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Abstract

Lubricating oils are essential for the proper functioning of the engine of a car, this is why the
quantities of oils manufactured are major, due to a great demand on the market and all this
leads to the production of special hazardous waste ( used oils) harming the environment and
human health.

This is why in this work we have opted for the regeneration of used oils in order to limit their
impacts and reduce the production of new oils and save resources.

In this project we are going to regenerate a 10W40 type lubricating oil for gasoline engine
taken from a car having traveled 9800 km.

The goal is to purify the used oil through several processes such as filtration, distillation,
treatment with sulfuric acid, neutralization with sodium hydroxide and washing with water in
order to obtain an oil. regenerated with characteristics similar to that of new oil.

The results obtained demonstrate an estimated yield of 89% concerning the characteristics of
new oil and that of regenerated oil such as: viscosity (100.2 and 101.9 mm/s2) at 40°C (14.7
and 13.2 mm/s2) at 100°C, the flash point (206°C / 200°C) and the pour point (-25°C /-21°C).
These results are quite satisfactory and this allows us to reuse this oil without any fear, but
also to take advantage of the residues resulting from this regeneration process which sounds
represented by sludge and gasoline, they can be valued from one point in terms of material,
such as the addition of dried sludge to the bitumen, but also energy and the use of recovered

gasoline as an energy source
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Résumeé

Les huiles lubrifiantes sont indispensables au bon fonctionnement du moteur d’une voiture,
c’est pour cela que les quantités d’huiles fabriquées sont majeurs, dues a une grande demande
sur le marché et tout ceci améne a la production de déchets spéciaux dangereux (huiles
usagées) nuisant a I’environnement et a la santé humaine.

C’est pour cela que dans ce travail nous avons opté pour la régénération des huiles usagées
afin de limiter leur impacts et de réduire la production d’huiles neuves et économiser les
ressources.

Dans ce projet, I’huile lubrifiante de type 10W40 pour un moteur type essence, prélevée sur
une voiture aillant parcouru 9800 km a été régénérée, en utilisant : la filtration, la distillation,
le traitement a I’acide sulfurique, la neutralisation a I’hydroxyde de sodium ainsi que le lavage
a I’eau afin d’obtenir une huile régénérée avec des caractéristiques semblables a celle d’une
huile neuve.

Les résultats obtenus démontrent un rendement estimé a 89% concernant les caractéristiques
de I’huile neuve et celle de 'huile régénérée tel que : la viscosité (100.2 et 101.9 mm/s?) a
40°C (14.7 et 13.2 mm/s®) a 100°C, le point d’éclair (206°C / 200°C) et le point d’écoulement
(-25°C /-21°C).



Introduction générale

Les pieces mécaniques des moteurs automobiles subissent des frottements entres elles et
peuvent entrainer la dégradation du moteur ainsi qu’une surchauffe, ¢’est pour cela que la
lubrification du moteur est fondamental, sans elle le moteur ne tiendrait pas longtemps et serai
vouer a la destruction petit a petit.

La lubrification est donc indispensable pour le bon fonctionnement du moteur, cette fonction
est assurée grace a des huiles lubrifiantes constituées d’huiles de base auxquelle sont rajouté
des additifs qui améliorent et préservent les caractéristiques physico-chimiques les plus
importantes de I’huile, ces caractéristiques sont représentées par la viscosité a haute et basse
température, le point d’éclair ainsi que le point d’écoulement.

Le marché national des huiles produites représentent environ 150 000 t/an, dont 75% sont
représentées pas les huiles pour moteurs.

Sur le plan national les huiles usagées sont produites a hauteur de 80 000 t/an dont 12 000
sont récupérées par Naftal.

Tous ces chiffres devraient nous pousser a opté pour une politique visant a produire moins
d’huile neuve pour préserver nos ressources ainsi que produire moins d’huiles usagées en
recyclant et régénérant ces huiles.

C’est pour cela que nos recherches ont abouti a la découverte de plusieurs procédés de
régénération d’huiles usagées dont une qui aprés avoir travaillé dessus nous a donner un
rendement efficace concernant la régénération, il s’agit de la régénération a 1’acide sulfurique.

Ce travail a été partagé en trois partie dont une partie de recherches bibliographiques composé
de plusieurs chapitres concernant les généralités sur les huiles, leurs impacts sur
I’environnement et la santé humaine, la législation autour des huiles usagées, ainsi sur la
possibilité de régénération .une deuxieme partie est dédié au travail expérimental que nous
avons effectué concernant la régénération d’une huile lubrifiante usagée puis nous avons
conclu avec une troisieme partie consacré aux résultats obtenus ainsi qu’a leurs discussions
suivi d’une conclusion général.
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Synthese bibliographique



1 CHAPITRE 1 : Généralités sur les huiles lubrifiantes moteurs

La lubrification est un ensemble de techniques permettant de réduire le frottement,
I’'usure entre deux éléments en contact et en mouvement 1’un par rapport a 1’autre (1) .
Comme en mécanique, I’on lubrifie généralement les piéces en métal et en céramique avec un
corps gras tel que I’huile (2).

C’est pour cela que 1’on utilise des huiles lubrifiantes pour moteurs de véhicules dans le but
d’assurer le bon fonctionnement du moteur, en minimisant les contraintes dues aux

frottements des différentes piéces du moteur.

1.1 Définition d’une huile pour moteur

L’huile pour moteur est généralement utilisée pour la lubrification des moteurs a
combustion interne. C’est une huile minérale synthétique majoritairement dérivée du pétrole
et enrichie en additifs techniques qui lubrifie et améliore 1’étanchéité et contribue a évacuer la
chaleur de friction et de combustion. Ces huiles sont utilisées dans le secteur automobile,

aéronautique et naval, mais aussi dans 1’industrie hydraulique, etc.

1.2 Composition de I’huile pour moteur

Les huiles lubrifiantes sont composées d’huiles de base (synthétique ou minérale)
additionnées a certains additifs de performances ajoutant chacun une propriété particuliere
afin d’améliorer les performances de ces huiles tel que des polyméres améliorant 1’indice de

viscosité et des additifs modificateur de frottement (3).

1.2.1 Les huiles de base

L’huile de base est la plus grande fraction qui compose une huile lubrifiante. Cette

huile peut étre d’origine minérale, semi-synthétique ou synthétique.

1.2.1.1 Les huiles minérales

Elles sont issues de raffinage du pétrole brut. La matiére premiére utilisée est purifiée

afin de limiter la présence d’éléments indésirables.
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1.2.1.2 Les huiles semi-synthétiques

L’huile semi-synthétique et un mélange d’huile minérale et d’huile synthétique. Elles

contiennent davantage d’additifs que les huiles minérales.

1.2.1.3 Les huiles synthétiques

Elles sont le fruit de traitements et de transformations chimiques réalisées en
laboratoire (distillation, purification, élimination de certaines chaines moléculaires,
etc.). Les huiles synthétiques subissent des traitements extrémement poussés afin de
maximiser leurs performances. Elles présentent notamment d’excellentes

performances face aux températures extrémes (4) .

Additifs

(action chimique)

Huiles de base ’
(action physique)

I entre 70 et 90% |

entre 10 et 30%

+

Agent de viscosité

Lubrif iant fini

Figure 1 Composition d’une huile lubrifiante

()

1.2.2  Les additifs (6)

L'adjonction d'additifs, a hauteur de 12 a 15 % pds, joue un réle considérable dans
I'obtention de la qualité de I'huile finie. Ceci aide a comprendre que les légéres différences de
qualité éventuellement observées entre des huiles de hase minérales, qu'elles soient vierges ou
régénérées, s'estompent devant le rdle joué par les additifs dont les différentes fonctions sont

décrites ci-apreés.

Les additifs antioxydants
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Sans protection, une huile de base, aussi raffinée soit-elle, subirait une oxydation
rapide au cours de son utilisation, entrainant une augmentation de sa viscosité, la

formation de produits oxydés corrosifs et de dép6ts et vernis.

Les additifs détergents

Le role des additifs détergents est de prévenir les dép6ts a chaud sur les surfaces du
moteur et de maintenir propres les circuits de distribution du lubrifiant. Ces additifs
peuvent recevoir une « reserve alcaline » par incorporation des carbonates de calcium
ou de magnésium colloidaux. Toutes ces dispersions colloidales sont absolument
limpides et leurs solutions dans les huiles sont tout a fait stables malgré I'incorporation
d'une quantité de carbonate pouvant représenter 35 % de la masse de I'additif.

La réserve d'alcalinité neutralise les acides formeés au cours de I'oxydation de I'huile ou

résultant de la combustion du carburant.

Les additifs dispersants sans cendres

Les additifs dispersants sont apparus ensuite devant la nécessité de renforcer le
maintien en suspension fine des matieres susceptibles de se déposer dans les circuits
de graissage. Cette propriété fut améliorée grace au développement d'additifs dits «
sans cendres » dont les premiers proposés sur le marché furent les alkenyl
succinimides, composés tensioactifs dont la partie oléophile est constituée d'un radical
polybuténe de masse moléculaire de 800 a 1500 environ. La partie polaire, souvent
azotée, se fixe sur les particules et les stabilise dans le milieu (poussieres, eau, suies,
métaux d'usure, résidus solides d'oxydation). D'autres molécules d'additifs dispersants
sans cendres, comprenant le méme radical oléophile, sont également commercialisées

comme les bases de Mannich ou les esters succiniques.

Les additives anti-usures

Lorsque la pression croit entre des surfaces en mouvement, il y a risque de rupture du
film d'huile et donc de détérioration rapide des surfaces. Pour pallier cet inconvénient,
on incorpore a I'huile des additifs qui ont la propriété de s'adsorber sur les surfaces en

contact et en quelque sorte de former un film protecteur solide. Ces additifs sont :
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-soit des composés organiques polaires de type alcools, esters gras, amines grasses,
acides, avec risque de désorption au-dela de 150°C
- soit des composés organiques a base de soufre, de phosphore, de chlore, d'azote,

d'oxygéne, de plomb ou de zinc.

Les additifs améliorant I'indice de viscosité

Le schéma de fabrication des huiles de base permet d'obtenir des indices de viscosité
de I'huile de 95 a 105 environ. Ce niveau d'indice ne correspond pas aux huiles
multigrades nécessaires aux besoins de I'automobile. L'objectif est, en effet, d'obtenir
des huiles fluides a froid et suffisamment visqueuses a chaud.

Les additifs abaisseurs de point d'écoulement

L'action de ces additifs consiste a entraver le processus de croissance des cristaux de
paraffines qui se forment dans I'huile aux basses températures. On utilise des
polymétacrylates de faible masse moléculaire. En fait, I'action recherchée est aussi

exercée par certains additifs améliorant I'indice de viscosité.

Les additifs antirouille et anticorrosion

Ces additifs sont des inhibiteurs soit oxygénés soit azotés. Les inhibiteurs oxygénés
sont essentiellement des acides carboxyliques & longue chaine organique.

Les inhibiteurs azotés sont essentiellement des amines grasses et leurs dérivés.

Les additifs détergents et dispersants ont aussi des propriétés antirouille. La rouille est
due a l'action combinée de I'eau et de lI'oxygene de l'air sur le fer. Il y a formation
d'hydroxyde ferreux puis ferrique. La corrosion est due plus spécifiquement a I'action
de l'acidité de composés soufrés et d'acides résultant de lI'oxydation de I'huile ou du

carburant.

Les additifs antis mousses

Pour diminuer la tendance au moussage de I'huile, due, pour une large part, a la

présence des additifs détergents et dispersants, il faut y ajouter une tres faible quantité
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d'additifs antimousse (quelques mg/kg). On utilise des produits a base de silicone ou
de polymétacrylate d'alkyle de faibles poids moléculaires qui sont insolubles dans
I'nuile et viennent se concentrer a linterface liquide/air. Leur faible tension
superficielle s'oppose a la formation de mousse stable par coalescence rapide des

bulles d'air.

HUILE LUBRIFIANTE

<
>
e
e
s

Figure 2 Additifs pour une huile lubrifiante

1.3 Caractéristiques de I’huile pour moteur

Il existe trois caractéristiques majeures concernant les huiles lubrifiantes, a savoir : la
viscosité, le point d’écoulement et le point d’éclair. Ces trois caractéristiques peuvent nous

donner une idée assez précise sur la qualité de I’huile.

1.3.1 Laviscosité

Ce terme désigne la résistance a I’avancement du fluide : plus la température

augmente plus la viscosité d’une huile diminue et inversement.
La viscosité d'un lubrifiant est étroitement liée & sa capacité a réduire le frottement dans les
contacts de corps solides. En général, le lubrifiant le moins visqueux qui force encore les deux

surfaces mobiles a s'écarter pour obtenir des conditions de “palier fluide™ est souhaité. Si
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le lubrifiant est trop visqueux, il faudra une grande quantité d'énergie pour se déplacer (comme

dans le miel) ; s'il est trop mince, les surfaces entreront en contact et le frottement augmentera.

().

1.3.1.1 Détermination de la viscosité

La détermination de la viscosité se fait a 40°C et 100°C selon les normes ASTM
D7042 ET ASTM' D445 respectivement certifié 1SO 3104 ET IP71. Dans les cas ou il n'est
pas possible de mesurer I'huile a la température standard, la viscosité cinématique peut étre
mesurée a différentes températures. Ces températures doivent étre aussi proches que possible
des températures d'origine, mais aussi largement réparties que possible. A partir de ces
valeurs mesurées, la viscosité cinématique a 40 °C et 100 °C peut étre déterminée selon la
norme ASTM D341 (8).

1.3.1.1.1 Norme ASTM D7042

La mesure de la viscosité selon la norme ASTM D7042 nécessite des échantillons
homogénes et sans bulles. Les bulles d'air peuvent étre éliminées par un traitement
avec un bain a ultrasons. L'homogénéité des échantillons peut étre obtenue par
agitation, par ex. avec un agitateur magnétique. Le fluide peut étre injecté dans la
cellule de mesure par un équipement d'injection d'échantillon manuel ou automatise.
Le remplissage manuel décrit l'injection de I'échantillon & I'aide d'une seringue de 5
ml. Les échantillonneurs automatiques transférent automatiquement I'échantillon dans
la cellule de mesure. Pour les deux méthodes d'injection, les bulles d'air peuvent étre

évitées a I'avance en remplissant la cellule de mesure lentement et en continu (9) .

1.3.1.1.2 Norme ASTM D445

ASTM D445 décrit la méthode d'essai standard pour mesurer la viscosité cinématique
des produits pétroliers selon « ASTM International »). Depuis 2001, la méthode de
mesure est basée sur le suivi du temps d'écoulement de liquides transparents ou

opaques a travers un capillaire en verre calibré.
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La viscosité dynamique 1 est calculée en multipliant la viscosité cinématique par la

densité p de 1'échantillon (10).

1.3.1.1.3 Norme ASTM D341

La norme ASTM D341 est une pratique courante pour les diagrammes (viscosité-
température) des produits pétroliers liquides (11) .

1.3.1.2 Indice de viscosité

L’indice de wviscosit¢ (VI) est une mesure arbitraire, sans unité, du changement
de viscosité d'un fluide par rapport au changement de température. Il est principalement utilisé

pour caractériser le comportement viscosité-température des huiles lubrifiantes.

Plus le V1 est bas, plus la viscosité est affectée par les changements de température. Plus le VI
est élevé, plus la viscosité reste stable face aux fluctuations de température. Le VI a été
initialement mesuré sur une échelle de 0 a 100 ; cependant, les progrés de la science de la
lubrification ont conduit au développement d'huiles avec des Vs beaucoup plus élevés (12).

1.3.1.3 Détermination de l’indice de viscosité

Il existe deux procédures standards pour calculer I'indice de viscosité : ASTM D2270 et 1SO?
2909. Ce sont les méthodes actuelles de calcul de I'lV des produits pétroliers utilisés dans les
applications civiles et militaires.

L'indice de viscosité est important a la fois pour les huiles neuves et pour les huiles en service.
Ce dernier est utilisé pour contrdler la dégradation des modificateurs de viscosité, qui

provoque généralement une diminution du VI (13).

1.3.1.3.1 Norme ASTM D2270
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Cette pratique couvre les procédures de calcul de l'indice de viscosité des produits
pétroliers, tels que les huiles lubrifiantes, a partir de leurs viscosités cinématiques a
40°C et 100 °C.

Cette pratique ne s'applique pas aux produits pétroliers dont la viscosité cinématique
est inférieure & 2,0 mm?/s a 100 °C

Dans les cas ou les données de viscosité cinématique ne sont pas disponibles a des
températures de 40 °C et 100 °C, une estimation peut étre faite de l'indice de viscosité
en calculant la viscosité cinématique a des températures de 40 °C et 100 °C a partir des
données obtenues a d'autres températures. Ces données d'indice de viscosité peuvent
étre considérées comme appropriées a titre d'information uniquement et non a des fins

de spécification

1.3.1.3.2 1SO 2909

ISO 2909 décrit deux MODES de calcul de Il'indice de viscosité (IV) des produits
pétroliers et des matiéres apparentées, telles que les huiles lubrifiantes, a partir de leurs

viscosités cinématiques a 40 °C et 100 °C.

1.3.1.4  Calcul de lindice de viscosité (14)

Selon la norme I1SO 2909 il existe deux mode de calcul :

Mode A : utilis¢é pour les produits dont I’indice de viscosité est inférieur a 100°C

(IV <100) dont la loi est la suivante :

VI =
L—-H

x 100

Si la viscosité cinématique du produit & 100°C est comprise entre 2mm?/s et 70mm?/s extraire
les valeurs de L et H du tableau présent dans I’annexe 1 ou L et H sont la viscosité
cinématique a40°C  de deux huiles hypothétiques d’TV de 0 et 100 respectivement et ayant
la méme viscosité¢ a 100°C de 1’huile dont nous souhaitons déterminer 1I’'IV et U sa viscosité
cinématique a 40°C exprimée en mm?/s.

Si la viscosité cinématique & 100°C du produit examiné est supérieur @ 70mm?/s calculer L et

H au moyens des équations suivantes :
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L=0.8353Y2 + 14.67Y - 216
H=0.1684Y2 + 11.85Y — 97

Y : viscosité cinématique & 100°C mm?/s du produit dont nous souhaitons calculer I’indice de

Viscosité.

Mode B : I’on utilise le mode B de calcul pour les produits dont I’indice de viscosité est
supérieur a 100 (IV > 100) qui est représenté par la loi suivante :

e(logH — logU)
logY
0.00715

Ou U est la viscosité cinématique de I’huile a 40°C et Y est la viscosité cinématique de 1’huile

a 100°C

1

IV =100 +

1.3.1.4.1 Grade SAE des huiles lubrifiantes

Le grade SAE est une valeur de référence que I’on donne a chaque huile selon sa
viscosité a basse et haute température, comme le montre la figure suivante ou le nombre
apparaissant avant le W - qui signifie Winter - représente la température minimale a laquelle
I’huile reste encore fluide.

Le nombre qui ce place aprés W représente la température maximale a laquelle I’huile reste le

minimum visqueuse pour empécher les frottements.

-50° -40° -30° -20° -10° 0° 10° 20° 30° 40°

(-]

50° 60°
Figure 3 Grades SAE des huiles lubrifiantes (15)
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Tableau 1 Mesure de viscosité et de grade (16)

SAE Viscosity grade °C Min.Viscosityfmm/s?Jat  Max.Viscosity[mm/s’Jat High shear Rate Viscosity

100°C 100°C [mPa.s]at 150 °C
ow 3.8
10W 4.1
15W 5.6
20 5.6 <9.3 2.6
20W 5.6
25W 9.3
30 9.3 <125 29
40 12.5 <16.3 29*
40 15.5 <16.3 37**
50 16.3 <21.9 3.7
SW 3.8
60 21.9 <26.1 3.7

1.3.2 Point d’éclair (17)
Il existe de nombreuses définitions légérement différentes du point d'éclair.

Cependant, la définition suivante est largement utilisée dans les méthodes d'essai standard.
Le point d’éclair est la température la plus basse d’un produit (carburant, huile, etc.) a laquelle
I'application d'une flamme provoque l'inflammation momentanée de la vapeur de I'éprouvette

et la flamme se propage a travers la surface du liquide.

Il est important de réaliser que la valeur du point d'éclair n'est pas une constante physique

mais le résultat d'un test de point d'éclair et dépend de I'appareil et de la procédure utilisés.
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1.3.2.1 Objectif du point d’éclair

La raison fondamentale de I'exigence de mesures du point d'éclair est d'évaluer le danger pour
la sécurité d'un liquide ou d'un semi-solide en ce qui concerne son inflammabilité, puis de
classer le liquide dans un groupe. Plus la température du point d'éclair est basse, plus le risque
est grand. Cette classification est ensuite utilisée pour avertir d'un risque et permettre de
prendre les bonnes précautions lors de l'utilisation, du stockage ou du transport du liquide.

Un changement de point déclair peut indiquer la présence de contaminants volatils

potentiellement dangereux ou la falsification d'un produit par un autre.

1.3.2.2 Meéthodes

Il existe deux classes générales de tests de point d'éclair : vase ouvert et vase fermé. Si
une méthode de point d'éclair a été spécifiée dans une spécification de produit ou un

reglement, alors cette méthode devrait étre le premier choix.

1.3.2.2.1 Test en vase ouvert

Le test en vase ouvert CLA 5 a été initialement développé pour évaluer les risques
potentiels de déversement d’un liquide. Une source d'allumage est passée horizontalement sur
la surface du liquide, pendant que la tasse et le liquide sont chauffés, pour tester si les vapeurs
"flashent". Si I'essai est répété a des températures croissantes, un point peut étre atteint auquel
le liquide continue de brdler sans autre application de la source d’inflammation : c'est le point

de feu.

La précision des essais en vase ouvert est quelque peu inférieure a celle des essais en vase
clos car les vapeurs produites par le chauffage de I'éprouvette sont libres de s'échapper dans
I'atmosphere et sont plus affectées par les conditions locales du laboratoire. Lorsque des essais
en vase ouvert sont effectués a des températures supérieures a la température ambiante, le
résultat est généralement supérieur a celui d'un essai en vase clos en raison de la concentration

réduite de vapeurs.

1.3.2.2.2 Test en vase clos

Le test en vase clos PMA 5 contient toutes les vapeurs produites et simule essentiellement la

situation dans laquelle une source potentielle d'inflammation est accidentellement introduite
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dans un récipient. Dans cet essai, un échantillon d'essai est introduit dans un gobelet et un
couvercle bien ajusté est fixé sur le dessus du gobelet. La coupelle et I'éprouvette sont
chauffées. Par la suite, des ouvertures sont ouvertes sur le couvercle pour permettre a I'air
d'entrer dans la coupelle et a la source d'allumage d'étre plongée dans les vapeurs pour tester

un flash.

1.3.3 Le point d’écoulement

Le point d’écoulement d’une substance est la température minimale & laquelle elle s'‘écoule
encore. On mesure souvent le point d’écoulement d’un pétrole brut, d’un gazole, d’un fioul,
d'un fluide hydraulique ou d'un lubrifiant pour définir la faisabilité d’un pompage.

La technique et la procédure de mesure sont définies par des normes francaises (NF),
anglaises (BP) ou américaines (ASTM). La norme ISO 3016 permet une mesure

internationale de cette propriété physique comme le montre la figure suivante (18).

NF T 60-105, ASTM D 97, ISO 3016

C'est la plus basse température a laquelle une huile,
refroidie progressivement, coule encore.

L'huile est refroidie progressivement Température ambiante
dans des bains a -18°C, -35°C,efc... ‘\
Tous les 3°C le tube est incliné

pendant 5 sec. jusqu’au figeage. A

Ajouter 3°C. ‘\ e

Unité: °C
Reproductibilité : £ 6°C

ex: pointd'écoulement=-27°C

(19)

Figure 4 Point d’écoulement
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2 Chapitre 2 : Les huiles usageées

L'huile pour moteur usagée est un matériau tres polluant qui nécessite une gestion bien
précise. L'huile usagée peut nuire a I'environnement lorsqu'elle est déversée sur le sol ou dans
I'eau. (19).

L'huile de lubrification usagee fait référence a I'huile pour moteur, a I'huile de transmission,
aux huiles hydrauliques et de coupe aprés utilisation. Elle fait également référence a la
dégradation des composants lubrifiants du frais qui sont contaminés par des métaux, des
cendres, des résidus de carbone, de l'eau, des vernis, des gommes et d'autres matériaux
contaminants, en plus des composés asphaltiques qui résultent de la surface d'appui des
moteurs (20).

2.1 Définition d’une huile usagée

On entend par « huile usagée » une huile destinée a la lubrification ou a d’autres fins,
qui est devenue impropre a sa fonction premiére parce qu’elle présente des impuretés ou a
perdu ses propriétés initiales. Les huiles usagées comprennent 1’huile moteur, I’huile turbine
et ’huile pour engrenages, les liquides hydrauliques et les fluides de transmission, et les

liquides isolants ou réfrigérants (21).

2.2 Dégradation d’une huile usagée

Lors du fonctionnement moteur, I’huile de lubrification subit plusieurs transformations
physico-chimiques dues aux divers phénomeénes qui s’y reproduisent. Ces transformations qui
font perdre a I'huile les qualités qui lui permettent d’assurer la fonction requise, entrainent
alors sa dégradation. Cette dégradation est due a I’épuisement de 1’huile de base ainsi qu’a la

dégradation des additifs.

2.2.1 Origine de la dégradation (22)

Plusieurs mécanismes sont a l’origine de la dégradation de I’huile. On retrouve

notamment :
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2.2.1.1 Le Cisaillement

Il est d’une importance vitale de noter les températures auxquelles la viscosité est
mesurée, car celle-ci change en fonction de la température. Plus la température augmente,
plus la viscosité diminue. Pour compliquer encore davantage les choses, des huiles différentes
se liquéfient a des vitesses différentes lorsque la température augmente. Ceci introduit la

notion d’indice de viscosité VL.

Les longues chaines de polymeéres organiques, qui se déplient lorsque I’huile chauffe, ne
présentent pas une totale stabilité au cisaillement. Cela signifie que lorsque les composés sont
soumis a des forces de cisaillement élevees, comme il en existe dans les transmissions

automatiques, elles commencent a se briser, entrainant une perte de viscosité permanente.

2.2.1.2 L’Hydrolyse

L’hydrolyse - qui en grec ancien signifie « dissolution par 1’eau » - est la réaction de
certains additifs a I’eau qui entraine leur décomposition. Il s’agit d’une réaction chimique de

I’eau qui altére la composition chimique de 1’additif ou de 1’huile de base.

L’eau peut étre responsable de la décomposition des huiles de base synthétiques a base
d’esters mais peut également réagir avec les additifs comme le dialkyldithiophosphate de zinc,
constituant des produits chimiques anti-usure et antioxydants que 1’on retrouve dans

pratiquement toutes les huiles moteur.

2.2.1.3 L’Oxydation

L’oxydation peut provoquer une modification fondamentale de 1’huile de base du
lubrifiant et c’est la raison pour laquelle les huiles, méme trés propres et trés bien entretenues,
finissent par s’user et doivent étre changées. L oxydation est la réaction entre I’huile de base

du lubrifiant (et ses additifs) et I’oxygene qui se trouve dans I’atmosphere.

2.2.1.4 La Dégradation thermique

Le principal effet de 1’oxydation et de la perte de stabilité thermique (parfois appelée
perte des fractions légeres) est une augmentation de la viscosité. Une viscosité augmentée

peut provoquer une cavitation de la pompe a huile, une mauvaise fluidité au démarrage, une
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augmentation de la consommation de carburant et la réduction de la capacité de I’huile a
¢liminer 1’eau et ’air. C’est lorsque la fluidité est médiocre, en raison d’une viscosité

augmentée et des démarrages a froid, qu’un moteur s’use le plus.

2.2.1.5 Le Lessivage par ’eau

Alors que I’hydrolyse implique la décomposition chimique de 1’huile sous ’action de
I’eau, le lessivage a 1’eau constitue 1’¢limination matérielle des additifs de 1’huile.
Pratiquement tous les additifs sont formulés de manicre a étre solubles dans I’huile de base du

lubrifiant et n’auront qu’une solubilité limitée dans les solutions aqueuses (a base d’eau).

2.2.1.6 Le Décapage par les particules (ou lavage des additifs)

Certains additifs, comme les additifs EP, desactivateurs de métaux, inhibiteurs de
rouille, agents poisseux et modificateurs de friction, agissent en se fixant sur les surfaces
métalliques qu’ils doivent protéger. Ces additifs ne sont cependant pas sélectifs des surfaces
en métal sur lesquelles ils se fixent. Les débris résultant de 1’usure ont pour effet d’éliminer

les additifs de I’huile, ce qui détériore 1’huile.

2.2.1.7 L’Adsorption de surface

L’adsorption de surface est assez similaire au décapage par les particules dans ce sens
que les additifs de surface actifs se fixent sur les surfaces métalliques. Ceci peut se produire
de maniére sélective de sorte que les additifs sont supprimés de la circulation ou que certains

additifs sont adsorbés, également de maniére sélective, au détriment d’autres.

2.2.1.8 Contact de friction

Certains additifs extréme pression (EP) et additifs d’huile pour engrenages
fonctionnent en réagissant chimiquement avec les surfaces métalliques des dents des
engrenages. Les huiles pour engrenages a base de borate fonctionnent en formant des
structures cristallines a base de bore a la surface des engrenages, ce qui a pour effet
d’améliorer considérablement les propriétés de friction. Avec le temps, il est possible que ces

composés se décomposent au frottement, entrainant la perte d’efficacité de 1’additif d’huile.
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2.2.1.9 Le Dépo6t par sédimentation

Les additifs, comme les dispersants, fonctionnent en maintenant les contaminants,
comme les boues, en suspension. Cependant, lorsque les additifs commencent a s’épuiser, les
boues tendent a s’agglomérer et finissent par se séparer de I’huile et par sédimenter, formant

des depdts sur les surfaces métalliques et se rassemblant au fond du carter.

2.2.1.10 La Filtration

Le filtre n’¢élimine pas les additifs. Un filtre peut supprimer un additif anti-mousse
dont les molécules sont plutdt grosses et peuvent former des micelles mais la taille de celles
des autres additifs est toutefois bien inférieure au dixieme de micron. Les additifs qui
fonctionnent en se fixant aux contaminants, comme les boues et 1’eau, peuvent cependant étre
éliminés par la filtration, mais ce sont des additifs essentiellement épuisés qui sont ainsi

éliminés.

2.2.1.11 L’Evaporation

Certains additifs comme le ZDDP sont relativement volatils et il est possible que se
produise une évaporation, en particulier en présence de températures élevées, ce qui se produit

généralement dans les moteurs.

2.2.1.12 La Filtration centrifuge

Les composants dotés de filtres centrifuges, généralement des moteurs, sont enclins a
une perte des additifs par filtration. La encore, il s’agit généralement d’additifs aux propriétés
interraciales et les additifs ainsi éliminés sont déja épuisés. L’analyse du gateau de boue de
ces types de filtres révele des niveaux tres élevés d’additifs d’huile ainsi que des particules

métalliques d’usure et des contaminants.
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3 Chapitre 3 : Impacts et législation autour des huiles usagées

Les huiles usagées sont classées en tant que déchets dangereux. Une gestion
inappropriée des huiles usagées peut avoir des effets négatifs significatifs a la fois sur la santé
et sur I’environnement.

La quantité des huiles usagées produites annuellement en Algérie est estimée a 80 000 tonnes.
Il existe des huiles noires et des huiles claires. Les huiles de fritures sont elles aussi des huiles

usagees.

3.1 Impacts sur ’environnement

Les huiles usagées rejetées dans la nature réduisent I’oxygénation de la faune et la
flore existante : un litre d’huile usagée peut couvrir et contaminer une surface d’eau de 1000
m?. Les huiles usagées déversées dans les canalisations peuvent également les boucher et
colmater les filtres.
L’huile usagée contient essentiellement trois types de polluants dangereux : Hydrocarbures
aromatiques polycycliques (HAP) ; Métaux lourds ; Additifs lubrifiants. Lorsque de I’huile est
versée dans 1’eau, elle forme une couche superficielle qui empéche 1’oxygénation de 1’eau et

provoque la suffocation puis la mort des organismes vivants présents dans 1’eau.

3.2 Impact sur P’air

La pollution par les huiles usagées peut aussi nuire a 1’atmosphere lorsque des déchets
d’huile sont briilés sans prendre des mesures de filtrage de haut niveau technologique. On a
calculé que 5 litres d’huiles usagées briilés polluent I’air qu’une personne respire pendant trois
ans. Lorsqu’on brile de I’huile usagée sans prendre des mesures de filtrage de haut niveau
technologique, des gaz toxiques et des particules de poussieres métalliques dangereuses sont
produits en raison de la présence de métaux lourds et d’autres composés organiques tels que

soufre, chlore et hydrocarbures aromatiques.

3.3 Impact sur la sante humaine

Il convient d’accorder une attention particuliere aux métaux lourds présents dans les

huiles usagées en raison de leurs fortes concentrations et de leur toxicité pour les humains, la
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faune et la flore. En cas d’ingestion ou d’exposition cutanée prolongée, il est assez évident
qu’il s’ensuit des effets importants pour la santé. En effet, tous ces composés, notamment les

métaux lourds, sont extrémement toxiques pour les organismes.

3.4 Pratiques dangereuses pour la santé et I’environnement

Il est recommandé que les huiles usagées, en tant que déchets dangereux, ne soient
gérées que par des gestionnaires des déchets autorisés. Il est recommandé que des campagnes
de contrdle de l’application des prescriptions soient mises en place afin de détecter les

pratiques interdites.

Figure 6 Déversement d"HU dans le réseau d'assainissement
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3.5 Législation autour des huiles usagees

Suite aux nouveaux reglements internationaux concernant les HU, notamment les
mouvements transfrontieres et I'élimination des déchets dangereux pour la santé humaine et
I'environnement ; la convention de Bale impose des reglements tres strictes et des procédures
administratives pour assurer un mouvement en securité d'un pays a un autre.

Ainsi, la possibilité d'exporter les HU deviendra de plus en plus difficile et incertaine.

En Algérie, toute installation de traitement des déchets dangereux est soumise, préalablement
a sa mise en service, a une autorisation du Ministre chargé de I'Environnement (Art.42 ; loi
n°01-19).

3.5.1 Législation algérienne autour des huiles usagées (23)

Les huiles usagées ne sont pas biodégradables, elles sont classées dans la catégorie des
déchets spéciaux dangereux. Leur rejet dans la nature est strictement interdit. Elles peuvent

engendrer une détérioration importante du milieu naturel.

La gestion des huiles usagées est régie par un cadre réglementaire qui est le suivant :
La loi 01/19 du 12 décembre 2001
Relative a la gestion, au contr6le et & I'élimination des déchets

Décret exécutif n° 182-87 du 18 aout 1987
Relatif aux huiles a base de PCB, aux équipements qui en contiennent et aux matériaux

contaminés par ce produit.

Décret exécutif n° 93-161 du 10 juillet 1993

Réglementant le déversement des huiles et lubrifiants dans le milieu naturel.

Décret exécutif n® 93-162 du 10 juillet 1993

Fixant les conditions et les modalités de récupération et de traitement des huiles usagées.

Décret présidentiel n® 98-158 du 16 mai 1998
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Portant adhésion avec réserve, de la République algérienne déemocratique et populaire a la
convention de Béle sur le contrdle des mouvements transfrontiéres de déchets dangereux et de

leur élimination.

Décret exécutif n° 04-88 du 22 mars 2004

Portant réglementation de 1’activité de traitement et de régénération des huiles usagées.

Décret exécutif n° 04-409 du 14 décembre 2004

Fixant les modalités de transport des déchets spéciaux dangereux.

Décret executif n° 05-314 du 10 septembre 2005

Fixant les modalités d’agrément des groupements de générateurs et/ou détenteurs de déchets
Spéciaux.

Décret exécutif n° 05-315 du 10 septembre 2005

Fixant les modalités de déclaration des déchets spéciaux dangereux.

Décret exécutif n° 06-104 du 28 février 2006

Fixant la nomenclature des déchets, y compris les déchets spéciaux dangereux

Décret exécutif n° 06-198 du 31 mai 2006

Fixant la réglementation applicable aux établissements classés pour la protection de

I’environnement.

Décret exécutif n° 07-144 du 19 mai 2007

Fixant la nomenclature de I’installation classée pour la protection de I’environnement.

Décret exécutif n° 09-19 du 20 janvier 2009

Portant réglementation de L’activité de collecte des déchets spéciaux.

Décret executif n°13-176 du 30 avril 2013
Fixant les conditions d’exercice des activités de fabrication, de stockage et de distribution de

gros de lubrifiants et de régenération des huiles usagées.

Décret exécutif n° 19-10 du 23 janvier 2019

Réglementant I’exportation des déchets speciaux dangereux.
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3.6 Responsabilité élargie du producteur

La responsabilité élargie du producteur est un principe de politique environnementale
selon lequel la responsabilité d’un producteur vis-a-vis d’un produit est élargie a la phase de
post-consommation dudit produit.

Les fabricants et les importateurs de lubrifiants commercialisés doivent assumer une REP et
avoir I’obligation d’assurer le financement afin de garantir une gestion avisée des huiles
usagées dans le pays, individuellement en tant qu’entreprise ou par 1’intermédiaire de
systémes intégrés de gestion nationaux (SIG), qui centralisent au sein d’un méme systéme
tous les composants d’une activité pour en faciliter la gestion et 1’exploitation. Les fabricants
et les importateurs de lubrifiants sont responsables de la production des huiles usagées tandis
que les utilisateurs et les détenteurs doivent les remettre a un gestionnaire d’huiles usagées
agrée en vue de leur recyclage. Ils sont également responsables de la conformité aux objectifs

écologiques. (24)

3.7 Mode de gestion des huiles usagées

Sur le plan national, le marché des huiles produites représente 150000 tonnes par an, se

répartissant comme suit :

Huiles moteurs 75%
Huiles industrielles (ateliers, entreprises industrielles) 19%o
Graisses et paraffines 3%

Huiles aviation et marine 3%

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 usagées générées sur la vente de
I’entreprise. Ce taux a été doublé par rapport aux années précédentes, ou la collecte

représentait uniquement 14 % (25).

35



3.7.1 Collecte des huiles usagées

Il convient de confier les huiles usagées a :
-un centre de recyclage agréé

-un recycleur agréé

-un agent agréé qui se chargera d’évacuer les dechets

Les conditions de collecte varient en fonction des pays. Elles dépendent du cadre juridique du

pays et du volume d’huile usagée a collecter.

3.7.2  Stockage

Il est possible de stocker les huiles usagées dans des installations étanches auxquelles les

vehicules collecteurs doivent pouvoir accéder.

Tableau 2 Bonnes pratiques concernant le stockage des huiles usagées

Recommandation de stockage des huiles | Objectifs
usageées
Stockage dans un local hors gel Eviter le gel.

Stockage dans une environnement sec avec

une températu re constante

Eviter la condensation des futs et la présence
d’eau dans les lubrifiants et faciliter la

distribution des huiles

Stockage dans un environnement propre et a
I’abri

industrielle

de la poussiere ou la pollution

Eviter la pollution des futs et de I’huile lors

des ouvertures

Stockage avec rétention suffisante selon les

volumes et types de produits

Eviter les risques de pollution des sols et

risques de chutes (sol glissant)

Stockage des futs a [D’horizontal (les
bouchons positionnés a 3 et 9 heures en
position horizontale)ou a la verticale avec la

protection des partie supérieures des futs

Eviter le dessechement des joints et 1’entrée
d’air dans les futs. Réduire les opérations de
lavage et manutention des futs avec un

stockage des futs a la verticale

Stocker les lubrifiants permettant une gestion

Eviter le stockage des huiles vieilles
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selon le principe FIFO (First In First Out). | La durée préconisée de stockage des
Noter la date de réception et d’ouverture des | lubrifiants est en général de 5 ans maximum

futs. (selon les conditions de stockage)

Stocker separément les futs fermes et les futs | Faciliter la gestion et la distribution des

ouverts lubrifiants

Identifier les lubrifiants avec un affichage | Eviter le mélange et la pollution des huiles
spécifique des codes couleurs dans la zone de

stockage

Figure 8 Cuve de stockage d’huiles usagées Figure 7 Stockage avec bacs de rétention

3.7.3 Valorisation énergétique

La valorisation énergétique des huiles usagées se définit comme une activité de
réutilisation et de recyclage. Elle consiste a utiliser la matiére résiduelle (1I’huile usée dans ce

cas-ci) comme carburant, en remplacement de matiéres premieres.

Aprés un traitement rapide de décantation et de filtration, les lubrifiants sont utilisés comme
mazout et jouent ainsi le réle d’un combustible d’appoint utilisé par les industries lourdes,
comme les cimenteries ou les serres.

Cependant, il n’est pas a la portée de toutes les entreprises d’utiliser des huiles usées comme

combustible. Pour qu’une industrie puisse utiliser des huiles usagées a des fins énergétiques,
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elle doit étre dotée d’un équipement de combustion d’une puissance d’au moins 3 MW. De

plus, I’huile usagée ne doit pas excéder certaines concentrations de contaminants.

3.7.4 Elimination des huiles usagées

Actuellement, I’¢limination des huiles se fait uniquement par incinération. Les huiles
usagées contaminées qui contiennent trop de polluants tels que des solvants, du liquide de
frein ou autres ne peuvent souvent qu’étre incinérées. Cette méthode n’étant pas écologique, il

faut toujours veiller a une bonne séparation des huiles.

Les huiles usées qui ne peuvent pas étre recyclées doivent étre apportées dans un centre de
traitement des déchets dangereux. Certaines huiles peuvent étre mélangées a du charbon lors
de I’incinération ce qui peut apporter plus de pouvoir calorifiqgue au charbon et produire

encore plus d’énergie.

3.8 Recommandations aux détenteurs d'huiles usagées

- Ne pas mélanger les huiles usagées avec d'autres produits (PCB, eau, solvants...).

- Séparer les huiles noires des huiles claires car elles suivent des circuits de traitement
différents.

- Stocker les huiles noires dans des contenants et dans des lieux spécifiques.

- Conserver les bons d'enlévement et les échantillons pour une parfaite tracabilité.
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4 Chapitre 4 : Possibilité de régénération des huiles usagées
4.1 Introduction
Les huiles usagées peuvent suivre différentes filieres de traitement comme nous

I’avons vu précédemment. Il y a la valorisation énergétique, le recyclage et la régénération.

La régénération des huiles usées est trés bénéfique d’un point de vue environnemental.
En effet, ce procédé génére 80 % moins de gaz a effet de serre au litre que la production

d’huile neuve a moteur a partir de pétrole brut.

Les différents processus actuels de régénération ont pour objectif I’obtention d’huiles de base
qui seront utilisées pour la production de nouvelles huiles, en général avec les mots « huile
recyclée » ou « huile reconditionnée » on se réfere a I'utilisation de systeémes de filtrage pour

I’élimination des impuretés (26).

4.2 Régénération de I’huile a ’acide sulfurique
Il existe d’autres procédés qui permettent de régénérer I’huile et la rendre apte a la

réutilisation sans produire une nouvelle huile.

Le procédé de régenération dans lequel un traitement a 1’acide sulfurique est utilisé apres
avoir soumis ’huile a différents traitements comme la filtration sous vide pour éliminer les
impuretés, telles que les copeaux métalliques, sable, poussiére, particules et micro impuretés ;
et la distillation pour retirer ’eau et des combustible imbrilés présents dans 1’huile tel que

I’essence.

Le traitement a I'acide sulfurique de I'huile usagée crée une réaction chimique entre H,SO, et
les impuretés présentes dans I'huile usée, puis ces impuretés sont retrouvées sous forme de

boues mélangés a I’acide qui a été utilisé au préalable.

Ces boue sont considérées comme résidus du procédé de régénération. Un autre résidu en
ressort : grice a ce procédé, I’huile usagée retrouve ses caractéristiques de base qui sont

semblables a une huile neuve.
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Le procédé utilisé est représenté dans le schéma suivant :

Figure 9 Procédé de régénération d’huile usagée

4.3 Valorisation des résidus issus de la régénération
La régénération des huiles usagées produit inévitablement des résidus. On peut en définir

deux :

1 - Le résidu de distillation sous vide d'huiles usées déshydratées : ce résidu, selon les
conditions opératoires de la distillation, peut représenter 10% a 15% en poids de I'entrée de la
colonne.

2 - Les boues d'acide sulfurique résultant de I'action de I'acide sur I'huile.

La quantité de boues produites dépend du degré de raffinage de I'huile lors de I'ajout d'acide.
Dans la version la plus standard (sans prétraitement thermique), lI'acide est ajouté a I'huile
déshydratée et la quantité de boues peut représenter 20% a 30% du poids de la charge d'huile.
Lorsqu'ils sont ajoutés au bitume a faible pénétration dans des proportions appropriées, par
exemple 15% a 20 % en poids, ces résidus peuvent améliorer certaines de ses propriétés (26)

40



Partie 2

Expérimentale
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5 Chapitre 5 matériels et methodes

5.1

Introduction

Dans ce chapitre, nous allons présenter les différentes méthodes et matériels utilisés dans les

procédés de régénération d’huile usagée

5.2 Présentation du substrat d’expérimentation
Lors de ce procédés de régentions nous avons choisi une huile lubrifiante pour moteur essence
de type 10w40 prélevée a I’issue d’une vidange d’une voiture ayant parcouru 9800 km

5.3 Matériels et méthodes

53.1

5.3.2

5.3.3

534

Echantillonnage

Nous avons procédé a 1’échantillonnage au niveau d’un garage auto de vidange ou
nous avons récupérer une quantité d’huile usagée sur la quel nous avons travaillé

Matériels

-Ampoule a décanter

-Spatule

-Becher

-Support élévateur
-Eprouvette
-Erlenmeyer

Appareillages
-Ph metre

-Agitateur
-Pompe a vide
-Balance
-Chauffe ballon

Produits chimiques

-Buchner
-Ballon bé colle
-Papier filtre
-Thermometre

-Tuyaux

-Etuve
-Plaque chauffante
-Viscosimetres a tube capillaires

-Réfrigérant

-Acide sulfurique H,SO4 a 98%
-Hydroxyde de Sodium NaOH

-Eau distillée H,O

(Fournis par le responsable chargé du matériel scientifique)

5.4 Procédés de régénération d’huile usagée
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Nous utilisons dans ce procédé de régénération plusieurs techniques de purification tel que la
filtration la distillation le lavage a 1’eau ou encore un traitement a 1’acide sulfurique.

54.1

54.1.1

5412

54.13

Filtration sous vide

Principe

La filtration est une technique utilisé depuis tres longtemps pour séparer les
mélanges hétérogeénes (liquide / solide) elle permet de se débarrasser d’un solide
présent dans un liquide ou inversement

Technique

La filtration sous vide est une technique de filtration pour séparer un solide d’un
liquide grace a une pompe a vide relier a un Buchner qui permet de crée une
pression pour aspireé le liquide présent dans un entonnoir positionne sur le Buchner
afin de récupéré le filtrat

Objectif
L’objectif de cette filtration est de séparer les particule solide et les impuretés tel
que la poucier les copeaux métalliques et autre impureté présente dans I’huile

Figure 10 Filtration sous vide
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Figure 11 Résidu de filtration

5.4.2 Distillation

5.4.2.1 Principe
La distillation est un procédé de séparation de mélange de substance liquide dont les

températures d’ébullition sont différant elle permet de séparer les constituants d’un
mélange homogene sous 1’effet de la chaleur les substances se vaporise
successivement puis sont liquéfier pour obtenir le distillat

5.4.2.2 Technique
Nous position un ballon remplit d’une quantité d’huile sur un chauffe jusqu’a
¢bullition, le ballon relier a un réfrigérant posséde une sortie et une entré d’eau
froide afin de liquéfier le vapeur et les récupérer a la sortie

5.4.2.3 Objectif
L’objectif de cette distillation est de séparer les différant substance piégé dans I’huile
tel que I’eau est le carburant.

Figure 12 Distillation
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Figure 13 Résidu de distillation

5.4.3 Traitement a I’acide sulfurique

5431

5432

5433

Principe
Le principe de ce traitement est créé une réaction chimique entre I’acide et les
impuretés présente dans I’huile afin de se débarrasser de ces dernieres

Technique

Nous avons procédé au mélange de 15ml d’H2SO4 a 150 ml d’huile traitée .Le
mélange est mis sous agitation modéré pendant 30 min a une température constante
puis nous laissons le mélange décanter 24h dans une ampoule a décante puis nous
séparons les deux phase formées a I’issue de ce traitement (boue/huile)

Objectif
Créée deux phase liquide et solide représenté respectivement par 1’huile et des boues
et ce débarrasser de ces boues et purifier [’huile

Figure 14 Traitement a I'acide sulfurique
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Figure 15 Boues issus du traitement a I'acide sulfurique

5.4.4 Neutralisation a I’hydroxyde de sodium

5.4.4.1 Principe
Le principe d’une neutralisation est de rendre une solution acide neutre a 1’aide d’un

réactif basique tel que ’hydroxyde de sodium

5.4.4.2 Objectif
L’objectif de cette neutralisation est de rétablir le ph de I’huile traitée a une valeur
neutre car le ph de I’huile apres le traitement a I’acide sulfurique s’avere
logiquement trés acide

5.4.43 Technique
On mélange une solution de 15g d’hydroxyde de sodium a I’huile traité le tout sous
agitation pendant 15 min puis on laisse le mélange décanter pendant 24h puis on
retire la couche inférieur présente dans le mélange et on garde I’huile. Apreés cela le
ph de I’huile remonte pour atteindre une valeur quasi neutre.

Figure 16 Neutralisation a I'hydroxyde de sodium
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5.4.5 Lavage a I’eau distillé chaude

5451 Objectif
L’objectif de ce lavage est de ce débarrassé du surplus d’acide et d’hydroxyde de
sodium présent dans 1’huile.

5.45.2 Technique
On lave I’huile régénérée avec 15 ml d’eau distillé chaude puis nous laissant le
mélange décanter pendant 10 min ensuite nous répétons cette opération 3 fois

Figure 17 Décantation apres lavage a I'eau distillée

5.5 Analyses des caractéristiques physico chimique
5.5.1 Analyses du pH

5.5.1.1 Mode d’opératoire
Nous avons pris 3 échenillions d’huile (neuve/régénérée/usagée) .Puis nous avons
mesuré le ph de chaque échantillon a I’aide d’un ph metre.

5.5.2 Taux humidité

5.5.2.1 Mode d’opératoire
Nous avons pris 3 échantillons d’huile (neuve / régénérée / usagée) dont les quantités
sont bien définie puis nous les avons placé dans une étuve pendant 24h afin de
pouvoir calculer la teneur en eau de chaque échantillons a I’aide de la formule
suivante :

(mh —ms)
H% =100 X —
ms

Avec : mh : masse humide

ms : masse séche
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5.5.3 Densité

55.3.1 Mode d’opératoire
Nous avons pu établir la densité des 3 échantillons en calculant la masse volumique
de chacun d’entre eux.

. m
p_v

Avec :
m : la masse en g

v : le volume en ml

5.5.4  Viscosité cinématique (ASTM D 445)

55.4.1 Mode d’opératoire
-Remplir 3 viscosimétres a tube capillaire avec 3 échantillons d’huile (neuve / usagée
/ régénérée)
-Introduire les trois viscosimetres capillaires dans un bain d’eau a 40 pendant 30
min

-Retiré le bouchon en haut de chaque tube capillaire et chronométrer la monté de
I’huile entre le point A et B qui représente la boule 1 puis entre le point B et C qui
représente la boule 2

-Convertir le temps en seconde puis multiplié par les constantes K de chaque boule
appartenant a chaque capillaire pour calculer la viscosité entre dans la boule 1 et la
boule 2 puis prendre la moyenne pour obtenir la viscosité finale .

-Répéter le méme mode opératoire a 100°C

Tableau 3 valeurs de constantes des viscosimétres

Echantillons Type de Constante Constante
d’huile Viscosimetres K boulel kboule 2
Régénéré 400-4678 1.056233 0.71388
usagee 350-4785 0.47478 0.35004
neuve 400-4675 1.2 0.72
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Figure 18 Viscosimétre

5.5.5 Point d’éclair ASTM D 93

5551

5.5.5.2

Principe

Le point d’éclair correspond a la température la plus basse a la quel un corps
combustible émet suffisamment de vapeurs pour former avec 1’air ambiant un
mélange gazeux qui s’enflamme sous ’effet d’une source d’énergie calorifique tel
qu’une flamme pilote mais pas suffisamment pour que la combustion s’entretienne
d’elle-méme.

Mode d’opératoire
Nous introduisons dans le vase de 1’appareil testeur de point d’éclair quantité
d’huile.

Cette quantité est chauffer a une vitesse constante de monté de tempeérature puis une
petite flamme est approcher de la surface de 1’échantillon d’huile a intervalle
régulier.

L’appareil note ensuite la température exacte a laquelle le mélange gazeux créé une
étincelle, c’est ainsi que le point d’éclair est définie .
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5.5.6 Point d’écoulement ASTM D 97

556.1

5.5.6.2

Principe

Le point d’écoulement est la température la plus basse a laquelle un liquide cesse de
couler au-dela de cette température nous considérons ce point comme point de
congélation

Mode d’opératoire
L’échantillon doit étre a une température de départ de 27°C

Introduire I’échantillon successivement dans les 5 bains de refroidissement

Puis vérifier entre chaque bain si le liquide émet des signes d’écoulement pendant 5
secondes et noter la température a I’aide d’un thermometre

Si le liquide continue de couler passer au bain suivant
Arréter I’opération quand 1’échantillon cesse de couler

Noter le point d’écoulement en ajoutant 3°C a la température trouvé

Bain Température du bain Température de
(°C) I’échantillon (°C)

1 24 Début a 27

2 0 2729

3 -18 94-6

4 -33 -6a-24

5 -51 -24 3 -42

6 -69 -42 4 -60

Tableau 4 Détermination du point d'écoulement ASTM D 97
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Figure 19 Détermination du point d'écoulement
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Partie 3

Résultats et discussions
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6 Chapitre 6 : résultats et discussions

6.1 Résultats

611 pH

Huile neuve

Huile usagées 5.33

Tableau 5 Résultats Ph

6.1.2 Taux humidité

Nous avons calculé le taux d’humidité de chaque huile

(mh — ms)
H% =100 Xx ——
ms

Teneureneau % 1 4.2 2.1

Tableau 6 Teneur en eau

6.1.3 Densité
Nous avons calculé la masse volumique de chaque huile

densite g/ml 0.866 0.879 0.861

Tableau 7 Densité

6.1.4 Viscosité cinématique (ASTM D445)
Viscosité a 40° C et 100 °C en mm /s2

Viscosité a 40° 100.2 38.47 101.9
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Tableau 8 Viscosité cinématique a 40°C et 100°C
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6.1.5 Point d’éclair ASTM D 93

Point d’éclair °C 206 186 200
Tableau 9Point d'éclair

6.1.6 Point d’écoulement (ASTM D97)

Point d’écoulement (°C) -25 -17 -21
Tableau 10 Point d'écoulement

6.2 Discussion des résultats

6.2.1 Introduction

Suite au traitement subit a I’huile concernant la régénération set les analyses effectué nous
avons obtenu des résultats représentés dans le tableau dont nous allons procéder a leurs
interprétation.

Viscosité
cinématique a
40°C(mm?/s)

Point d’éclair (°C) 206

densité

Tableau 11 Résultats des Caractéristiques

6.2.2 Viscosité
Nous remarquons que la viscosité de I’huile régénéré est quasiment proche de la
viscosité de I’huile neuve contrairement a I’huile usagée qui présente des résultats
médiocre en terme de viscosité ce qui est du a la dégradation de I’huile et de ces
additifs du a divers contaminants présent dans 1’huile.
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120 T
100 _/\

W viscosité a 40°C mm2/s

M viscosité a 100°C mm2/s
viscosité a 100°C mm2/s
viscosité a 40°C mm2/s

Figure 20 Comparaison de la viscosité cinématique a 40°C et 100°C des 3 échontillons d'huiles

6.2.3 Calcule de I’indice de viscosité

Grace a un calculateur d’indice de viscosité nous a avons pu déterminer I’IV de chaque huile
a I’aide des viscosités a 40°C et 100°C

Viscosité
cinématique a
40°C(mm?/s)

Indice de viscosité 152 255

127
v

Tableau 12 Indice de viscosité
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Indice de viscosité

300

250

200
Huile neuve
150 —

M Huile usagée
100 ———

Huile régénérée

50 ——

Huile neuve Huile usagée Huile régénérée

Figure 21Comparaison de l'indice de viscosité

Nous pouvons en déduire que I’indice de viscosité de I’huile régénérée se rapproche plus de
I’huile celui d’une huile neuve qu’une huile usagée

6.2.4 Point d’écoulement
Contenu des résultats obtenu nous pouvons dire que le point d’écoulement de 1’huile
régénére est satisfaisant en le comparent a celui de I’huile neuve et régénérée, grace au
traitement a 1’acide sulfurique qui attaque les contaminants présent dans 1’huile nous
avons pu améliorer le point d’écoulement qui fait partie des caractéristiques
importantes d’une huile.

°C

huile neuve huile usagée| huile régénérée

e

-10 ® point d'écoulement °C

Figure 22 Comparaison du point d'écoulement des 3 échontillons d'huiles
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6.2.5 Point d’éclair
Concernant le point d’éclair nous remarquons que 1’huile usagée a un point d’éclair
plus bas que I’huile neuve et régénéré cela est certainement dd au carburant piégé dans
I’huile qui augmente 1’inflammabilité ainsi que la dégradation des additif présent dans
I’huile et grace au traitement effectué nous avons pu purifier I’huile de ces
contaminant et ainsi amélioré son point d’éclair.

°C
250 ~
225 A
200 ~
175 -+
150 -~
125 +
100 -~
75 A
50 -

M Point d'éclaire °C

Huile neuve Huile usagée Huile régénérée

Figure 23 Comparaison du point d'éclair des 3 échantillons d'huiles

6.2.6 Densité
Nous remarquons que les densités de 1’huile neuve et régénérée sont proche
I’une de I’autre comparé a I’huile usagée .ceci nous laisse a déduire que la
densité de I’huile est influencé par les contaminants présent dans 1’huile tel
que le carburant et I’eau qui peuvent considérablement faire augmenter la
densité de I’huile.

0,885

0,88

0,875

= Huile neuve
0,87

= Huile usagée

0,865

e Huile régénérée

0,86
0,855

0,85 T T )

Figure 24 Comparaison de la densité des 3 échantillons d'huiles
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6.2.7 Teneur en eau (I’humidité)

En comparent les valeur de teneur en eau on remarque que la teneur en eau de I’huile usagée
est 4 fois plus grande que celle de I’huile neuf et 2 fois plus que celle de I’huile régénéré ce
qui confirme la différence de densité entre ces 3 huile et I’influence de I’eau sur 1’huile

%

4,5 -
4 -
3,5 -
3 .
2,5 -
2 -
1,5 -
1 -
0,5 -
0 T . .
Huile neuve Huile usagée Huile régénérée

Teneur en eau %

Figure 25 Comparaison de la teneur en eau des 3 échantillons d'huiles
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Conclusion géenerale

La lubrification est indispensable pour le fonctionnement des moteurs de tout type de
véhicule, car elle permet d’éviter que les différents frottements des pieces qui constitue le
moteur menent a ’usure de ce dernier, mes ces huile ont une durée d’utilisation définie, c’est
pour cela que les huiles lubrifiantes sont produites et consommées en grandes quantités
chaque année.

Ces huiles se dégradent au fur et a mesure de leur utilisation, une fois usagées elles perdent
leur fonction de lubrification et doivent étres remplacées par des huiles neuves. Ces huiles
usagées représentent par la suite un risque majeur pour I’environnement et la santé humaine
dans le cas d’une mauvaise gestion, ce risque est di essentiellement a la contamination de ces
huiles par des métaux lourds et d’autres contaminants tel que les suies, pouciers, carburant
etc. C’est pour cela que ces huiles usagées sont considérées comme déchets spéciaux
dangereux et nécessites un traitement spécial, réglementaire et bien précis allant de la
collecte, en passants parme stockage jusqu’a 1’élimination.

une solution économique mais aussi environnemental est a notre porté concernant le
traitement de ces huiles usagées ,il s’agit comme nous 1’avons vu dans ce projet de la
régénération des huiles usagées qui s’avere trés efficace, car ce procédés nous permet de
purifier une huile usagée et de restaurer ses caractéristiques tel que la viscosité, le point
d’éclair et le point d’écoulement qui sont semblables a celle d’une huile neuve qui lui
permettent d’assurer sa fonction avec un taux de rendement général concernant la
régénération qui est estimé a 89 %.

Des résidu en ressortent a 1’issus de ce traitement, il s’agit de boues contenant les contaminant
qui se trouvait dans I’huile mais aussi des quantité de carburants pouvant tous deux étre
réutilisés et valorisés en tant que coke que 1’on peut rajout € au bitume concernant les boues
apreés leurs séchage ,ou comme combustible vu leurs pouvoir calorifique élevé ,pareil pour le
carburant qui peut étre aussi utilis¢é comme combustible dans les incinérateurs ou les
cimenteries.

Pour finir la régénération des huile usagée est 1’'une des meilleurs solutions concernant la
facon de traiter ces déchets vue leur impact néfaste sur 1’environnement et la santé humaine,
ce procedé nous permet de faire des économies d’énergies mais aussi de ressources car
produire une huile neuve est certainement plus couteux et plus polluant que d’utiliser une
huile régénérée.
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Annexes

Annexe 1

Valeurs mesurées de L et H pour la viscosité cinématique

Viscosité 5,7 52,64 | 35,29
cinématiqu 5,8 54,42 | 36,26
ea L H 59 56,2 | 37,23
100 °C 6 57,97 | 38,19
mm?/s 6,1 59,74 | 39,17
2 7,994 | 6,394 6,2 61,52 | 40,15
2.1 8,64 | 6,894 6,3 63,32 | 41,13
2,2 9,309 | 7,41 6,4 65,18 | 42,14
2,3 10 | 7,944 6,5 67,12 | 43,18
2.4 10,71 | 8,496 6,6 69,16 | 44,24
25 11,45 | 9,063 6,7 71,29 | 45,33
2,6 12,21 | 9,647 6,8 73,48 | 46,44
2,7 13 | 10,25 6,9 75,72 | 47,51
2.8 13,8 | 10,87 7 78 | 48,57
2.9 14,63 | 115 7.1 80,25 | 49,61
3 15,49 | 12,15 7,2 82,39 | 50,69
3,1 16,36 | 12,82 7.3 84,53 | 51,78
3,2 17,26 | 13,51 7.4 86,66 | 52,88
3,3 18,18 | 14,21 75 88,85 | 53,98
3,4 19,12 | 14,93 7.6 91,04 | 55,09
35 20,09 | 15,66 7,7 93,2 | 56,2
3,6 21,08 | 16,42 7.8 05,43 | 57,31
3,7 22,09 | 17,19 7.9 97,72 | 58,45
3,8 23,13 | 17,97 8 100 | 59,6
3,9 24,19 | 18,77 8,1 102,3 | 60,74
4 25,32 | 19,56 8,2 104,6 | 61,89
4,1 26,5 | 20,37 8.3 106,9 | 63,05
472 27,75 | 21,21 8,4 109,2 | 64,18
43 29,07 | 22,05 8,5 111,5 | 65,32
4.4 30,48 | 22,92 8,6 113,9 | 66,48
45 31,96 | 23,81 8,7 116,2 | 67,64
4,6 33,52 | 24,71 8.8 1185 | 68,79
4,7 35,13 | 25,63 8,9 120,9 | 69,94
48 36,79 | 26,57 9 1233 | 71,1
4,9 38,5 | 27,53 9.1 125,7 | 72,27
5 40,23 | 28,49 9.2 128 | 73,42
5,1 41,99 | 29,46 9,3 130,4 | 74,57
5,2 43,76 | 30,43 9,4 132,8 | 75,73
53 4553 | 31,4 9,5 135,3 | 76,91
5,4 47,31 | 32,37 9,6 137,7 | 78,08
5,5 49,09 | 33,34 9,7 140,1 | 79,27
5,6 50,87 | 34,32 9,8 142,7 | 80,46
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9,9 1452 | 81,67
10 147,7 | 82,87
10,1 150,3 | 84,08
10,2 152,9 | 853
10,3 155,4 | 86,51
10,4 158 | 87,72
10,5 160,6 | 88,95
10,6 163,2 | 90,19
10,7 1658 | 91,4
10,8 168,5 | 92,65
10,9 171,2 | 93,92
11 1739 | 95,19
111 176,6 | 96,45
11,2 179,4 | 97,71
11,3 182,1 | 98,97
11,4 184,9 | 100,2
115 187,6 | 101,5
11,6 190,4 | 102,8
11,7 193,3 | 104,1
11,8 196,2 | 105,4
11,9 199 | 106,7
12 2019 | 108
12,1 204,8 | 109,4
12,2 207,8 | 110,7
12,3 210,7 | 112
12,4 213,6 | 113,3
12,5 216,6 | 1147
12,6 2196 | 116
12,7 2226 | 1174
12,8 225,7 | 1187
12,9 228,8 | 120,1
13 2319 | 1215
13,1 235 | 122,9
13,2 238,1 | 1242
13,3 2412 | 125,6
13,4 2443 | 127
13,5 2474 | 128,4
13,6 250,6 | 129,8
13,7 253,8 | 131,2
13,8 257 | 132,6
13,9 260,1 | 134
14 263,3 | 1354
141 266,6 | 136,8
14,2 269,8 | 138,2
14,3 273 | 139,6
14,4 276,3 | 141
14,5 279,6 | 1424
14,6 283 | 1439
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14,7 286,4 | 1453
14,8 289,7 | 146,8
14,9 293 | 148,2
15 296,5 | 149,7
15,1 300 | 151,2
15,2 303,4 | 152,6
15,3 306,9 | 154,1
15,4 310,3 | 155,6
15,5 3139 | 157
15,6 317,5 | 158,6
15,7 321,1 | 160,1
15,8 324,6 | 161,6
15,9 328,3 | 163,1
16 331,9 | 164,6
16,1 335,5 | 166,1
16,2 339,2 | 167,7
16,3 3429 | 169,2
16,4 346,6 | 170,7
16,5 350,3 | 172,3
16,6 354,1 | 173,8
16,7 358 | 1754
16,8 361,7 | 177
16,9 365,6 | 178,6
17 369,4 | 180,2
17,1 373,3 | 1817
17,2 377,1 | 183,33
17,3 381 | 184,9
17,4 384,9 | 186,5
17,5 388,9 | 188,1
17,6 392,7 | 189,7
17,7 396,7 | 191,3
17,8 400,7 | 192,9
17,9 404,6 | 194,6
18 408,6 | 196,2
18,1 412,6 | 197,8
18,2 416,7 | 1994
18,3 420,7 | 201
18,4 4249 | 202,6
18,5 429 | 204,3
18,6 433,2 | 205,9
18,7 437,3 | 207,6
18,8 4415 | 209,3
18,9 445,7 | 211
19 449,9 | 212,7
19,1 454,2 | 2144
19,2 458,4 | 216,1
19,3 462,7 | 217,7
19,4 467 | 2194




19,5 4713 | 221,1
19,6 4757 | 222,8
19,7 479,7 | 224,5
19,8 483,9 | 226,2
19,9 488,6 | 227,8
20 493,2 | 229,5
20,2 5019 | 233
20,4 510,8 | 236,4
20,6 519,9 | 240,1
20,8 528,8 | 243,5
21 5384 | 2471
21,2 547,5 | 250,7
21,4 556,7 | 254,2
21,6 566,4 | 257,8
21,8 575,6 | 261,5
22 585,2 | 264,9
22,2 595 | 268,6
22,4 604,3 | 272,3
22,6 614,2 | 275,8
22,8 624,1 | 279,6
23 633,6 | 283,3
23,2 643,4 | 286,8
23,4 653,8 | 290,5
23,6 663,3 | 294,4
23,8 673,7 | 297,9
24 683,9 | 301,8
24,2 694,5 | 305,6
24,4 704,8 | 309,4
24,6 7149 | 313,2
24,8 7257 | 317
25 736,5 | 320,9
25,2 747,2 | 324,9
25,4 758,2 | 328,8
25,6 768,8 | 332,7
25,8 779,7 | 336,7
26 790,4 | 340,5
26,2 801,6 | 3444
26,4 812,8 | 348,4
26,6 824,1 | 352,3
26,8 835,5 | 356,4
27 847 | 360,5
27,2 857,5 | 364,6
27,4 869 | 368,3
27,6 880,6 | 372,3
27,8 892,3 | 376,4
28 904,1 | 380,6
28,2 915,8 | 384,6
28,4 927,6 | 388,8
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28,6 938,6 | 393

28,8 951,2 | 396,6
29 963,4 | 401,1
29,2 9754 | 405,3
29,4 987,1 | 409,5
29,6 998,9 | 413,5
29,8 1011 | 4176
30 1024 | 421,7
30,5 1055 | 432,4
31 1086 | 443,2
31,5 1119 | 454

32 1151 | 464,9
32,5 1184 | 4759
33 1217 | 487

33,5 1251 | 498,1
34 1286 | 509,6
34,5 1321 | 5211




