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Résume



Résumé

Les huiles lubrifiantes contiennent différents composes d’hydrocarbures, elles
sont dopées par un paquet d’additifs pour bien améliorer leurs travailles dans différent
domaines. Ces huiles lubrifiantes de type moteur deviennent noires et perdent leur
viscosité au cours de 1’utilisation, et cela revient a leur dégradation a cause des
plusieurs phénomenes, comme 1’oxydation, la contamination, cisaillement mécanique

ainsi que la corrosion et d’autres.

Cette étude a été portée pour connaitre 1’efficacité de 1’adsorption entre le pétiole
du palmier dattier comme un adsorbant modifié par NaOH et I’huile moteur synthétique

usée (Total SAE 5w40) et son influence sur les viscosités de 1’huile moteur.

Le type d’adsorbant étudié, le pétiole du palmier dattier comme un exemple, est
une substance efficace pour I'adsorption des impuretés et les produits indésirables des
huiles moteurs usées qui traduit positivement sur notre environnement et la

récupération des matiéres premiéres.

Les résultats expérimentaux ont montré que I’adsorption entre le pétiole de
palmier dattier et I’huile moteur usagée dépend essentiellement sur I’activation et la

masse de I’adsorbant ainsi que la température de 1’adsorption.

L’amélioration de la viscosité ne signifie pas que 1’huile moteur est utilisable a
nouveau car elle va passer a plusieurs processus de régénération.
Mais de point vue économique est trés favorable pour réduire la consommation

des additifs comme les viscosifiants.

Mots clés : adsorption; pétiole du palmier dattier; huile moteur usée; viscosité

cinématique.
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Introduction générale

Le développement rapide des automobiles, la fabrication et autres industries a

déclenché une croissance rapide de la consommation des lubrifiants.

L’huile de lubrification est I’un des plus importants matériaux utilisés dans Presque
tous les véhicules et la fabrication [1]. Elle est généralement utilisée pour réduire le
frottement et I'usure en interposant un film liquide entre les surfaces a frottement [2].
Elle contient principalement I'huile de base et les additifs [3], de dont les principaux
composants chimiques sont des hydrocarbures et une petite quantité de composés non
hydrocarbonés. Le lubrifiant résiduel est défini comme le lubrifiant contaminé par des
polluants chimiques ou physiques selon 1I’Agence de Protection d’Environnement des
Etats-Unis. Au cours de son utilisation, I'huile de base est oxydée aprés 1”épuisement
des additifs antioxydants a haute température, ce qui conduit a de mauvaises
performances de I'huile de lubrification [4]. Par conséquent, le lubrifiant est réduit ou
méme perdre I'efficacité de la réduction du frottement, de la réduction de I'érosion et
joint, ce qui peut causer un défaut mécanique. En outre, le métal lourd est cause par le
frottement du dispositif moteur, tandis que I'oxydation de I'hydrocarbure et la
consommation d'additifs peuvent produire des PCB (Biphényles polychlorés) et autres
substances nocives, qui sont nocives pour I'environnement et la santé humaine [5]. En
fait, la composition dégénérative ne représente qu'une faible proportion, moins de
10% [6].

Comparé¢ a d’autres méthodes qui ne gaspillent pas seulement de la valeur
ressources pétrolieres, mais aussi nuire a l'environnement, la régénération de le
lubrifiant usagé est non seulement un moyen efficace de regénérer les huiles usées,
mais aussi une méthode valable pour alléger la pression des ressources pétroliéres [7].
Cependant, la coexistence de différents types d’impuretés, telles que les impuretés
organiques(résines, produits d'oxydation,de nitration et de sulfatation) et inorganiques

(éléments lourds) polluants [8],rend la régénération difficile réaliser. Par conséquent,



I'étude de la régénération des huiles lubrifiantes usées semble particulierement
nécessaire.

La pollution globale devient de plus en plus grave et I'étude de la technologie de
traitement de la pollution a été de plus en plus soulignée.

Un certain nombre de processus, tels que la coagulation, la distillation sous
vide, extraction, hydro-traitement et adsorption, ont été utilisés pour la purification et
retraitement des déchets de lubrifiants usées [9]. L'adsorption a occupé une place
importante dans le domaine du traitement de I'huile depuis longtemps, car de sa

simplicité, de bonnes performances purifiantes et d’un faible cott [10].

Les adsorbants présentaient différentes capacités d'adsorption en matiére
d’absorber les substances dangereuses des déchets de lubrifiant. Mohammad A. Al-
Ghouti et al. Diatomite modifiée et charbon actif en utilisant une microémulsion pour
absorber les polluants organiques et inorganiques des huiles usées [11] Les résultats
ont montré que deux adsorbants peuvent adsorber efficacement les produits

d’oxydation, de nitrification et de sulfure de I’huile de graissage.

Cependant, la diatomite présente de nombreuses lacunes, notamment une faible
réutilisation, une grande quantité de déchets, grave pollution de I'environnement et
difficultés en post-traitement. Yu et al. a constaté que le charbon actif aprés le
traitement avec le nitrique acide peut améliorer la capacité d’adsorption du thiophéne,
en raison de l'augmentation des groupes fonctionnels oxygénés de surface et
I'optimisation de sa structure de pores. Mais I'adsorbant au charbon actif, confiné par

ses nombreux co(ts plus élevé [12].

La poudre de pétiole du palmier dattier, un adsorbant accessible, économique et
efficace [13], a été choisi comme adsorbant modifié pour améliorer la capacité
d'adsorption des impuretés dans cette recherche. Une enquéte est en cours pour
supprimer les composants indésirables de la phase aqueuse. Bin Yu et al ont conclu
que la sciure de bois semble étre un adsorbant prometteur pour I'élimination des

cuivre et plomb et des autres [14].

Les groupes actifs de pétiole du palmier dattier tels que les groupes hydroxyle
[15], les groupes carboxyle [16] possedent certaines propriétés d'adsorption, tandis

que I'existence de structure cristalline diminue les composants actifs de sciure.



Par consequent, le pétiole du palmier dattier a été modifiée par I'hydroxyde de

sodium pour améliorer sa capacité d'adsorption.

Chapitre |
Adsorption



Chapitre I : L’adsorption

Chapitre I: L’adsorption

1.1.Définition :

L'adsorption est un phénoméne physique de fixation de molécules sur la surface
d'un solide. Ce phénomene est utilisé pour “récupérer” des molécules indésirables de
fluide (liquides ou gazeuses) dispersées dans un solvant. La fixation provient de
I'établissement, entre le solide et les molécules, de liaisons de Van Der Waals
(liaisons de type électrostatique de faible intensité, avec des énergies d'interaction
entre 5 et 40 kJ/mol).

Le solide est appelé adsorbant et la substance qui s’adsorbe, adsorbat.
Ce phénomene a une trés grande importance dans de nombreux processus physiques
et chimiques : capture de polluants, séparation de gaz, catalyse, etc. Il est aussi la base
de nombreuses méthodes de caractérisation des solides comme la mesure des surfaces
specifiques ou I'étude de la porosité. En mécanique industrielle, il joue un réle
fondamental dans les processus de lubrification et les procedés de brasage. [17]

I.1.1. Adsorption chimique (ou chimisorption) :

Elle met en jeu une ou plusieurs liaisons chimiques covalentes ou ioniques
entre l'adsorbat et I'adsorbant, nettement supérieures aux forces de VVan Der Waals .La
chimisorption est généralement irréversible, produisant une modification des
molécules adsorbées. Ces derniéres ne peuvent pas étre accumulées sur plus d’une
monocouche. Seules sont concernées par ce type d’adsorption, les molécules
directement liées au solide [18]. La chaleur d’adsorption, relativement élevée, est
comprise entre 20 et 200 Kcal/mol [19-22]. La distance entre la surface et la molécule

adsorbée est plus courte que dans le cas de la physisorption.
1.1.2.Adsorption physique (ou physisorption)

Contrairement a la chimisorption, I’adsorption physique se produit a des
températures basses. Les interactions entre les molécules du soluté (adsorbat) et la
surface du solide (adsorbant) sont assurées par des forces électrostatiques type
dipdles, liaison hydrogéne ou Van der Waals. Les molécules s’adsorbent sur plusieurs

couches (multicouches) avec des chaleurs d’adsorption souvent inférieures a 20
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Chapitre I : L’adsorption

Kcal/mole. La physisorption est rapide, réversible et n'entrainant pas de modification

des molécules adsorbées.

La distinction entre les deux types d'adsorption n'est pas toujours facile. En
effet, les énergies mises en jeu dans les physisorptions fortes rejoignent celles qui

interviennent dans les chimisorptions faibles. [17]

1.2. Différents types d’adsorbants [17]
1.2.1. Gels de silice

IIs sont généralement utilisés, sous forme de granulés fins, pour le piégeage des
produits polaires pour lesquels ils sont préférés au charbon. La désorption est
effectuée avec 1’eau ou un solvant polaire : méthanol, éthanol, etc. Ces gels sont plus

délicats d’emploi du fait de leur caractére hydrophile.
1.2.2. Charbons actifs :

Les charbons actifs peuvent avoir différentes origines et donc des structures

physico-chimiques variables.

Les plus employés sont obtenus par calcination de noix de coco. Leur utilisation est

universelle, la désorption se faisant généralement par solvants.

» Sulfure de carbone seul pour les composés apolaires ou peu polaires

(hydrocarbures saturés, benzéniques, halogénés, cétones, esters).

» Sulfure de carbone additionné de petites quantités d’alcool méthylique pour

les dérivés polaires (alcool, phénols,...).
-Le noir de charbon graphitisé (carbopack)

Obtenu a partir de noir de carbone chauffé a 3100°C sous gaz inerte, est
constitué de polyedres de 2000 a 3000 A° de coté qui sont agglomérés par des forces
¢lectrostatiques. Ces produits présentent 1’avantage d’une bonne stabilité¢ thermique,
d’une structure physico-chimique définie et d’une absence de réactivité chimique avec

les produits piégés.
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Chapitre I : L’adsorption

-Les tamis moléculaires carbonés (carbisieves)

Préparés par craquage du chlorure de polyvinylique, possedent, outre une

bonne stabilité thermique, une surface spécifique importante (<1000 m?/g).
I.2.3. Résines macromoléculaires

Ont des surfaces spécifiques comprises entre 300 et 750 m?.g* leurs capacités
sont trés médiocres par rapport a celles des charbons actifs. Cependant, ces résines ont
une meilleure cinétique d'adsorption et sont souvent plus faciles a régénérer (énergie

de liaison faible).

Ces produits, d’'un colit beaucoup plus élevé que les précédents, ne sont
souvent utilisés que dans des cas particulierement délicats. On effectue généralement

I’analyse apres désorption thermique.
1.2.4. Adsorbants mineraux

Les alumines et oxydes métalliques divers; bien que présentant, pour certains,
des surfaces spécifiques importantes (300 & 400 m2.g%). Ces solides adsorbent plus
sélectivement que les charbons. Leur capacité dépend étroitement du pH et de leur
mésoporosité. En dessous du point isoélectrique, seules les molécules chargées
négativement sont adsorbées sur les sites positifs.

Dans I'état actuel de leur développement, ils ne peuvent étre compétitifs vis-a-
vis du charbon actif. Cependant, certains de ces solides, comme les alumines ou les
oxy-hydroxydes ferriques, présentent un réel intérét pour I'élimination du fluor, des

phosphates des nitrates etc.

I.3. Facteurs influencant sur le phénoméne d’adsorption [17]

Un grand nombre des paramétres et de propriétés, du support et du substrat,
peuvent influencer le processus d'adsorption et notamment la capacité et la cinétique

de rétention d'une substance sur un support. Il s’agit des parametres suivants :

Page 3



Chapitre I : L’adsorption

1.3.1. Structure de I'adsorbant

Elle joue un role déterminant dans la fixation du substrat, par la taille de ses
particules. En effet plus la taille est petite, plus la surface de contact sera grande. Ce
qui va alors augmenter son pouvoir de rétention. En outre, cette surface s'accroit

lorsque le support est poreux.

Les solides dans les milieux naturels (argiles, silice..) possédent des surfaces
spécifiques variables avec 1’état physico-chimique du milieu aqueux (pH, nature des
cations liés, saturation de la surface par les molécules organiques...). Ainsi certaines
argiles comme les bentonites (Montmorillonite par exemple) ont une surface,
accessible a la plupart des molécules, variant de 40 a 800 m2.g-1. Leur capacité
d’adsorption est trés variable mais constitue le parameétre essentiel de la régulation des

échanges et de la mobilité des éléments dans le milieu naturel.

Les adsorbants industriels (essentiellement les charbons actifs) développent des
surfaces spécifiques énormes (600 & environ 1200 m2.g-1) caractéristiques d’une trés
forte microporosité. D’autres adsorbants comme les hydroxydes métalliques formés
au cours de la coagulation-floculation développent eux aussi de trés grandes surfaces

dont I’extension est étroitement dépendante du pH.

Dans ce cas la capacit¢ d’adsorption de la molécule a éliminer est
proportionnelle a la surface spécifique de 1’adsorbant. Plus la surface est importante,
plus grande sera la quantit¢ de molécules adsorbées. Il convient d’utiliser un
adsorbant majoritairement microporeux (diameétre de pore < 2 nm) pour la plupart des

applications en traitement de 1’air afin d’obtenir une bonne adsorption.

Les caractéristiques de la molécule et la structure de l'adsorbant peuvent

affecter directement :

» La nature de la liaison adsorbat-adsorbant, c¢’est-a-dire de 1’énergie libre
d’interaction.

» La capacité d’échange cationique (CEC) : Il n’existe pas de régle générale qui
lie la nature du cation a son pouvoir adsorbant mais il est a noter que

I’adsorption dépend de I’¢électronégativité du cation compensateur.

Page 4



Chapitre I : L’adsorption

1.3.2.Influence de I’adsorbat :

D’apres la régle de LUNDENIUS : « moins une substance est soluble dans le
solvant, mieux elle est adsorbée ». D’aprés la régle de Traube : 1’adsorption a partir
des solutions aqueuses, croit lorsqu’on parcourt une série d’homologues.

Dans une solution multi composée, la compétition de plusieurs especes pour
I’occupation par adsorption des sites actifs réduit les quantités adsorbées dans la

solution donnée.

1.3.3. Influence du pH :

Le pH est un paramétre prédominant qui a un effet non négligeable sur les
caractéristiques de 1’adsorption. Dans la plupart des cas, les meilleurs résultats sont
acquis aux pH les plus faibles. Cette propriété s’applique particulie¢rement a

I’adsorption des substances acides ou moléculaires.

1.3.4. Influence de la température :

Les processus de I’adsorption qui ne se compliquent pas par des réactions
chimiques s’accompagnent toujours de dégagement de chaleur (exothermique), de
sorte qu’avec une augmentation de la température, le phénoméne de désorption
devient dominant. Par contre, pour une adsorption activée (chimisorption), I’équilibre
d’adsorption n’est pas atteint rapidement, et ’augmentation de la température favorise
I’adsorption.

1.3.5. Influence de la Polarité :

Un soluté polaire aura plus d’affinité pour un solvant ou pour 1’adsorbant le
plus polaire. L’adsorption préférentielle des composés organiques a solubilité limitée
en solutions aqueuses (hydrocarbures, dérivés chlorés, phénols et autres dérivés
benzéniques) est importante avec les adsorbants hydrophobes (charbons actifs,
polymeres poreux). Elle est par contre insignifiante avec les adsorbants polaires tres

hydrophiles (gel de silice, alumine,...).
D’une fagon générale, un adsorbant industriel doit avoir les caractéristiques

Suivantes [23-25] :
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— Une capacité d'adsorption importante ;

— Une régénération facile ;

— Une bonne sélectivité ;

— Une cinétique rapide ;

— Une bonne résistance mécanique, chimique et thermique ;

— Un faible codt.
1.4. Description du mécanisme d’adsorption

L'adsorption se produit principalement en quatre étapes. La figure 1.1
représente un matériau (adsorbant) avec les différents domaines dans lesquels peuvent
se trouver les molécules organiques ou inorganiques qui sont susceptibles de rentrer

en interaction avec le solide.
Avant son adsorption, le soluté va passer par plusieurs étapes :

1) Diffusion de I’adsorbat de la phase liquide externe vers celle située au voisinage de

la surface de 1’adsorbant.

2) Diffusion extra granulaire de la matiére (transfert du soluté a travers le film liquide

vers la surface des grains).

3) Transfert intra granulaire de la matiere (transfert de la matiére dans la structure

poreuse de la surface extérieure des graines vers les sites actifs).

4) Réaction d'adsorption au contact des sites actifs, une fois adsorbée, la molécule est

considérée comme immobile [26].
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1 Phase liquide

2 Phase liquide Externe

3 Difusion Intreparticulaire

4 Adsorption

Figure 1.1 Domaine d’existence d’un soluté lors de 1’adsorption sur un

matériau microporeux.

1.5.Equilibre d’adsorption

L’information sur 1’équilibre d’adsorption est indispensable dans 1’étude
d’adsorption d’un soluté sur un matériau. Le phénomene 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 [27]

Pour les systémes liquides solides, les isothermes sont classées par Gills en

quatres groupes :

Types L, type S, type H et type C [28]. Plusieurs modéles théoriques ont été
développés afin d’interpréter les isothermes d’adsorption et de prédire la quantité
maximale que peut fixer un adsorbant, a partir d’'un nombre limite d’expériences.
Parmi ces modeles, on peut citer les modeles de Langmuir, de Freundlich et de
Brunauer Emmett et Teller(BET).
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1.5.1.Présentation d’une isotherme

Tous les couples adsorbat-adsorbant ne se comportent pas de la méme maniere. Pour
chaque couple, le processus d’adsorption peut étre décrit a I’aide d’une isotherme
d’adsorption. C’est une courbe qui représente la relation entre la masse d’adsorbat
fixée a I’équilibre par unité de masse d’adsorbant (ge) et la concentration a 1’équilibre
de I’adsorbat dans le milieu liquide, a une température constante (Ce) [28, 24].

La quantité d’adsorbat fixée a 1’équilibre, appelé aussi capacité¢ d’adsorption, est

donnée par 1’équation (1.1)

(Co—C)*V oo (1.1)
m

e =
Avec (.- Quantité d’adsorbat fixée a I’eéquilibre (mg/g)
C, : Concentration initiale d’adsorbat (mg/L)
C.: Concentration d’adsorbat a I’équilibre (mg/L)
V : Volume de la solution (L)

m : Masse de I"adsorbant (g)

1.5.2.Classification des isothermes [28]

Les isothermes d’adsorption sont généralement utilisées pour décrire la relation
mathématique entre la concentration d’adsorbat présente dans la phase liquide et celle
présente dans la phase solide, a 1I’équilibre et & une température constante. Il existe
différents profils d’isothermes. L’allure de la courbe d’isotherme d’adsorption varie
selon le couple adsorbat-adsorbant. Selon la pente de la partie initiale de la courbe, les

isothermes expérimentales peuvent étre subdivisées en quatre classes (figure 1.2)

S L H C
Quantité de
soluté
adsorbée a
I'équiibre
Concentration du soluté a I'équilibre dans la soution

Figure 1.2 Classification des isothermes selon Gills Tirée
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Courbes du type (S): Les isothermes de cette classe présentent, a faible
concentration, une concaviteé tournée vers le haut. Les molécules adsorbées favorisent
I'adsorption ultérieure d'autres molécules (adsorption coopérative). Ceci est di aux
molécules qui s'attirent par des forces de Van Der Waals, et se regroupent en ilots
dans lesquels elles se tassent les unes contres les autres. Ce comportement est
favorisé, d'une part, quand les molécules de soluté sont adsorbées verticalement
comme c'est le cas des molécules possédant un seul groupe fonctionnel et d'autre part,

quand les molécules se trouvent en compétition d'adsorption forte avec le solvant.

Courbes de type (L): Les isothermes de classe L présentent, a faible
concentration en solution, une concavité tournée vers le bas qui traduit une diminution
des sites libres au fur et a mesure de la progression de I'adsorption. Ce phénomene se
produit lorsque les forces d'attraction entre les molécules adsorbées sont faibles. Elle
est souvent observée quand les molécules sont adsorbées horizontalement, ce qui
minimise leur attraction latérale. Elle peut également apparaitre quand les molécules
sont adsorbées verticalement et lorsque la compétition d'adsorption entre le solvant et
le soluté est faible. Dans ce cas, I'adsorption des molécules isolées est assez forte pour

rendre négligeable les interactions latérales.

Courbes de type (H) : La partie initiale de I'isotherme est presque verticale, la
quantité adsorbée apparait importante a concentration quasiment nulle du soluté dans
la solution. Ce phénomene se produit lorsque les interactions entre les molécules
adsorbées et la surface du solide sont trés fortes. L'isotherme de classe H est aussi
observée lors de I'adsorption de micelles ou de polymeres formées a partir des

molécules de soluté.

Courbes de type(C) : Les isothermes de cette classe se caractérisent par une
partition constante entre la solution et le substrat jusqu'a un palier. La linéarité montre
que le nombre de sites libres reste constant au cours de I'adsorption. Ceci signifie que
les sites sont crées au cours de l'adsorption. Ce qui implique que les isothermes de
cette classe sont obtenues quand les molécules de soluté sont capables de modifier la
texture du substrat en ouvrant des pores qui n‘avaient pas été ouverts préalablement

par le solvant.
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Dans chaque groupe principal, on rencontre un palier, correspondant a la
formation d’une couche mono-moléculaire, une augmentation d’adsorption, au dela
de ce palier, peut indiquer une réorientation des molécules déja adsorbées, pour

former un film plus compact ou bien la formation de multicouches.
1.6. Modzéles des isothermes d’adsorption [17]

Plusieurs auteurs ont proposé des modeles théoriques pour caractériser les
processus impliqués et de prédire la capacité maximale que possédent les adsorbants.
Parmi les modeles les plus répondus, on distingue celui de Langmuir, de Freundlich et
de Brunauer, Emmett et Teller (BET).
1.6.1.Modeéle de Langmuir :

Solide avec N site d'adsorption

Figure 1.3 Modeéle d'adsorption de Langmuir.

En 1916 Irving Langmuir a édité une nouvelle isotherme qui porte encore son
nom. C'est une isotherme dérivée d'un mécanisme cinétique proposé .Ce modele
permet de calculer la quantité adsorbée maximale et la constante d’adsorption, il a été
développé initialement pour interpréter 1’adsorption des gaz sur une surface

homogeéne.

Les hypothéses sur lesquelles est fondé ce modeéle sont les suivantes :

» La surface de l'adsorbant est uniforme, c.-a-d., tous les emplacements
d'adsorption sont égaux (Energétiqguement homogeéne).

» Les molécules adsorbées n'agissent pas les une sur 1’autre. (Il n’y a pas
d’interaction entre les molécules adsorbées).

» Toute l'adsorption a lieu par le méme mécanisme.

» A adsorption maximale seulement une monocouche est formée, les molécules
de l'adsorbant ne se déposent pas sur les molécules déja adsorbées.

» Le nombre de sites d’adsorption sur la surface est limité.

Y

Un site ne peut adsorber qu’une seule molécule.

» La réaction d’adsorption est réversible.
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Le phénomeéne d’adsorption est considéré comme dynamique. Il résulte de I’équilibre

entre deux phénomenes inverses : 1’adsorption et la désorption du soluté.

Le modéle de Langmuir s’exprime sous la forme suivante :

Avec

Qe : quantité de soluté adsorbée par unité de masse d’adsorbant a 1’équilibre (mg/g).
gm:quantité nécessaire pour couvrir la surface d’un gramme d’adsorbant d’une couche
monomoleculaire de soluté (mg/g)

Ce : concentration a I’équilibre en soluté de la solution (mg).

KL = Constante de Langmuir (L3.m™ de polluant).

Lorsque le terme K. »Ce tend vers 0, I’équation de Langmuir devient :

Lorsque KL.Ce devient largement supérieur a 1, la surface du solide est complétement

saturée et I’équation est réduite a :

La linéarisation de 1’équation de Langmuir permet d’accéder aux valeurs de la

quantité maximale pouvant étre adsorbée (gm) et la constante K.

1.6.2.1sothermes de Freundlich :

o® 00 (@l
000 900 & 000

Solide avec N site d'adsorption

Figure 1.4 modéle d’adsorption de Freundlich en multicouches.

Ce modele I’adsorption est localisée sur des sites qui possedent la méme
énergie, les molécules adsorbées n’ont pas d’interaction entre elles. L’adsorption
s’effectue des le début en plusieurs couches, les molécules adsorbées dans la premiére
couche servent de sites d’adsorption pour les molécules de la deuxiéme couche et

ainsi de suite .Dans ce modele, le nombre de sites susceptibles d’adsorber le composé
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est illimité. Ainsi contrairement a 1’isotherme de Langmuir, ’isotherme de Freundlich
ne présente pas de maximum.

C'est une équation empirique largement utilisée pour la représentation pratique
de I'équilibre d'adsorption. Elle ne repose sur aucune base théorique. Toutefois
I’expérience montre qu’elle décrit bien les résultats d’adsorption des micropolluants
par les solides tels que les charbons actifs, les sols et les argiles.

Elle se présente sous la forme:

Avec :

N : intensité¢ d’adsorption.

Kt : est appelé constante de Freundlich. Elle donne une indication grossiére sur la
capacité d’adsorption de I’adsorbant. Lorsque Kf augmente, la capacité d’adsorption
augmente aussi.

Ce : concentration du soluté dans la solution a 1’équilibre (mg/1).

ge: quantité de soluté adsorbée par unité de masse d’adsorbant a 1’équilibre (mg/g).
Ce modele a été tres utilis€ pour décrire I’adsorption des traces de métaux et des
pesticides. Les coefficients K et n sont déterminés expérimentalement a partir de la

forme linéarisée de 1’isotherme.

Logqge=log Ki+ (1/n)logCe ....envennnn.. (1.5)

L’expression de 1’isotherme de Freundlich suppose la possibilité d’une
adsorption infinie. Dans la mesure ou il s’agit de fonctions puissantes, elles ne tendent
pas, en effet, vers une valeur asymptotique lorsque la concentration s’¢éleve. Les
argiles ayant un déficit de charge fini (exprimée par la valeur CEC), ce modéle ne
peut théoriquement pas s’appliquer a une description compléte de 1’adsorption sur les
minéraux argileux.

La forme de 1’isotherme dépendra de la valeur de 1/n qui représente 1’intensité
d’adsorption et pourra donner des informations capitales quant aux mécanismes
régissant 1’adsorption du composé sur I’adsorbant. Selon la valeur de 1/n, on distingue

les différents cas suivants :
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1/n=1 I’isotherme est linéaire de type C.
I/n >1 I’isotherme est convexe de type S.

1/n<1 T’isotherme est concave de type L.

vV V V V

1/n<<1 I’isotherme est de type H.

R.E Treybal rapporte que si :

» nest compris ente 2 et 10, ’adsorption est facile.

» nest compris entre 1 et 2, I’adsorption est modérément difficile.

» n est inferieur a 1, I’adsorption est faible. dans ce cas, une masse importante
d’adsorbant est utilisée pour récupérer une fraction appréciable du soluté.

1.6.3. Autres modéles D’autres modéles ont été développés pour d’écrire les

interactions entre les adsorbants et les adsorbats tels que le modéles de Timkine,

Dubinin —Radushkevich, etc. Mais la plupart de ses modeles sont empiriques ce

qui rend leur utilisation plus délicate.

1.7. Cinétique d’adsorption [28]

L’équilibre thermodynamique entre 1’adsorbat en phase liquide et
I’adsorbat fixé sur le solide est atteint avec une vitesse qui dépend non
seulement de la vitesse avec laquelle les constituants du mélange a séparer
diffusent dans I’adsorbant et dans le fluide mais aussi de D’interaction
adsorbant-adsorbat. L’étude de 1’adsorption d’un composé sur un adsorbant

nous permet d’examiner 1’influence du temps de contact sur sa rétention.

L’étude cinétique des processus d’adsorption fournit des informations
relatives au mécanisme d’adsorption et sur le mode de transfert des solutés de
la phase liquide a la phase solide. A I’instar des équilibres d’adsorption, la
cinétique d’adsorption d’un matériau peut étre modélisée. A cet effet, la
littérature rapporte un certain nombre de modeéles cinétiques d’adsorption
dépendants de la nature et de la complexité du matériau adsorbant. Trois cas

de figure peuvent se présenter :
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> Le matériau adsorbant est poreux et les surfaces adsorbantes ne sont pas toutes
€galement accessibles. La vitesse d’adsorption dépend de 1’adsorption

proprement dite et de la vitesse de diffusion dans les espaces poreux.

> Le matériau solide adsorbant est non poreux et il aura adsorption rapide sur
les surfaces qui sont directement accessibles.

> Le materiau poreux est complexe avec présence de pores de tailles différentes
(micro-méso-macrospores) ; la vitesse d’adsorption dépendra de plusieurs
phénomeénes dont la diffusion dans les micropores et la convection —dispersion

dans les méso et macrospores.
Parmi les modéles de cinétique d’adsorption il y a les modeles basés sur :

» La composition des milieux ou la vitesse de sorption a un instant t est
déterminée par I’écart entre 1’état du systeme a cet instant t et son état a

I’équilibre ;

Sur la diffusion; la vitesse d’adsorption est déterminée par la diffusion
moléculaire.

1.7.1. Modeéles basés sur la composition des milieux

1.7.1.1.Modele de la cinétiqgue du pseudo premier ordre (modele de
Lagergren)

Le modele du pseudo premier ordre, établi par Largergren, est la
premicre équation de vitesse décrivant la cinétique d’adsorption d’un couple
adsorbat-adsorbant. Elle est basée sur la quantité adsorbée. La vitesse
d’adsorption a un instant t est proportionnelle a 1’écart entre la quantité
adsorbée a 1’équilibre ge et celle adsorbée a I’instant t.

L’équation de pseudo premier ordre est décrite selon 1’équation

aq, _ _
I =k -9 ) (1.6)
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Avec

ge: quantité de soluté adsorbé a I’équilibre (mg/g)

gt: quantité de soluté adsorbé a I’instant t (mg/g)

k1: constante de vitesse du pseudo premier ordre (1/min)

L’intégration de I’équation pour les conditions initiales qt=0 a t=0 donne I’équation

Ln(q, — qp) = Inqg, — kyt e

La quantité de soluté adsorbé a 1’équilibre ge et la constante de vitesse du pseudo
premier ordre k1 sont déterminé a partir de la représentation graphique de Ln (ge-qt)
en fonction du temps t [29], [30].
1.7.1.2.Modele de la cinétique du pseudo-second ordre
L’équation du pseudo second ordre est souvent utilisée avec succés pour décrire la
cinétique de la réaction de fixation des polluants sur I’adsorbant. Ce modele du
pseudo second ordre permet de caractériser les cinétiques d’adsorption en prenant en
compte a la fois le cas d’une fixation rapide des solutés sur les sites les plus réactifs et
celui d’une fixation lente sur les sites d’énergie faible.
L’équation de la cinétique du pseudo second ordre est donnée par 1’équation

dq, e (1.8)
dr

Avec

Qe: la quantité de soluté adsorbé a 1I’équilibre (mg/g)

gt : la quantité de soluté adsorbé a I’instant t (mg/g)

ko: la constante de vitesse du pseudo second ordre (g/mg min)

- ’;(2 (i.?ag - q-r

L’intégration de I’équation (1.8) avec les conditions limites qt=0 a t =0 prend la forme

linéaire tel que décrit par 1’équation

¢ 1 L e, (1.9)
+ ¢

2 2 2
q; ‘!‘2 Qeq ng

Le tragage de 1/q; en fonction du temps t donne une courbe linéaire avec une pente de

1/Qe et une ordonnée a I’origine de 1/K2Qe2.
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1.7.2. Modéle basé sur la diffusion moléculaire

1.7.2.1. Modele de la diffusion homogene de surface

La molécule s’adsorbe des I’entrée du pore, a I’extérieur du grain, seul endroit
ou il est supposé régner un équilibre d’adsorption. Ensuite la molécule adsorbée
« rampe » le long de la surface du pore, selon une loi de diffusion. On rencontre donc
successivement deux résistances : la premiére est un coefficient de transfert de masse
dans le film liquide, et la seconde un coefficient de diffusion superficielle.

1.7.2. 2.Modéle de la diffusion intra particule

Le modeéle de diffusion intra particule est proposé par Weber et Morris (pore
diffusion model PDM). La molécule est supposée migrer par diffusion dans le liquide,
et pénétrer dans les pores selon 1’axe de ceux-ci. En cours de route elle s’équilibre
localement le long de la paroi du pore, par adsorption.

11 est représenté par I’équation suivante :

Ou

Kint : la constante de la diffusion intra particule en (mg.g™* min ).

La constante Kint est déduite de la pente de la partie linéaire de 1’équation représentant ce

modéle.
1.8.Désorption et régénération

La désorption physique et un phénoméne réversible. La transformation inverse
de I’adsorption est appelée « désorption ». Lors de cette étape, les molécules se
détachent de la surface d’adsorbant. Une fois les molécules récupérées, elles prennent

le nom de «désorbats » [31].

La régénération de I’adsorbant consiste a récupérer le soluté fixé par

I’adsorbant, en un ou plusieurs cycles d’adsorption/désorption [32]. Cette étape est
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économiquement importante dans I’industrie d’adsorption, puisqu’elle permet la

réutilisation du méme adsorbant.

Pour la réutilisation de 1’adsorbant, trois méthodes de régénération ont été

développées : [25]

1-régénération thermique : cette technique consiste & modifier la température de
I’adsorbant. Les procédés de régénération thermique sont simples a mettre en ceuvre,
mais consomment de 1’énergie et conduisent a la perte de I’adsorbant. Ces techniques
sont généralement utilisées pour les solutés onéreux.

2— régénération a la vapeur : cette méthode est basée sur la modification de la
pression totale. Cette technique est réservée aux systemes gaz-solide étant donné que

la pression d’un liquide est difficile & modifier .

3— abaissement de la concentration ou phénomeéne d’élution : cette technique consiste
a transférer le soluté de la surface d’adsorbant vers une nouvelle phase (liquide ou

gaz), ayant une grande affinité pour 1’adsorbat. Elle est généralement utilisée pour les

systemes liquides solides .
1.9.Sciure de bois [33]

Le bois est un matériau composite d’origine végétale, produit par les arbres
vivants. C’est un matériau de construction dont la transformation industrielle génere
des sous-produits et des sciures, qui peuvent étre valorisés pour d’autres usages, tels
que la valorisation énergétique comme combustible et comme adsorbant propre,
naturel et a faible co0t.

1.9.1 Composition chimique de la sciure de bois

Le bois est un matériau composite naturel constitué de fibres de structures
complexes (tableau 1.1). Ces fibres sont constituées de micro fibrilles de cellulose
(40-50%), enrobées de deux types de polymeéres amorphes : la lignine (25-30%) et les
hémicelluloses (15-25%).
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Tableau 1.1 composition atomique des constituants de la matiere ligneuse de
bois[6]

Teneurs en Cellulose et Lignine
Eléments Hémicellulose

C % 44 61

H % 06 06

0 % 50 33

a) La cellulose : La cellulose est le constituant majoritaire du bois, formée de
maillons de glucose, dont la formule brute est CsH100s. C’est un homopolymeére dont
I’unité de base est le glucose et les unités sont liées entre elles par des liaisons  (1-4)

glycosidiques . Le degré de polymérisation varie selon I’espéce végétale et peut

atteindre 15000

OH OH OH
OH
HO A HO 0 O | HO OH
HO 0 Jd Ho 0 J
OH HO OH Jn HO

Figure 1.5 structure chimique de la cellulose

b) Les hémicelluloses : Contrairement a la cellulose qui est un homopolysaccharide,
les hémicelluloses sont des hétéropolysaccharides. Cela signifie qu’elles sont
constituées d’unités structurales de nature différentes. Soit des hexoses (glucose ;
galactose ; mannose), soit des pentoses (xyloses ; arabinoses). Le degré de

polymérisation des hémicelluloses ne dépasse pas 200.
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Figure 1.6 Exemple d’hémicellulose

C) La lignine

La lignine est de point de vue quantitatif, la deuxiéme substance
macromoléculaire la plus abondante apres la cellulose, elle représente 16 a 33% de la
masse de bois. Elle est chimiquement tres différente de la cellulose et des
hémicelluloses. C’est un polymeére tridimensionnel amorphe et de nature phénolique
qui assure la rigidité de la paroi cellulaire. Dans le bois, la lignine est bio synthétisée a

partir de trois alcools : les p-coumarylique, coniférylique et sinaphylique.

CH,0H CH,OH CHz0H
CHs H3CO CHs
OH OH OH
Alcool p-coumarylique Alcool coniférylique Alcool sinapylique

Figure 1.7 Précurseurs de la biosynthése de la lignine.
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1.10.Généralité sur le palmier dattier [34] :

Le palmier dattier est I'un des arbres fruitiers le plus anciennement cultivé dans
le monde, il est rustique s'adaptant aux régions les plus arides du monde et constitue
la principale source de vie de la population saharienne. Cette espece se trouve
principalement dans la région afro-asiatique, il est une composante essentielle de
I'écosysteme oasien; grace a son adaptation aux conditions climatiques, la haute
valeur nutritive de ses fruits et les multiples utilisations de ses produits. On trouve

deux organismes avec des palmiers males et femelles.

Beaucoup d'auteurs considerent le palmier dattier comme source de matiéres

premieres pour des applications industrielles.

On distingue dans la littérature cing parties du bois de palmier, il s'agit de

folioles, rachis, bois de tronc, pétioles et de la grappe.

1.10.1. Etude morphologique du palmier dattier :

Le palmier dattier appartient a la classe des monocotylédones. Ces dernieres ont

une organisation différente, ils n'ont pas de cambium.

Le bois de palmier présentant une structure et des propriétés bien différentes de celle
des autres arbres .Le palmier est une est une plante monocotylédone de la famille des
Arécacées et de la sous-famille des Coryphoideae ; peut atteindre de 20 a 30m de
hauteur, au tronc cylindrique (le stipe), portant une couronne de feuilles, les feuilles
sont pennées, divisées avec une longueur de 4 a 7m. 1l porte des inflorescences males

ou femelles.
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1.10.2. Parties de palmier dattier :
On distingue selon la littérature les parties de palmier dattier suivantes :
1.10.2.1.Le tronc :

Le palmier dattier a un tronc unique colonnaire sans branche appelé stipe. Le
stipe se termine par un bourgeon terminal unique produisant des feuilles appelées
palmes (frondes), il est généralement cylindrique. L'enveloppe extérieure, I'écorce,
n'est qu'une expansion de la base des pétioles des feuilles. Les fibres des pétioles ne
forment point un tissu comme dans le bois ordinaire. Ce tissu présent des couches
assez semblables & des toiles d'araignées . Le tronc n'est composé que des fibres
pétiolaires superposées les unes sur les autres de l'intérieur a I'extérieur. Ceci explique

pourquoi le bois est plus dur a I'extérieur qu'a l'intérieur .
1.10.2.2. La couronne :

On appelle la couronne, I'ensemble des palmes vertes. Le nombre des palmes
chez un palmier dattier adulte peut atteindre de 50 a 200 palmes. Elles sont émises par

le bourgeon terminal.

1.10.2.3.Palme :

Le palme ou « Djérid » est une feuille pennée dont les folioles sont
régulierement disposées en position oblique le long du rachis qui s'étend au pétiole.
Les segments inférieurs sont transformés en épines, plus ou moins nombreuses, et

plus ou moins longues. Le pétiole (Kernaf) est dur et relativement rigide.
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Figure. 1.8 Pétiole du palmier dattier (Kernafa)
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Chapitre Il : Les huiles de lubrification

11.1.Généralité sur les huiles de lubrification :

La lubrification des piéces mécaniques des moteurs automobiles est
fondamentale, sans la lubrification, les piéces qui se frottent entres elles s’échauffent,
entrainant des températures si importantes, risquant de provoquer le grippage des
surfaces en contact, ce qui conduirait directement a leur destruction.

Les huiles lubrifiantes sont indispensables pour assurer le bon fonctionnement du
moteur, elles sont constituées de 70 a 85% d’huile de base auxquels sont ajoutés de 15
a 25% d’additifs convenablement choisis pour qualifier le lubrifiant a assurer sa
fonction. Elles disposent de plusieurs propriétés physico-chimiques qui doivent étre

préservées, autant que possible, au cours de son utilisation [35].

Dans un moteur, I’huile, dont la fonction essentielle est d’assurer la
lubrification, se voit soumise a de nombreuses contraintes de plus en plus séveres et
ce, en rapport avec le développement actuel des moteurs aux performances
améliorées, ces contraintes agissent de maniere néfaste sur la structure de 1’huile, une
fois ses propriétés altérées, elle ne peut continuer a remplir sa tdche convenablement,
et elle finit par perdre sa qualité lubrifiante [36].

Les huiles usées sont classées dans la catégorie des déchets spéciaux dangereux,
elles peuvent engendrer une détérioration importante du milieu naturel, qui peut étre
traduit par une pollution d'eau, du sol et de I'atmospheére [35].

Au plan national, le marché algérien des lubrifiants est de I'ordre de 180.000
tonnes par an, se répartissant comme suit: 75% des huiles moteurs, 19% des huiles
industrielles, 3% des graisses et 3% des huiles aviation et marine. La quantité
moyenne des huiles usées récupérées par NAFTAL est de 90 000 tonnes par an, ce qui
représente 50% du volume global des lubrifiants [37].

11.2. Principe de raffinage des huiles lubrifiantes

Le pétrole brut est le produit de base pour tous les lubrifiants, indépendamment

du fait qu’ils soient a base d’huile minérale ou synthétique. La fabrication de

lubrifiant industriels nécessite plusieurs traitements de raffinage.
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La premiere étape comprend la distillation atmosphérique du pétrole brut a la
température de 350°C. Celle-ci produit un résidu atmosphérique constitué de produits
lourds qui serviront en partie, a la récupération des huiles lubrifiantes apres une
distillation sous-vide. D’autres opérations de raffinage sont également nécessaires
pour pouvoir séparer les différentes fractions de résidus.

Le craquage catalytique est le premier traitement thermique subi par le résidu pour
obtenir des molécules d’hydrocarbures de courtes chaines et par conséquent des
produits légers.

Le deuxieme traitement des huiles consiste en une extraction partielle des
structures aromatiques par solvatation. Le produit subit une troisieme opération de
raffinage qui est un déparaffinage par solvant en utilisant le MEC ( le méthyle éthyle
cétone). La derniére opération de traitement est un hydrotraitement qui permet
d’éliminer environ 90% des contaminants, y compris 1’azote, le soufre, les métaux et

les hydrocarbures non saturés [36].

Pétrole Brut

v

Distillation atmosphérique

v

Distillation sous vide

v

Craquage catalytique

v

Extraction par solvant

v

Déparaffinage par solvant

v
Finition
v

Huile de Base

Figure 11.1 : Fabrication d’une huile de base minérale issue de I’extraction du pétrole

brut [36].
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11.3. Fonctions des lubrifiants :

- Les fonctions principales d’un lubrifiant sont :

11.3.1.Refroidissement :(1’évacuation des calories).

- La circulation de I'huile évacue les calories, et élimine les risques de fusion et de
détérioration. Un moteur, surtout aujourd’hui avec les technologies de pointes ou les
difficultés de circulation, peut chauffer anormalement jusqu'a 400°.

- L'huile refroidit les parties essentielles du moteur que le liquide de refroidissement
du radiateur ne peut pas atteindre, comme l'arbre a cames, les bielles et les pistons.
L'huile assure ainsi jusqu'a 35 % de la fonction de refroidissement.

11.3.2.Etanchéité : I’huile permet un renfort de ’étanchéité qui assure un taux de
compression optimal pour plus de puissance moteur.

11.3.3.Nettoyage : (I’évacuation des impuretés).
L’huile permet I’évacuation des impuretés grace au filtre a I’huile et a la vidange pour

maintenir la propreté des pieces moteur.

11.3.4. Lubrification :(la réduction des frottements et de 1’usure)

L’huile permet une réduction des frottements, ce qui améliore le rendement du moteur
et diminue la consommation de carburant.
Elle permet aussi une protection des organes mécaniques contre 1’usure et la corrosion

afin de garantir la longévité et I’efficacité¢ du moteur. [38]

I1.4 Composition des huiles de lubrification de base :

Une huile de lubrification de base est une huile automobile, industrielle ou pour
aviation ayant les propriétés demandées pour une utilisation donnée, Elles sont
constituées d’une huile de base minérale , semi-synthétique et synthétique, et d’un
groupe d’additifs ajoutant chacun une propriété particuliere afin d’améliorer le role de

ces huiles.
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I1.4.1.Les huiles minérales

Ce sont les huiles les plus utiliseées aussi bien dans les applications automobiles,
qu’industrielles, Elles proviennent de la distillation sous vide du pétrole brut (les
molécules obtenues sont de tailles différentes, ce qui nuit & I’homogénéité de I’huile et
limite ses possibilités d’application), plus des quantités d’additifs, Elles se
caractérisent par de bonnes propriétés telles que la stabilité a 1I’oxydation, la stabilité

thermique. Ces huiles minérales sont dites a base paraffinique,

Iso-paraffinique, naphténique, ou aromatique, selon le type d’hydrocarbures qui

détermine ces caractéristiques physico-chimiques de 1’ensemble du composé [39].

Le tableau 1 montre le classement des huiles minérales selon la base des structures
moléculaire.
Tableau 11.1

moléculaires [40].

: Classification d’une huile minérale sur la base des structures

Structure Fraction principale Caracteéristiques
A base de paraffine + de 75% de paraffines Densité < 900 kg/m’
Chaines rectilignes ou ramifiées Indice de viscosité 93-105
A base de naphténe + de 70% de naphténes Densité 900-940 kg/m’
Indice de viscositeé 30-80
Aromatique + de 50% d’aromatiques Densité > 940 kg/m’
Indice de viscosité 0-40

Les huiles minérales répondent a trois grandes tendances chimiques de caracteres

spécifiques particuliers ce sont :

11.4.1.1. La tendance paraffinique

(Molécules a chaine droite) (Alcanes) CnHan+2 : les

paraffines a chaine droite de poids moléculaire élevé

augmentent la température de congélation des huiles et

doivent étre retirées par déparaffinage, ils sont stables a

I'oxydation, peu agressifs pour les élastomeéres, dotés

d'un bon indice de viscosité (variation de viscosité

00000

Paraffine normale (HEXANE C.H )

Figure 11.2 La tendance

~

paraffinique des huiles minérales
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relativement faible avec la température), mais certains constituants cristallisent des la

température ordinaire.

11.4.1.2.La tendance iso-paraffinique :

(Molécules a chaines ramifiées) : ils résistent bien a

I'oxydation, sont peu agressifs pour les élastomeres, se

comportent mieux a froid que les précédents, mais leur
O

Iso-Paraffine (ISOHEXANE C.H,.)

indice de viscosité est plus faible.

Figure 11.3 La tendance iso-
paraffinique des huiles minérales

11.4.1.3.La tendance naphténique : Les naphtalénes
(chaines cycliques saturées) (cycloalcanes) CnH2n sont
des hydrocarbures saturés cycliques et souvent
ramifiés ; Ils sont moins stables a I'oxydation, plus

agressifs pour les élastomeres, mais possédent de tres

aphténe (CYCLOHEXANE C.H,.

bonnes caractéristiques d'écoulement aux basses

Figure 11.4 La tendance naphténique

températures malgre un indice de viscosité plus faible. . S
des huiles minérales

11.4.1.4.La tendance aromatique :

(chaines cycliques non saturées) : tres oxydables et
provoquent la formation des asphaltiques accompagneés
de derivés corrosifs,, dotés d'un tres mauvais indice de

viscosité ou méme négatifs, leur comportement est

Aromate (BENZENE CHg)

catastrophique en lubrification et ils sont éliminés dés le Figure 11.5 La tendance aromatique
raffinage pour obtenir des bases lubrifiants de bonne des huiles minérales
qualité.

-Les bases paraffiniques sont généralement preférées mais on utilise les naphténiques

pour certaines applications particulieres : froid, huiles de coupe ... .
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11.4.2. Les huiles semi-synthétiques :
- Ces huiles s'obtiennent a partir d'un mélange d'huiles minérales et d'huiles de

synthese (généralement 70 a 80% d'huile minérale et 20 a 30% d'huile de synthése).

11.4.3. Les huiles de synthése ou synthétiques :

Ce sont des huiles obtenues par voie chimique, dans ce cas, on fabrique la molécule
de base dont on a précisément besoin, afin de créer le produit désiré qui est I’huile de
base, dont les propriétés physiques et chimiques sont prédéterminées, On rajoute ensuite
les additifs nécessaires pour répondre a un service voulu. Ces huiles ont des
performances élevées, en particulier pour des
objectifs et des conditions de service difficiles.

e Ces huiles elles offrent des performances supérieures :
1. indice de viscosité plus élevé.
2. meilleure tenue thermique.

3. meilleure résistance a I'oxydation.
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Tableau I1.2 Exemples de familles d’huiles de synthéses [38]

Exemples de familles d’huiles de synthése

Bonnes propriétés lubrifiantes, haut indice de viscosité :150 a 200

Polyglycols m? /s ,faible volatilité, bonne stabilité thermique, incompatible
avec les huiles minérales
Faible volatilité, bonnes propriétés lubrifiantes a froid, bonne tenue
Esters thermique, bonne propriété solvante et bonne résistance au

cisaillement.

Hydrocarbures synthétiques

Comportement a froid performant, indice de viscosité élevé. Selon

la longueur de la chaine, bonne propriété thermique.

Silicone

Inerte chimiquement, grande résistance & la chaleur et a
I’oxydation, hydrophobe (qui n’absorbe pas de 1’eau), indice de
viscosite élevé, bonne propriété a froid, incompatibilité chimique

avec de nombreux additifs.

11.4.3.1. Comparaison entre les huiles minérales et synthétiques :

11.4.3.1.1. Les huiles minérales

Les huiles minérales sont des mélanges d’hydrocarbures provenant du

raffinage. Lors du raffinage, on ¢limine le plus grand nombre d’impuretés présentes
dans le pétrole brut sans, toutefois, étre en mesure de toutes les enlever. Les
molécules ont donc une taille variable, ce qui améne plus de friction entre les
pieces de vos équipements.

-Avantage :

= Prix faible.

-Inconvenients :
Moins bonne protection de vos équipements contre 1’usure.

= Augmente la consommation de carburant.
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11.4.3.1.2.Les huiles synthétiques

Ces huiles sont aussi formulées a partir du pétrole brut. Toutefois, on ne se
contente pas seulement d’éliminer le plus grand nombre d’impuretés. On y faconne
¢galement les différentes molécules de 1’huile. Les molécules ont donc une taille
uniforme, ce qui diminue la friction entre les piéces de vos équipements. Comme il
n’y a pas de petites molécules sujettes a 1’évaporation, le niveau d’huile demeure
constant dans le moteur. L’absence de grosses molécules qui auraient tendance a

sédimenter conserve par ailleurs le moteur plus propre.

Avantages
= Augmente la durée de vie de vos équipements en les protégeant contre 1’usure.
= Prolonge les intervalles de vidanges d’huile.
= Diminue la consommation de carburant.
Inconvénient
= Prix élevé. [41].

11.4.4. Les additifs

Les additifs de lubrification sont des substances que I’on ajoute a I’huile soit
pour renforcer certaines propriétés de 1’huile de base, soit pour apporter a 1’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 [42]. Les additifs peuvent étre classés en
additifs de protection ou en additifs améliorant les performances. [43]

e Additifs Antifriction, anti-usure
IIs réduisent I’usure et les frottements mécaniques des surfaces métalliques en créant,
a la surface des pieces, un film protecteur trés résistant. Le coefficient de frottement
se trouve abaissé et 1’usure est réduite [43].

e Additifs Anticorrosifs, antirouille
Sont des composés chimiques pouvant contenir du calcium, du magnésium, du
phosphore et de 1’azote avec ou sans soufre [44]. Ils empéchent I’attaque des métaux
ferreux, due a I’action conjuguée de 1’eau, de 1’oxygene de ’air et de certains oxydes
formés lors de la combustion. En étendant un film de protection sur les surfaces

métalliques du moteur, et en neutralisant les agents corrosifs [43].
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e Additifs détergents
IIs empéchent ou diminuent les dépdts indésirables formés par les impuretés et les
résidus de la combustion incompléte sur les surfaces [43]. On ajoute des composes
métallo-organique, comme le magnésium, le baryum, le calcium ou 1’étain [45].

e Additifs Antioxydation
Pour prévenir la formation de vernis, de boue et de corrosion, on ajoute des composés
organiques contenant du soufre, du phosphore ou de I’azote. On y incorpore souvent
des métaux, comme 1’étain, le zinc ou le baryum [45].

e Dispersants
Ils permettent d’éviter 1’agglomération des dépots décollés des parois et maintenir les
particules en suspension dans huile [43]. IIs contiennent souvent de I’azote, et parfois
de bore [46].

e Additifs Anti-mousse
Ces additifs permettent de limiter la dispersion d’un grand volume d’air dans I’huile
en réduisant la tension de surface. Ils provoquent I’éclatement des bulles et empéche
leur accumulation en surface de ’huile [43].

e Additifs extréme de pression
Permettent a 1’huile de réduire les frottements et par conséquence économiser de
I’énergie. Et protéger les surfaces des fortes charges [47].

e Additifs améliorant le point d’écoulement
Ils permettent au lubrifiant de garder une bonne fluidité a basse température (de -15°C
a -45°C) [43]. Les additifs améliorant le point d’écoulement sont généralement des
polymeres hydrocarbonés et oxygénés [44].

e Additifs améliorant d’indice de viscosité
L’objectif de ces additifs est de réduire la variation de la viscosité en fonction de la
température, qui se traduit par une augmentation de I’indice de viscosité, ils
permettent & I’huile d’étre :
1-Suffisamment fluide a froid (facilité de démarrage en abaissant le point
d’écoulement entre -15°C et -45°C suivant les huiles).
2-Suffisamment visqueuse a chaud (éviter le contact des pieces en mouvement) [43].
Ces additifs sont des polymeres hydrocarbonés pouvant contenir de 1’oxygéne voire
de I’azote [44].
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e Additifs modificateurs de frottement
Ces additifs permettent de réduire le coefficient de frottement des pieces lubrifiées, en
améliorant ainsi leur rendement mécanique [43].

e Additifs de basicité
Neutraliser les residus acides de combustion des carburants, principalement sur
moteur diesel.

e Additifs anti-émulsion
Evite le mélange de fluides étrangers (de 1’eau par exemple) avec I’huile et favorise la

décantation (séparation) de I’ensemble.

I1.5.Propriétés physico-chimiques des huiles de lubrification

11.5.1.Viscosité
La viscosité est la caractéristique la plus importante d’un fluide, elle est définie
comme le rapport de la force de cisaillement et I’épaisseur des films d’huile. La
viscosité¢ se caractérise par la résistance du fluide a I’écoulement aux fortes
températures. Plus la température est elevée, plus la viscosité est basse [48].
IIs existent deux types de viscosité : la viscosité dynamique et la viscosité
cinématique.

e Viscosité dynamique
La viscosité dynamique est la viscosité qui intervient dans les calculs d’épaisseur de
film d’huile. Elle est déduite de la loi de Newton régissant 1’écoulement laminaire

d’un fluide visqueux entre une surface mobile animée et une surface fixe [49].

e Viscosité cinématique

La viscosité cinématique est déterminée en mesurant, a une température donnée, la
durée de 1’écoulement d’un volume connu d’huile dans un tube capillaire. C’est la
viscosité donnée dans les fiches techniques des fournisseurs, plus facile a mesurer que
la viscosité dynamique [50].
11.5.2. Indice de viscosité

L’indice de viscosité traduit la variation de la viscosité en fonction de la
température.
Plus I’indice de viscosité est grand, moins la viscosité varie [42]. Il est déterminé soit

a partir des mesures des viscosités cinématiques effectuées respectivement a 40°C et a
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100°C et en utilisant I’abaque de Groff, soit en utilisant un programme de calcul
spécifique [44].
I1. 5.3. Densité

La densité d’une substance est le rapport entre sa masse volumique et la masse
volumique d’un corps pris comme référence, dans des conditions qui doivent étre
specifiees pour les deux corps. En général, pour les liquides, le corps de référence
utilisé est 1’eau [42].
I1. 5.4. Indice de refraction

L’indice de réfraction d’un milieu transparent est une grandeur sans dimension,
il est définit par le rapport entre la vitesse de propagation de la lumiére dans le vide, et
la vitesse de la lumicre dans ce milieu . Il dépend de la longueur d’onde du rayon, de
la lumiére et de la température [49].
1. 5.5.Point d’éclair

C’est la température minimale a laquelle les vapeurs émises par une huile
s’enflamment au contact d’une flamme pour une courte durée, dans des conditions
normalisées. Elle traduit la stabilit¢ thermique de I’huile et sa résistance a
I’inflammation [42].
I1.5.6. Point d’écoulement

Le point d’écoulement est la température minimale a laquelle I’huile coule
encore lorsqu’elle est refroidie, sans agitation et dans des conditions normalisées, il
est exprimé en degré Celsius. Cette caractéristique est importante pour le choix des
huiles de base [48].
I1.5.7.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) [48].

11.5.8.Indice de basicité ou dosage de basicité totale (TBN) :

L’indice de basicit¢ 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 [48]
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11.5.9.Teneur en eau

On peut définir la teneur en eau comme la quantit¢ d’eau contenue dans un
produit, exprimée en pourcentage du poids ou de volume de ce produit. L’eau est I’un
des principaux ennemis des lubrifiants [51].
11.5.10.0Onctuosité

L’onctuosité est ’aptitude a réduire les frottements entre deux surfaces. Elle
caractérise la continuité et la solidité du film graisseux entre les piéces, et varie dans
le méme sens que la viscosité et elle ne se chiffre pas [52].
11.5.11.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. Cette couleur change
progressivement au cours de son service dans le moteur. En particulier, elle noircit
rapidement a cause des résidus de combustion metallique [53].

11.6. Classifications et spécifications des huiles moteurs automobiles

En principe il existe deux types de classifications pour les huiles moteur, qui

sont différentes, mais également complémentaires pour indiquer un certain produit :
o Classification selon la viscosité (fluidité).

e Spécification selon le service (niveau de performance).

11.6.1.Classification selon la viscosité
I existe dans le monde trois organismes qui s’occupent de classer les huiles
selon leur viscosité :
» L’ISO (International Organisation for Standardization)
» La SAE (Society of Automotive Engineers)
» L’AGMA (American Gear Manufacturers Association)
11.6.1.1.Classification 1ISO-VG
Le grade ISO fait référence pour déterminer la viscosité des huiles industrielles,
il permet de caractériser la consistance de 1’huile. Dans cette ISO-VG (International
Organisation for Standardization — Viscosity Grade), 18 classes de viscosité sont
définies. Chaque classe représente la viscosité a 40°C. Plus le chiffre est élevé, plus la

viscosité de I'huile est importante [44].
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11.6.1.2.Classification SAE

Cette classification d’usage universel est basée sur des critéres de viscosité :
Les grades d’huile HIVER (W), de I’abréviation anglaise WINTER caractérisés par
deux viscosités a basse température qui simulent 1’une 1’aptitude de 1’huile a favoriser
le démarrage a froid, I’autre sa pompabilité a froid.

Les grades d’huiles ETE caractérisés par deux viscosités cinématique a chaud, 1’'une
est mesuré a 100 °C sous faible taux de cisaillement, et 1’autre a 40°C sous taux de
cisaillement tres éleve.

Les huiles qui répondent aux limites de viscosité d’un grade a froid ou a chaud
sont dites mono grades (SAE 10 W, SAE 40, SAE 30.....). Celles qui satisfont, a la
fois, les limites de viscosit¢é d’un grade a froid et d’un grade a chaud sont dites
multigrades (5W40, 10W30, 20W40,...) [54].

La viscosité d’une huile multigrade varie beaucoup moins en fonction de la
température, que celle d’une huile mono-grade. Suffisamment fluide a temps froid
pour mettre un bon démarrage et une lubrification immédiate, sa viscosité egalement
suffisamment haute pour assurer un film d’huile permanent.
11.6.1.3.Classification AGMA

AGMA « American Gear Manufacturers Association » s’occupe des huiles de
boites d’engrenages industrielles. Elle définit 9 gammes de viscosité [36].
11.6.2.Classification selon le niveau de performance

La classification qui se réfere seulement a la viscosité, ne donne pas une
réponse définitive au niveau qualitatif. Des grandes organisations ont rédigé des
spécifications, en fonction des prestations, qui sont exigées des huiles [53].
11.6.2.1. Norme ACEA

L’ACEA (Association des Constructeurs Européens) propose ses propres
classifications pour les véhicules européens dont les moteurs ont souvent des
performances et donc des exigences spécifiques plus élevées que les moteurs
américains [55]. Elle a été créée en 1991 en remplacement de la classification

C.C.M.C (Comité des constructeurs d’automobile du marché commun) [42].
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Tableau 11.3 Classification ACEA.

Classification ACEA
Niveau 1 Niveau 2 Niveau 3 Niveau 4 Niveau 5
Hautes Standard Qualité Moteur Trés hautes
performances supérieure injection performances
directe économie de
carburant
Moteur Al A2 A3 AS
essence
Moteur diesel Bl B2 B3 B4 B5
(V.L.)
Moteur diesel El E2 E3 E4 E5
(P.L.)

(V.L.) : véhicules légers.
(P.L.) : poids lourds.

11.6.2.2.Norme API

L’API (I’American Petroleum Institute) est une association commerciale
Américaine pour I’industrie du pétrole et du gaz naturel. Pour les huiles a moteur, le
service API s’indique avec deux lettres, la premiere indique le type de carburant
utilisé dans le moteur (S =Essence et C =Diesel), la deuxiéme indique la performance.

Plus la lettre est ¢levée dans 1’alphabet, plus la performance est importante [56].

I1.7.Dégradation de I’huile de lubrification

I1.7.1.Phénomeéne d’oxydation

L’oxydation est la réaction entre 1’huile de base du lubrifiant et I’oxygeéne qui
se trouve dans I’atmospheére, c’est I'une des principales causes de la dégradation du
lubrifiant. Elle peut provoquer une modification fondamentale de 1’huile de base du
lubrifiant et c’est la raison pour laquelle les huiles finissent par s’user. La vitesse de
réaction de I’huile avec I’oxygéne dépend de la température a laquelle cette réaction a
lieu, plus la température est élevée plus I’huile s’oxyde rapidement [58].

L’oxydation de I’huile génere un ensemble de phénomenes, entrainant des
conséquences nuisibles a 1’huile et sur le circuit de lubrification, tel que
I’augmentation de la viscosité, ’augmentation de ’acidité de I’huile, et la formation

de dépébts et de boues [50].
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11.7.2.Cisaillement mécanique

Le cisaillement du lubrifiant est la contrainte que subit le film d’huile lorsque
ses deux faces sont animées de vitesses différentes, il s’exprime par la variation de
vitesse dans le film d’huile. L'aptitude d'un lubrifiant a résister au cisaillement lui
permet de garantir des Caractéristiques stables pendant sa durée de vie [43].
I1.7.3.Contamination de I’huile de lubrification

Les huiles lubrifiantes peuvent étre contaminées par des particules métalliques
provenant de ’usure des moteurs, par les impuretés des composés de plomb, ou par
I’eau ou du carburant provenant a partir de la combustion du carburant dans le moteur
[58].
11.7.4.Les huiles lubrifiantes usées

Les huiles usées sont des huiles qui sont contaminées aprés usage a 1’emploi
auxquelles elles étaient destinées [53], et qui nécessitent un traitement réglementé.

e On distingue deux catégories principales d’huiles usées :

11.7.4.1.Les huiles noires

Fortement dégradées et contaminées, elles proviennent généralement de la
lubrification automobile. Le traitement de ces huiles noires est plus difficile et
complexe, a cause de leur forte dégradation et la présence de contaminants [53].
11.7.4.2.Les huiles claires

Peu contaminées et chargées en général d’eau et de particules, ces huiles

proviennent de transformateurs, des circuits hydrauliques et des turbines [53].

11.8.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
’utilisation ces huiles se dégradent apres 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 [59].
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11.8.1.Méthodes de récupération des huiles usées

L’opération de recyclage des lubrifiants usagés passe par plusieurs étapes, a
savoir la Collecte et le traitement en utilisant deux méthodes [60] :
11.8.1.1.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 veritables petites raffineries.
11.8.1.2.La méthode de valorisation
La valorisation énergétique est I'une des possibles voies d’application des huiles
usées. Elle prévoit de braler ces déchets pour l’obtention de la chaleur qu’est
I’application la plus courante, particulierement dans les cimenteries, les raffineries,
etc.
11.8.2.Etapes de récupération des huiles usées

Les processus ayant pour objectif la minimisation a la source sont basés sur les
étapes suivantes [61] :
11.8.2.1.Distillation sous vide : phase de déshydratation et de deégazage, ce qui
élimine également d’autres polluants volatiles.
11.8.2.2.Ultrafiltration : 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.
11.8.2.3.Ré- addition : tout au long de ce processus, on incorpore des additifs afin
d’obtenir de I’huile propre, aux caractéristiques désirées.

Avant Dlintroduction de I’huile dans le systéme, on effectue des analyses
chimiques, afin de connaitre 1’état de 1’huile usée, et donc de pouvoir définir
I’intensité de traitement et 1’addition a mettre en place pour obtenir les
caractéristiques finales désirées.

11.8.3.Procédé de récupération des huiles usées

Le procédé de régénération Vaxon, également connue sous le nom de VCFE
(Vacuum Cyclon Flash Evaporator, développée au Danemark), il est pratiqué dans
une usine de traitement CATOR, situé a Alcover (Tarragone en Espagne). Il utilise
des evaporateurs de type cyclonique qui permettent un nettoyage facile des impuretés
formées. Cette technologie permet d’obtenir des huiles de bases aptes a la fabrication

de nouvelles huiles de moteur ou de lubrifiants industriels de haute qualité [59].
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Voici les étapes élémentaires de ce procédé mis en place par CATOR :
11.8.3.1.Distillation fractionnée sous vide

Lors de cette premiere phase, on réalise la séparation totale de tous les
composants des huiles usées. Cette distillation travaille dans quatre étapes de
distillation, dans des conditions de température et de vide différentes [59].
11.8.3.1.1.La premiére distillation : le module travaille a 200°C et & 0,5 bars de
pression. Lors de cette étape on sépare 1’eau et les hydrocarbures 1égers qui sont plus
tard utilisés comme combustible pour 1’usine elle-méme. Les eaux sont envoyées dans
une station dépuratrice d’eaux qui peuvent étre utilisées dans les services généraux de
la raffinerie ainsi que dans les circuits de réfrigération.
11.8.3.1.2.La deuxiéme distillation : ce deuxieme module travaille a une température
de 280°C et a une pression de 75mbars. Lors de cette étape, on obtient du gazole et
des huiles de type spindle qui sont envoyées dans des réservoirs de stockage adaptés.
11.8.3.1.3.La troisieme distillation : lors de cette phase, le travail s’effectue a 310°C
et al5mbars. On traite ici le produit qui n’a pas été distillé dans 1’étape précédente.
On obtient des huiles de bases équivalentes a celle connues sur le marché sous le nom
de SN 100 et SN 150 qui sont des solvants neutres de nature paraffinique qui sont
ensuite envoyées dans des réservoirs de stockage adaptés.
11.8.3.1.4.La quatrieme distillation : les composés qui n’ont pas été distillés dans les
étapes précédentes arrivent a cette phase ; le travail s’effectue a une température de
350°C et une pression de 5- 10mbars. On obtient des huiles de bases équivalentes aux
SN 150 et SN 330. que I’envoie dans des réservoirs de stockage.
11.8.3.2. Traitement chimique

Les huiles de base issues de la phase précédente sont traitées a 1’hydroxyde
otassique, sous contr6le de température, ce qui entraine un meilleur nettoyage de
I’huile.
11.8.3.3.Distillation sous vide

Phase de distillation sous vide finale a 340°C et un vide de 10mbars, qui permet

d’obtenir un produit apte aux besoins et aux conditions du marché. [59].
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I1.9. L’impact des huiles moteur usées sur I’environnement et la
santé :

Les huiles moteurs usées sont dangereuse pour I’environnement pour plusieurs
raison [62] :
- Elles sont peu biodégradables.
- Elles ont une densité plus faible que 1’eau : 1L d’huile usée peut couvrir une surface
importante d’eau et réduire I’oxygénation de la faune et de la flore du milieu.
- L’impact li¢ a leur dégradation qui provient de la combustion de I’huile dans de
mauvaises conditions est important : formation d’hydrocarbures polycycliques
aromatiques (HAP) dont le pouvoir cancérigéne a été démontré; formation de gaz
chlorhydrique acide, d0 au chlore, sans neutralisation des fumées, de PCB ou de
dioxine.
- 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
I’oxygene.

Tableau I1.4: Composés polluants des huiles usées

Polluants Exemples Source

Hydrocarbures aromatiques Pétrole-base lubrifiante
polynucléaires \

Hydrocarbures aromatiques Alkyl benzénes Pétrole-base lubrifiante
mononucléaires
Hydrocarbures aromatiques Naphtalénes Pétrole-base lubrifiante
di-nucléaires
Hydrocarbures chlorés Trichloréthylene Utilisation huile polluée
Baryum Dans les additifs
Métaux
Aluminium Dans les moteurs
Plomb Dans le combustible
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Chapitre 111 : Partie Expérimentale

111.1. Introduction:

Ce travail est réalisé au laboratoire pédagogique de filiere génie des procédés
dans 1"université Hamma Lakhder a EI Oued.
Nous avons fait une étude expérimentale sur 1’efficacité de 1’adsorption entre le
pétiole du palmier dattier et huile moteur usée avec des différentes conditions et leurs
influences sur la viscosité de cette I’huile.

111.2. Les produits utilisés:

1. Poudre de pétiole du palmier dattier.
2. Eau distillée.

3. Hydroxyde de sodium (NaOH).

4. Huile moteur usée (Total 5w40)

5. 4. Huile moteur neuve (Total 5w40)

111.3. Adsorbat, Adsorbant:

111.3.1.Adsorbant :
L’adsorbant utilisé est la poudre de pétiole du palmier dattier.

Figure 111.1 Poudre de pétiole du Figure 111.2 Poudre de pétiole du

palmier dattier avant traitement palmier dattier apres traitement
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Figure 111.3 [63]  Images MEB d’une fibre de pétiole (variété Deglet-Nour) ; échelles : 100 um (a),
100 pm (b) et 20 pm (c)
La capacité de petiole du palmier dattier a fixer des adsorbats tels que des polluants,
peut étre grandement améliorée, en lui faisant subir un traitement chimique. La

modification du pétiole peut étre faite a I'aide d’hydroxyde de sodium NaOH.

Ce traitement a pour objectif d’activer les sites fonctionnels d'adsorption ainsi, que
I’accroissement de la capacité de fixation du matériau vis a vis des adsorbats a
éliminer. Cet objectif peut étre atteint de plusieurs maniéres : en abaissant la teneur en
lignine et hémicelluloses du substrat solide a traiter, en augmentant la porosité de la

matrice, et en augmentant sa surface spécifique.

111.3.2.Adsorbat :

Des impuretés ou des produits indésirables des huiles moteurs.

111.4 Les huiles moteurs utilisées :

On mesure la viscosité de I’huile moteur & 40°C et & 100°C en utilisant le
Viscosimétre Fungilab, puis mesure sa masse volumique & 15 °C en divisant un pois
de I’huile moteur par un volume connue de lui-méme.

I111.4.1.L°huile moteur neuve:

Tableau I11.1 Les caractéristiques physiques de I’huile moteur neuve.

Essai Unité Résultat
Masse volumique a 15°C kg/m3 850
Viscosité a 40°C mm?/s 134
Viscosité a 100°C mm?/s 48.3
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111.4.2.L°huile moteur usée :

Tableau 111.2 Les caractéristiques physiques de I’huile moteur usée.

Essai Unité Reésultat
Masse volumique a 15°C kg/m3 855
Viscosité a 40°C mm?/s 128.3
Viscosité a 100°C mm?/s 47

I11.5. Matériels et appareillages:

111.5.1. Matériels:

-Flacon d’aspiration.

- Béchers (200ml).

-Verre de montre.

- Balances analytique type "Kern".
-Flacon d’aspiration.

-Cristallisoir verre
111.5.2. Les appareillages :
= pH-métre:
Nous utilisons ce dispositif pour mesurer la basicité de la solution apres

l'augmentation ou la diminution pour confirmer l'effet de ce facteur dans I'étude

experimentale.
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Figure 111.4 pH- métre.

= Agitateur magnétique chauffant avec thermomeétre:
Ce dispositif permet de mélanger ou de mélanger particulierement rapidement a une

température particuliére que nous contrélons.

Figure 111.5 Agitateur magnétique chauffant.
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= Viscosimetre Fungilab
Le viscosimetre Smart, FUNGILAB®, est un appareil congu pour le contrdle de qualité en
laboratoire. Ce matériel de laboratoire allie efficacité et fiabilité pour toutes vos mesures de

viscosité dynamique et cinématique.

Figure 111.6 viscosimétre Smart.

= Compresseur pour la filtration sous vide :

Figure 111.7 Filtration sous vide
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111.6. Méthodologie

Les techniques de modification du bois varient d’une étude a une autre, de
méme que le comportement du bois varie d’une espece a une autre. La maitrise des
modifications subies par le matériau au cours du traitement chimique nécessite une
bonne compréhension de 1’évolution de sa microstructure en fonction de différentes
¢tapes de I’activation chimique. Dans ce contexte, et en raison de 1’importance
économique et environnementale de la valorisation des pétioles du palmier dattier
dans le traitement des huiles moteur usées, nous nous sommes intéressés, en premier
lieu, a la question de I’effet de la modification chimique sur la microstructure de
pétiole du palmier dattier, dans le cadre de la formulation des matériaux
lignocellulosiques adsorbants.

111.6.1. Préparation physique de la farine de pétiole du palmier dattier :

Une analyse granulométrique préalable a été effectuée sur le pétiole, afin de
séparer les particules fines caractérisées par un diameétre de 1 a 2 mm. En effet, il
apparait qu'une diminution de la taille des particules augmente la surface spécifique et
permet une meilleure capacité d'adsorption. Toutefois, les caractéristiques de porosité

du matériau, peuvent expliquer les différences obtenues dans 1’adsorption.

111.6.2. Traitement du matériau pour I’adsorption :

La capacité des pétioles a fixer des adsorbats peut étre grandement améliorée
en lui faisant subir un traitement chimique afin d’activer les sites fonctionnels

d'adsorption. Pour ce faire, La poudre de pétiole a été lavée, plusieurs fois, a I’eau.

111.6.3. Prétraitement chimique a ’hydroxyde de sodium NaOH:

La poudre de pétiole éte lavé avec de I'eau distillée a plusieurs reprises jusqu'a
ce que la solution filtrée est neutre, afin d'éliminer toutes traces de base et sucres
hydrolysés, puis le modifier en ajoutant 10 % en poids de I’hydroxyde de sodium,en

agitant la solution a la température de 60 °C pendant 04 heures.
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La poudre de pétiole a été lavée plusieurs fois avec I'eau distillée jusqu'a ce que
la solution filtrée soit principalement clair avec le pH autour de 7, apres elle ont été
séchées dans une étuve a 60°C pendant deux nuits , puis refroidi dans un
dessiccateur. Pour confirmer que la poudre est séche, il faut que ses pois initiaux
avant le traitement avec NaOH et le pois apres le séchage soient egaux.

L’huile de moteur usée (Total 5w40) recueillies a partir de station de vidange
agrée par la société Total Algérie doit &tre homogénéisée avant le prélevement.

Des expériences d’adsorption ont été effectuées en mélangeant a chaque fois 200 g de
lubrifiant usée et de quantité de 02 g, 04 g, 06 g successive de pétiole traitée dans un
bécher avec agitateur magnétique a 70° C, 80° C et 90 ° C pendant 6 h, 18h ,24h a
1000 tours. Ensuite, I'échantillon de lubrifiant usé apres I'adsorption a été séparé du
mélange par une filtration en utilisant un papier filtre.

La performance de I'adsorbant était évaluée en comparant la viscosité du lubrifiant
usé avant et apres l'adsorption a 40 °C et 100 °C.
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I11.7. Résultats et discussion:
I11.7.1 Viscosité cinématique en centistoke (Cst) de I’huile moteur neuve et usée :

Tableau I11.3 la Viscosité cinématique en centistoke de I’huile moteur neuve et usee.
Viscosité (Cst) a 40 °C Viscosité (Cst) a 100 °C

Huile moteur neuve 135 48.3

Huile moteur usée 128.3 47

La variation de la viscosité, diminution ou augmentation a des effets
indésirables sur le systeme lubrifié. La diminution de la viscosité entraine plus de
fuites internes, une usure excessive des piéces en mouvement, une perte de précision
des systemes hydrauliques ainsi qu'une mauvaise lubrification. De son coté, la
diminution de la viscosité est liée au cisaillement du lubrifiant qui se produit
essentiellement dans les paliers lisses et au niveau du contact piston-cylindre, Ainsi
que les impuretés indésirables provenant de la combustion du carburant.

111.7.2 Tracage les courbes de viscosité cinématique en fonction de quantité
d’adsorbant, température et temps d’adsorption.

111.7.2 .1.Adsorption a 70 °c :

Tableau 111.4 Influence du temps et de la quantité d’adsorbant ajouté a 70 °c sur la

viscosité cinématique de I’huile moteur usée.

Quantité d'adsorbant Durée viscosité (Cst) a 40 | viscosité (Cst) a 100
(9) d’adsorption (°C) (°C)
(h)
2 06 133.0 47.5
2 18 133.1 47.6
2 24 133.1 47.7
4 06 128.0 46.1
4 18 128.1 46
4 24 128.1 46.2
6 06 128.2 47
6 18 128 47
6 24 128.2 47.1
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140 —a— viscosity (Cst) a 40 °C,temps(6h)
—e— viscosity (Cst) a 40 °C,temps(18h)
—A— viscosity (Cst) a 40 °C,temps(24h)
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Figure 111.8.1 Effet de temps et de quantité de I’adsorbant ajouté a 70 °C sur la

viscosité cinématique a 40 °c de I’huile moteur usée.

50 —m— viscosity (Cst) & 100 °C,Temps (6h)

49 —e— viscosity (Cst) a 100 °C,Temps (18h)
49 —&— viscosity (Cst) a 100 °C,Temps (24h)
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Figure 111.8.2 Effet de temps et de quantité de 1’adsorbant ajoute a 70 °C sur la

viscosité cinematique a 100 °c de I’huile moteur usée.
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Ces figures montrent que :

1-I’huile de moteur usée traitée posseéde une amélioration de la viscosité cinématique
par rapport a celle de non traitée.

2-La viscosité varie inversement avec 1’augmentation de quantité de 1’adsorbant qui
est peut expliquer par I’existence des interactions entre les particules d’adsorbant au
cours de I’agitation de la solution, en provoquant une déstabilisation de 1’équilibre
d’adsorption [64].

2-Un Faible changement de viscosité en fonction de temps d’adsorption traduit que la

durée de 06 heures est suffisamment fiable pour la saturation des sites actifs d’adsorbant.

111.7.2 .2. Adsorption a 80 °c :

Tableau I11.5 Influence du temps et de la quantité d’adsorbant ajouté a 80 °c sur la

viscosité cinématique de I’huile moteur usée.

Quantité d'adsorbant Durée viscosité (Cst) a 40 | viscosité (Cst) a 100
(9) d’adsorption (°C) (°C)
(h)

2 06 131.1 48

2 18 131.3 48.2
2 24 131 48.4
4 06 132.1 48.2
4 18 132 48

4 24 132.3 48.4
6 06 128 46.6
6 18 128.1 46.8
6 24 128.4 46.4
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Viscosity cinématique (Cst)
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Figure 111.9.1 Effet de temps et de quantité de I’adsorbant ajouté a 80 °c sur la

viscosité cinématique a 40 °c de I’huile moteur usée.

Viscosity cinématique (Cst)

54

52

50

48

46

44

42

40

38

36

—=— viscosity (Cst) & 100 °C,Temps (6h)
—e— viscosity (Cst) a 100 °C,Temps (18h)
—A— viscosity (Cst) a 100 °C,Temps (24h)

3 Z 5 6
Quantité d'adsorbant (g) a 80°C

Page 51



Chapitre III : Partie Expérimentale

Figure 111.9.2 Effet de temps et de quantité de I’adsorbant ajoute a 80 °c sur la

viscosité cinematique a 100 °c de I’huile moteur usée.

On remarque que :
1-11 y a une amélioration de viscosité mais inferieur par rapport a I’adsorption a 70 °c.

2-la variation de la viscosité en fonction de temps d’adsorption est légére.

111.7.2 .3. Adsorption a 90 °c :
Tableau 111.6 Influence du temps et de la quantité d’adsorbant ajouté a 90 °c sur la

viscosité cinématique de I’huile moteur usée.

Quantité d'adsorbant Durée viscosité (Cst) a 40 | viscosité (Cst) a 100
(9) d’adsorption (°C) (°C)
(h)

2 06 128 47.7
2 18 128.3 47.6
2 24 128.1 47.3
4 06 129 48

4 18 129.1 48.1
4 24 129.3 48.4
6 06 129.4 48.1
6 18 129.1 48

6 24 129 48.3
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134 —a— viscosity (Cst) a 40 °C,Temps (6h)
—e— viscosity (Cst) a 40 °C,Temps (18h)
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Figure 111.10.1 Effet de temps et de quantité de I’adsorbant ajouté a 90 °c sur la

viscosité cinématique a 40 °c de I’huile moteur usée.
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Figure 111.10.2 Effet de temps et de quantité de I’adsorbant ajouté a 90 °c sur la

viscosité cinematique a 100 °c de I’huile moteur usée.
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Dans ce cas, il ya pas de changement important de viscosité cinématique en
fonction de la quantité d’adsorbant et le temps d’adsorption.

Etant donné que le phénomeéne d’adsorption est exothermique, 1’augmentation
de la temperature entraine une diminution de la capacité d’adsorption [65], ce qui rend
inversement sur I’amélioration de viscosité cinématique.

On peut interpréter aussi cette diminution par le phénomeéne de désorption, qui

commence a partir d'une température égale a 90 °C.
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Conclusion générale

L’huile moteur se dégrade en fonction de son usage, et la cause principale de
cette dégradation est le cisaillement mécanique de la chaine moléculaire des huiles de
base ou des additifs, ou la formation des impuretés indésirables.

Ces huiles moteur qui noircissent sous plusieurs effets restent toujours un
probleme lors de leur rejet. Elles sont considérées comme un déchet tres dangereux
pour I’environnement et la santé humaine.

Pour réduire I’impact et I’influence de ces huiles sur I’environnement, on a
consacreé des efforts pour chercher et trouver des moyens qui rendent ces huiles usées
possible a étre récupérables et utilisables a nouveau pour la lubrification, et cela
donne une durée de vie plus longue pour ces huiles lubrifiantes.

D’apres les résultats présentés dans ce travail, il est clair que 1’adsorption comme
une méthode de traitement utilisée permet d’obtenir une huile usée et traitée possédant
une viscosité cinématique proche de celle d’une huile neuve.

Dans I’ensemble, la méthode de traitement a I’adsorption s’avere tres efficace, en
considérant les résultats obtenus qui permettent d’améliorer la viscosité de 1’huile a
71 % avec des parametres optimaux :
1-La masse de I’adsorbant (pétiole du palmier dattier modifiée avec 10% en poids de
I’hydroxyde de sodium NaOH) requis pour obtenir une bonne amélioration de
viscosité de 1’huile moteur usée est a 01 % de lubrifiant.

2- La température de I’adsorption est a 70 °C.

L’amélioration de la viscosité ne signifie pas que 1’huile moteur est utilisable a

nouveau car elle va passer a plusieurs processus de régénération.

Mais de point vue économique est trés favorable a cause de :

1- La disponibilité de pétiole du palmier dattier (adsorbant) dans la région de Sud
d’Algérie avec un prix bas.

2- la réduction de consommer les additifs comme le viscosifiant.

Enfin, on conclut que le pétiole du palmier dattier (KERNAF) constitue un excellent
adsorbant pour améliorer la viscosité cinématique des huiles moteur usées.

Comme en chimie, la recherche de la compréhension des phénomeénes observés
permet une meilleure exploitation de ces phénomenes pour pouvoir mieux agir.

C’est ce que nous allons dorénavant chercher a optimiser  notre action.
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