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Résume

La régénération des huiles moteurs usagées a pris une place remarquable apres avoir
causé ses degats sur [’environnement et les étres vivants

Ce travail porte sur une étude de traitement d’une huile moteur « CHELIA S TD15W40 »
en utilisant la technique adsorption en systéme continue et discontinue sur trois adsorbant
('bentonite brute et deux oxyhydroxides Gothite+HFO ).

Des tests sont effectués sur [’huile traitée tels que: la viscosité, le point d’éclair, le point
d’écoulement et la densité. Les résultats des tests ont montré que les caractéristiques de
[’huile traitée sont nettement améliorées par rapport a ceux d 'une huile usée.

Les mots clés : Huile, Moteur, adsorption, régénération

Abstract

The regeneration of used motor oils has taken a remarkable place after having caused
damage to the environment and living beings This work concerns a study of the treatment
of a "CHELIA S TD15W40" motor oil using the adsorption technique in a continuous
system and discontinuous on three adsorbents (raw bentonite and two
oxyhydroxidesGothite+HFO ). Tests are carried out on the treated oil such as: viscosity,

flash point, pour point and density. The test results showed that the characteristics of the
treated oil are significantly improved compared to those of a used oil.

Keywords: oil, engine, adsorption, regeneration.



Introduction Générale

Les huiles lubrifiantes sont des liquides visqueux utilisées pour la lubrification des parties
mobiles des moteurs et des machines. Ce sont des produits pétroliers qui se dégradent
aprés un certain temps d’utilisation, par contamination avec des éléments polluants, tels
que les métaux lourds, les PCB (polychlorobiphényles) et autres composés halogénés [1].
Les huiles usées peuvent contaminer I’eau et le sol et poser un risque élevé pour la santé
humaine. Cette huile usée nécessite une gestion appropriée pour en faire un produit a
valeur ajoutée en réduisant la quantité de Il'huile rejetée, et en réduisant le fardeau
environnemental de I'huile usée [2].

plusieurs activités sont susceptibles de produire des huiles usagées, a savoir :

*Les garages, concessionnaires, stations de vidange, stations service;

*Les transports (routiers, fluviaux, aériens, ferroviaires);

* Les usines, ateliers, entreprises industrielles;

* Les entreprises traitant des dechets contenant des huiles usagées (cas de la démolition
automobile, du traitement de filtres a huiles, d'emballages souillés par des huiles,...)[3].Les
huiles usagees ne sont pas biodégradables, elles sont classées dans la catégorie des dechets
spéciaux dangereux. Leur rejet dans la nature est strictement interdit. Elles peuvent
engendrer une détérioration importante du milieu naturel, qui peut étre traduit par une
pollution de l'eau, du sol et de I'atmosphére : Un (01) litre d'huile usagée peut contaminer
Imillion de litres d'eau ; Les huiles de vidange contiennent de nombreux éléments toxiques
tels que les métaux lourds (plomb, cadmium...)[3].

Leur aboutissement dans les stations d'épuration d'eau provoque une corrosion de
l'appareillage. En Algérie, la quantité moyenne des huiles usagées récupérées par
NAFTAL est de 12 000 tonnes par an, ce qui représente 27% de la quantité des huiles
usagees genérées sur la vente de NAFTAL. Ce taux a été doublé par rapport aux années
précédentes, ou la collecte représentait uniquement 14 %. Les capacités de stockage sont
estimées a 12 426 m3 (3 476 m3 pour les dépdts primaires et a 8 950 m3 pour les dépdts
portuaires) [3].

Au cours de I’exploitation des huiles, elles accumulent des produits d’oxydation,
d’encrassement et d’autres impuretés qui réduisent considérablement la qualité des huiles.
Les huiles polluées sont incapables de faire face a des exigences normatives et doivent étre

remplacées par de nouvelles huiles. Mais il existe une alternative — la régénération des
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huiles usagées. Les huiles usées sont collectées et soumises a une régénération afin

d’économiser la matiére premiére valable, ce qui présente un intérét économique [4].
Afin de structurer notre travail nous avons adopté pour le plan suivant :

-Une premiere partie c’est la partie bibliographique
On trouve dans la premiere partie la composition des huiles lubrifiantes, les différents
types des huiles usagées, les méthodes et les étapes de récupération des huiles usées

-Une deuxiemme partie c’est la partie pratique
Dans cette partie on a présenté le lieu de stage puis nous citons les différents materiels et
méthodes utilisé.

-A la fin ¢’est la partie du résultats et discussions.
Pour cette partie nous interprétons les résultats obtenue des trois huiles apres le traitement

par les adsorbants
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CHAPITRE I :

Geénéralités sur la régéneration des huiles usagées
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CHAPITRE | : Généralités sur la régénération des huiles usagées

I.1.Introduction

Dans le cadre de la récupération des huiles moteur usageées, ce travail contribue a I'étude
des procédés de régénération qui est le procédé de regeneration par la technique adsorption
Pour ce faire, nous avons fait appel aux caractéristiques les plus importantes des lubrifiants
(densité, viscosité, ... ect). Différentes méthodes danalyse ont été utilisées pour
caractériser I'huile usagée. Nous avons fait subir & I'huile usée les différentes étapes de

traitement [5].

1.1.1. Composition des huiles de lubrification

Ce produit complexe est élaboré par un mélange d’une huile de base minérale ou
synthétique [6] et des additifs de performance [7].ajoutant chacun une propriété
particuliere afin d’améliorer le r6le de ces huiles [6]. Les lubrifiants sont souvent

constitués d'huile de base et des additifs [7].

Huile lubnfiante = huile de base + additifs Addltlfs
Huile de base

huile minérale
i ou
huile de synthése

anti-usure

Huile lubrifiante

Figure 1.1:Principe de composition d’une huile [8]

A. Les huiles de base
-huiles minérales

Sont des hydrocarbures de diverses familles et d'une petite quantité d‘impuretés
résiduelles oxygénées, azotées et soufrees, issus presque exclusivement de la distillation du
pétrole. On les nomme "les distillats ". Elles vont subir des opérations de raffinage dont la
complexité dépend a la fois de l'origine du brut utilisé et de la qualité recherchée des

produits.
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Les huiles peuvent appartenir aux diverses familles d'hydrocarbures et possedent
des propriétés fort différentes [6].

La nature exacte des constituants d’un huile minérale estlion d’étre connue ;
cependant , les methodes chromatographique et spectrophotométriques on permis de
progreser dans cette connaissance:

*les paraffines de Ci9 & Cass environ suivant les températures de distillation (340 a 550 ¢’
sous la pression atmosphérique) a des concentractions parfois importantes : on a identifie
un 2-6-10-14 tétraméthylpentadécane (CigHa0) a 0.5 % dans un brut texan. La teneur en
paraffines décroit pour les fractions lourdes ; on a pourtant trouve un hydrocarbure en
CrgH1sg dans un bright-stock ( fraction lourde de la distillaton sous vide) [9].

*les naphtenes surtout sous forme de cyclopentanes et cyclohexanes alkyles, mais on
trouve aussi des polycycloparaffunes comportant jusque 7 cycles [10].

*Isoparaffiniques Elles résistent bien a l'oxydation, sont peu agressives pour les
élastomeres, se comportent mieux a froid que les précédentes, mais leur indice de viscosité
est plus faible [11].

*Aromatiques Sont trés oxydables, dotés d'un trées mauvais indice de viscosité. Leur
comportement est catastrophique en lubrification et ils sont éliminés dés le raffinage [11].
Classification d’une huile minérale sur la base des structures moléculaire [10].

*Les heterocycles ils sont, surtout soufrés de type polybenzothiophénique. On trouve aussi

des dérivés de I’acridine et quelque acide naphténique [9].

Petrole Brut

Distillation atmosphérique
Distillation sous vide
v
Craguage catalytigue
Extraction par solvant
| Deéeparaffinage par solvant
[ Finition

| Huile de Base |

Figure 1.2: Fabrication d’une huile de base minérale de 1’extraction du pétrol brut [12].
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Tableau 1.1:Classification d’une huile minérale sur la base des structures moléculaire [10].

Structure

Fraction principale

Caractéristiques

A base de paraffine Chaines
rectilignes ou ramifiées

+ de 75% de paraffines

Densité < 900 kg/m3 Indice
de viscosité 93-105

A base de naphtene

+ de 70% de naphténes

Densité 900-940 kg/m3 Indice
de viscosité 30-80

Aromatique

+ de 50% d’aromatiques

Densité > 940 kg/m3 Indice
de viscosité 0-40

-les huiles de synthese

Elles sont utilisées seules avec de 1’huile minérales, ou compoundées en émulsion

(usinage) ou non (moteur) Leur composition est trés variable : esters de diacides ; de

polyisobuténes ; ethers de polyglycols , (polyethylene glycol. . .) [9].

-Avantages

*Augmente la durée de vie de vos équipements en les protégeant contre 'usure

*Prolonge les intervalles de vidanges d’huile.

*Diminue la consommation de carburant

-Inconvénient

*Prix éleveé [13].

B. Les additifs

Les additifs de lubrification sont des substances que 1’on ajoute a I’huile soit pour

renforcer certaines propriétés de I’huile de base, soit pour apporter a I’huile de base des

propriétés qu’elle ne posséde pas naturellement, Les additifs sont présents a hauteur de

10% a 20% dans les huiles finies [14]. Les additifs peuvent étre classés en additifs de

protection ou en additifs améliorant les performances [15].

*Additifs Antifriction, anti-usure

Ils réduisent I'usure et les frottements mécaniques des surfaces métalliques en

créant, a la surface des piéces, un film protecteur trées résistant. Le coefficient de frottement

se trouve abaissé et I'usure est réduite [15].
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*Additifs Anticorrosifs, antirouille

Sont des composeés chimiques pouvant contenir du calcium, du magnésium, du
phosphore et de I’azote avec ou sans soufre [16]. Ils empéchent ’attaque des métaux
ferreux, due a I’action conjuguée de 1’eau, de ’oxygeéne de I’air et de certains oxydes
formés lors de la combustion. En étendant un film de protection sur les surfaces
meétalliques du moteur, et en neutralisant les agents corrosifs [15].
*Additifs détergents

Ils empéchent ou diminuent les dépdts indésirables formés par les impuretés et les
résidus de la combustion incompléte sur les surfaces [15]. On ajoute des composés
meétallo-organique, comme le magnésium, le baryum, le calcium ou 1’étain [17].
*Additifs Antioxydation

Pour prévenir la formation de vernis, de boue et de corrosion, on ajoute des
composé€s organiques contenant du soufre, du phosphore ou de I’azote. On y incorpore
souvent des métaux, comme 1’étain, le zinc ou le baryum [17].
*Dispersants

Ils permettent d’éviter ’agglomération des dépdts décollés des parois et maintenir
les particules en suspension dans huile [15]. Ils contiennent souvent de 1’azote, et parfois
de bore [18].

*Additifs Anti-mousse

Ces additifs permettent de limiter la dispersion d’un grand volume d’air dans 1’huile
en réduisant la tension de surface. Ils provoquent I’éclatement des bulles et empéche leur
accumulation en surface de I’huile [15].
*Additifs extréme de pression

Permettent a I’huile de réduire les frottements et par conséquence économiser de
I’énergie. Et protéger les surfaces des fortes charges [19].
*Additifs améliorant le point d’écoulement

Ils permettent au lubrifiant de garder une bonne fluidité a basse température (de -
15°C & -45°C) [15].Les additifs améliorant le point d’écoulement sont généralement des

polymeres hydrocarbonés et oxygénés [16].

*Améliorants de I’indice de viscosité
Ce sont des polymeres qui, introduisent a faible concentration dans une base

lubrifiante entrainent une augmentation relative de la viscosité plus importante a haute qu’a
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basse température et qui, par conséquent augmentent 1’indice de viscosité du lubrifiant sans
modifier defavorablement les autres propriétés essentielles[20].

Les améliorants de I’indice de viscosité qui ont pour role d’améliorer la diminution
de la viscosité de I’huile lors de I’élévation de température dans le moteur [21].N'ont guere
d'effet a des basses températures, par coutre, une la baisse de viscosité est plus faible en
raison de leur effet épaississant a des haute température [10].

*Additifs modificateurs de frottement
Ces additifs permettent de réduire le coefficient de frottement des piéces lubrifiées, en

améliorant ainsi leur rendement mécanique [15].

1.1.2. Définition des huiles usées

Les huiles usagées sont des déchets dangereux. Leur rejet dans la nature est interdit.
Il s'agit d'huiles minérales ou synthétiques, lubrifiantes ou industrielles qui sont devenues
impropres a l'usage auquel elles étaient initialement destinées : huiles de vidange pour

moteurs, lubrifiants industriels [22].

1.1.3. Huiles régénerees

Ce sont des huiles de récupération (vidange moteurs) qui retournent sur le marché
aprés un traitement souvent somaire. Elles posent un probléme important car leur tonnage
est Loin d’tétre négligeable. Leur structure est identique aux huiles pétrolieres avec une
concentration plus importante en polyaromatiques (enrichissement dd a [l'utilisation a

chaud dans les moteurs) [9].

I.1.4. Les types des huiles usagées
A. Les huiles usagées claires

D’origine industrielle et 1égerement détériorées a I’'usage [23].
les huiles claires provenant des transformateurs, des circuits hydrauliques et des turbines
[3].Elles sont peu contaminées et chargées en général d'eau et de particules [24].
B. Les huiles usagées noires

Sont les huiles qui proviennent généralement de la lubrification automobile, elles
sont obtenues par une mélange des résidus lourds [25].Qui comprennent les huiles moteurs

(essence et gasoil) [3].
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I.1.5.Récupération des huiles usées

L’utilisation de lubrifiants, indispensable a tout travail mécanique, génére le plus
souvent des huiles usées qui sont des produits pétroliers visqueux ,au cours de 1’utilisation
ces huiles se dégradent aprés un certain temps, par I’influence des différents types de
contaminants .Elles considérent comme des déchets dangereux pouvant avoir un impact
négatif sur la santé humaine et I’environnement, mais également pouvant étre traitées et
réutilisées comme huile de base ou simplement comme combustible dans certains
industries dans le but de réduire la quantité des huiles usées, et protéger I’environnement et

la santé humaine [26].

1.1.6. Méthodes de récupération des huiles usees

L’opération de recyclage des lubrifiants usagés passe par plusieurs étapes, a savoir
la Collecte et le traitement en utilisant deux méethodes [27].
A. La méthode de régénération ou re-raffinage

Consiste a refabriquer une huile de base semblable aux huiles neuves ou les
installations de regénération sont de véritables petites raffineries.
B. La méthode de valorisation

La valorisation énergétique est 1’une des possibles voies d’application des huiles
usées. Elle prévoit de briiler ces déchets pour 1’obtention de la chaleur qu’est ’application

la plus courante, particulierement dans les cimenteries, les raffineries, etc.

1.1.7. Etapes de récupération des huiles usées

Les processus ayant pour objectif la minimisation a la source sont basés sur les
étapes suivantes [28]:
A.Distillation sous vide

Phase de déshydratation et de dégazage, ce qui élimine également d’autres
polluants volatiles.
B.Ultrafiltration

Cette étape est une Phase dans laquelle huile usée est soumise a des processus de
sédimentation et de filtration afin d’éliminer les particules métalliques et les autres solides
présents dans 1’huile.
C.Ré- addition

Tout au long de ce processus, on incorpore des additifs afin d’obtenir de 1’huile

propre, aux caractéristiques désirées. Avant ’introduction de I’huile dans le systéme, on
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effectue des analyses chimiques, afin de connaitre 1’état de I’huile usée, et donc de pouvoir

définir D’intensité de traitement et 1’addition a mettre en place pour obtenir les

caracteristiques finales désirées.

|.1.8.Impacts des huiles moteurs usagées sur ’environnement et la santé
A. Sur Penvironnement

D'une maniére générale, les huiles usagées sont peu biodégradables. Elles ont une
densité plus faible que I'eau. C'est pourquoi 1 litre d'huile usagée peut couvrir une
surfaceimportante d'eau et réduire I'oxygénation de la faune et de la flore du milieu. Les
conséquences d'un rejet direct de I'nuile usagée dans le milieu naturel sont donc évidentes.
Par ailleurs, bien que son pouvoir calorifique puisse étre estimé a environ 90 % du fuel
lourd et fasse donc de I'huile un combustible intéressant, I'impact lié a sa combustion dans
de mauvaises conditions peut également étre important, pollution des terres, des fleuves et
des océans due a une faible biodégradabilité, en contact avec I’eau, production d’une
pellicule empéchant la circulation de 1’oxygéne, la combustion non-contrlée peut
entrainer I’émission dans 1I’atmosphéere de gaz contenant du chlore, du plomb, et d’autres

éléments, aux effets correspondants [23].

Figure 1.3 :L'impact des huiles usagées sur l'environnement.

B. Sur la santé

L’exposition aux huiles usagées ou leur manipulation peuvent entrainer chez les sujets des
allergies, des anémies, des bronchites, des cancers, des dermatoses, des convulsions,
I’asthme, des emphysémes, des diarrhées, des céphalées, des troubles respiratoires [29],

Irritations du tissu respiratoire dues a la présence de gaz renfermant des aldéhydes, des

Page

10



cétones, des composés aromatiques, .....etc, la présence d’éléments chimiques tel que (Cl),
(NO2), (H2S), (Sb), (Cr), (Ni), (Cd) et (Cu), affectent les voies respiratoires supérieures et
les tissus pulmonaires, Production d’effets asphyxiants empéchant le transport d’oxygene,
da a la présence de monoxyde de carbone, de solvants halogénés, d’hydrogene sulfuré, etc.
Effets cancérigenes sur la prostate et les poumons, di a la présence de métaux comme le

plomb, le cadmium, le manganese, etc [23].

Tableau 1.2: Composés polluants des huiles usées [30].

Polluants Examples Source

Hydrocarbures aromatiques

polynucleaires / Pétrole-base lubrifiante

Hydrocarbures aromatiques
Mononucléaires Alkyl benzénes Pétrole-base lubrifiante

Hydrocarbures aromatiques
di-nucléaires Naphtalénes Pétrole-base lubrifiante

Hydrocarbures chlorés

Trichloréthyléne Utilisation huile polluée
Métaux Baryum Dans les additifs
Aluminium Dans les moteurs
Plomb Dans le combustible

1.1.9.Utilisation des huiles

A l'exception des huiles blanches, des huiles de trempe, des huiles diélectriques,
c’est le pouvoir lubrifiant qui fait en général leur intérét. Cependant, il leur est souvent
demandé d'autres qualités qui nécessitent d’ailleurs I'emploi d’additifs divers [9].
A. Huiles blanches

Bien que les plus élaborées actuellement, ce sont peradoxalement les plus
anciennement connues : elles étaient déja employées comme laxatif trois siécles avant J.C.
En fait, d'origine minérale, elles se purifiaient par 1’équivalent d’une chromatographie a

travers les couches souterraines et suintaient le long de parois rocheuses [9].
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B. Huiles moteurs

Ce sont des huiles de graissage, mais dont le rble réfrigérant est tout aussi
important. Elles doivent étre suffisamment fluides a basse température (démarrage) tout en
restant visqueuses a température plus élevée [9].
C. Huiles d'usinage

Elles comprennent les huiles de coupe, de brochage, de taraudage.
Elles doivent faciliter I’avance de 1’outil sur le métal par leur pouvoir lubrifiant, refroidir
I’outil, entrainer les copeaux et protéger piéces et matériel contre 1’oxydation [9].
D. Huiles de trempe

Leur qualité réside surtout dans le pouvoir mouillant: et réfrigérant de plus, elles
doivent étre de point éclair élevé. Ce sont des bases pareffiniques Légeres 2 a 3°E a 500°C

[9].

1.1.10. Le lubrifiant moteur

Le lubrifiant moteur est un produit complexe et multifonctions ;I existe différents
types de lubrifiants : fluide, solide, pateux (graisse) ou gazeux. Au niveau de notre étude,
nous utilisons les lubrifiants de type fluide, les huiles pour moteur[07].

Peut-étre définie comme une substance liquide, introduite entre deux surfaces
métalliques en mouvement afin de réduire le frottement entre elles, ce qui facilite les
mouvements des pieces métalliques et ralentit leur usure [31].

Les huiles de lubrification sont utilisées dans les domaines suivants : 1’automobile
(il s’agit de huile moteur), I’aviation (turbines et pistons), la marine et I’industrie
(hydrauliqgue, compresseurs, engrenages, turbines, systémes de circulation et de

réfrigération) [11].

1.1.11. Le role de la lubrification
-la lubrification sert a réduire le frottement et l'usure [32].
-protéger contre la corrosion et d'empécher le grippage [32].

-Solubiliser les gaz [07].
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1.1.12. Classification des lubrifiants

La lubrification se fait par des lubrifiants qui sont classés en quatre groupes
principaux :

A. Les lubrifiants liquides

Issues de la distillation du pétrole brut, industriellement nommé Distillat. Ce
dernier subi des opérations de raffinage dont la complexité dépend a la fois de 1’origine du
pétrole brut utilisé, et de la qualité recherché des produits. lls sont généralement utilisés
dans les moteurs alternatifs.
B. Les graisses

C’est la fraction (70% a 90%) de la distillation du pétrole brut.
Les graisses sont composees de :
* 70 a 95 % d'huile de base (minérale, synthétique ou végétale) qui sert d'agent lubrifiant ;
*0a 10 % d'additifs ;
* 3 a20 % d'un agent épaississant ou gelifiant qui a pour réle de donner la consistance au
lubrifiant (semi fluide, fluide, mou ou dur) et d'emprisonner I'huile de base et les additifs
pour qu'ils ne s'écoulent pas.

Les graisses de lubrification sont des produits viscoplastiques homogenes a aspect
bitumeux, composés de I’huile de base et d’un épaississeur (agent gélifiant) insoluble ; afin
d’améliorer certaines propriétés. Des additifs sont ajoutés aux graisses de lubrification tels
que : antioxydants, antirouilles, anticorrosifs, extréme pression, anti-usures. ...

On distingue quatre sortes de graisses :
* Graisses résistant a I’eau et aux températures jusqu’a 85°C. Ce sont souvent des graisses

dont le savon est a base de Ca ou d’Al

* Graisses solubles dans 1’eau mais résistant aux températures élevées de 150°C a 200°C

on utilise des graisses sodiques [contiennent de la soude].
* Graisses tous emplois élaborés pour I’aviation.

* Autres graisses aux fortes pressions et aux températures pouvant aller a 200°C [33].

C. Les lubrifiants solides

Ils sont des matiéres solides facilement cisaillable qui réduisent les frottements entre les
joints du moteur, absorbent les chocs et préviennent 1'usure par vibration, consommable a
long terme, donnants une meilleur lubrification méme a haute températures [33].

D. Les lubrifiants gazeux

Nous pouvons trouver les lubrifiants gazeux :
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-Faible pression (gaz incompressible)

Le gaz utilisé dans ce cas est I’air, par sa disponibilité et son faible colt énergétique. Les
lubrifiants gazeux a faible pression sont utilisés pour la séparation entre deux surfaces par
un flux d’air appelé coussin d’air ; les Hovercrafts sont construits Sur ce principe
permettant la traversée tout type de terrain, méme sur ’eau [33].

-Haute pression (gaz compressible) :

L’azote est le plus utilis¢ dans ce cas. On le trouve dans des industries ou toute
contamination doit étre évitée; citons : I'industrie alimentaire, I’industrie pharmaceutique,

I’industrie pétroliére...etc. [33].

1.1.13.Classification des huiles lubrifiants

Les classification sont établies par des organismes internationaux [34]
Classification S.A.E
Classification A.P.1
Classification C.C.M.C
A. Classification SAE (society of automotive enginners)

Les huiles étaient classées : légeres, moyennes ou lourds selon la viscosité, mais
lorsque des instruments ont été mis au point pour mesurer avec précision la viscosité, la
{society of automative enginners } ou SAE c'est-a-dire la société des ingenieurs de
I’automobile a établi un systéme de classification basé sur les mesures de viscosité [18] :
Huile dites normales : elles se distinguent en fonction de leur viscosité mesuré a +99°C
(210°F) et composeées en cing classes telles que : SAE20, SAE30, SAE40 SAES0 et
SAEG0.

Huiles dites d’hiver : indiquées par une lettre W ( Winter en anglais) signifie hiver.
Ces huiles sont classées en six zones en fonction de leur viscosité a -18°C (0°F) : SAEOW,
SAE5W, SAE10W, SAE15W, SAE20W et SAE25W.

Ces huiles sont destinées au fonctionnement a basse température, ce sont des huiles
mono grades.

Les mesures de leur viscosité, d’une part a -18°C et d’autre part 4 +99°C permet de
définir des séries d’huiles cuvrant deux échelons: SAE; ce sont des huiles dites
multigrades , c'est-a-dire d’un grade a froid et d’un grade a chaud. Ils sont huit : SAE
0W30, 5W20, 5wW40, 10W30, 10W40, 15W40 et 20W50 ; utilisables en toute saison

(Hiver et été).
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B. Classification APl ( Américanpetroliuminstitute)

En 1970, ’API , ’ASTM ( American society for testing and matrials), le SAE
larmée américaine et d’autres grandes compagnies de construction ( General Motors,
Caterpillard Ford) ont établi conjointement un nouveau systéme définissant les classes de
service, auquel est soumis le moteur ;

Ce nouveau systeme permet de définir et de choisir les huiles moteurs selon leur
caractristique de rendement et le type de service auquel elles sont destinées.

La norme API se caractérise [18] :

-En essance : par la lettre << S >> suivie d’une seconde lettre qui détermine le
niveau de perfomace en fonction de 1’évolution des moteurs

-En diesel par la lettre << C >> suivie d’une seconde lettre qui détermine le niveau

de performance en fonction de I’evolution des moteurs.

Remarque :

La lettre S signifie Service et la lettre C signifie Commercial
C. Classification CCMC (comité de construction du marché commun)
La norme CCMC se caractérise :

En essance ; par lettre G suivie d’un chiffre qui détermine le niveau de performance
en fonction de I’evolution des moteurs

En Diesel ; par la lettre PD (ou D pour les huiles professionnelles uniquement suivies
d’un chiffre qui détermine le niveau de performance de 1’eolution des moteurs [18].

Remarque

Les lettres : G signifie Gazoline

PD signifie Passenger Diesel

D signifie Diesel.

1.1.14. Dégradation de I’huile de lubrification

L’oxydation est la réaction entre I’huile de base du lubrifiant et I’oxygene qui se
trouve dans ’atmosphere, c’est I'une des principales causes de la dégradation du lubrifiant.
Elle peut provoquer une modification fondamentale de I’huile de base du lubrifiant et c’est
la raison pour laquelle les huiles finissent par s’user. La vitesse de réaction de 1’huile avec
I’oxygeéne dépend de la température a laquelle cette réaction a lieu, plus la température est
¢levée plus I’huile s’oxyde rapidement [35].

L’oxydation de I’huile génére un ensemble de phénoménes, entrainant des

conséquences nuisibles a 1’huile et sur le circuit de lubrification, tel que ’augmentation de
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la viscosité, ’augmentation de I’acidité de I’huile, et la formation de dépéts et de boues
[36].
A.Contamination de I’huile de lubrification

Les huiles lubrifiantes peuvent étre contaminées par des particules métalliques
provenant de I'usure des moteurs, par les impuretés des composés de plomb, ou par 1’eau
ou du carburant provenant a partir de la combustion du carburant dans le moteur [37].
B. Phénomene de rouille et de corrosion

La rouille et la corrosion sont deux phénomenes qui conduisent a une élévation de
I’usure, ce phénomene provoque la corrosion des métaux non ferreuse, par I’attaque de
I’acide organique provenant de ’oxydation des huiles ou du carburant. D’ou la rouille des
métaux ferreux est par I’humidité qui est le résultat de I’action conjuguée de I’eau et
I’oxygeéne de l’air. La formation de la rouille, ainsi que la destruction de certaines
particules métalliques dues a la contamination des huiles lubrifiantes, et elle provoque leur
dégradation [22].

1.1.15.Propriétés des huiles lubrifiantes
A .Propriétés physico-chimiques
-Densite

La densité d'une substance est le rapport de sa masse volumique a la masse volumique
d’un corps de référence dans des conditions qui doivent étre spécifiées pour les deux corps.
En général, les corps de référence sont 1’eau pour les liquides et I’air pour les gaz [37].
-Point d’écoulement

Il s’agit de la temperature la plus basse a laquelle I’huile coule encore lorsque ‘elle
est refroidie , sans agitation, dans des conditions normalisées [38].La temperature la plus
basse a laquelle il coule encore est notée, elle correspond au point d’écoulement [39]. Au
point d’écoulement, I’huile perd la caractérisation d’écoulement. Ce dernier est tres
important pour 1’usage des huiles moteur a basse température [07].
-Point d’éclaire

Il est défini par la température minimale a laquelle il faut porter I’huile pour que les
vapeurs émises s’enflamment spontanément (s’éclaire) en présence d’une flamme dans des
conditions normalisées. Le test de point d’éclair donne une indication de la présence de
composés volatils dans I’huile et de la température a laquelle I’huile doit étre chauffée dans des

conditions spécifiques pour donner suffisamment de vapeur pour former un melange
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inflammable avec I’air. Il existe différentes méthodes pour déterminer le point d’éclair des
huiles telles qu’elles sont mentionnées dans la norme ASTM [34].
-Viscosité

La viscosité est une grandeur physique qui mesure la résistance interne a
I’écoulement d’un fluide, cette résistance est due au frottement des molécules qui glissent
I’une contre Iautre. Plus la valeur de la viscosité est élevée , plus le fluide est visqueux.
Elle varie inversement avec la temperature [18].

-Viscosité cinématique

Est déterminée en mesurant a une temparature donnée, la durée de
I’ecoulementd’une volume connu de liquide a travers un viscosimetre.la viscosite
cinématique est le produit dutemps d’ecoulement mesuré par la constante détalonnage du
viscosimetre [40].

v=C*t
-Indice d’acidité ou dosage de I’acidité totale (TAN)

L’indice d’acidité est le nombre de milligramme de potasse nécessaire a la
neutralisation des acides contenus dans un gramme d’huile (mg KOH/ g d’huile) [21].
-Indice de basicité ou dosage de basicité totale (TBN)

L’indice de  basicité est le nombre de milligrammes de potasse
stoechiométriquement équivalent a la quantité d’acide nécessaire pour la neutralisation des
constituants basiques contenus dans un gramme d’huile [7].

-Couleur
La coloration anormalement sombre dans une huile lubrifiante est une indication de

la présence d’oléfine. Ceux- ci sont indésirables dans les huiles lubrifiantes. Comme ils
sont thermiquement instables [38].
Cette couleur change progressivement au cours de son service dans le moteur. En

particulier, elle noircit rapidement a cause des résidus de combustion métallique [38].
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Figure 1.4: Barre de couleur [41].

|.1.16.Etape d’adsorption

Cette étape est réalisée en utilisant différents adsorbant comme bentonite.

1.2.ADSORPTION

I.2.1.introduction

Les molécules, ions ou atomes formant la surface d'un solide sont soumis a des
forces Asymeétriques qui se traduisent par un champ de force attractive. Ce champ a une
portee limitée, a des distances de I'ordre de grandeur des dimensions, lI'atome (quelques A).
Mais il est suffisant pour attirer les molécules de gaz ou de liquide situé au voisinage
immédiat de l'interface.

Ce sont des forces qui provoquent la fixation des molécules en couche
monomoléculaire ou en couche polymoléculaires. Ces couches peuvent se deplacer
(couches mobiles) ou étre stationnaires (couches localisées) [41]. L'adsorption est donc au

phénomeéne de surface, a distinguer de I'absorption : « phénomene de profondeur ».

1.2.2.Les différents types d'adsorption

L'adsorption est une transformation de premier ordre du point de vue
thermodynamique.
Elle traduit, de facon discontinue, un changement d'état de deux phases. Cette
transformation est toujours exothermique et elle s'accompagne d'une diminution de
I'énergie libre du systéeme [42]. Selon la nature des forces d'interaction qui se produisent
entre l'adsorbat et la surface de I'adsorbant, on distingue deux types d'adsorption.
A. L'adsorption physique (ou physisorption)

La physisorption est caractérisée par la rétention réversible d'un soluté a la surface

de l'adsorbant sans modification de chaque identité chimique, grace a un échange de forces
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d'interaction réciproques d'origine électrostatique [43]. Elle met en jeu des forces du type
VANDER WAALS et provient d'une condensation moléculaire dans les pores du solide.
B.L'adsorption chimique (ou chimisorption)

L'adsorption chimique résulte par contre, de I'établissement de liaisons chimiques ;
souvent de nature covalente ou ionique comme dans le cas d'échange d'ions. Le processus
est généralement irréversible et les molécules adsorbées subissent des changements dans
leurs structures chimiques.

C.L'adsorption en phase liquide

La théorie de I'adsorption liquide-solide est beaucoup moins compléte que
I'adsorption gaz-liquide. Cela revient a l'intervention d'un grand nombre de facteurs qui
rendent I'étude d'un tel phénomeéne plus difficile & interpréter.

L'adsorption des mélanges liquides est similaire a l'adsorption des mélanges
gazeux. Elle se distingue cependant par les raisons suivantes

La pression n'est pas un paramétre important en phase liquide alors qu'elle est
essentielle en phase gazeuse.

Le recouvrement de la surface de I'adsorbant par les molécules d'adsorbant est total
au contact d'une phase liquide, ce qui n'est jamais le cas en phase gazeuse.

D. Cas des solutions diluées

L'adsorption du polluant organique sur un adsorbant en solution aqueuse est un
domaine qui a été largement étudié. Etant donné la faible solubilité de ces polluants, les
isothermes sont limitées a un petit domaine de concentrations (de quelque ppm jusqu'a
quelques grammes par litre).

E. Cas des mélanges binaires des liquides a solubilité limitée

Le cas le plus fréquent est fourni par les solutions aqueuses de composés
organiques peu solubles, comme les hydrocarbures, dérivés chlorés, phénol, et autre
dérivés de benzéne

L'adsorption préférentielle de ces composés organiques, nulle avec les adsorbants
hydrophiles (gel de silice, alumine, tamis moléculaire ... ) est importante avec les
adsorbants hydrophobes (charbon actif, polymeére poreux, ... .). C'est dans le domaine_des
solutions trés diluées que l'on a le plus d'informations sur les aux travaux sur les
micropolluants organiues dans I'eau.

Il apparait que plus la solubilité d'un composé organique est faible, plus son

adsorption pour une concentration donnée sera élevée [44].
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1.2.3.Les facteurs influencant I'adsorption

Comme dans tous les autres probléemes de transfert de masse, la capacité
d'adsorption d'un adsorbant vis-a-vis d'un corps déterminée dépend des facteurs suivants.
A. La nature de I'adsorbat

La nature chimique de l'adsorbat (polarité, polarisabilité,...) influe sur la quantité
adsorbée. Plus la molécule est polaire plus elle est fortement adsorbée sur une surface
polaire. De méme la geométrie ou isomérie des molécules
(molécule ramifié ou linéaire) peut faire varier l'adsorption dans un sens ou dans un autre
sens [45]
B. Type d'adsorbant

Les caractéristiques propres de l'adsorbant jouent un grand rdle dans le processus
d'adsorption, on cite les principales:

La surface spécifique.

Le volume des pores et leur distribution.

Les dimensions et les formes des particules de l'adsorbant.
C. La nature de I'adsorbant

En général, il existe des solides polaires tels lI'alumine. et la silice a gel adsorbant
préférentiellement les substances polaires et des solides non polaires tel que le carbone qui
adsorbe de préférence des substances non polaires [46].
D. La concentration des adsorbats

L'adsorption dépend énormeément de la concentration. Elle est plus intense pour
une concentration élevée. L'équilibre d'adsorption qui s'établit entre la concentration dans
la phase solide et la phase liquide dépend en premier lieu de la concentration initiale des
substances adsorbables.
E. Les facteurs physiques

La température ainsi que le pH jouent un rdle trés important dans le phénomeéne
d'adsorption. A pression constante, la quantité adsorbée décroit quand la température
augmente et I'élévation de celle-ci libere I'adsorbat (désorption).
F. Les caractéristiques hydrodynamiques de I'échange
La vitesse relative entre les deux phases ainsi que le temps de contact et le débit du fluide

influent d'une maniere considérable sur le phénomene d'adsorption.
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1.2.4.Equilibre d’adsorption

L’information sur I’équilibre d’adsorption est indispensable dans I’étude
d’adsorption d’un soluté sur un matériau. Le phénoméne d’adsorption est décrit en termes
“isothermes. Ces derniers rendent comptent la relation entre la quantité adsorbée du soluté
et la concentration de ce dernier dans la phase liquide, sous deux conditions : I’équilibre

réactionnel est atteint et les conditions opératoires sont constantes [47].

1.2.5.La cinétique d'adsorption

Lorsqu’une molécule vient s'adsorber sur un solide poreux, I'ensemble du
phénomene peut se diviser en plusieurs étapes dont chacune a une vitesse propre [48].
Parmi ces étapes on note

* Etape 1 : Transfert de la particule de la couche externe d'hydratation vers la
couche interne (tres rapide).

*Etape 2 : Déplacement de I'eau liée jusqu'au contact du adsorbant (rapide).

* Etape 3 : Diffusion a l'intérieur du adsorbant sous I'influence du gradient de
concentration (lente).

*Etape 4 : Adsorption dans un micropore (tres rapide) [49].

1.2.6.Colonne d'adsorption sur lit fixe

L'adsorption est un procédé de transfert de phase dans lequel un ou des solutés
dissous dans une phase 9 liquide ou gaz est adsorbé a la surface d'un solide, dissout dans
une phase liquide, sur une phase solide. vu que I'adsorption est un phénoméne directement
relié a la surface d' échange, la porosité est un facteur clé dans ce procédé. Les matériaux
adsorbants doivent alors étre congus pour avoir une porosité assez développée avec des

surfaces spécifiques [50].
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CHAPITRE Il : Matériels et méthodes

I1.1.Introduction
Dans cette partie de notre travail nous présenterons tous les matériels et les méthodes

utilisés pour réaliser la régénération physique et chimique des huiles usées

I1.2.Présentation de I’entreprise NAFTAL

NAFTAL est une société nationale qui a pour mission principale, la distribution et la
commercialisation des produits pétroliers sur le marché national. Elle posséde trois
branches (la branche GPL, branche carburants et branche commercialisation) ainsi que dix
laboratoires de contrdle de qualité qui s’assurent de la conformité de ses produits [51].
L’entreprise nationale de commercialisation et de distribution de produits pétroliers est
sous le sigle de « NAFTAL ».

*NAFT : carburant.

* AL: Algérie.

I1.3.Localisation geographique

La branche carburants est localisée dans la wilaya d’ Alger et plus précisément dans
la circonscription administrative de DAR EL-BEIDA a 300 métres de ’aéroport HOUARI
BOUMEDIENE.

I1.4. Activité de NAFTAL

Dans le cadre du plan national de développement économique et social de la
commercialisation et de distribution des produits pétroliers et ses dérivés, NAFTAL est
chargée en outre de : [51].

*organiser et développer ’activité de commercialisation et de distribution des produits

pétroliers.
* Stocker, transporter et/ou faire transporter tout produit pétrolier

*Procéder a toute étude de marché en matiere d’utilisation et de consommation des

produits pétroliers.

* Enfltage des GPL et formulation des bitumes.
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I1.5.Branche Carburants
11.5.1.Présentation de la Branche Carburants

La branche carburant est une entité de NAFTAL, chargée des activités
d’approvisionnement de réalisation, stockage et livraison de produits carburants constituée

de la division aviation marine et la division carburants terre [51].

[ Laboratoire central (17) ]
_[ Ingénieur spécification (1) ]
| 1
Service mspection (3) ] [ Service analyse (12) ]

—[ Ingénieur de recherche (4)

Contréleur produits (2) . .
ontroleur produits (2 ] _| Technicien laboratoire (4)

—[ Section préparation (2)
I—[ Motoriste C.F.R ]

_[ Agent d’entretient ]

Figure 11.1: organigramme de laboratoire du la branche carburants

I1.6.Laboratoire central

Le laboratoire central a ouvert ses portes en 1976. Il a pour mission de contréler la
qualité des produits commercialisés par la direction aviation marine.

Au niveau du Laboratoire Central d'Alger, les produits distribués par NAFTAL
sont soumis a un controéle rigoureux depuis les installations des fournisseurs jusqu'a la mise
a bord des avions et navires.

Equipé de matériels modernes, ce laboratoire garantit donc la tres haute qualité des
produits, et propose également pour ces clients des analyses d'huiles en service pour les

compagnies aériennes et maritimes civiles ou militaires [52].
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I11.7.Type de produits analysés au laboratoire central de la branche

carburant
Le laboratoire situé a Dar EI Beida Alger, est érigé comme laboratoire central spécialisé
dans I’analyse des produits carburants Aviation et Marine et de toutes les gammes d’huiles

telle que Jet Al, Fuel80cts, 40cts, 60cts, les huiles marine et aviation.

11.8.Caractérisation physique et chimique de I’huile usée

Afin de contrdler la qualité de 1’huile, plusieurs caractérisations sont effectuées a savoir :

11.8.1.Mesure de la densité manuellement

Le protocole de la mesure de densité est réalisé selon les étapes suivantes :

1- Transvaser 1’échantillon de ’expérience dans une éprouvette de 500ml et y plonger le
densimétre (attendre que ce dernier se stabilise).

2- La lecture se fait au niveau du ménisque inférieur.

Tube gradué¢ +-——m78Mm———————*

Flotteur o =

Plomb '_\—'

Figure 11.2 : Mesure de la densité

11.8.2.Mesure La viscosité cinématique

Le protocole de la mesure la viscosité cinématique réalisé selon les étapes suivantes :
1-Préparer le viscosimétre a tube ascendant, et plonger le tube avec capillaire (1) dans
I’huile, pendant que I’on aspire au tube de ventilation (2) avec un tuyau flexible jusqu'a ce
que I’huile atteigne le trait de remplissage (3).

2- Fermer le tube de ventilation (2) avec un bouchon, puis accrocher le viscosimétre avec son

support dans le bain.

3- Attendre un temps de 15 a 20min pour que I’huile atteigne la température du bain.
4-Enlever le bouchon du tube de ventilation, et & I’aide d’un chronométre mesurer le] temps de
passage du trait (4) jusqu’au trait (5), puis avec un autre chronometre du trait (5) jusqu’au trait (6).

5-Déterminer la viscosité cinématique en utilisant la relation suivante :
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v=(C1x tl + C2 x t2)/2

Avec :

C : La constante du viscosimetre qui dépend de la taille du capillaire du viscosimetre.

t : le temps d’écoulement en secondes.
Nous avons utilisé deux différents viscosimétres :

1/ Le viscosimétre série 350-4785 avec la premiére constante 0,474780et la deuxiéme
0,35004 pour la mesure de viscosité a 40°C.

2/ Le viscosimetre la série 150-5167 avec la constante 0.034790 pour la mesure de
viscositéal00°C.

Note

Le mode opératoire pour la mesure de la viscosité cinématique a 40°C est le méme qu’a
100°C.

Ecran

Viscosimétre

Eau

6 —r—
Bain thermostat

S5 =~
Bouton d’allumage

4 ==

Figure 11.3: Instrument de mesure de la viscosité a 40°C.
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Série 150-5167 Série 350-4785

Figure 11.4: Viscosimetres

11.8.3.Mesure de point d’éclaire (vase ouvert)
Cette analyse est effectuée selon la norme ASTM D92 utilisée pour déterminer le point
d’éclair afin d’éviter une explosion pendant le stockage ou le transport du produit (ex : Les

huiles).
Thermométre
L’huile usagée

Flamme

Vase -ao____

Figure 11.5: Mesure du point d’éclair par I’appareil

-Mode opératoire

1-Nettoyer et sécher bien la vase

2-On remplit la vase jusqu’a le trait de jauge par ’huile usagée

3- Allumer une petite flamme bleue et chauffer, puis on lit la température sur le
thermométre au début de ’accumulation de la vapeur de I’huile au moment du point
d’éclair.

11.8.4.Mesure du point d’écoulement

La mesure du point d’écoulement est déterminée selon le protocole suivant :
-Verser I’échantillon dans le tube a essai jusqu’au trait de jauge ;

-Fermer le tube avec un bouchon de liége équipé du thermometre ;
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-Mettre 1’échantillon dans le premier bain de 0°C puis passer a la jaquette suivante si le
produit coule encore ;

-Chaque 3°C, vérifiez I’échantillon, s’il ne s’écoule plus, lisez la température et arrétez
I’analyse.

La température varie de 0°C a -51°C distribuées sur 4 bains comme suit :

- La premiére : 0°C ;

- La deuxiéme : -18°C;

- La troisiéeme : -33°C ;

- La quatriéme : -51°C

Figure 11.6: Bain de refroidissement

11.8.5.Mesure de I’indice de basicité totale (TBN)

La mesure de I’indice de basicité totale (TBN) est déterminée selon le protocole suivant :
1-Dans un bécher nous pesons une quantité d’une huile usagée environ 1g ou bien 2g.
2-On ajoute 120 ml d’un solvant TBN, placer le bécher dans le titreur et bien mélanger.
3-Appuyer sur <<Entrer>> puis sur <<TBN>>, entrer la valeur du quantité de huile pesée
et appuyer<<Entrer >>,

4-Laisser 1’¢électrode dans 1’eau lorsqu’elle n’est pas utilisée.
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Figure 11.7: Appareil de titration potentiometrique.

I1.9.Traitement de I’huile usée par I’adsorption

11.9.1Préparation des adsorbants

A. Traitement préliminaire de la bentonite

La bentonite brute utilisée dans toutes les expériences de ce travail provient du méme lot
extrait du gisement de Roussel (Maghnia-Algerie). Les principales caractéristiques de cette

bentonite sont regroupées dans le Tableau I1.1 suivant:

Tableau I1.1 : composition chimique de la bentonite brute [53].

Composition | SiO2 | AI203 | Fe203 | MgO | CaO | Na20 | K20 | TiO | As | PAF

% en poids | 69.4 | 14.7 1.2 1.1 03 |05 08 |02 [005 |11

PAF : perte au feu a 900 °C.

Dans le but d'éliminer les phases cristallines indésirables (quartz, calcite, feldspath,
....etc.) et rendre cette argile homoionique sodique, nous avons procédé¢ a une purification
par traitement sodique qui est réalisée selon la procédure suivante [53]:

1- Nous dispersons une masse de 500 g de bentonite brute dans 5 L d'eau distillée que nous
soumettons a une agitation pendant 8 h jusqua I'nomogénéisation compléte de la

suspension.

2- Aprés une décantation prolongée d’environ 8 h, l'eau surnageante est remplacée par un
méme volume d’une solution de chlorure de sodium (IN). Cette opération est répétée 5
fois, sous agitation de 4 h, afin de s’assurer de I’homoionisation sodique totale de la

bentonite initiale. Cette étape est suivie par plusieurs lavages successifs avec de l'eau
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distillée dans le seul but d’éliminer l'excés des ions chlorures encore présents dans la
suspension argileuse. Dans ce cycle d’opérations, chaque lavage est effectué aprés une

agitation de 4 h suivie d’une décantation de 24 h.

3- La suspension montmorillonitique ainsi obtenue est mise dans plusieurs éprouvettes de
2 L afin de réaliser la separation granulométrique humide. Les préléevements de la fraction
inférieure a 2 um ont été réalisés a une profondeur de 10 cm de la surface libre apres 8 h de
repos grace a la pipette de "Robinson-Kohn". Cette opération est effectuée autant de fois
que nécessaire, jusqu'a épuisement total de la montmorillonite. La séparation solide-liquide
est realisée en utilisant une centrifugeuse type "MWLT 62" ce qui permet de récupérer la

fraction réelle de la montmorillonite.

4- Les sels encore présents sont éliminés grace a la dialyse. Celle-ci consiste a immerger
des sacs permeéables en acétate de cellulose, contenant la fraction de montmorillonite déja
centrifugée, dans des béchers remplis d’eau distillée. L'eau d'immersion est changée toutes

les 24 h jusqu'a ce que le test au nitrate d'argent s'avere négatif.

5- La montmorillonite obtenue aprés dialyse est séchée modérément dans une étuve a 40

°C pendant 3 jours. Elle est symbolisée dans la suite de notre travail par montm-Na.

B.Préparation des oxydhydroxydes de fer

-Goethite

La synthése de la goethite a-FeO(OH) a été réalisée par précipitation d’un sel ferrique en
milieu basique selon le protocole Schwertmann et Cornell. le procédé consiste a melanger
rapidement 100 mL de Fe(NO3)3,9H20 (1M) ( > 98 %, Prolabo) avec 180 mL de NaOH
(5M) (> 98 %, prolabo) sous agitation et bullage d’azote afin d’éviter la carbonatation par
le dioxyde de carbone atmosphérique. Le mélange est ensuite dilué a 2 L avec de I’eau bi-
distillée puis placé a I’étuve a 70 °C pendant une durée de 60 heures. Le précipité obtenu
est centrifugé pendant 15 minutes puis lavé trois fois dans 500 mL d’eau bi-distillée afin
d’éliminer 1’exces des nitrates. Apres séchage a I’étuve a 60 °C pendant environ 24 heures,
le solide est broyé jusqu’a I’obtention d’une poudre homogéne puis récupéré dans un
flacon sombre. [53].

-Hydroxyde de Fer amorphe (HFO)

L’hydroxyde de fer amorphe Fe(OH)3, désigné par HFO, a été synthétisé selon le
protocole de Schertmann et Cornell [53]. La préparation consiste a dissoudre lentement,

sous agitation et bullage d’azote, 60 g de pastilles NaOH dans 500 mL d’une solution de
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Fe(NO3)3 ,9H20 0,5 M.

La séparation solide-liquide est réalisée directement par décantation. Aprés élimination du
surnageant, lavages répétés a I’eau bi-distillée et centrifugations, le résidu solide obtenu est
séché dans une étuve a 25 °C. Apres broyage, la poudre est récupérée dans un flacon

sombre et protégée contre d’éventuelles contaminations par les produits organiques [53].

C. Le procédé d’adsorption

Le traitement de I'huile usée est réalisé par un procédé d’adsorption sur trois types
d’adsorbants a savoir la bentonite brute, la goethite et ’HFO, le protocole de réalisation
consiste a suivre les étapes données ci-dessous :

-Prenez 3 flacon de méme forme et on ajoute 200 ml d’huile usagée.

-Pesée 2g d’argile brut ou Goethite ou HFO et I’ajouter a chaque flacon.

-Mettre les flacons dans un agitateur universel (secoueur) pendent (2h, 4h, 24h).

-Filtrer le mélange obtenue par papier filtrant 0.45 um les trois flacons.

Apres la filtration Avant La filtration

Figure 11.9: Papier Filtrant 0.45 um
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Figure 11.10: Agitateur universel (secoueur).
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CHAPITR 11l ;: Résultats et discussions

I11.1.Introduction

Dans cette partie de notre travail nous présenterons les résultats obtenus ainsi que

leurs interprétations.
I11.2.Les Résultats d’adsorption discontinue

Nous résumons dans le tableau suivant tous les résultats de la caractérisation physique et

chimiques :
Tableau I11.1 : Les résultats des différents adsorbants
HFO Goethite Bentonite
Densité 2h 0.882 0.881 0.883
4h 0.880 0.880 0.881
24h 0.879 0.876 0.878
Viscosité a 2h 81 80 80
40°C 4h 86 84 83
24h 91 89 86
Viscosité a 2h 13.7 13.7 13.6
100°C 4h 13.8 13.9 138
24h 14.4 14.7 14
Point 2h -23 -24 -24
d’écoulement 4h 223 21 -23
24h -20 -19 -21
Point d’éclaire 2h 216 217 216
4h 217 217 216
24h 217 218 217
TBN 2h 4.2 4.7 4
4h 5.3 5.4 4.8
24h 5.91 6.1 5.13

Au regard, des résultats donnée dans le tableau ci-dessus nous constatons que le meilleur

adsorbant qui a présenté une remarquable augmentation de TBN c’est la goethite, Il sera
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utilisé dans la suite de travail ou nous prolongé le temps de contact a 5 jours les résultats de
cette partie sont donnés comme suite :

111.2.1.Résultats de la régénération par I’adsorption

Pour mesurer le rendement de régénération, nous appliquons la formule suivante :

= (Ax1)/(Ax2)

TBN huile neuve=8.466mgkoh/g

TBN huile usagée=3.80mgkoh/g

TBN huile traité= 6.97mgkoh/g

1=(6.97-3.80)/(8.466-3.80)
11=0.67=67%

Donc on a régénérer I’huile usagée 67%.

Tableau I11.2 : Caractéristiques physico-chimiques des trois huiles

Caractéristiques Huile neuve Huile usagée Huile traité
Densité a 15 °C 0.875 0.884 0.878
Viscosité a 40 °C 97.03 79.4 93.3
Viscosité a 100 °C 16.3 13.6 15.1

Point d’écoulement | -15 -24 -18

Point d’éclaire 220 216 218

TBN 8.466 3.80 6.97

A la lumiére des résultats consignés dans le tableau 111.2 nous constatons que les résultats
de I’huile traité sont plus proche a celle de I’huile neuve alors nous remarquons que le
traitement de I’huile dans ce cas il a joué un role majeur dans I’amélioration de la qualité

de I’huile usagée.

111.3.Résultats des caractéristiques physiques et chimiques des différentes

huiles
Les résultats des caractéristiques physiques et chimiques de 1’huile avant et apres

traitement sont présentés comme suit :
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I11.3.1.Résultats de la densité
Les résultats de la densité obtenus sont donnés dans 1’histogramme présenté dans la figure

suivante :

densité

0.886

0.884

0.882

0.88

0.878

0.876

0.874 -
0.872 -

0.87 -

huile neuve huile usagée huile traité

Figure 111.1 : Effet du traitement sur la densité

Les résultats pour I’huile neuve et usagée sont 0.875 et 0.884 respectivement, tandis que
celle d’une huile régénérée est 0.878 (figure 111.1).

La densit¢ d’une huile contaminée pourrait étre inférieure ou supérieure a celle de son
lubrifiant vierge en fonction de la nature de la contamination .La densité de 1’huile usagée
est supérieur a celle d’une huile neuve et a celle d’une huile traité, Donc dans ce cas on

remarque qu’ il ya une diminution de la densité de I’huile traité.
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111.3.2.Résultats de la viscosité

Les résultats de la viscosité obtenus sont donnés dans 1’histogramme présenté dans la

figure suivante :
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20

viscosité a 40°C

huile neuve huile usageé huile traité

17
16.5
16
15.5
15
14.5
14
13.5
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12.5
12

viscosité a 100°C

huile neuve huile usagée huile traité

A partir de la figure 1l1.2, nous pouvons constater une diminution de la viscosité
cinématique a 40°C et a 100°C de I’huile usagée, cela est di a la contamination sous forme

de boues de I'huile usagée. En général, I’huile est considérée comme inapte au service, si

Figure 111.2 : Effet du traitement de 1’huile sur la viscosité

la viscosité originale augmente ou diminue considérablement.

D’aprés les résultats de 1’essai de viscosité on remarque que 1’huile usagée a perdue sa
viscosité cependant, presque ramené 1’huile sa viscosité. 1l ya une relation entre la viscosité

et la température, dans une température élevée plus I’huile est fluide , dans une température

basse plus I’huile est épaisse.
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111.3.3.Résultats de point d’écoulement
Les résultats de point d’écoulement obtenus sont donnés dans I’histogramme présenté dans

la figure suivante :

point d'ecoulement

Figure 111.3 : Effet du traitement de I’huile sur le point d’écoulement.

Le point d’écoulement et de congélation sont relies aux quantités de paraffines présentent
dans I'huile, a partir des résultats obtenus, on constate que le point d’écoulement d’huile de
lubrification usagée est élevé. A cause de la dégradation des additifs dans I’huile de
Lubrification .Le point d’écoulement est d’un intérét particulier, lorsque I’huile fonctionne
dans des conditions relativement froides. La méthode de traitement s’est révélée efficace

en comparant le point d’écoulement de I’huile traitée a celle d’une huile neuve.
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111.3.4.Résultats de point d’éclair
Les résultats de point d’éclair obtenus sont donnés dans 1’histogramme présenté dans la

figure suivante :

221

220 ~

219 ~

218 -

217 ~

216 -

215 ~

214 -

huile neuve huile usagée huile traité

Figure 111.4: Effet du traitement de 1’huile sur le point d’éclaire.

Le point d’éclair est de 220 °C pour I’huile neuve, 216 °C pour I’huile usagée et 218°C
pour I'huile traitée. La diminution de la valeur du point d’éclair de I’huile usagée pourrait
étre le résultat de la présence des fractions légéres d'huiles [54].Aprés avoir subi la
combustion et 1’oxydation a haute température du moteur a combustion, I’huile se
décompose en composants, qui comprennent des fractions Iégeres, d'apres les résultats
obtenus nous remarquons que la valeur du point d’éclair d'huile traitée est acceptable en

comparaison avec celui d’une huile neuve
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111.3.5.Résultats de I’indice de basicité totale (TBN)

Les résultats de I’indice de basicité totale (TBN) obtenus sont donnés dans I’histogramme

présenté dans la figure suivante :

l'indice de basicité totale

O P N W b U1 OO N 00 ©
I

huile neuve huile usagée huile traité

Figure 111.5: Effet du traitement de 1’huile sur I’indice de basicité totale (TBN).

L’objectif de I’indice de basicité totale est la détermination de la durée de vie
résiduelle de I’huile, on remarque une diminution de la valeur de I’indice de basicité de
I’huile usagée

Par rapport a I’huile neuve et I’huile traité, cette diminution a cause de I’utilisation
dans le moteur et la contamination avec les dép6ts moteur alors 1’huile sera sale aussi cette
diminution de I’indice de basicité totale est due a ’augmentation des acides dans 1’huile.
D’apreés les résultats obtenus on constate que I’indice de basicité totale augmente pour

I’huile traité par goethite.
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Conclusion Générale
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Conclusion Générale
Les huiles lubrifiantes sont des liquides visqueux utilisées pour la lubrification des parties
mobiles des moteurs et des machines. Ce sont des produits pétroliers qui se décomposent
aprés une période d’utilisation, par contamination par des éléments polluants, tells que les
metaux lourds, les huiles usées peuvent contaminer I'eau et le sol et poser un risque élevé
pour la santé humaine. Le traitement des huiles usagées a un intérét dans I'élimination de la
pollution de I'environnement, préservation des réserves de pétrole brut et réduit la
consommation d’huiles vierges.

Pour supprimer 1’impact et ’influence de ces huiles, on a effectué cette étude pour
chercher et trouver des moyens qui rendent ces huiles usagées possibles a étre récupérables
et utilisables a nouveau pour la lubrification, et cela donne une durée de vie plus longue a

ces huiles lubrifiantes.

Ce travail expérimental est réalisé au laboratoire centrale de branche carburants
NAFTAL et aussi au laboratoire de Chimie Physique des interfaces de matériaux appliquée
a I’environnement 1’universit¢ SAAD DAHLEB BLIDA, D’aprés les résultats présentés
dans ce travail, il est clair que la méthode de traitement utilisée permet d’enlever
efficacement les contaminants de I’huile lubrifiante usagée, et d’obtenir une huile traitée

avec des caractéristiques proches de celle d’une huile neuve.

Les caractéristiques physico-chimique de [I’huile traité est acceptable en

comparaison avec celui d’une huile neuve alors le traitement était éfficace

Pour conclure, le traitement par la goethite est le meilleur parmi les produite se que
on a utilis¢ pour le traitement d’huile usagée, mais il faut respecter le dosage optimisé
adéquat selon le degré de noircissement de I’huile et de sa viscosité, 1’huile usagées
régénérer 67 % en vue d’améliorer ses caractéristiques physico-chimiques avec un co(t

énergétique et économique le plus faible possible
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Annexes



Annexe 1: Tableau représente les séries des viscosimetres avec ses coefficients aux

différents températures.




Annexe 2 :Une fiche représente la méthode de détermination de point d’écoulement
selon ASTM D 97/ NA 2660.




Annexe 3 : Fiche technique (Source: NAFTAL) CHELIA SUPER TD 15W40.




Annexe 4 : Laboratoire centrale




