434 Teb -~ 1,1518

- 1,889E-411 — 1,0050-4 Teb + 0,8965

- 9,993B5M - 5,%13E-5Teb + 1,510

v =-0,2154 ¥ - 0,1145 Teb + 120,1306

Il

I

0,2007 M + B,1067 Teb - -- 4,7023
5,5394 M + 2,9452 Teb -+ 112,3784
3,208E-311 + 1,706E-3Teb + 27,7928
0,5466E-5M - 2,906E-6 Deb + 1,0697

- Les isoparaffines (Equations vdlables dans le domaine
( 28.- 145°C)

~ 9,26TE-2M . 4,53%8E-2Teb + 40,4275
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To= - 9,267E-2 M - 4,538E-2 Teb + 40,4275
Ve = 1,1068 M + 1,0558 Teb + 117,3793
d = 8,02E4 M + 3,927E-4 Teb + 0,5562
n = 4,349E-4 M + 2,125E-4 Teb + 1,3192
AHV= - 0,1975 M + 5,75042-2 Teb + 90,485

%

Op = 0,1943 M + 9,5113E=2 Teb + 11 ,4835
He.5,5709 M + 2,7275 Teb + 348,8839
RM = 0,1646 M + 8,059E-2 Teb + 90,9543,
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AT.

ITT. Présentation de l'appareillage de distillation ¢

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

" AUTODEST-MODELE 800%, il est constitué de deux partirs essentielles @

— La partie I : elle comprend la colon®mde distillation et l'armoire
de condrdle,

- La partie IT: Flle comprend le systéeme({Buputer, Datassette, en—

registreur).

De plus nous disposons d'une balance électronigugplacée entre les parties
I et II, cette balance pourra &tre utilisée indépendemment des parties

précitées.

A- Partie ; g

e gt

La partie(T) (of figure " ") est consituée de trois parties es-
sentielles, la colonne de distillation avec les systémes bouilleur, con-
denseur et collecteur de fractionnement, le systime de réfrégération et

l'armoire de commande,

a) Dtude de la. colonne de distillation :

— Tie bouilleur.

L T )

Le chauffage du produit & distiller est assuré,par un bain
chauffant & chemise isolante dans laquelle se place un alambic de dif-
férentes capacités (2,6 et 201), cet alambic est doté dtun aimant agita-

teur. Le chauffe alambic contient @

un interrupteur du secleur pour agitateur a aimant,

un régulateur continu pour agitateur a aimant,

un commutateur pour réglage de charge,

une lampe de contrSle de 1ltagitateur .

L'alembic contenant le produit & distiller présente trois ouvertures; 1l'une

lide 4 la colonne de distillation, l'autre liée au détecteur de température
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LEGENDE ( PARTIE I).

Bain chauffant Acechenise isolante

m -
o

o

Alambic

Colonne de garnissage

A\
e

43 Chemise chauffante de compensation.

5: Condensateur principal a triple chemiseS

6; Réfrigérant de distillation a triple chemises
T7: Collecteur de fractionne%gnt

8; Réfrigérant de gaz

9: Récipient de distillat-. & triple chemises

10; Manowttre de pression différentielle

1M p—transducer

123 Manomdtre de contrdle

132 Sonde de mesure de vide

14; Récipient tampon & vide

15; Pompe & vide

163 Armoire de contrdle automatigque de distillation
17: Cryostat

18: Cryostat.
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(type Pt 100} et enfin une dernirve lide 3 un tube capillaire pour admission

de gaz inerte et le branchement d menomdtre différentielle.

- La colonne & garmissage ¢

e -

La colonne est couverte d'une chemise chauffante lide & un détec--
teur de température {(type Pt 100); la partie supérieure de la colonne présente
deux ouvertures, l'une liée & la bobine électrosiment pour le réglage de - °
reTiux, 1l'autre au condensateur principal A triple chemises. Latéralement lz
colonne est lide & un réfrigerant. Lz colonne & garnissage présente une gran--

de efficacité de séparation; elle contient 50 plateaux théoriques.

- Le condensateur principal & triple chemises:

ey

Ce condensateur est principalement 1ié au cr ostat et au meno=-
m-tre différentiel. Le condensateur ofire ézalement une ouverture pour &tre
relié an détecteur de temérature (type P+t 100). On remarque dgalement deux
autres ouvertures permettant la circulation de gaz relides & des "pieges &

gav" par l'intermédiaire de tubes capillaires.

- Néfr gerant de distillation 3 triple chemises ¢

Latéralement, le »ifrigérant de distillation 3 triple chemises
est relid & la colonne 3 gernisssge s Liant dgzalement relié & un cryostat,
il assure ainsi le refroidissement des produits distillés. Un tube intermé-
diaire permet de plus sa liaison avec le collecteur de fractiommement d'une

part et du récipient de distillat & triple chemises d'autre part.

— Le collecteur de fractiommement g

N L

I1 est constitué d'un retor avec un magasin & neuf réeipients
d'une capacité de 250ml, le tout est recouvert d'une cloche en verre pour
maintenir le vide.La cloche en verre dispose de deux ouvertures en té&te. Un

tuyau de branchement au vide et wn tube d'admission de distillat.
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b. Le systéme de réfrigérationm @

La réfrigération est assurée en circuit fermé par deux cryostats.
Le réglage de la température de réfrigération est assurée par un beouton
gradué en température, cette derniére pouvant aller jusqu'ad -50°C en uti-

lisant comme fluide frigorifique le methanol.

¢. L'armoire de commande (pu de contréle avtomatique) de distillatim

Hlle comprend ¢

~ L'élément imprimant,

—~ Le thermom&tre & indications digitales,
—~ L'élément de contrlle de sécurité,

-~ L'élément de maintient du vide constant,
— Lt'interrupteur principal du secteur,

-- Lt'interrupteur de la pompe & vide,

Le contrdle du collecteur de fractionmement.

l

" *B. Pertie II.

Lz deuxisme partie (ef fizure "2") est constitude d'éléments de cal-
cyl, les programmes enregistrés dans des casdettes permettant de suivre
le déroulement de la distillation et donner ainsi la variation de la teum-
pérature des vapeurs condensées en fonction du pourcentage massique de
produit & distiller. I1 est possible de séparer les parties I et IT et

d'utiliser indépendamment le microordinateur.

L'appareillage est utilisé pour la distillation des mélanges complexes,
il peutmdtre également utilisé pour la distillation d'an mélange binaire
et cejyen utilisant le récipient de distillat & triple chemises au lieu

du collecteur de fractiomnement. En outre, 1l'appareillage permet dlopérer
en distillation sous vide ( vide de ll'ordre du tomr) comme ep distilla--

tion atmosphérique.
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IV. Conditions opératoires 3

IV.1. La distillation du pétrdle brut_de HASSI-MESSACUD :

Comme mentiormé dans le chapitre précédent, nous avons dans un
i ) en fpoctions R a
premier temps fractionné le pétrole brut moins complexes grice a des opé--
rations de distillation atmosphérigque et sous videj aprés qQquoli nous avons
analysé chacune des fractions. L'appareillage utilisé pour la distillation
fractiomdée est déerit dans le chapitre "II". Deux opérations de distilla=

tion ont été effectudes selon le domaine débullition des fractions.

— Une distillation atmosphérique pour les fractions dont le point

d'ébullition appartient an domaine (50-- 32eg)

- Une distillatdon sowvide ( vide de l'ordre de 40 tours) pour
les fractions appartensnt au domaine (312-414°C).
Ta vitecse de chauffe est de llordre du degré toutes les cing minutes la
capacité du chauffage transmise & 1l'alambic est de 50% de la capacité to--
tale afin d'éviter un éventuel craguage. Les fractions recueillies sont en
général sépardes d'un intervelle de 4°C pour la distillation atmosphérique

et de 10°C pour la distillation sous vide.

IV.2, Analyse des fractions pétrolieres s

1V.2.1. Les propriftés accessibles expérimentalementr.:

Pour la détermination de certaines propriétés, nous avons uti="-

1iséd les normes ™ AITIOR" guivantes ¢

Densité ¢ Norme ¥ T66.-0077

Point éclair : Norme "™MD7-03G6%

Tigoosité g Norme "P60-1004

Teneur en eau : Norme "T60-113%

Teneur en soufre: Jorme "FTE0..108"
Teneur en sédiments: Norme IIMOT7-0107
Pression de vapeuxr REID : Iorme MD7-007H

Réaidu conradson : Norme PT60-116",



-~ &1

Par contre pour les autres propriétés, nous les avons déterminées de la
P P ’

manigre suivante :

- L'indice de réfraction : pour sa déitemination, nous avons utilisé un

réfractometre 1i€ a4 un bain thermomdaté réglé i 20°C,

- Tension superficielle : pour sz détermination nous avons utilisé un ten-

1

siométre "Tensiomat ( SAUMEERGIR). TLes mesures ont été rdalisé & la tem-

pérature ambiante (T = 19°C).

— Pouvoir calorifigue : nous avons utilisé un calorim®tre adiabatique "IKA--

FALORIMETER 0400 ADTABATISCIR, Ltéchantillon est posé dans un creuset cnrould

ufil 1ié aux électrodes de la bombe calorimétrique. Nous avons envoyé slors

de 1'oxygéne (30 bars) var la soupape. bnsuite en pose la bombe dans un
vase d'eau placé dans la partie de 1l'appareillage ol se déroule la combus—
tion puis om enferme le tout. lous notons la température initiale (Ti)aprés
avoir atteint 1'équilibre (méme température pour tous les éléments). Jous
communiquons une impulsior 4¢lectrigue pour déclancher la combustion(poten—
tiel allant de 5 & 7 volts} et nous remarguons une augmentation rapide de
la température. lous attendons 10 & 15 minutes afin que 1l'équilibre s!éta.

blisse puis nous notons la température finale (Tf).

Remarque 3

Nous ne mettons pas le liquide dans le creuset; en fait, nous le plagons

dans une ecapsule en gilatine dont on comnait le pou¥oir calorifique.
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IV.2.,2, La séparation paxr cristallisation fractionnée s

Le point de congélation des fractions pétrolidres s'étend
a4 grand intervalle de température méme =i la fraction distillée offre un
intervalle de 4°C, Cela permet de décomposer une fraction donnée en plu-—
sieurs sous fractions qumi différent par leur point de congélation.

La fraction est mise dans un tube garni d'un thermom:tre, puis porte & la
température de l'azote liguide. ‘prds congélation complite le tube est > -
laissé & l'ambiante, des gouttes de liquide apparaissent et il ya recette

au fur et & mesure. A l'aide de 1z cristallisation fiactionnée, nous avons
séparé les fractions (13)et (30) distillant réspectivement dans les domai
res (98- 102°C) et (202 - 206°C) et aussi le pétrole brut.

IV.2,3, Anzalyse 3

- pour chromato rapiie e phase gazeuse

Les fractions issuss de la séparation par cristallisation
frectiomée sont analysées par chromatographie en phase gazeuse (4 détec-
teur FID décrit en annexe) de méme lec fractions méres ont été analysées

par cette méthode,

- par spectroscopie infrarouge :

Seuls les sous fractions, de la fraction (13) ont &té
analysées par spéctrocsopie infrarouge. Le spectromttre utilisé et du type
983 G PERKIN-ELMER, les longueurs d'indices d'adsorption sont dans le dom-

meine 40001 E;ocm’1 §

IV,2.4. Analyse par chroumetographie en phase liquide :

Les fractions obtenues sous vide distillent entre 324 et
415°C aussi. i'identification par chrometographie en phase gazeuse est a

exclure compte tenu des caractiristiques de 1l'appareil (T < 250°C),
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Nous avons alors opté pour une analyse par chromatographie en phase liquide
les expériences ont ét€ réalisées a4 1!'I.I,E.S de TIZI-0UZ0U, & 1'aide d'w
appareil 3 détecteur U.V, visible.

La phase mobile étant le méthanol-eau dans le rapport 80/20, la colonne est

1 partisil O.I8 (longueur 25cm, diamdtre inférieur O y46cm, taille des grair
10 10“4 m).

¥

V. Détermination des propriétés non accessibles expérimentalement 2

l'aide des correlations :

-u préalable, nous avons utilisé la méthode de KOVALTS pour identifi
les composés des fractions (13) et ()u& puis nous avons introduit les corre-
lations données dans (4) pour calculer les propriétés moyennes des composcs
étudiés. llous avons enfin comparé les rémsultats obtenus par l'une puis 1l'aut
des méthodes avec nos résultats expérimentaux,

En ce qui concerne la méthode infre rouge, les pourcentages en aarbone paraf
finiques et aromatiques ont ét€ évelués aprés avois vérifié que la transmis.-

sion est proportionnelle au pourcentage en Aromatiques; donc 3

% O,
JéJE:___m,__ =% (Cit ot A longueur d'onde d'absorption
&% T ) des aromatiques

k| i 16OOccn1JI



.

Lfelyvres effectuées pour le pétrole brut de

HASST-MESSAQUD,

- Densité 0,808

- Congelation (°C) - 47%

- Viscosité (Cst) & 20°C 3,72

- Pourcentage en soufre (5)3) 0,04

- Teneur en eau (54V) 0,2

~ Teneur en sédiments 0,15

~ Tension de vapeur REID(c.bars) 1431

-~ Résidu Conmadson { %) 0,59

- Pouvoir calorifique (cal/g) 11672

* 3 Le point de congelation est pris & l'apparition de la premidre goutte

liquide.

Remarque : D'aprés ces analyses prélipinaires, on remarque gue le pétrole
de HASSI-MESSACUD est léger. Son avantage réside de son faible résidu
conradeol ainsi qulune faible teneur en soufre. Son pouvoir calorifique

est assez élevé et con faible point de congélation montre la présence d'une

bonne proportion dlaromatiques et digoparaffines.
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— Digtillation @

Hous avons effectué deux distillations successives pour notre pétrole

brut 1'une atwosphérique et la deuxidme sous vides (40 torrg ). Ltappareil

de distillation a bien fonctionné durant les deux oprétations., Les courbes

de variation de température en fonction du pourcentage en poids du distillat
ont été domné par " partie ITY de 1'appareillage. llous remarquons que nous
avons beauccup de pertes dans les deux cas, cele est df & la présence d'une
grande quantité de gaz qui s'échappe lors de la, distillation atmosphérique

et la lourdeur des dernidres fractions sous vides & pour conséquence de laig-—

ger une quantité importante de distillat piégé dans le garnissage.
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ANAIYSE DES GAZ ISSUS DU PETROLE BRUT DE HASSI-MESSAQUD.

4.1 CHROMATOGRAPHIE EN THASE GAZEUSE,

— R

Les gaz issus du pétrole brut de HASSI-IESSA0U ont été piégés i 1'aide d'un
bain d'azote liguide.Nous avons trouvé un volume total des gaz égal 3 146ml,
tout en sachant que ces gaz ont été éliminé d'une quantité égal & 1802g de

pétrole brut, L'analyse s'est avérde délicate, nous avons opéré de la maniire

suivante 2

— Analyser les gaz dans des conditions optimums (température de colonne &0°C,
injecteur 80°C, et détecteur 100°C ainsi que les débits de gaz vecteur, de
1'hydrogenes et de 1'azote) la colonmgutilisée est une SE30 avec 3% de phase

stationnaire.

— Les vapeurs condensées dans le tubes ont été recueillies et analvsées.

~ Des étalons liquides ont ét& injecté dans le but de dresser un étalonnage
et d'idéntifier par la méthode Xovalts, les normales paraffines présent

dans la fraction condensée.

- Une plus riche courbes d'étalonnage a ¢té deessé® aprés avoir reprodu: ti-—
Dilité dec résultats de la fractiion condenede, et zinsi déterminer les hy-

drocarburs contenus dans les gaz.

Les résultats de cette analyse montre gqu'il existe 82,83% de cyclobutape,
14,430 de methylcyclobutane et 1,530 du 2 Hethyl pentage.
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Commaissant les densités respectives des composés, on peu déterminer

la densité moyerre d'ol la détermination de la masse des gazs on a donc 3

C.P.G ¢ Spectres des gazs.

L
o e e 1,03
;?}Eﬁ T 145
[3:57
3.83
PRAK AREA % RT
1 82,852 1.03
2 14,429 1.45
3 1.583 2:24
4 0.874 2.65
5 0.2 2,21
6 0,083 3.83
Total 100,

- la masse des gaz mg = 96,19.
-- 1la masse du brut mb = 18025,

= % gaz = 5,53

Au fait on ne peut pas confimer que le pétrole brut de HAST-MESSAOUD contient
seulement 5,33% de gaz vu le faite au cours de la manipulation et 1'approxi--
mation de la méthode de KOVALIS,
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2 Résultats des analyses effectuées pour les fractions obtenues sous

pression atmosphérique.

Fraction Intervalle % ﬂD20 diO PA(°C) HM i Kuop
de température Masse uang
50/54 0 - - ~ - -
54/58 0,9 1,381 0,671 82,8 12,5
58/62 2,7 1,335 0,675 Olt, 1 12,5
62/66 1,3 1,337 0,677 60,5 85,7 12,5
66/70 3,1 1,389 0,677 62 87,1 12,5
70/ 74 e M 1,396 0,679 86,6 L 12,6
74/70 9,1 1,397 0,680 88,5 12,6
78/32 1,9 1,397 0,690 91,9 12,5
82/86 12,08 1,398 0,693 60 94,1 12,5
0 36/90 5,6 1,398 0,702 59 97,6 12,3
1 90/94 2,2 1,398 0,705 100,3 123
2 9k/55 232 1,383 0,705 102,5 12,4
3 g8/102 11,6 1,399 0,711 60,5 105,5 12,3
4 102/106 11,5 1, 401 0,717 54,5 107,7 12,3
5 106/146 33,8 1, 404 0,721 58 120,5 12,4
6 146 /150 1,3 1,405 0,735 ol 137,1 12,4
? 150/154 5,6 1,405 0,745 141,8 12,3
o 154/158 29,3 1,408 0,759 145,3 12,1
9 153/162 - 10,0 1,408 0,760 51,5 148,5 12,1
o} 162/166 5.5 1,412 0,780 152,6 1,8
1 166/170% 11,3 1,412 0,780 155,6 11,9
2 1720/174 %1 1,412 0,783 60 159,2 11,9
3 174/178 10,3 1,414 0,736 60 161, 4 19,8
4 178/182 25,7 1,415 0,789 59,5 1644 11,6
5 162/166 24,8 1,417 0,789 65 165, 8 11,9
6 186/190 6,3 1,420 0,790 58 166,9 11,9
7 190/194 11,6 1,421 0,790 57,5 169,3 11,9
8 194/193 10,3 1,422 0,790 171,8 12,0

- —— — e -
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Intervalle

Fraction s a/o0 ic -ég 3 PAC°( ) U KUOP .
tempiraturk Masse D& | . Huang .
. + =
29 198/202 23,5 1,425 0,790 60 172,08 12,0
30 202/906 | 105,5 1,425 0, 790 58 175,9 12,0
31 2064210 10,3 1, 434 0,792 59 172,6 12,0
32 210/214 2,1 1, 441 0,792 63 170,6 12,0
33 214/218 4 7 1,442 0,793 173,2 12,0
34 218/222 17,1 1, 443 0,794 175:7 12,9
35 9224226 | 20,k 1,443 0,795 59,5 178,9 12,1
!
36 26/230 , 2,5 1,445 0,796 62 180, 8 12,1
37 230/234 12,2 1,446 0,797 182, 7 12,1
38 23k/23¢ 13,1 1, 443 0,798 183,38 12,2
39 238/242 23,5 1, 451 3,799 63 136,97 12,2
Lo 242 /246 18,3 1,453 0,802 75 183,5 12,2
4 246 /284 78,32 1,462 0,309 70,5 210,5 12,2
) 284/280 2.2 1,467 | 0,813 214,6 12,3
43 233/292 20,1 1,469 | 0,325 64 218,2 12,2
L 292/296 24 4 1,471 0,330 20 22,2 12,7 ‘
45 296/300 1,6 1,47k 0,333 232,38 12,1 |
L6 300/304 2,0 1,474 0,835 226,3 12,1
47 30L4/308 7,2 1, 474 0,835 80 230,0 12,1
43 306/312 5,9 1,475 0,837 32 232,9 12,2
|
§ !
i !
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Autres analyses effectudes pour les fractions atmospheriques.

!
.
Y dyn/em | Point de !
19°C | Congelation
E
L
i
!
1
]
I
| I
i |
I |
Eu1ao, -T2
5“150’ -8
1-175, -4
18,5 175, -5 i
29,5 -170, -32
“1607 “75
i
|
19,3 -155, =45
19,1 170, -5
19,2 | -185; <6
| :
E I
1
!
]
i
20,3 ~130, -11
-80 , 0° i
21,3 122, -10 |
2,7 12, ~40
23,2 123, -20
257 124, 0
22,1 130 42
|-120, ©
22.4 E 132 4
|

0,67

0,75

0,78

0,93

1,06

Pouvoir
Calerifique

Cal/g

12548

14342

14642

15511

13365

o e o e e i e ]

—

b

o

B
Q

!
1

21,5
32,0
31,0
30,5
29,5
29,0
28,5
29,0
29,5
29,0
28,4
28,0
28,0

24,0
24,0
24,2
24,2
25,2
26,0
25,0
24,5
24,5
24,2
24,0
23,0
22,8

Te
( 2En)

T

222
228
232
238
240
245
248
252
258
262
264
are
275

314
326
338
340
348
352
358
360
362
368

375
378

s o e

o

———

—— -

5100°|
Kg®C

0,634
0,634
0,634
0,634
0,634
0,634
0,629
0,629
0,608
0,606
0,608
0,567
0, 602

0,603
0,599
0,587
0,566
0,564
0,560
0,560
0,560
0,560
0,560
0,566
0,566

0,569
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"Suite
1 I P I P .
| S donns ?y dyne/cm i Point de | V (cat) | Pouvoir | PC | TC | Cp 51900)
i 1900 Qoilge}atlon (20°0) ! Calorifi ! Atm Am | kal/Ke® C
i - i, TF que Ca,l/g l('J ! "
! |
29 22,4 1930, + & I 22,6 {380 | 0,561
30 24,6 1112, +3 1,13 | 12442 22,5 1382 | 0,561
31 23,9  l-g8, +3 ; 21,8 {390 | 0,566
32 P 24,3 §" 85, O g 1,37 | t21,5 1392 | 0,566
33 ; i~ 65, 4 8 i 20,8 1 396 0,566
34 !“ 92, - 8 ! 20,5 {400 | 0,566
35 27,1 1.110,5 12918 20,2 1402 | 0,566
36 E 27,4 -115 1,38 i 20,0 | 405 0,566
37 ; -~ 54 i * 19,2 | 410 0,563
38 ! - 75 E 18,8 | 412 0,563
39 - 85 1494 i 19,0 | 418 0,563
40 § 28,3 - 55 E : 18,6 { 422 0,563
41 i 29,6 . 193 i 15197 i !
42 - D 15,7 | 458 0,569
43 30,6 o 1T 4,503 15,5 | 462 0,556
44 30,1 - 16 6,053 15,5 | 465 0,553
45 =19 15,2 § 470 0,553
46 i 14 6,875 15 472 0,559
47 28,5 |- 12 7,300 14,5 | 475 0,559
48 28,4 - 10 7,652 | 11708 14,6 | 480 0,551
i 3 i b
* e X dyn/cm ¢ tension superficielle en dyne/cm.
¥ : V (CSt) ¢ Viscosité en Conti.-stokes.

——

(U —
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FRACTIONSODTENUES SOUS VIDE ' 40 TORRS i,

—— ————— .
—— - - ——— . Tt b B

Fraction [Intervalle o/oo ?{ v : Point PA Pouvoir = KUOP

de ; b4 Point de . . calorifi-

, massiqué (dyne/ om| Cst . Celair (3) | LM

tempira- 20% %gﬁflgf (o) que Cal/g
1 307/324 O = - - - - - - - -
2 224/336 | 72,0 03847 39,0 12,93 -2 85,6 356 11324 274 12,1
2 336/3471 25,0 0,853 29,8 15,36 0 87,5 od 276 12,1
Ly 347/356| 29,0 0,858 30,0 18,50 +2 90 32 11394 290 12,1
5 353/369 1 169,0 0, 863 30,4 25,76 +5 56 e 296 12,0
6 369/3311 29,0 0,370 - 28,53 +3 101 34 310 12,1
7 331/392| 22,0 0,874 - 31,03 +10 106 Gh 20806 320 12,1
6 392/403 | 24,0 o,&7é - - +14 107 96 355 12,1
? koz/y 51,0 0,885 - = +15 109 97 26768 340 12,1

* : Le point de congilation indique seulement la température initiale :

X %: La masse moléculaire 2

tté déterminée graphiquement Ref "1

Vi

1ltappartion de la lere goutte liquide

- g¢ -
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Déterminations des pourcentages Ci, Cp et CN pour les fractions atmosphériques

CHCA oo %op
- - ; 7 -
FractiafTeb®C, | ndPA L. _|projet | Dovben ProJev N subert | Projet
o L RiaziB | pef AM MdP4 Riazi+D Refs "4" |n.d.PL Ei&zi D Ref,
4 64 9,88 & 10,88 | 20,78 - 20,39 69, 34 - 68,74
5 6c | 11,29 - 13 ,88 17,28 - 11,36 T9,:43 - T4,76
9 84 | 13,94 11,09 21,79 17,95 6434 1,35 68 ,9 82,57 76 ,86
13 100 7,06 9,5 18,69 30,80 | 20,0 18,15 63,03 70,5 63,16
15 126 [,64 2,6 56,07 32,15 | 43,0 0,21 60,21 54,41 43,72
l
ndPL Riazi-D nd, { ndPA RD n.d.M n.d.PA R.D n.d:E
=N {
- v -
24 180 - 105 - | 39,0 - 2055 -
!
0 1 207 = " = - - _ -
32 | 212 | 11,024 | 29,45 3,74 31,47 50,4 86,55 | 57,51 20,15 9,71
36 | 228 | 13,57 16,36 6,51 | 29,07 43,0 76,47 | 57,36 40,64 17,02
39 | 240 | 18,04 21,14 | 13,88 21,77 25,9 60,37 | 60,19 52,96 25,75
43 |20 | 24, =« || 2,50 | 150 = 42,05 | 50,0 32,75
44 294 22,03 27,7 21,13 13,12 4yT 48,6 64,65 67,6 30,27
47 306 19,65 27,27 21,58 1 7,88 4450 46,97 72,37 68,30 31,45
48| 310 | 1308 29,12 | 29,86 | By26 0,67 45599 | Thy72 70,21 45,99
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— Déternination des pourcentages en Cp, O et CA ( fractions sous vide).

g calecul de ll'indice de réfraction dans ce cas s'inposait, car il n'est
pas aisé de le déterminer expérimentelenent. Noug utilisons l'équation

de HUANG pour les masses supérieures ou égales a 200.

=3 1,09 /. 7 2705 3984
I=1,410 Teb’9(;-.,d) - "

et w1 +2T7 1/2

Jl = e———

1 -1

lious avons essayé la méthode n.d.P. gui ne nous a pas satisfait, aussi
nous avons eu recours & la néthode n.D.,!i celle—ci nous ajpermis de calculex

les pourcentages en paraffines, mnmphtenes et aromatiques.

Traction I N "0A %N %CP

> 2 0,285 1,482 28,55 35,96 41,49
3 0,291 1,494 39,90 Ta2H 52,85
5 0,296 1,504 35,65 13,60 50,55
3 0,300 1,511 38,29 4.1 57,61

- Lnzlyse du résidu ( sous vide |

Ltznalyse du résidu nous pernet dtétnblir une carte d'identité comme suit:

-- Densité @ 0,918
%5 s 0,57
.- Pt éclair ¢ 75°C
- Pt feu ¢ 78°C

.« Pt de congélation ¢ 8,1°C

On remarque qu'on a un pourcentage en soufre élevé, par rapport au pétrole

brut ainsi qu'un point de congélation Slevé ce qui prouve la lourdeur.
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- Résultats des analyses classiques effectudes pour les fractions :

1— Résultats expérimentaux

Nous avons analysé pratiguement toutes les frections par différentes
normes ( tellesque la densitd, l'indice de réfraction, la tension superfi-
cielle, le point dfaniline, le point de comgelation, la viscocité et le
poavoir calorifigue) nous remarquons que certaines propriétés n'ont pas
d'allure définies comme la tension superficielle et la pouvoir calorifique.
Cela est du aux différences de pourcentages entre famille respectives dans
les fractions. D'autres propriétés ont €t€é déterminées par calcul en se
basant sur les résultats expérimentabx telles que la masse moléculaire,
le facteur de caractérisation Kuop, les propriétés critiques et thermiques,
leur validité sera confirmée dans le chapitre V ( par comparaison avec "
d'autres résultats).

V2

2. Calcul des poUrcenizges en famillles respectives par différentes

méthodes :

Nous avons tenté¢ de Jiterminer les pourcentages en aromatiques,
paraffines et naphiénes par les méthodes n.d.l, n.d.PA et RTAZI-DAUEERT et
méme par une méthode proposée per (ref4). Nous avons remarqué une allure
semblables pour les méthodes n.d.Pi et RIAZI-DAUBERT, Par contre lez fractions
dont le poids moléculaire est supérieur & 200, la méthode n.8.il, a domné..
des résultats qui diffirent plus ou moins de ceux obtenus par les méthodes
précédentes. Pour les fractions 1légéres, la méthode (ref.4) concorde avec

les méthodes n.d.ll et n.d.PA et les écarts augmentent plus on s'en éloigne.



~ Séparation du pétrole brut par cristallisation fractionnée 3

[ — - m e

Tous avons temté une méparation du pétrole brut par la méthode de
la cristallisation fractionnée gqui néanmoins était délicate en raison
de la complexité de la composition du pétrole brut. Nous avons réalisé
une distillation A,S.T.M, pour les fractions obtenues dans le . but d'étu-
dier 1'allure de la température d'ébullition en fonction du pourcentage e:.
volunme,
Nous remarquons un changement de densité poux chague fraction ainsi qu'u

changement d'allure pour sa courbe A,5.T.IL

- /nalyse par chromatographie en phase liquide 3

Les fractions sous vide ont été analysées par C.P,L & 1'INES de TIZIe
OUZ0U mais l'identification des composés n'a pas €té réalisé & cause du
manque d'étalons ( Arometiques dont 1z température d'ébullition est sups-
rieur a BOO°C). L'avantage c'est que les conditions optimums de ®mépara-—

tions ont été trouvées ainsi que le solvant adéquat.




O R W LS PEEO fo T O A D_;q?(z‘i) —, < f-"'i“’"'ffﬁ KA T .Eéi:.,g"l Uy ona
P |

(ssues e pa xpuoling par Gistallialo, fmcﬁmmﬁ_

[ I |
_f‘j’g(r ! Cli___

1 - e i

- 14 ?o,?st,
_3 | o%%5
| Y 0, %44 ;
;_32/‘ R LR

Jf -41 J o, T b |
U S S ot el
i)

MNP0 ]

)

4 A . l
¢ 4 p i
5 2y ";,,

g

{2



Analyse par C.P.G, des fractions (13) et (3C) ¢

. A derasin wa

llous avons analysé les fractions {13) et (30), par C.P.G. ainsi que quelques

- Conditions opératoires ¢

Llappareil utilisé cst a détectem F.I.D.
La colomne : SE30:; 3% phase stationnaire
débit gaz vecteur : 30ml/mm (liiz).

débit dlair ¢ 330ml/mm.

fraction (13) (30)
température de 80 150

1z colomme

Tenpérature deo 120 180

llinjecteur

température du 150 200

détecteur

™ 7
Italonnage @

fraction (13) fraction, (30)
paraffine aromatique composé tnmn
COmpose tr compose t e 1,78

mr omn. 9
nC1 0 2 949

110lj 1,23  Benzene 2435 nC.l ; 3,63
0. 3 117
nC, 1,79 toludne 4,17 ne, , 5,48
nC, 2,93  éthyl ben- T+

[ zene nC1 4 13,23
nC 8 5,29 orthoxylene 9,06
nGC 19,81




[TReTaS T TN [, 2% st 3 | et 4 ¢ [af5 % |sf6 ¥ jaf 7% | famille
TR L fmerei 71°C 1 -69°C | 68°C | -66°0 . |.&5°C. L 420 420 i
] i 1 i H !
0,87 E 4,448 E 0,001 % 0 é 0 c,003 | 0,132 | 0,004 0,035 1 nF ;
1,05 | 12,873 { 0,068 | 0,3311 1,472} 4,733 1,343 0,058 2,729 | W
1,23 | 11,855 | 1,18 § 1,734{ 5,865] 8,095 | 5,113 0,615 | 2,572 | 4
1,32 | 12,556 | 2,% { 3,075 6,64 }10,09 | 5,464 { 1,943 | 2,747 | isT |
1,45 { 0 | 1,146 | 1,591} 2,6341 8,244 | 4,05 | 1,240 0 N
1,59 110,368 { 0,003 | 8,61 | 11,5 {11,724 {10,855 {6,496 | 2,661 A
1,75 1 7,991 | 8,869 | 9,125!10,459 { 9,747 9,214 | 8,552 | 8,528 | nP |
1,97 | 2,305 | 3,565 | 3,677% 3,3971 2,948 | 4,139 | 3,466 0 S
2,05 o i .6 oy o i o 2,506 | 0O 0 18P E
2,96 | 7,158 110,77 | 11,063{10,4 | 9,994 | 9,049 1 10,93 8,243 | isT |
0,46 | 6,551 [ 12,347 {12,443 110,641 8,901 | 9,448 | 12,91 110,556 | nP |
2,69 | 2,96 | 5,524 | 5,509 4,562 3,90 | 1,56 | 5,749 |5.24 | N !
3,04 5,851 7,852 8,048 1 6,255 1 5,125 E 5,963 E 8,158 9,594 N E
3,58 | 4,535 | 8,754 | 8,826 7,652 ( 6,273 9,02 | 8,814 112,089 | 4 !
3,8° 0 1,176 1 1,3021 0 0 o i 1,5% 11,09 | & |
3, 1 1,065 1 2,255 2,197 1,744 ¢ 1,384 1,596 | 2,31 3,238 A E
4,52 | 2,8% | 6,379 | 6,306 4,755 | 3,909 | 4,675 | 0,768 19,59 | A |
5,38 | 2,104 | 4,993 | 4,997 | 3,650 | 2,579 4,259 | sgs4 17,996 | A !
5,74 | 1,056 1 2,368 | 2,26 | 1,650 { 1,244 1,5 | 2,528 3,55 igP |
6,69 | 1,060 | 2,248 | 2,088 1 1,4% | 1,346 | 1,625 | 2,372 3,0 | oA
7,35 1 0,967 | 2,151 1,89 | 1,408 | 1,298 | 1,352 2,281 2,7 | W
8,27 | 0,182 | 2,826 2,564 | 1,093 | 1,667 | 2,067 2,968 3,089 | W |
8,84 | 0,65 2,085 0,669 1 0,515 | 0,659 | 0,468 1,139 0,848 5F |
9,81 | 0 | 0,383 0,114 1 O 0,212 1 0 0,425 0 A
10,41 | 0,482 i 1,562 0,349 | 0,320 | 0,526 | 0,337 1,09 0,242
11,78 | 0,116 | 0,234 | 0,049 | 0,034 i 0,217 1 0 0,356 0 N
12,99 | 0,595 | 1,304 | 1,085 1,085 | 0,830 | 0,834 1,367 11,674 | %
13,9 0,273 i 0,303 | 0,243 E 0,243 1 0,276 : 0,176 0,397 0,405 r |
15,14 | 0 0 0,03 | 0,03 | 0 | 0,036 0 0 /
16,29 | 0,019 { 0,06 1| 0,085 ogmgg(xmz é 0,008 ! o7 {o,024 ! = |
5 i | . l i | -

f:?&ﬂﬁ:ﬁe ﬁ‘:\T‘C!(,h.o y,‘.
sous fxattien:

af ¢
tr :temps de rétention
¢ s r;J pOid.So
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Propriftés des composés de lo fraction (30) Fi\ i

e o e e e e

§7

]
% Poids g Fomille 5 Teb(°C) 420
i 4

4,445 i P 125,675 0,70250 144
12,673 | X 120,05 0,7502 126
11,835 % A 139,118 6,86495 106

12,556 |  isP 149,564 0,75479 126

! 0 Lo 144,429

10,368 i 1 E 150,898 0,88098 106

7,994 é P 158,5 - 0,79769 128
2,305 ! isP b/ 0,7302 142

R T S / /
7,258 % isF E 163,7 L 0,7637 142

| 6,599 % S0 174,15 ' 0,73003 142

2,966 : N : 178 0,790 132
g 3,857 é N % 180,5 0,80 140
E 4,535 E A E 185 0,86€.: 134

! 0 PoA ¢/ / /

g 1,065 % A i 192,3 0,8925 132

| % 2,898 E A E 198,72 0,9019 132
E | 2,104 P4 {208 3 0,977 116
| | 1,056 | isP P23 i 0,758 168
P06 14 ;218 i 1,010 136

t 0,967 PN i 223 " 0,800 168

i 0,182 N 235 ' 0,812 182

0,65 P 236,5 0,757 184

Lo A / / /

L 0,116 N 254 0,817 196

;0,595 A 261 ' 0,859 190

0,0 9 nP 272,7 | 0,769 292
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~ Calcul des propriétis noyennes pour la fraction 30 3

fous avons utilisé la méthode de XOVAETS pour identier les composés
présents dann la fraction(30). Comnaissert les propriétés de chaque
composé, nous avons tenté de déterminer les propriétés moyernes de cette

frzction et nous avons comparé aux résultats expérimentaux.

Valeur calculé velour expérimentale
Ton 20

U = 0,791 d =0

C'L4 s [ 4 . ,790

Tebh = 170°C Teb =202°C

M =145 Mo=175,9

Hlous remarguons que les mésultats sont différents cela est dff au fait
que 1'étalomnage a été fait sev lemmnt avec cing normales paraffines

ce gqui a conduit & une mauvaise identification.



c-RG -/ Frachon  (43)

1
H

- - -
l/{, P,C'k‘) ‘ ?ﬁ Prds i "/J'Pcids

S |

tr mn iﬁd‘q};on 15‘) "Q\O{’C-ng _2.30(—!! J?_Lﬂ?lk'::f _ CM/JJSt.
| ' |

! niae =% !
1,29 ' 0 0,073 1,51 9, isso é 2-Meth¥' pentane
| 1,56 !6,137 ! 0,267‘ 0,005 isso ﬁ C1ise3 hexene
1,67 l2,s51 | o | -0 M Y 1 @is 2 Dinsthyl epelebitase
1,77 %10,569 | 1,945| 1,111 np ; nCé
2,0?:¢?r]3;428 { 0,735! 0,134 iseP ' | 3,3. Dimethyll~pentane
;2,47 ;8,764 i 3,879! 0,477§ iso P E 3 ethyl 1 pentene
t 2,57 54,222 E 3,693? 2,02 % iso P é 2.3.Dimethyl pentane
| 2,92 211,631 11,93% 7,632 n P i nc7
3,45 \ 5,859 . 6,671 4,705| iso P ! trans 2 heptene
379 ; 0,665 0,808 0,99 | N é Ethyl cyclo pentane
3,94 ; 0,297 | 0,369 0,396 E N . 3 Hyptyne
L 4,29 { 6,102 ; 14;I§é“87702 § iso Pi 1 trans 2 cis 3 trimethyl
zd,dﬁ é 1,739 j 0 % 0 2 N 2 gfglgigzzﬁz?ehexane
a7 L 1,646 | 2,773 2,77, isoP i nC8
5,28 é 6,56 - i 11,?2% lS,lBSi nP i trans2 cis 3 trans tetra methy
6,69 4,026 | 7,889 9,45 | N i eyl o o

3.3. diméthyl heptane

7,93 | 5,087 | 9,827 12,029| iso P % m Xylene
8,39 | 1,808 | 13,557, 4,537| A | Styrene
| 9,36 | 1,7 i 3,824 3,127 A | nCo
10,07 | 5,061 | 9,856 12,571, nP i A methyl-trems2 ethyl cycle
| i | ! { hexane
) | { | : |
10,69 | 0,188 | 0’816, 1'058; N | 2.2.4. tetra methyl 3ethyl
11,53 | 0,289 | 1,275 1,585 486 P | pentane
r : ! | | :
‘ : { . | 24845, thyl heptan
12,56 | 0,943 | 2,749} 3,504 iso P ! Srimethyl heptane
, | i ' ’ | 2.8.3.4. tétra methyl héxane
13 2 I 7 1 i 99 | 1ic o | b .
b | B3y ; 0’872E l’OJJ: Lea | i 2.3.3.4. tétra methyl héxane
14,22 | o,062 | 0,779y 0,977, A | Cis 1 prophenyl benzenec
| © i ! ’
15,22 % 0 | 1,516 1,818] A ! Sec buthyl benzene
! - ' |
| ! l ; |
; ! | 1 i
g ‘ i i
i | '
; | i ! ;
-} i i !
i i l (I \
] % \ !
| | i
i 1 !
i | 5
| | |
i \ | !
i a i | :
i | i
1 |
1 ! ‘
3 | | | |
& |
i :
| |
| t



Propriétés des composés de la fraction (13) (k}rg 1)

4 -

tr mn point de M dio Teb (°c)
congelation (°C)
1,29 =153,681 86 0,653313 60,261
1,56 -137,829 84 @767988 66,44
1,67 =138,920 84 0,7367 68
1:71 95,82 86 0,65935 68 ,732
2,07 -13,389 98 0,6974 TT,47
2,47 -12,484 98 0,6960 84,11
2,57 L7 S 100 0,65325 86,06
2,92 -90,58 100 0,68474 98,50
3,45 -109,46 98 0,7012 97,95
3,79 -126,596 98 0,76937 100,93
3,94 -138,458 98 0,76645 103,93
4,21 130,15 96 0,70998 107,16
4,49 -112,694 112 0,7535 110,41
4,77 -126,1 114 0,70998 111,97
528 56,76 114 0,7025 125,675
6,69 - 116 0,7562 127,24
1993 - 126 0,7256 137,02
8,39 47,344 106 0,86415 139,118
9,36 ~30,61 104 0,90597 145,16
10,07 53,48 128 0,79761 150,81
10,69 - 114 0,7940 151,72
11,53 - 110 0,757 15543
12,56 - 140 0,7679 160,7
13,45 178 0,76%4 164,62




P

“Mei g w4

b PRRLTL IS B S B A A
B T N + A T ol i e
1 1 «t [ T
I3 Ry
] L]

R T R U S o N S T L A Tt 5 B Aot S B K B - B S B 17 ..ﬂ_ A

(R VI A U R [ 5 T
L L RN | 1y j M
[ I~ B A [ i i
R B B B S B e B

enow 1T - I
S w1 [ et
(R VI B W O R (| ] '
[ i A L L2 g

L LU LA R 1 N K R S R B R B A I A 151
i) VTS I I L O i)
v e L A T Y i}
-+ TR B LA v 2t 174
(8] wed o g el

LU LY LR Y T Y IR . ]
LI O A B L B Y (ST MR (- o

s F
U0 I oA I

e
%
“

. Fractio ®pys

We oo R
o ALl L

b5t - e PLCO T @ M6 T L e 10 P
(L Lt =t i L DT T T v [ =
o
L T LI R [ S (I I R AT R TR IR L DR
o | o M - i

B R (LY R R VY T S R Y TR T/ S0 O O 1 ¥ NS I R I
aM\ R R YRR R AY - B S W A T 0l

Tt Tt e Al o 0813 8 Y T )

T4, L ERICS TR T N L R L o L v R

T I S I Y I B S

LA I T TR A O T T I K
- _.m_._ [ wed [ T fe.

Ty DI Do Mol o

I LY TS SO P T T o B 4 S 1 [ e =y [ VI S A
O B S T S S S =t LY A :

LT R X LA R o B L0 S L B Y 1% U B Y I B U o B W LU A
15 g _..,_.._ 1 MWowge _..,.._
~t |1 Ny n_...._ T.... 1]
S o Y O A Moyt
L e el

FON HEINT ¥d T4V, T 30 SLHLINGIY

b -



o By D «

- Résultats donnés par la spectroscopic infrarouge :

10054

~ (1) 5 = e
S AT 2. (100-01m)

Les fractions (1) et (2) citdes précédemment ont ét€ utilisdes pour

estimer les pourcentages en fumilles respectives 3

- ———

- fraction 3g froction 58 fraction Ss fraction formulo
(em ) mere ~80°C -60°¢ -41°C
% poids 4 poids % poids %poids
1608/1609 4,81 5460 5,50 5436 i)
1608/1609 2,40 3,48 3,32 3,19 (2)

=1 ; .
1600cm s Domaine des arom=biques.

Nous remarquons que la formule (1) donne des résultats assez proche de ceux
donnés par C,P.G. (4,08 pour lz fraction mire). De méme les pourcentages
en aromatigues dimirmert dang les deux cazs quand le point de compelation

croit.
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—3éparation par congelation et analyse par C.P.G. et par spectroscopie

infrarouge :

e e s

Hous avons choisi les fractions (17) et (30) qui recouvrent en principe
le domaine dela distillation des fractions legeres (de telle fagor a ap~

pliguer par la suite les correlations proposés dans ref(4).

" Fraction(}@):

Vu le nombre important des sous iractions issus’la fraction(30) qui ont
€té analysées, on a troce des courbes donnant le (%poids) en fonction

du numéro de la fraction par ovdre croissant du point de congélation).

On remargue pour les pics importantes des courbes i maximums, cela s'ex—
plique par une augnmentation de la quentité du composé guand an s'appro--
che de son point de congélation et une diminution Il#orgu'on sten éloigznc.
Pour les pies dont la proportion est faible, il n'an ne plus de méme, cu
effet, plus les recettes en sous fraction sont moindres, plus la séparo—
tion est délicate, dans ce cas le pourcentage en poids dépend de la quaiss
tité présente dans ghaque sous fraction. Si nous supposons que las goutte:.
est réparti uniformement dans toutes les sous fractions, alors le pour-
centage en poids est donné comme dtant le rapport de la masse de lz goutte
a4 la masse totzle de la fraction, aussi quand un recueille une petite quen—
tité, le % poids est grand { exemple pour la sous fraction "7", le pour-
centage en poids est égale & 3,989 pour le composé dont le temps de £

rétention est de 8,27 uwninutes).

. Fraction 13 @

Les sous fractions n'ont pas été toutes analysées, nous nous sommes
limité aux cas extrimes ( -80°C, -28°C). Nous constatons que les valeurs
obtenues par chromatographic en phase gazeuse et par spectroscopie in-

frarouge sont en bon accord.






-~ Propri¢tés détveirminées & 1'aide des corrclations €rf 4)

il Lmoverie | b ( C) i_,/ : }T 20 ','-,'5"""'""“1'""""—r ! ")CJ/&C/ o508
o = m © :‘ fedc] Hva Z - N ' e C“'_ B \ 2
Ty Teb{ ; o poi (34 nﬁ Yo oot To( C) He Cal/g Be.l,'g role C}Jd@e o
————————— e e e e e e e e e e —— - ————]
n? 102,51 102,29 36,97 Eo,6805 1,366 126,69 1208,19 1178,0551 75,34 1 40,2322 19,72
- — e - - e —— —r— —— W
O ~
{ ISP | 100,91 1 96,019 47,58 {0,6749 | 1,383 [20T9 126018 | 44755 | 93,10 | q0,932 | 19,72
O SRR (B . [
1 1
i 104,71 1106,079 110,57 10,7804 1 1,428 135,38 1315,64 1139,0371 78,9 | 33,07 | 24,98
_____ _ . e R e L R s
]
A 105,126 | 142,6 4,06 10,8990 | 1,4919 136,34 1343,%7 | 1114,7 1 2,7 | 39,612 | 39,08
e o e e i s i e e e e e e e e et ] e e e e B et B et l ———
i ke 1 1 100,57 1 100 10,697 | 1,395 l2e,09 |24e,7 1168,23 | 75,24 | 35,76 | 29,1
4o = 0% o (N S | ENN S5 S= SO b TS ST £ Y T .
- Propriétés déteimindeg & llaide des indices de XOVALTS
ritoprieics dSfemnindgs & 1'sade doe ixGloen-de XOWR2 3
i T - = (G . I A - |
1 SR ! Mawfony | . 1 - ] 20 i 3 § Iy
M,movenne § Teb(°C) | Yipoids | d; ades T me o A - ofs Lo ,
Type ; | & Pc atm ; Te °C nf Cp %"}édJEf-}}:%C}LCﬂlj Gal s o
e s i el s s i i .!.... ;r e e ot e e — : =
i i ] / I
nt’ 102,51 102,29 1 3%6,97! 0,68971 / i 270 1,366 66,5 L I
L' ————————————————— —— ——— u‘ —————————— -1 ———————— 17 ————————— o ——— — . —— 1 ———————— o s s s i
1
IsF | 100,91 | 96,079 | 47,581 0,7019! / 266 I3 | k8,16 | AN N R
________________________ e s i s e e e e o s o e e e e - e el
S Ui ] ]
]
N 104,77 1 106,079 | 10,57} 0,7509{ / 214 % 1,403 | 58,34 /1 1 B
———————————————— = s e e o e s et e et e e e e e e e e S S
_______ TV S : .
| !
A 105,126 | 142,6 4,08; 0,8855{ / 390 1,505 | 54,33 |/ ] I N
e e s o e s e e i e e s s s e e e e o - T e s ] i e s i w8 i
- - . T
5 M 1 70 <O 1
1rngoyTn 108,19 100,57 100 | 0,7091) 27,8 267,5 11§§E___ 62,7 ; 201§§ I : ] ]

=

i



+ —  E— + ——
valeur valeur valeurs ecart exp/ ecart exp/ ecart cé&cﬁl‘l):
Proprieté | experimen- calcul{y calculée calcul (1) calcul (2) calcul (2) 23
= tal (ref 14)) | (KOVALTS) % * % *¥ %
M 105,5 " 101,2 = 4,10 -
Teb (°C) 100 - 100,6 - 0,60 -
20
d4 0 7TVE 0,697 0,709 1,9%. 0,30 1,7
20
nD 1,399 1,393 1,381 0,43 0,90 0,9
|
Pc 28,0 28,01 27,8 f 0,36 0,70 i,
|
Tec 272 248,7 267 5 f 8,80 14,70 Tl
DHv xx« 759,91 75,24 78,28/ 0,04 3,82 3,88
CP 64,14 35,76 - = - -
1
¥ 19,3 21,1 | 20,65 8,43 6,54 2513
i l

* calcul®l;

¥* calcul 2;

par correlation rf "4"
par la méthode des propriétés moyenne déduites aprés l'identification par la

méthode de KOVALTS.

**%: yaleur expérimental et (KOVA$TS): correlation de Ridel.
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~ Compmraison des résultats dohnés par C,P.G. expériences et correlations :

Pour certaines propriétés telles que, la température d'ébullition, la densité
1tindice de réfraction, la Pression critique et la chaleur latente de vapo-—
risation, les écartfes entre les différentes méthodes sont insignifiants(4%).
Par contre paur les autre propriétés tellesque la chaleur spécifique et la
température critique, les écart€p sont important surtout pour les résultats
KOVALTYCaleul et expérience/Calcul cela est du au fait que les déterminations
" KOVALTS" et " expérience" sont basées sur des ¢quations empiriques ou mé-

thodes graphigues gui sont trés approximatives,
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CQ"'CIE‘%I’")E s
otre travail nous apermis tout dlabord de maitriser 1l'appareil de distil-
ation T--B-P, aussi un protocole opératoire permettant des manipulations 2
4%¢ mis au pointf&uccessivement par disgtillation, une soixantaine de frac-
tions ont été obtenues et analysdes par différentes méthodes classiques
(¢ansité, indice de réfraction, point d'aniline, viscoeité), D'autres pro--
pridtés interessantes ont ¢té obtenues telles que les pouvoirs calorifigues
et les tensions superficielles. L'application des méthodes empiriques
n.duM, n.dgPi et RIAZI-DAURLEY o reldté une proportion importante en paraf-
fines. D= plus la distillation & pression atmosphérique (70% environ de disw'
tillat), et le résidn sous vide {10 torrg") qui est de l'ordre de 177, con-
Tirment 1a legereté du pétrole brut. Une méthode nouvelle a é1é mise en
osuvre ¢ lo cristallisation froctiornée, une fraction peut &tre séparce en
plusieurs sous fructions el en partant d'un point de congélation expérimen:-
taly, on peut sélectiomner un on plugieurs composés dans la fraction par
leurs pourcentages en poids. Le chromatographie en phase gazeuse a ét¢ uti--
lisée, cette mithode nous @ permis dtanalyser les fractions méres (13)e{(I0)}
et celles issues de la cristallisation fractionnée. La méthode des indices da
de KOVAETS nous a permis de répérer les hydrocarbures, plusieurs étalons
de référence ont été injectés. La spectroscopie infrarouge a été utilisde
et a permis de confirmer qualitativement et globalement 1‘abondance des

familles respectives. Tas fraétions obtenues sous vides ont été analysées
P

[

par la chromatographie en phase liquide mais 1l'identification n'a pas ét
réolisée par mangue d'ételons. Une troisi®me partie o été consacrée gux véri--
fiecotiotpdeorrelations calculées dans un précédent travail pour les frac--
tions pitrolidres obbtenues et ces valeurs ont aussi 6té comparées u celles
obtenues par chromatographie en phase gazeuse, l'accord est satisfaisant

sour la majorité des propriétis,






— Les méthodes chromztographigues s

La chromatographie est une néthode physico-chimique dlanalyse, efficace pour
le. géparation des corps ayant des points d1ébullition voisins, nous consi-

dérons dans un premier temps, 1'analyse par chromatographie en phase gazeuse
des fractions distillant entre 50 et 250°C, puis l'analyse par chromatogra—

phie en phase liguide des fractions distillant au deld de 250°C.

1. Chromatographie e phase gazyuse:

En général, on peut présenter une colonne chromatographique en phase gazers?
par un simple tube rempli d'un produit appelé " phase fixe" et parcouru par
un gaz dit " porteur’ ou veeteur présentant la phase mobile.

Si on introduit en téte de colonne uan soluté gquelcongue en phase Vapeur,

i1 sera poussé par le gaz, aussi le soluté parcourt cette colomne avec une
certaine vitesse dépendant de plusieurs parametres (tlque : la vitesse du
gaz vecteur, les propriétés propres du soluté vis & vis de la colomne fie,
la température, la pression de travail etc...).

iprés un certain temps appelé ¥ temps de rétention " le soluté sort de la

colomne suivant un régime de concentration idéalement gaussiern.

Lp SEGECIEUE §

Le détecteur est un &lément essenciel dans l'appareillage de chro--
matographie. Flusieurs typer de détectioms sont utilisés, parmis euxX, les
détecteurs par mesure de conductibité thermique " catharsgmetre” et le dé--
tecteur par ionisetion de flamme wFID", ce dernier eStlLPO fois plus sen-
gible que le premier. Le principe du détecteur FID estdsuivant : En plus
da gaz vecteur, 1tappareil est méne de deu%gggg%eillesgl‘une contenant
de 1'hydrogtne, la deuxiime de l'air, avant introduction du composé a
analyser, il ya seulement de 1'hydrogene qui mule dans l'air pour donner
un certain cromat d'ions, mais dbs qulon introduit le composé ( un hydro-

carbure par exemple).



le courant d'ions produit serait plus important d'ol la détection qui

- s (L]
se traduit par une courbe d<lution,

2-- La chromatographie e phase liquide @

La chromatographie ern phase liguide est employée pour la sépa--

ration de composés dont le point d'ébulition est élevé, dans ce cas, la

phase mobile est un liquide et ia phase fixe peut &tre 2 soit un liquide,

of a"affaire dans ce cas & ure chromatographie de partage en phase liqui-
de, soit alors un solide et 1l& on aura la chromatographie d'adsorption
en phase ligquide.

- Les méthodes spectroscopiques :

Une molécule gui Aorde de 1'énergie fournie par une radiation
electromagnétique peut subir plusieurs types d'excitations.Cette excita--
tion peut é&tre électroni,ie, rotationnelle et peut aussi conduire & une
déformation de lisisons. Puisque chacun de ces modes d'excitation néces.-
site une gquantité hien définie d'énergie, les absorptions correspondants
apparaitront dans des régions différentes du spectre electromagnétigue.
Les spectres infrarouge sont particulitrement utile, leur bonde d'absorp=.’
tion est comprise entre C,8 et 300um, ils aident & déterminer les tvpes

de liaisons des composés & analyser.
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