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Avant Propos

11 est bien connu que les manuels de post-graduation, les monographies de recherche,
les hand book de spécialité s éditent a des colts toujours croissants et cela d’autant plus que la
langue utilisée n’est pas I’anglais, faute d’'un marché suffisant. Les acheteurs potentiels ce
sont surtout les grandes bibliothéques et en particulier celles des Universités et Laboratoires
concernées ; les achats individuelles de tels livres sont devenus un luxe plutot rare.

Devant cette difficulté, les chercheurs se rabattent sur les publications de revues, de
journaux et autres périodiques de leur spécialité. Méme avec cette documentation, le
chercheur ne peut s’adonner qu’a un nombre de titres trés réduit et souvent avec 1'aide des
Sociétés Savantes et autres Associations auxquels il a adhéré moyennant cotisation annuelle.

La difficulté n’est pas seulement au niveau de I’acquisition des ouvrages et
périodiques, le chercheur a un besoin irrépressible de communiquer les résultats de ses
travaux. Quand il retient a cet effet un périodique international de bonne référence et a large
audience, il doit souvent financer la publication de son article et accepter des délais, a sa
parution, qui ne cesse de s’allonger. S’il opte pour un périodique, moins encombré,
international récent ou national, ce qu’il gagne en délais il le perd dans une diffusion plus
restreinte.

Le chercheur désircux de communiquer dans le cadre d’une conférence ou un
symposium international, s’il ne fait pas le déplacement pour sa communication acceptée, il
doit s’attendre a la non publication de son article. Par ailleurs une telle opération n’est pas
sans frais pour lui, et cela sans évoquer ce qu’il aura a endurer, pour concrétiser de tel
déplacement.

Si le chercheur éprouve le besoin de connaitre et de se faire connaitre pour stimuler la
progression de ses travaux selon une démarche balisée, pour assurer sa propre promotion et
celle de I’établissement qui ’emploi, il n’a pas ou presque pas I’alternative lui permettant de
le satisfaire a peu de frais.

Le fait réel est que les potentialités humaines nationales pour publier non seulement
existent, elles sont méme conséquentes ; celles qui résident dans le pays sont en situation
quasi-étouffée, les autres qui résident a I’étranger, en particulier dans les pays développés,
publient au profit des établissement de ces derniers.

Il s’avére, compte tenu de ces observations, qu’une politique veritable
d’encouragement doit étre élaborée a I’échelle du pays au profit de I’édition et de la diffusion
du livre et de la documentation publiables par des compétences nationales. Les couts d’une
telle politique seront progressivement compensés par une meilleure valorisation des travaux
locaux et a la longue, pour une politique bien congue et soigneusement appliquée, des
retombées économiques bénéfiques seront méme possibles.

Cette politique du livre et des périodiques, qui pourra devenir aussi regionale, si
souhaité, doit prendre ce probléme dans sa globalité et dans tous ses aspects composants
révélés par des débats denses et fructueux. Cela va du réseau de librairies et de bibliotheques a
renforcer, a la formation aux métiers y afférents, des support papier aux supports diversifi¢s
audiovisuels induit par les techniques informatiques, de I’écriture en langue nationale a celle
en anglais en passant par les langues vernaculaires du pays, etc. Pour s’ouvrir et diffuser sur
un marché toujours en extension, il y’a lieu de développer des capacités de traduction
diversifiées ne serait-ce que pour réduire les colts unitaires et avoir une meilleure
appréhension de la culture de 1'autre.

L’édition a compte d’auteur, doit étre ’exception et non la régle. La stratégie
éditoriale doit innover, développer de nouvelles collections, initier des séries spécialisées avec
les Universitaires, etc. L’aide apportée par I’Etat doit stimuler la production et la diffusion des
livres et périodiques.



Les établissements activant des recherches dans les mémes filiéres, assureront une
meilleure diffusion a leur production éditoriale, en regroupant leurs moyens sur I’édition
commune de périodiques.

Pour finir, soulignons que ce propos n’a pas la prétention d’exposer ce qui doit étre
fait ou pas, sur ce probléme complexe de I’édition et de la diffusion auquel seront confrontés
la plupart des périodiques nationaux. Ce qui a été dit dans ce sens est plus fondé sur
Iillustration des possibilités que sur des recommandations. Ce qui est recherché ici est plutot
une sensibilisation aux difficultés rencontrées, particuliérement par les post-graduants et les
chercheurs, qui ne sont d’ailleurs pas propres a notre pays, mais concernent d’autres en voie
de Développement ou méme développés. La politique de dynamisation de ce secteur, ne peut
étre que le fruit d’un débat constructif et réguliérement renouvelé sur ce sujet en fonction des
nécessités apparues entre-temps.

Le Directeur de la Rédaction
A. ZERGUERRAS




AJOT International Série Vol. 1 (1997).

Présentation des publications de la série D.

Cette nouvelle livraison de la Revue Algerian Journal Of Technology se
veut a la fois proche de la communauté universitaire et du milieu industriel .C’est
ainsi qu’un article important est consacré a I’évaluation de la pollution par les
hydrocarbures dans le port d’Alger. De I’évaluation de cette pollution , il sera
ensuite et tout naturellement possible , a I’échelle laboratoire , de proposer des
méthodes de réduction de cette pollution. Il sera nécessaire ensuite de passer au
«scale up » et la les moyens de I’industrie des pouvoirs publics devraient étre
mis en ceuvre pour proposer des prototypes en grandeurs réelles capables de
lutter contre cette pollution.

Deux autres articles concernent la valorisation des matiéres premiéres
naturelles en vue de déterminer les modes d’extraction les plus appropriés. La
encore , la collaboration est non seculement nécessaire mais incontournable , si
I’on veut que cette recherche soit appliquée dans les faits.

Les autres articles sont exclusivement consacrés a I’étude du pétrole et de
ses dérivés . C’est ainsi qu’une premiére contribution a trait a I’étude d’un
réacteur a film tombant permettant la sulfonation de sous- produits du pétrole . Le
but étant d’optimiser les conditions en vue d’obtenir des détergents appropriés .

Un autre article a concerné [’analyse et le calcul des propriétés
physiques d’un nouveau pétrole brut. Ces analyses préliminaires nous permettent
de déduire toutes les autres propriétés physiques , ce qui permet d’éviter le
recours a I’expérimentation.

Une derniére contribution scientifique a concerné I’élaboration de masses
catalytiques pouvant permettre 1’obtention d’essence a haut indice d’octane a
partir de résidus pétroliers ou de gas oil lourd.

Cette présentation sommaire est faite pour inciter les lecteurs a devenir
des auteurs potentiels . S’agissant de la seule revue dans le domaine du génie
chimique de la chimie industrielle et du raffinage, les auteurs sont invités a
soumettre leurs projets de publication a la revue . Cette derniere dispose d’un
comité de lecture capable de répondre a I'attente des chercheurs. De plus , il
n’est pas exclut que la revue prenne en charge la publication de Séminaire |,
Workshop et autres colloques , organisés sous 1’égide de la Société Algérienne
de Technologie (S.A.T) . Cette association sans but lucratif , se veut le
barycentre de toutes les préoccupations des technologues dans les domaines
professionnels et de I’avancement des sciences et de la technologie . Il demeure
entendu que le comité¢ de lecture aura a se prononcer sur I'opportunité et
I’apport scientifique attendu .

Le coordonnateur
Professeur CHITOUR Chems Eddine.
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EXTRACTION A L'HEXANE DE LA CONCRETE DE BOIS DE
CEDRE DE L'ATLAS ALGERIEN. ESSAIS PAR PLANIFICATION
FACTORIELLE DES EXPERIENCES.

R.DERRICHE*, E.Il. BENYOUSSEF, N. BENYAHIA et R. BELABBES

Ecole Nationale polytechnique, Département de Génie Chimique,
Laboratoire de valorisation des espéces végétales
10, Avenue Hassen Badi, El Harrach, Alger
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Résumé:

L'extraction 4 I'hexane de la concréte de bois de cédre de I'Atlas algéricn a éé mené de maniére
statique discontinue. La méthode de planification factorielle des expériences a été utilisée pour corréler les
rendements en concreie au différents paramétres opératoires: le temps de contact, la surface d'échange,
['humidité, la répartition sur des plateaux et le rapport masse de végétal au volume de solvant.

Les résultats ont montré l'influence des différents paramétres, L'effet de chacun de ces paramétres a
é1¢ caleulé, le facteur primordial semble étre le contact solide liquide, & savoir une grande surface d'échange et
une bonne répartition dans I'alambic.

Mots clés: bois de cedre de I'Atlas, planification des expériences, effets des paramétres sur le rendement.

Abstract:
Extraction of cedar wood concrete in hexane has been carried oul in a static discontinuous process.

The factorial planning of experiences has been used to correlate yields in concrete with other operative
paramelers such as: contact time. surface of exchange. humidity, distribution on trays and the vegetable mass-

volume of solvent ratio.

Results have shown the influence of the various paramelers on (he concrete vield. Ti 2 effect of each
variable has been calculated. the predominant factor seems (o be the solid-liquid contact area and a good

distribution in the still

Key words: Atlas cedar wood, planning of experiences. effects of parameters on the yield.
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INTRODUCTION

L'extraction par solvants volatils de
concretes ou résinoides des plantes végétales peut
s'effectuer dans un alambic statique ou rotatif. Les
rendements obtenus varient avec les conditions
opératoires [1-4]. Les paramétres influencant le
processus peuvent étre soit liés a I'état de la plante:
degré de division, humidité..., soit au procédé tels
que le temps de contact, la répartition de la charge
végétale dans 'alambic et du rapport quantité de

matiére végétale/ volume de solvant utilisé.

Pour corréler le rendement aux différents
paramétres opératoires, nous procéderons par
planification factoriclle des expériences. En effet,
la planification d'expéricnces a pour but de
structurer judicicusement les essais de telle sorte
qu'a partir d'un petit nombre d'expériences, il soit
possible de tester 'existence (présence ou absence)

de l'effet de divers facteurs.

L'objectif du plan est de permetire
I'élaboration d'un modele mathématique. souvent
formel, 1110}*(:;111311[ le minimum d'essais. Le plan
le plus utilis¢ est le plan factoricl 4 deux niveaux,
un tel plan nécessite 2" essais correspondant au
total des combinaisons des deux niveaux des n
variables; lorsque le nombre de variables devient
supérieur ou ¢gal a quatre, le nombre d'essais a

réaliser devient trés rapidement important (2°=32).

Nous cherchons alors a diviser le plan
d'expériences en bloc d'essais comprenant le méme
nombre d'essais, ceux-ci étant judicieusement
répartis dans le domaine de telle maniére que
chaque bloc ait le méme poids. C'est le principe du

np

découpage en plans factoriels partiels 2" p étant

l'ordre de réduction du plan [5]. Ainsi si nous

Lad

choisissons comme variable I'humidité, la surface
d'échange. le temps de contact, le rapport du
volume de solvant & la masse de végétal et la
répartition sur des plateaux , nous avons n = 3;
nous avons utilis¢ dans ce cas, la procédure de
découpage avec p = 2. ce qui nous a permis
d'expérimenter selon deux blocs avec 2° = 8 essais

pour chaque bloc.

Dans le premier bloc, nous avons choisi
comme variables les trois premiéres citées ¢t pour

le deuxieme les trois derniéres.

TRAITEMENT MATHEMATIQUE

Afin de simplifier l'écriture de toutes les
combinaisons, il faut définir un nouveau systéme
de coordonnées en prenant pour origine le point
d'intersection des valeurs moyennes cntre les deux

niveaux de chaque variable.

Si x; est la valeur inférieure de la variable
X; et X; sa valeur supérieure, nous définissons la
variable réduite X; par la relation suivante:
Xi= (Xn + Xxs) /2

X;i= (1)
Exmxa) 132

Le domaine expérimental est transformé
en un hypercube centré a l'origine et dont les
sommets ont pour coordonnées les valeurs 1, ce
qui facilite beaucoup le calcul des coefficients du
modéle mathématique qu'on va choisir comme une
fonction polynomiale du premier ordre par rapport
a X, [6-9].

Le modéle s'écrit sous la forme suivante;

R =ap+ 20 Xit D as X Xt Laik-X- X;- X (2
i L] 1k
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Si le modele du premicr ordre s'avére
inadéquat, on peut chercher a le représenter par un
modéle du second ordre par rapport a X, Pour
estimer les nouveaux coefficients du modéle il faut
faire de nouvelles expériences. Nous utilisons dans
ce cas le modele composite rotastable qui nécessite
2n expériences supplémentaires, ces essais auront
pour coordonnées +o et les autres seront nulles,
avec o=(2"" cette valeur garantit que le modéle
est rotastable et donne lieu a une trés faible erreur

[6].

Le modéle établi permettra d'évaluer
l'effet simple de chaque facteur ainsi que les
interactions entre facteurs, les tests statistiques ont
permis de retenir ou de négliger ces effets ainsi
que la validit¢ du modele retenu. Nous ne
donnerons pas les détails des calculs de I'analyse
de Ia variance, nous renvoyons le lecteur a la
bibliographie citée [10-13]. Toutefois nous
signalons que nous avons utilisé la procédure des
essais non répétés, l'erreur expérimentale est
évaluée au point central du cube, nous admettons
que l'erreur est la méme en tout point du cube; clle
est indépendante du modele puisqu'elle est obtenue
a partir d'observations répétées. Nous avons utilisé
le test de Student pour évaluer les coefTicients du
modele et le test de Fisher pour vérifier la validité
du modéle.

Le calcul des coefficients du modéle se
fait par la méthode des moindres carrés, ils
s'obtiennent par la résolution du systéme
d'équations suivant pour un modele du premier
ordre:

8
a40=2, Lo (3)
1] 8

8 X” Rm N
a;~ Z = (4
= 8
8 Xik-Xjk-Ra
a‘. = _ - (_i)
: k=] 8
8 Xii-X.- X5 -Re
a123 = Z_L _2_‘__l_l (6)

L'effet individuel ou d'interaction est le
double du coefficient lui correspondant dans le

polynoéme en valeur absolue.

EXPERIMENTATION

Les cssais ont été réalisés dans une
installation, schématisée par la figure 1, composé
essenticllement d'un alambic comprenant un
cylindre en cuivre de 24cm de diamétre et 27cm
de hautcur, un chapiteau muni dun joint
d'hermétisation, un col de cygne qui le relic au
systéme de condensation du mélange vapeur d'eau-
solvant et une cucurbite, dans laquelle nous avons
placé trois plateaux perforés équidistants pour
supporter la charge végétale. elle est munic de
deux robinets ayant pour fonction respective, 1'un
au fond la récupération du solvant chargé
d'essence et l'autre latéral I'introduction de vapeur
d'eau pour la récupération du solvant a la fin de
l'opération. Et d'un condenscur, c'est un cylindre a
double paroi de llcm de diametre extérieur et
52cm de hauteur, le cylindre intéricur. de 3cm de
diametre, est relié a sa partie supérieure au col de
cygne, et se lerming a sa partie inférieure par un
robinet permettant la récupération du condensat.
sa paroi extéricure est munie de deux ouvertures a
ses extrémités pour assurer la circulation de l'eau

de réfrigération.
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1- cucurbite
2- condenseur
3- chapiteau
4- plateau

5- entrée du réfrigérant
6-col de cigne

7- robinet de vidange
8- sortie du réfrigérant

9- arrivée de vapeur d'eau
10-récupération du condensat

Figure 1: schéma de I'appareil d'extraction des concrétes,
méthode statique discontinue,

Les essais d'extraction sont cffectués en
placant une masse de sciure, préalablement pesée,
sur un ou plusieurs plateaux dans la cucurbite. Une
fois le temps d'extraction écoulé, le solvant chargé
est récupéré, puis un courant de vapeur est envoyé
sur la maticre végétale pour restituer le solvant qui

adhére aux parois et a la plante.

Il faut noter que le solvant doit étre

purifi¢ avant utilisation par une distillation

atmosphérique. Le mélange récupéré aprés
extraction doit €galement subir une distillation
atmosphérique pour récupérer les deux tiers du
solvant environ qui sera suivie d'une distillation
sous vide ( 100 & 200mm de Hg ) pour obtenir la

concrete et réutiliser le solvant.

Pour évaluer un essai. nous procéderons a
la détermination du rendement en concréte R, qui
sera exprim¢ par rapport 4 la matiére végétale
s¢che selon I'équation [7):

R.=2 100
Mo

avec m, la masse de concréte récupérée et m, la
masse de sciure séche utilisée.

RESULTATS
DISCUSSION

EXPERIMENTAUX ET

Les essais du premier bloc ont ét¢ réalisés
en utilisant 450g de sciure répartis sur rois
plateaux et un volume de solvant de 91; les valeurs
des parametres ainsi que les rendements en

concrete sont donngés dans le tableau 1.
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TABLEAU 1: RENDEMENTS EN CONCRETE DE BOIS DE CEDRE DE L'ATLAS EN FONCTION
DE L'HUMIDITE, DE LA SURFACE D'ECHANGE ET DU TEMPS DE CONTACT OBTENUS

LORS D'ESSAIS PLANIFIES.
Variables réelles Variables réduites
Essai xh) | xm) [x%) [ X0 (X2 | X R. %
El 1 2919 35,1 -1 -1 +1 0,13
B2 3 5,525 35;1 +1 +1 +1 1,10
E3 1 5,525 35,1 -1 +1 +1 0.54
E4 3 2919 35,1 +1 -1 +] 0,20
ES 1 2919 13.3 -1 -1 -1 0,80
E6 3 5,525 133 +1 +1 -1 1,74
E7 1 5,525 13,3 -1 +1 -1 0,99
E9 3 2919 133 +1 -1 -1 0,27
Les essais E 10 a E 12 sont les essais Le modele obtenu est:

répétitifs au point central, ils donnent une erreur

quadratique moyenne de 3.04.107.

Re=072+011X;+037X5-023X3;+022X,;X>-005X,X;+004X,X5-010X,X>X3 (5)

ct mettre en évidence I'effet certain de la surface

Nous pouvons classer les effets par ordre d'échange.
décroissant:
Nous pouvons alors négliger les deux
E(A> EMH) >E(tA) >E()>E(tH.A)> E(tH) derniers effets et le modéle peut s'écrire:
>E(H,A)
R.=072+011X;+037X,-023X;+0.22X, X>-0.10X, X5 X3 (9)

le nombre de plateaux supportant la sciure et le

Six expériences supplémentaires ont €été . ;
B PP rapport du volume de solvant a la masse de sciure

salisées avec les coordonnées réduites ( o), la i . oo
salisses e (e, Les valeurs des différents paramétres opératoires

3l 1 / = I Y A . . .
modélisation avec un second ordre par rapport a sont portées sur le tableau 2 ainsi que les

chaque paramctre a montre quil ny a pas rendements obtenus. L'essai E 21 est le point

d'am¢lioration notabl~ dans la somme des résidus, central du cube représentant les essais planifiés,
le modele précédent est suffisant.
Le bois utilise dans cette série
Les conditions opératoires pour le second d'expériences a une humidite de 9.5%.
bloc, choisies selon le plan factoriel 2% .n étant le

nombre de variables qui sont le temps de contact,

6




AJOT Série D, Volume 13 n°1, 1997

TABLEAU 2: RENDEMENTS EN CONCRETE DE BOIS DE CEDRE DE L'ATLAS EN FONCTION
DE LA REPARTITION, DU RAPPORT MASSE DE SCIURE AU VOLUME DE SOLVANT ET DU
TEMPS DE CONTACT OBTENUS LORS D'ESSAIS PLANIFIES

Paramétres t(h) vim (Vkg) r X, X: | X5 R,
Essai n° (%0)
E I3 3 30/1 3 +1 +] +1 3.15
E 14 3 30/1 1 +] +1 -1 2,62
E 15 3 20/1 1 +1 -1 -1 2,83
E 16 3 20/1 3 +1 -1 +1 3,05
E17 2 30/1 3 -1 +1 +1 2.89
E 18 2 30/1 1 -1 +1 -1 2,39
E 19 2 20/1 1 -1 -1 -1 2,74
E 20 2 20/1 3 -1 -1 +1 2.89
Le modéle obtenu dans ce cas est:
Re=2.82 +0,092X,-0,056 X, + 0,175X5 + 0,030X, X, + 0.013X, X5 + 0,083X>X5-0,005X, X, X5 (10)

Les effets sont classés sclon l'ordre

suivant:

E(r) > E(1) > E(r, v/m) > E(v/m) > E(t,
v/m) > E(t, 1) > E(t. r, v/m)

La également, l'effet primordiale est celui
qui tient compte de l'échange solide liquide a

savoir la répartition

Pour cette séric d'essais l'erreur
quadratique moyenne est plus faible que pour la
série précédente, elle est de 6.10™; nous pouvons
alors d'apres les tests statistiques négliger les trois
derniers effets et le modéle devient:

RL. =282 + {]{}QX;'(}(BX: * (}]3)(3 + 0‘08X2X1

L'écart cntre le modéle et les résultats

experimentaux, évalu¢ au point central du cube
I'erreur

est de 1.5%, valeur équivalente a

expérimentale pour cette série d'expériences.

1

L'optimum en rendement obtenu avec ce
modéle (3.15%) est un sommet du cube, c'est un
temps de contact de 3h une répartition sur trois
platcaux et un rapport de 450g de sciure/9l

d'hexane.

Il est & noter que les faibles rendements
obtenus avec la premicre série d'essais sont dus
esscnticllement au traitement mécanique de
broyage qu'a subit la sciure en vue d'augmenter sa
surface d'échange. En effet une perte en concréte a
lieu, car cette derniere adhére aux parois du
broyeur, un essai effectué dans les conditions
optimales obtenues avec le deuxieme bloc a
conduit a un rendement de 2,96%, I'écart de 3.1%
faible rapport

expérimentales. I'écart pourrait egalement ¢tre di

est tres par aux  erreurs

au fait que c'est un autre lot d'échantillons qui est

utilisé dans ce cas.
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CONCLUSION

L'étude de la modélisation 4 l'aide du
plan d'expériences factoriel a permis de mettre en
évidence les effets les plus importants sur le
rendement, il s'agit de la surface d'échange et de la
répartition dont l'influence certaine est sur le
contact intime solide solvant, toutefois, il faut
c¢viter daugmenter la surface d'échange en
utilisant un broyeur, car ce dernier écrase le
végétal et provoque de grande perte en concréte.
Aussi l'utilisation d'une technique qui favoriscrait
ce contact donnerait certainement de meilleurs

résultats que dans le cas de I'extraction statique.
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Nomenclature
A- aire d'échange. m’

a;, aj, a- parameétres de 1'équation (2)
E(i)- effet du paramétre i
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H- humidité, %

m.- masse de concrete, g

m.- masse de sciure seche, g

R.- rendement en concrete, %o

r- nombre de plateaux dans 'alambic
t- temps, h

v- volume de solvant, 1
X;- variable réduite du parametre i

x;- variable du parametre i
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ETUDE DE LA POLLUTION DE L’EAU DU PORT D’ALGER
CONTAMINEES PAR LES HYDROCARBURES

B.BOUNAB, B.MEKKAS, O.KITOUS, C.E.CHITOUR.
Laboratoire de Valorisation des Fuergies Fossiles, Département de Génie chimique,
Ecole Nationale Polytechnique, 10, Avenue Pastcur, Belfort, Alger.

Résumé :

Ce travail consiste a déterminer le degré de pollution de I'eau par les hydrocarbures au
niveau du port d’Alger. Nous avons sélectionng trois sites différents a différents temps et un
site en profondeur a différentes distarces. nsuite nous avons choisi d’étudier "action
dépolluante de deux détergents pour machines a laver.
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Abstract:
This work consists to determine the degrec of pollution of the water by the hydrocarbons at

Alger’s port livel. We have selected tree differents sites at differents times and one site in the
depth at dilferents distances. We also have chosen to study the action dépolluted ol two

detergents for wash machine.

Mots elés : Pollution, Hydrocarbures. au, Tensioactifs, Tension superficielle. détergents.
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I- INTRODUCTION

La pollution est un phénomeéne
ancien, sans doute aussi ancien que la
société humaine. Ce qui est nouveau c¢’est
I’ampleur et la nature qu’elle prend: la
pollution marine constitue depuis déja trois
décennies un probléme universel fort
préoccupant.

Aujourd’hui la menace est si lourde
pour I’ensemble des mers et des océans et
'inquiétude est si grande dans :’opinion
publique que les états cherchent
individuellement ou en commun toutes les
méthodes nécessaires

Pour freiner, réduire ou déranger la
pollution marine.

II- PARTIE THEORIQUE

Chaque année, on rejette dans
Pocéan un millieme de la production
mondiale de pétrole, soit prés de 4 millions
de tonnes. Bien que le pétrcle soit
totalement dégradable, sa décomposition
est lente, car [Dactivit¢ des micro-
organismes est limitée par les faibles
concentrations, en éléments nutritifs
présents dans I’eau de mer. Par ailleurs en
s’interposant entre la mer et lair, ces
hydrocarbures diminuent I’oxygénation de
I’eau, ce qui réduit I’évaporation. Dans le
pétrole, on distingue trois grandes familles,
les hydrocarbures aliphatiques (paraffines
+oléfines ), naphténiques et aromatiques.

Les  hydrocarbures polyaromatiques
présentent un réel danger lorsqu’ils
contaminent une eau.

La pollution des hydrocarbures

dans I’eau marine est du aux activités
humaines, aux déballastages des navires,
aux nettoyages des soutes, aux vidanges
des eaux dé cales, 4 -la pollution due aux
retombées atmosphériques, aux accidents
des pétroliers en mer et aux rejets des
usines.
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III- PARTIE EXPERIMENTALE

I1I-1- EVALUATION DU DEGRE DE
CONTAMINATION DU PORT
D’ALGER

Dans le cadre de I’évaluation du
degré de pollution du port d’Alger par les
hydrocarbures, nous avons réalisé une
compagne de prélévement en surface sur
trois sites du bassin Mustapha et en
profondeur au niveau du site le plus pollué
des prélévements et ceci a différentes
distances pour évaluer la diffusion des
hydrocarbures dans la colonne d’eau.

III-1-1- Mesures des paramétres
physico-chimiques

Les paramétres physico-chimiques,
retenus pour apprécier la pollution au
niveau des sites de prélévement en surface

PORT D'ALGER

J
fortind Wreed
s e </
& o R
> * 3 o
. L)
e "l
3
2

sont représentés dans le tableau (1)
suivant
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Tableau : 1

| Paramétres Site n°1 Site n°2 Site n°3

| 20avril |22mai | 22juin | 20avril |22mai | 22juin |20avril |22mai |22juin
IC0) 19 23 24 20,5 245 |25 20 25 23
0.D (mg/l) (6,30 5,38 5,25 320 1272 236 465 |45 |422
PH 7,80 7,91 Tolor | 95 8,83 930 | 810 L0 {735
DB Os 160 155 155 220 350 380 180 240 290

|(mg d’0y/1)

| DCO | 304 144 240 710 850 960 385 490 662
(mg d’0y/1) ]
MES 41 39 73 71 112 145 50 81 93
(mg/!)

Turbidité 60,3 99.7 107,5 | 100,8 | 159,0 | 205,9 | 71,5 1152 | 1324
(NTU) |

Au niveau du site N°2, le plus pollué

relativement aux sites N°1 et N°3, nous

avons effectué trois prélévements en

profondeur ( 0,50 et 100cm ).

Les résultats sont représentés dans le

tableau (2) suivant :

Tableau : 2 {

Profondeur (cm) 0 50 100 =

Température (°c) 25 24.5 24,5

Oxygene dissous 2,36 2132, 2,24

(mg/l)

PH 9,30 8,85 8,70
DBOs(mg d*Oy/1) 380 330 310

DCO(mg d’O,/1) 960 920 880

MES (mg/1) 145 130 126

Turbidité 203,0 184.,6 185.1 N

surface et exprimées en mg/l sont les

[II-1-2- Dosage des hydrocarbures suivantes (tableau 3) :

totaux par spectrométrie L.R.
Les concentrations d’hydrocarbures
totaux extraits des échantillons prélevés en

Tableau :3

Date de Site n°1 Site n°2 | Site n°3

prélevement f
20 Avril 0,90 | 4.80 1,45
22 Mai 0.84 i 562 | 180
22 Juin 0,70 | 4,00 2,10




I1I-1-3- Dosage des hydrocarbures
aromatiques par spéctrofluométrie.
Nous n’avons pas pu quantifier les

hydrocarbures aromatiques par
spéctrofluométrie a cause de la non-
disponibilit¢ du chryséne. Néanmoins,
pour déterminer la quantité de la fraction
aromatique, nous avons utilisé les spectres
obtenus par spectrométrie infrarouge. et
déterminer le rapport entre l'aire du pic
enregistré entre 1450 et 1600 cm
correspondant aux vibrations de valence
des aromatiques et 1’aire du pic enregistré
entre 2800 et 3000cm a partir duquel nous
avons quantifi¢ les hydrocarbures totaux.

Le rapport donne la proportion de la
fraction aromatique par rapport a celle des
hydrocarbures totaux.

III-1-4- Analyse quantitative par C.P.G.

Nous avons procédé a
I’identification de quelques hydrocarbures
contenus dans les échantillons prélevés le
22juin. L’examen des chromatogrammes
obtenus avec les différents échantillons
prélevés en surface et en profondeur, ainsi

Tableau : 4
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qu’avec un mélange étalon d’alcanes (Cjq
et Cy3 ) nous a permis d’identifier certains
alcanes extraits par le CCl,.

[11-2- ACTION DES TENSIO-ACTIFS
SUR UN MELANGE SIMULE
D’HYDROCARBURES

Nous avons choisi  d’étudier
'action dépolluante de deux détergents
pour machines a laver que nous
assimilerons a des dispersants pour la
simple raison que ces derniers contiennent
des antimousses qui empéchent la
formation de mousses.

I11-2-1-Mélange simulé d’hydrocarbures
Pour déterminer la  quantité
d’hydrocarbures a injecter dans 1litre d’eau
de mer non souillée par ces derniers, on
admettra que I’eau de mer contient au
maximum 1% en masse d’hydrocarbures.
Donc pour 1 litre d’eau de mer
dont la masse volumique est de 1,15 Kg/I
on a la composition suivante (tableau 4) :

Masse (g) | Volume (ml)
Hydrocarbures paraffiniques (heptane) 8,6450 12.70
75% en masse paraffiniques 3
Hydrocarbures aromatiques (Toluéne) 1,4375 1,70
12,5% en masse aromatiques
Hydrocarbures naphténiques (cyclohexane) 1,4375 1,80
12,5% en masse naphténiques
Total . 11,50 16,20

Les détergents utilisés sont assimilés a des
dispersants qui favorisent le
fractionnement de la nappe, sa dispersion
dans Il'eau et par conséquent, la
biodégradabilité des hydrocarbures
déversés. Ainsi, les eaux de surface seront
réoxygénés et leur pouvoir autoépurateur
sera réactive.

L’objectif de notre
déterminer la quantité

travail est de
de détergents
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appliqués a différentes concentrations, a
injecter dans le mélange simulé puis dans
I’échantillon prélevé au niveau du port
d’Alger, pour atteindre la concentration
critique pour la formation des micelles
(CCM ), qui est atteinte lorsque la tension
superficielle du mélange est équivalente a
celle du dispersant appliqué prise
séparément. Nous opérerons avec deux
dispersants a savoir «Teldj » et «Tigger ».




La dilution des dispersants est faite dans
I’eau de mer.

I11-2-2- Expression des résultats
- La tension superficielle du mélange
simulé sans ajout de détergents est de
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- La tension superficielle de «Tigger» a
différentes  concentrations est de
17,2dynes/cm.

- L’ensemble des tensions superficielles
est exprimé a une température de 20°C.

Les volumes nécessaires pour atteindre la

27.4dynes/cm. CCM et les doses auxquelles les
- La tension superficielle de «Teldj» a dispersants sont efficaces par rapport a
différentes concentrations est de masse d’hydrocarbures présente dans le
16,1dynes/cm. mélange simulé sont résumés dans e
tableau (5) suivant :
Tableau :5 L=,
Dispersants « Teldj » « Tigger »
Concentration (g/1) 40 60 80 100 | 40 60 80 100
Volume nécessaire pour| 45 27 17 11 |39 24 15 10
atteindre la CCM (ml) ‘;
Dose a laquelle Ie i
dispersant est efficace par
rapport a la masse|15,60 |14,08 |11.82 9,56 |13,56 [12,52 |10.43 |8,70
d’hydrocarbures présente
dans le mélange simulé
([yﬁ) |

L’évolution de la tension superficielle du
mélange simulé en fonction du volume de
dispersant ajouté et appliqué a différentes
concentrations sera représentée par les
graphes : [.1, 1.2, 1.3, 1.4, IL.1, 11.2, I1.3 et
I1.4.

ACTION DU DETERGENT
SUR UN ECHANTILLON
AU NIVEAU DU PORT

I11-3-
«Teldj »
PRELEVE
D’ALGER.

IT11-3-1- Expression des résultats
La tension superficielle de I'eau du

port d’Alger est de 25,6dynes /cm.

Tableau : 6

- L’ensemble des tensions superficielles
est exprimé & une température de 18°C.

- Le dispersant est appliqué aux méme
concentrations qu’avec lesquelles on a
opéré sur le mélange simulé
d’hydrocarbures.

- La variation de la tension superficielle
de notre échantillon en fonction du
volume de dispersant ajouté est donnée
par les figures : 1111, I11.2, TI1.3 et I11.4.

On représentera les volumes nécessaires

pour atteindre la CCM et les doses

auxquelles le dispersant est efficace dans le
tableau (6) suivant :

Dispersant « Teldj » _
‘Concentration (g/1) 40 60 80 100 |
Volume nécessaire pour atteindre la CCM (ml) 47 31 19 13 1
Dose a laquelle le dispersant est efficace par ’
rapport a la masse d'hydrocarbures présente dans| 16,35 16,17 13,21 11,30 |
1’échantillon (%) - 5
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[V- CONCLUSION

L’utilisation des dispersants est
sans conteste, le moyen le plus répandu
dans la lutte contre les hydrocarbures
déversés en mer.

L’évaluation des parametres physico-
chimiques nous a révélé une pollution
assez importante au niveau du site étudié
avec la prédominance des paraffines.

Un dispersant habituellement utilisé dans
le fractionnement des nappes
d’hydrocarbures est efficace a une dose
d’environ 3% par rapport a la masse
d’hydrocarbures. Dans notre cas nous
avons obtenu une dose de 9,56% pour
«Teldj » a 100g/1 et 8,70% pour «Tigger »
a la méme concentration.

La fraction de produit nécessaire pour
aboutir a la CCM est légérement moins
importante pour «Tigger» que pour
«Teldj ».

Cependant, il serait économiquement plus
rentable d’utilisé «teldj » pour la simple
raison qu’il soit moins coiteux et qu’il ne
présente pas d’écart assez important du
point de vue efficacité par rapport au
détergent étranger «Tigger ».

Puis I'action du détergent « Teldj» sur
I’échantillon prélevé au niveau du port
d’Alger avec une dose de 11,30% a 100g/1
est aussi préférable a son utilisation aux
autres concentrations.
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CRAQUAGE CATALYTIQUE D"HYDROCARBURES PURS ET DE
COUPE PETROLIERE SUR CATALYSEUR A BASE DE
BENTONITE

M..MANA, A. MEFTI, C.E. CHITOUR
Laboratoire de Valorisation des Energies Fossiles Département Génie Chimique

Ecole Nationale Polytechnique, 10 Avenue Pasteur Belfort Alger 10
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La présente Etude a pour objet la mise au point de catalyscurs de craquage catalytique a partir de bentonites
Algéricnnes, par imprégnation a I'a acide chlorhydrique. leur caractérisation physico-chimique et leur
utilisation dans le craquage de molccules-modeles : le decane, la decaline ct le cumene et dans la
conversion d'une coupe gas-oil issuc de la distillation du brut d"Hassi-Messaoud .

Summary :
The purpose of this study is to make cracking catalysts based on Algerian bentonit by hydrochloride acid
impregnation , to dertermine their physical and chemical characteristics . then to usc them in cracking of

purc hydrocarbons : decan ,decalin and cumol and also in the conversion of a gasoil obtained from a Hassi-
Messaoud crude oil distillation .
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I INTRODUCTION

Les silice- alumines naturelles ou synthétiques
demeurant les catalyseurs les plus utilises pour le
craquage catalytique (1), il nous a semble utile
d’étudier la possibilité d’obtenir ces catalyseurs a

11 CONSIDERATIONS THEORIQUES

Les réactions de craquage catalytique sont
promues par des catalyseurs acides (4).Ces
réactions se faisant 2 haute température on aura a
faire a des réactions hétérogénes gaz solide.Les
catalyseurs solides acides peuvent étre des silice
alumines naturelles ou synthétiques.La bentonite

I PARTIE EXPERIMENTALE

La premicére étape du travail a consiste a préparer
différents échantillons de catalyseurs a partir de
bentonite extraite du gisement de M'zila prés de
Mostaganem a une profondeur de dix metres.La
bentonite brute préalablement séchée a I’étuve
pendant douze heures est broyée et tamisée de
maniére a recueillir la fraction de diamétre
inférieur a 50 microns.

Un premier échantillon de 100 grammes est mis
en contact avec de I’eau de maniére a obtenir unc
pate homogéne, celle —ci est mise sous forme de
granulées que 1’on séche a I'étuve a 105 C puis

partir de matiéres disponibles telles que les
argiles de 1’Ouest Algériens (2), d"autre part ce
travail a un second objectif : la valorisation de
coupes pétroliére moyennes ¢t lourdes par le
biais de transformations catalytiques en vue de
produire des quantités supplémentaires d’essence
(3).

appartient a la premiére catégorie, elle possede
une faible surface spécifique laquelle peut étre
augmentée par le biais d’un traitement acide(5) .
L’acide chlorhydrique s’est avérée éire celui qui
donne des meilleurs résultats(6), il reste a
déterminer 1’optimum de concentration
susceptible de conduire a une plus grande surface
et a de meilleurs activités et selectivites dans la
conversion des hydrocarbures.

que I’on calcine a 500 C : on nomme ce premier
échantillon Ko.

D’autres échantillons sont actives a 1’acide
chlorhydrique de différentes concentrations :
10%, 20% et 30% de la maniére suivante : sur
100 g de bentonite on verse une quantit¢ d’acide
correspondant a un rapport massique de 1,on
obtient ainsi une suspension que 1’on agite
pendant 25 h a température ambiante. Cette
opération est suivie d’une filtration puis d'un
lavage de la boue obtenue a I'aide d’cau distillée.
Viennent ensuite les opérations de séchage et de
calcination telles qu’indiquées ci-dessus. Les
échantillons obtenus sont nommes K1, K2 et K3
respectivement.

Catalyseur K1

K2

K3

Traitement 10 % HCI

20

% HCI 30 % HCl

La deuxiéme étape est la caractérisation des
catalyseurs qui permet de connaitre, entres autres
leur composition chimique et leur texture.

L’analyse chimique a permis de déterminer la
composition chimique des 4 échantilions dont les
résultats figurent dans le tableau 1.
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Tableau 1 : Composition Chimique des Catalyseurs

% Poids KO0 K1 K2 K3
Sio2 59.95 65.21 65.50 64.90
A1203 16.16 116.49 17.47 17.14
Fe203 3.57 4.59 3.57 4.08
Ca0O 4.02 0.14 0.14 0.14
MgO 3.71 4.12 3.71 3.81
Na20 2.40 0.46 0.36 0.46
K20 0.94 0.66 0.52 0.64
FeO 0.28 0.11 0.05 0.11
SO3 0.05 0.05 0.05 0.05
TiO2 0.37 0.40 0.39 0.41
P205 0.13 0.10 0.09 0.11
PAF 8.08 8.34 3.84 8.65

tels que ceux du fer du calcium du magnésium
du sodium Ce tableau montre une composition
majoritaire en silice et en alumine mais aussi la
présence d’autres oxydes etc. ...

Le rapport Si02/A1203 =3.71 pour la bentonite
non traitée a I’acide (KO0) est une caractéristique
de montmorillonite associée a de faibles
quantités d’illite et de kaolinite.

L’activation acide provoque un enrichissement
en silice et un départ des cations Ca2+ Na+ K+
et Fe2+ qui sont remplaces par H+.

Pour caractériser la texture des catalyseurs,nous
avons fait des mesures de surfaces specifiques et
de porosité par la méthode B.E.T Les resultats
obtenus figurent dans le tableau 2.

Tableau 2 : Surfaces Spécifiques et Porosité des catalyseurs

KO K1 K2 K3
Surface(m2/g) 413 79.9 83.7 62.1
Spécifique
Volume(cm3/g) 0.08 0.10 0.09 0.08
Poreux
Pores 50-100 A(%) | 39 64 54 22
Pores+100A (%) 61 36 46 78

Le catalyseur KO a la plus faible surface
spécifique,I’activation acide de la bentonite
provoque 1’élimination du gypse et de la calcite
et fait augmenter la surface spécifique jusqu’a un
maximum obtenu pour I’échantillon K2, pour
une concentration d’acide supérieur a 20 % on
assiste 4 une diminution de la surface spécifique
¢t on passe a une macroporosite plus importante
au détriment des microspores.

L’analyse radiocristalographique par la
diffraction des R X.des échantillons de
catalyseurs a donne les résultats indiques au
tableau 3.Ceux-ci montrent qu’il'y a

predominance de la montmorillonite pour le
catalyseur KO.Lors du traitement acide on
remarque que :

-Les pics de gypse et de calcite disparaissent
pour K1, K2, K3

-Le pic du quartz est présent dans les quatre
difractogrammes : SiO2 n’est donc pas détruit
par I’acide.

L’Intensité de montmorillonite diminue car une
partic de cette dernidre a perdu sa cristallinite au
cours du traitement acide.
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Tableau 3 : Analyse Radiocristallographique des Catalyseurs

Montmorillonite | Illite Quartz Gypse Calcite
K0 14.81 10.00 4.27 7.60 3.03
4.47 4.94 3.34 - -
2.98 - - - -
K1 9.64 8.87 427 - -
448 4.79 3.35 - -
2.94 - - -
K2 9:52 8.85 4.26 - -
446 4.77 3.34 - -
2.94 - - - - y
K3 9.62 8.84 4.26 - -
4.46 474 3.34 - -
2.94 - = < c

Ces résultats rejoignent ceux donnes par
I’analyse chimique et les mesures de texture.

L’ Analyse thermique est une autre méthode qui a
été expérimentée pour nos catalyseurs afin de
connaitre 1’évolution de leur état lorsqu’ils sont
soumis a des traitements thermiques allant

On remarque pour tous les échantillons
I"existence d’un crochet endothermique entre
100 et 200 C, du au départ de I'eau
hygroscopique. ce pic est double d’un signal
présentant un maximum vers 210 C° ce dernier
met en évidence la présence de cations divalents
tels que Ca2+ et Mg2+ perdant leur eau
d’hydratation.

Le deuxiéme pic est observe vers 500 C il
correspond 4 la présence d’illite et de
kaolinite.Le troisieme accident endothermique
est présent entre 600 et 700 C avec un maximum
vers 670 C que 'on attribue & la déshydratation
du minéral entre les feuillets (eau de

Une fois les catalyseurs prépares et caractérises,
nous avons procede a la mesure de leurs
activités catalytiques. Ceci a été réalisé sur un
réacteur de type tubulaire.

Le dispositif expérimental décrit par la figure 3
comprend :

_ Le réacteur tubulaire de 93 cm3 dispose a
I’intérieur d’un four muni d une régulation de
température.

_ Enamont, un syst¢me d’injection du réactif
avec réglage de débit a I’aide d’unc pompe
doseuse.

~d
3

jusqu’a 1200 C.Les resultats sont donnes par les
derivatogrammes sur les figures 1 et 2.

constitution).La deshydroxylation compléte a
lieu vers 890 — 900 C(départ de I'eau de
structure ).L accident exothermique entre 910 et
950 C est peu marque : ¢’est une caractéristique
de la montmorillonite.

Les thermogrammes des échantillons K1 et K2
sont semblables a celui de KO mais présentent
certaines distinctions :

_ Atténuation du dédoublement observe a 230 C
et du au départ de Ca2+ et Mg2+.

_ Pic exothermique vers 930 C mettant en
évidence la présence de cations H+ fixes au
cours du traitement acide par échange avec les
cations monovalents.

_ Enaval du réacteur, un systéme de
condensation et de récupération des effluents
liquides et gazeux de la réaction.

L’analyse chromatographique permet d
‘identifier les constituants de la charge et des
produits du craquage.

Une premiére série d’expériences a consiste a
réaliser le craquage catalytique de molecules-
modeles représentant chacune une famille
d’hvdrocarbures et dont les caractéristiques sont
indiquées dans le tableau 4




Tableau 4 : Caractéristiques Physiques des Molecules-Modeles.

AJOT. Int. Seric D . Vol 13N 1.1997

Hydrocarbure Famille M(g/mole) Teb( C) Densité
Cumene Aromatique 120,2 150 0,862
Decaline Naphtene 138 186 0,870
Decane Paraffine 1423 173 0,730

Le tableau 5 indique les résultats du craquage du
cumene obtenu avec les quatre catalyseurs et
pour deux températures de réaction

Craquage du cumene :

Tableau 5 : Analyse des Produits de craquage du cumene

Catalyseur KO Kl K2 K3
Température 475 550 475 550 475 550 475 550
Conversion 246 357 16.7 202 21.1 247 10.8 13.9
Rendt Gaz % 0.82 1.33 460 641 542 7.60 3.09 428
Rendt Liq % 1.56 2.15 11.98 13.81 15.7 17.09 7.59 9.52
Rend Coke% 0.08 0.09 0.12 0.18 0.18 0.21 0.12 0.14
NonTransf. % 96.02 9495 81.80 78.28 77.48 73.50 88.10 84.76

N.B. Les % restants représentent les composes non identifies.

Ces résultats montrent que les catalyseurs K1,
K2 et K3 présentent des activités bien
supérieures a cellede KO qui est le catalyseur non
active a 1’acide. Pour tous les catalyseurs la
température fait augmenter la conversion du
cumene.Les produits majeurs sont le propéne
dans le gaz et le benzéne dans le liquide ,ce qui
indique que la réaction prépondérante est la
desalkylation du cumene.

Le catalyseur K2 donne les meilleurs
rendements et ce quelle que soit la température.

Craquage de la decaline

Dans les mémes conditions que pour le
cumene,le craquage de la decaline a tee réalis¢.
L’analyse des produits montre un nombre
important de constituants qui laisse supposer
I’existence de plusieurs réactions parmi
lesquelles la scission la déshydrogénation et
I"isomérisation.

Le tableau 6 donne les selectivites de la
transformation pour les quatre catalyscurs a deux
températures 450 et 500 C .

Tableau 6 : Selectivites en produits de craquage de la decaline

Catalyseur KO Kl K2 K3 =il
Température 450 550 450 550 450 550 450 550
Conversion 1.52 2.90 10.09 12.92 10.48 13.36 8.99 12

Sélectivité 8.60 10.02 445 755 428 696 422 834
H2+C1+C2 ont
C3-Cé 16.56 9.65 11.48 B8.18 13.47 9.58 8.01 533
Aliphatiques

C7-C9 927 1241 723 2027 7:535+21:55 4.33 19.67
Aromatiques

c10 31.79 3241 43.17 3349 41.51 31.74 4784 36.25
Tetraline + 25.16 28.97 27.43 24.13 26.24 24.10 30.59 25.75
Naphtaléne

Coke 8.61 6.55 6.24 6.39 6.97 6.06 501 4.67

(B
s
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11 en ressort que le catalyseur KO est trés peu
actif dans la conversion de la decaline.

Parmi les trois autres catalyseurs |’echantillon
K2 donne les taux de conversion les plus
eleves.Les selectivites en C7-C9 aromatiques
augmentent avec la température contrairement
aux selectivites en C3-C6 aliphatiques et en
naphtaléne + tetraline qui diminuent .

Le Pourcentage de coke étant important (de
I'ordre de 6%, il prouve une rupture du cycle. le
% diminue avec la température notamment pour
le catalyseur K3.

Pour tous les catalyseurs la temperature a un
eff=t positif sur la conversion etant donne
I"endothermicite des reactions .

Craquage du decane

Le craquage du decane a été réalisé dans des
conditions similaires a celles employées pour la
transformation du cumene et de la

decaline.L analyse des produits a montre |
qu’outre la scission, d’autres réactions se
produisent donnant lieu a 1a formation
d’isoparraffines et d’aromatiques.

D’aprcs le tableau 7 donnant la conversion et la
sélectivité de la transformation du decane en
présence de chacun des quatre catalyseurs et ont
deux températures 450 et 500 C,on observe un
faible taux de conversion dans le cas du
catalyseur KO ..Le catalyseur K2 s’avére étre le
plus actif des quatre dans la conversion du

decane.
Tableau 7 : Conversion du decane et selectivites
Catalyseur KO0 K1 K2 K3
T (0 C) 475 550 475 550 475 550 475 550
Taux de 0.39 0.66 4.82 12.06 5.96 13.43 3.25 6.03
conversion
Selectivtes en 2.56 454 084 1.24 0.50 1.34 1.85 2.65
H2 (%)
M¢thane 5.13 7.58 249 290 218 3.05 277 4.64
C2+C2= 5.13 9.09 290 3.24 2:52° 320 3.38 547
C3 +C3= 10.26 9.09 8.92 5.14 789 573 7.08 6.30
n-C4 +i-C
nC4+iC4 12.82 7.58 10.58 547 990 6.11 831 6.80
Gaz total 35.9037.9 2573 18.0 230 195 234 2586
C5 +C5= 17.95 18.2 20.12 249 20.64 244 23.7 20.07
C6=+MC5 15.4 15.15 17.0 18.66 19.13 17.5 194 17.74
C7+toluen. 10.26 9.09 13.7 16.75 145 154 12 13.1
C8+ xylen. 513 6.06 11.2 11.36 11.07 12.3 923 995
DiMeC7 2.56 3.03 7.05 7.79 6.88 841 6.46 9.29
-Liq .total 33515 69.1 79.5 72.3 78.0 70.7 70.15
Coke 128 106 52 2.5 47 2.5 15.85 3.98

L’effet de la température sur la conversion est
positif.-Du point de vue sélectivité, on remarque
que la fraction C5 est majoritaire d’ou une
coupure en milieux de chaine favorisée par
rapport aux autres. Par ailleurs, la température
favorise la formation de légers (H2, C1 et C2)
par rapport aux C3, C4 Le catalyseur K2 produit
moins d’hydrogen de methane et d’ethylene que
les autres.

Le coke est en pourcentage faible et ceci est en
rapport avec le taux élevé de gaz, notamment
pour le K0.il est a noter des réarrangements

conduisant 4 des réactions de cyclisation
(aromatiques ), la proportion élevée de sous
produits indique cependant une sélectivité
moyenne des catalyseurs.

Craquage catalyvtique du gas oil léger

Dans cette partie il s’agit de tester les catalyseurs
dans des conditions proches de la réalité. a savoir
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dans la conversion des coupes pétroliéres : le gas

oil est un exemple de mélange traite en craquage
catalytique et pouvant donner des quantités
appréciables d’essence.

Tableau 8 : Caractéristiques du gas oil

Les caractéristiques du gas oil de Hassi-
Messsaoud traite sont données dans le tableau 8.

[ pA n d Viscos.

CA % CN % CP PI- PF

32 1.4642 0.836 6 Cst

26.4

571 65.8 180-365 C

D’aprés ce tableau, la proportion la plus
importante est celle des paraffines. Notre but
étant d’obtenir des essences a haut NO, une
production élevée d’aromatiques et d’isopaffines
est souhaitee.

L’analyse chromatographique a permis de
déterminer la composition chimique du gas oil et
des produits de craquage .

La conversion catalytique du gas oil a été
réalisée en présence de chaque catalyseur : KO0,
K1 K2 et K4.

La conversion étant définie comme la somme
des pourcentages des produits distillant avant
220 €, nous avons pu établir les comparaisons
inscrites au tableau 9.

Tableau 9 : Performances des catalyseurs dans la conversion du gas oil

Catalyseur KO K1 K2 K3

Conv.totale 31.29 36.12 38.39 32.90
G2 1.60 2.08 3.35 1.85
C3 +C4 0.75 1.08 2.12 1.04
Essence 28.94 32.66 32.85 30.01
Coke 2.35 3.25 435 2.67
HCO(221 +) 68.71 63.88 61.61 67.10
N.O. 89 90 88 . 89

D’aprés ce tableau de résultats on remarque que
la conversion augmente du catalvseur KO
jusqu’a K2 ainsi que les rendements en essence
et en coke cette différence s’explique par une
plus grande acidité et une meilleure surface

IV CONCLUSIONS

La présente étude, malgré sa complexité, nous a
permis de confirmer certaines données de la
littérature et de mettre en évidence quelques
phénoménes. )

La bentonite naturelle (Ko) posséde une faible
surface spécifique, laquelle est augmentée par le
traitement acide (de 41.34 a 83.67 ), on observe
aussi une évolution de 1a porosité. Cependant,
au-dela de 20% de concentration on assiste a une
destruction partielle de la structure de la
bentonite (catalyseur K3 ).

spécifique du catalyseur K2 suite au traitement
acide

Dans tous les essais de craquage, que ce soit
d’hydrocarbure pur ou de mélange (gas oil ). on
observe un optimum de conversion et de
sélectivité pour le catalyseur K2.

Le craquage d’hydrocarbures purs a mis en
évidence dans chaque cas les réactions
prédominantes :

Scission, déshydrogénation et aromatisation.
confirmant ainsi les mécanismes réactionnels
¢tablis (1)et I'importance de la sélectivité des
catalyseurs.

Les essais sur charge réelle ont montre
I"efficacité de catalysevrs acides dans la
conversion et le rendement en essence de
I’opération ainsi que dans la qualité de celle-ci.
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HYDRODYNAMIQUE DU FILM TOMBANT
DANS LES REACTEURS A FILM A PAROI LISSE
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RESUME

Dans le présent travail. nous nous proposons d'effectuer une étude comparative
des écoulements en film dans deux réacteurs a film de 1 metre de longueur dont I'un
présente une paroi lisse et l'autre une paroi ondulée. La comparaison porte sur la
distribution des temps de séjour moyen et I'épaisseur du film liquide.

[es résultats montrent que 1'on obtient des temps de séjour plus courts dans le
cas du réacteur a paroi ondulée et ceci quelle que soit la viscosité. De plus. les
ondulations du tube de réacteur ont tendance a élargir de maniére significative le
spectre des temps de s¢jour.

ABSTRACT

The present work is a comparative study of film flow hydrodynamics in two
falling film glass reactors of 1 m length, one of which presents a corrugated wall and
the other a smooth wall. Residence time distribution and liquid film thickness were
compared.

Results show that the residence times are shorter in the corrugated wall falling
film reactor for all liquid film viscosities. Moreover. the tube corrugations seem to
increase the residence time distribution variance '
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I. INTRODUCTION

La reaction  de  sullonaton  cst
cssenticllement unce reaction  de  surlace
lorsguctle est misc en ocuvre dans un réacteur a
film Les ¢changeurs de matiere ¢t de chaleur
susceptibles d'étre mis en jeu dans un procdde
industricl sont généralement claborés pour offrir
unc aire d'dchange ¢levée tout en prenant ¢n
complc les diverses contrainles particuhicres aus
utilisations: la surface d'cchange constituc unc
propriéte infrinséque de chaque ¢échangeur. Le
modc dc  fonctionnement,  ¢'est-a-dirc  son
hydrodynamique, les specificites des phases cn
contact revélent aussi unc imporlance capitake
pour l'obtention de bonnes performances. Dang
Ic cas dc la réaction de sulfonation gaz-liquide,
unc trés forte exothermicit¢ allicc 4 unc
cinéliguc quasi instantance constituc cn outre la
caractéristique  cssenticlle du processus. Clest
pour lmiter au maximum la température de la
massc réactionnelle constituée par l¢ film liquide
qu'un systéme d'échange de chalcur cfficace doit
¢tre mis cn ocuvre afin d'éviter les points chauds
responsables  de  la formation  de  produits
sccondaires ¢t par conséquent dunc mauvaise
qualit¢ du prodwil. La modification de Ia
géomeiric de la paroi supportant le film que
nous voulons introduire. ¢t l'agitation du film
induilc par cetic modilication pourrait améliorer
I'évacuation des calorics produitcs par la
réaction. assurer unc bonne homogéncisation du
produit ct. partant. amcliorer sa qualitc.

A cet cffel, nous nous proposons, dans
ce  travail,  d'évaluer Il comporiement
Iydrodynamique de deux réacteurs a film cn
verre pyrex de Iométre de longucur, dont 'un
dénomm¢ RPL. préscnte une paroi lissc ct
l'autrc, RPO. unc paroi ondulée. Le diamétre
intéricur du tubc a paroi lissc cst dc 8 mm. Les
caractéristiques géomdtrques de 'ondulation du
tube & paroi ondulée sont données sur la figurel.

L'¢tude hydrodynamique a ¢t¢ mence cn
déterminant experimentalement la distribulion
des temps de séjour par la méthode des traceurs.
Trois paramlres onl ¢¢ considérés: Ic débit
d'alimentation. la viscositd du  liquide. la
géométric de Ia paroi supportant Ie film. ¢t leurs
influcnices respectives sur Ie temps de séjour
moyen ¢t 'épaisscur du film évaludes.

IT. ELEMENTS DE THEORIE,
I1.1- La distribution des (emps de séjour (DTS)

30
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Dans un réacteur réel. Ies mol¢culcs
s¢journent dans Ic volume réactionnel pendant
des temps "t" qui dépendent notamment du
profil hvdrodyvnamigue ot de la géométric du
réacteur [9]. Dans un apparcil 4 film tombant.
par excmple, 'asvancement de la phase hiquide ne
s'effectuc pas avee unc vitesse untforme cf
certaines fractions du débit alimentant l'apparcil
v os¢jourient plus que dautres. Le liquide
adjacent 4 la paroi ¢st freind par rapport 4 cclu
composant Ia couche superficiclle du film Ccs
temps peuvent s'écarter notablement du temps de

séjour  moyen gy 11 oxisic  done  unc
distribution  des  temps  de  séjour. ¢l celle
dispersion a une influcnce  dircele sur les

performances de la réaction chimique qui peut
avoir lice dans lc réacteur.

11.2- Fonction de distribution - E(1).

Soit uin écoulement continu d'un fuide
dans un systeme ouverl (figure 1)

Figurc 1- Ecoulcment continu d'un fluide dans
un systéme ouvert

Cousidérons unc molccule o 'imtéricur
d'un réacteur ouvert de scetion d'entrée E et de
scction de sortic S, I'age interne o de fa molecule
cst défimi comme ¢lant ¢ emps ¢eoule depuis
qu'clle a franchi la surface d'entréc E du
réacicur. son cspérance de vic a comme clant le
temps qui lui reste & passer dans Ie réacteur
avanl de franchir la surface de sortic S ct. son
temps de s¢jour { comme étant Ie temps gu'clle
aura pass¢ au total dans e réacteur. Ce emps
s'éerira

(=

Etant donn¢ l¢ grand nombre de
moléeules cf leurs comportements diffcrenis lics
au bype d'écoulement. il existe des fonctions de
distribution de ces caractéristiques, La fonction
la plus importante cst la distribution des temps
de séjour L. el que Erdr est la [raction du
débil de sortic contenant des moléeules dage
compris cntre ¢ ¢t i (figure 2).
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Par aillcurs.  toutc [fonction de La DTS apparait ainsi commc la
distribution  c¢st représentée sous  forme réponsc & unc impulsionEn pratigue. on nc
normalisée. a say oir mesure pas les concentrations instantanément

mais a des intervalles de temps donnds, ct c'est

1a forme discréte de la DTS | plus exploilable,
jb’(r)ﬂ'f =11 qui est utilisee :
E(l)=— —-
Ed Zc_._ (). A,

Genéralement. dans Ie domaing  des
faibles concentrations. la  concentration cn
traccur,  mgesurée  par  colorimdiric. ¢Sl

proportionnclic a I'absorbance mesurde
o) = KA@M  ou k cst unc constanic de
it e proportionnalite,
e - de sorte que V'expression de /iy devient
BT : .
t tedt h A1)
L)=——""
Figurc 2- Distribution des temps de séjour. Z A (1).M1,
ki
A partir d'unc distribution guclconque.
lc temps de séjour moyen tmoy ¢t o'y la variance La DTS unc fois obtenuc. d'autres
sonl respectivement définis par paramétres peuvent ¢lre détermings :

- Ic temips de séjour moyen :
N

Tmoy "'Z'(,--E(fl: 1A

i=1

tmoy = jf,if.'(f)_df

Fan
& = j(r ~ o Y E().dt - le volume accessibie : 17, = ¢,. foeny
4 - 1a variance de la DTS :

N
La variance o de la distribution o - 2“- —t, V. E@).Ar
permet de caractériser son ctalement autour de fa 1 :

moyenne. clle mesure donc la dispersion des

temps de s¢jour autour de la moyenu. - k¢ nombre de Peclet [11]
8
I1.3 - Délermination expérimentale de la DTS P, ——————
C'est la fechnique  du  "stimulus- I 807
réponsc” avee injection d'un traccur. un colorant V[ 1+- _‘_ ) vl
en l'occurence. qui est utilisée ict et qui nous " b & o )
conduil aux courbes de distribution de temps de D'autres parametres ont €t¢ calcules :

séjour. Cetic méthode consistc 4 injecter unc

quantit¢ donnée de traccur & l'entrée du réacteur - le nombre de Reyuolds R, defini par

. | .

pendant un femps trés court. Soit c(1) Ia l'expression .
concentration du traccur relevée a la sorlic. -
Danckwceris [10] propose lexpression suivanic R U.e

¥ . 3 o —
pour la détermination de 1a DTS ¢ ¢ v

1) on ¢ ¢stlavitesse moycnne du film
L{)y=— SN ¢ I'épaisscur moyenne du film

v, laviscosit¢ cinématique du fluide.

JL‘(I).{{{
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Cc nombre adimentionnel peut aussi s¢
mcttre sous la forme

/;')i.‘ = Qs' ‘L

ou (. désigne e debit volumique du
liguide rapportc & ['unit¢ dc longucur du
périmétre. mouillc. Dans e cas de la paroi
ondulcée Ia formule modifice suivante [8] a &1¢
utiliscée

R(; =4, le‘ gLJA

oi O, represente le débit volumigue du liguide
rapport¢ au perimetre mouillé de la scction
droitc minimalc.

- I'épaisscur  movenne du film donndée
par l'expression :

= —

zlL.¢

ol L et & sont respectivement la longueur et le
diameétre intérieur du réacteur. Dans le cas du
tube & paroi ondulée. cette expression est
modifice comme suif :

id

i

= —

. I‘;'-a‘ . ¢‘111;r:

avee &, © diametre interne minimat du tube
ondul¢ (8 mm):

ct 1z o la longucur équivalente du tube
"¢ir¢" qui n'est autre que Ia longucur du  trajet
parcourue par le fuide (1 metre).

1. DISPOSITIF  EXPERIMENTAL  ET
PROTOCOLE OPERATOIRE

Le schéma du dispositil expérimental
cst donné sor la figure 3.

Au moyen de la pompe doscuse. nous
fixons lc debit de la charge organigue (solution
de glyvecrine). puis. aprés quelques instants de
mis¢ cn régime  (quelques  minuics).  nous
introduisons  (rés rapidement @ l'wide d'unc
seringuc unc  goulclletic  de colorant

(orthotolucnc-aso-fi-naphtol)  dans lc  débit
d'alimentation. Le collecteur de fractions cst mis
cn roule en méme (emps que 'introduction du
colorant. Unc vinglainge dc [ractions sonl ainsi
recucithies a intervalles reguhers de temps o
P'absorbance de chacunce d'clles mesurée au
moyen d'un colorimdétre.

Distributeur
‘ ~ i_ _H\
/réacteur
a film
o Réservoir
détails paroi d'alimentation
ondulée
a =8mm '_—D:J &D
b =15.4mm Collecteur Pompe
Cc = 18mm

de fractions doseuse

Figurce 3- Schéma du dispositif expérimental.

Les solutions de glvecrine  préparces
présentent des viscosités suivantes : 61, 124,
175, 240 ¢t 290 ¢St Les débits d'atimentation
ont ¢¢ fixcs a 140, 275, 413 ¢t 375 mL/h. Pour
chaque couple viscosité/debit. la distribution dcs
temps de s¢jour cst obtenue en portant la valeur
de la fonction de distribution d'dge externe E(l)
cn fonction du temps.

Le volume de rélention, I, (volume du
liguide contenu dans I¢ réacteur) a ¢té mesurd cn
recuciltant I liquide 4 la sortic du tube pendant
unc heure aprés avoir arrété la pompe. Ce
volume cst utilis¢é pour ¢valuer I'épaisscur du
film liguide.

IVRESULTATS ET DISCUSSIONS.

Les tablcaux |oet 2 ci-dessous
rasscmblent  I'ensemble  des  paramétres
hvdrodynamiques  respectivement  pour e
réacteur 3 paroi lissc RPL ¢t a paroi ondulcée
RPO dc 1 m de longueur :

Pour les deux réacteurs. nous constatons
que I'épaisseur moyenne du film augimente d'une
part. avec le débit de la charge liquide pour une
viscosité donnée. et d'autre part avec la viscosité
de la charge pour un débit donné. La figure 4 ci-
dessous donne I'évolution de I'épaisseur du film
liquide en fonction du debit et pour différentes
valeurs de la viscosité dans le cas du réacteur &
film a paroi lisse. La figure 5 donne 1'évolution
du temps de séjour moyen en fonction du débit
pour le méme réacteur. D'une maniére geénérale.
le temps de séjour moven diminue avec le débit
de la charge liguide et augmente avec la
viscosité et ce pour les deux types de réacteur.
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Tablcau 1- Paramitres hydrodynamiques du réacteur a paroi lisse RPL.

Viscostie | Deébil Vi(mL) e (mm) | a0 (8) |V, (L) | o4 (57) | Pe Re
(cSt) (mL/h)
140 7.75 0.29 158 7.41 1022 53 0.02
6 273 9.50 .37 105 922 1054 24 0.04
415 11.75 0.46 ¥5 1147 1702 11 .06
l 1 575 L] 1375 0.54 74 1347 | 953 15 0.08
140 8.75 33 193 8.28 145 .5 001 |
124 275 10.75 0.41 131 10.36 2113 20 0.02
415 13.25 0.51 114 12.83 1819 I8 0.03
575 15.75 0.61 97 15.33 1377 i3 (.04
140 75 0.36 229 9.13 3200 36 0.007
£73 275 1225 0.47 136 F1.72 1934 29 0.014
415 14.75 (.57 131 14.21 3182 14 (0.021
0| 575 1750 | 0.68 | 110 1697 | 755 36 0.029
140 12,25 043 276 1131 278 | 39 0.005
240 273 14.50 .35 186 13.75 30313 26 0010
413 18.00 0.69 153 17.24 3801 15 0.015
575 21.75 0.83 140 20.90 1942 24 0.021
110 13.00 047 306 11.90 1571 15 0,004
290 275 16.75 (.63 218 15.74 2891} 36 0.008
415 22.25 0.84 77 21.16 2908 25 0.613
[ | 575 | 2750 | 104 | 155 | 2624 | 948 | 54 | o018 |
Tablcau 2- Paraméires hydrodynamiques du réacteur 4 paroi ondulée RPO.
Viscosit€ | Débit | Vo (mbL) | e (mm) | (g0, (8) | V, (L) % (s9) Pe Re
(cSH) (mL/h)
110 25 (.33 87 3.38 2003 10 0.1
ol 275 11.00 0,44 63 4,81 942 11 (.2
415 13.50 0.49 55 6.54 633 13 0.3
575 1550 | 0.56 18 767 | 858 7 04 |
| 10 | 1150 | 042 | 104 | 404 1783 | 15 | 005
124 275 14,30 .52 76 381 1372 10 0.10
415 16,25 0.39 063 7.44 1210 10 0.13
575 19.25 0,70 60 958 $96 1 021
140 14.25 0.52 113 1.39 2177 15 0.04
175 275 16.75 0.61 85 .49 1520 12 0.07
113 19:75 0.71 Th 9.11 3214 3 0.11
574 22.25 0.80 69 11.02 965 13 0,15
e 40 | 1700 0.61 148 576 | 7502 | 9 0.03
240 2 i) 19.25 (.70 104 794 3432 9 (.05
413 225 0.80 88 10.14 2920 8 0.08
AT 26,25 0.95 75 11,98 2034 b 0.11
140 20.00 0.72 136 607 7919 9 002
290 275 22.50 0.81 110 3.40 25396 12 0.04
415 26,00 0.94 2 10.61 2625 9 0.06
575 30.75 111 80 12,78 1200 14 0.09 |
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T 14 53 O O
Eivn —&A—61cSt
E o4 D W | —&—124 cSt
= W
S o 1k —B8— 175 cSt
= oge a4 —3¢— 240 cSt
w 2 -~
4 05 X ~—£—290 ¢St
1]
et

6.3 I ;

140 275 415 675

Débit {mL/h)

Figure - Evolution de ['épaisseur du film en
fonction du débit dans le réacteur a parotl lisse.

7 3004
L
L X 0 R
g 250 —A—61cSt
Y @ —&— 124 cst
2 P & —4§— 175 cSt
@ 150 fx* —>—240 cSt
3 —£3—290 ¢St
2 100
e :
Q
= 50 | |

140 279 415 575

Débit (mlih)

Figurc 3- Evolution du temps de scjour cn
fonction du débit dans le réacteur a paroi lissc,

De plus. pour une viscosité et un deébit
donnés. nous vovons que les Epaisseurs
moyenies du film liguide sont plus grandes dans
le cas du réacteur a paroi ondulée. Par contre. les
temps de séjour sont plus courts dans le cas de ce
réactenr et cect quel que soit la viscosité,

Les figures 6 et 7 ci- apres donnent, a
titre d'exemple pour une viscosité de 240 ¢St. les
évolutions comparées de l'épaissenr du film
liquide et du temps de séjour moyen en fonction
du débit pour les deux tvpes de réacteurs.

1 4
£ o
£E o8 —A
—
3 o7 ?
§ 068— Y —A—RPL|__|
] —&—RPO
8 ¢35 |
5%

0,4 +—
140 275 415 578

Débit {mL/h)

Figurc G- Evolulions dc I'¢paisscur du filmi
liquide cn fonction du débit  pour les deux
réactcurs RPL ¢t RPO (viscosité = 240 ¢St)

1997

300
A

250

—&—RPL

200

150 43

100

Temps de séjour moyen (s}

50

415 575
Débit (ml/h)

140

Figure 7- Evolutions du temps de sgjour en
fonction du débit pour les deux réacteurs RPL
et RPO (viscosité = 240 ¢St

Un examen attentif des tableaux 1 et 2
révele que le volume de rétention T, est
généralement plus faible dans le cas du réacteur
a paroi hsse ceci expliqne I'observation faite
plus haut relative a V'épaissenr du movenne du
film qui est plus grande dans le cas du réacteur a
parol ondulée. Dans ce type de réacteur, des
travaux |12] ont montré que I'épaisseur du film
liquide varie avec l'inclinaison de Ia paroi
ondulée : deux maxima et deux minima de cette
¢paisseur sont enregistrés pour chague "période”
de la surface, les maxima correspondant aux
épaissents du film dans les crenx et les minima
aux arétes. On peut penser aussi que les parties
concaves de la paroi puissent jouer le role de
zones stagnantes. €€ (i Ne Serait pas sans
conséquences sur le déronlement du processus de
sulfonation. En effet. le temps de séjour moven
nettement plus faible dans le cas du réacteur
RPO (fignre 7) suggere que la majeur partie du
fluide “court-circuite” ces parties concaves.
L'analyse des valeurs de la variance o des
temps de séjour enregistices sur les  deux
réacteurs renforce cette hypothése. En effet. les
valeurs nettement plus grandes de o7, dans le cas
du réacteur 4 paroi ondulée indique un plus
large spectre des temps de séjour. ce qui
pourrait. par ailleurs. favoriser I'apparition de
produits secondaires indésirables lors de la
sulfonation dans ce type de réacteur.

En revanche. le nombre de Peclet.
caractéristique  de la dispersion axiale. est
nettement plus faible dans le cas du réacteur a
paroi ondulée. ce qui indique une plus grande
agitation du film Cette agitation aura sans nul
doute des effets bénéfiques sur les wansferts de
miasse et de chaleur

Fn conclusion. une modification de la
g¢ométrie de la paroi du tube de réacteur anra
tendance 2 Slargir de maniére significative le
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spectre des temps de scjour.  La réaction de
sulfonation ¢lant instantance. une dindnution du
temps de séjour moyen n'alleciera pas forcément
la comversion. par contre. I'¢lalcmuent de la
distribution des temps de scjour peul favoriser
l'apparition de produits sccondaircs indCsirables.

I reste que sculs des essais de
sulfonation sur ¢c vpe de réacteur nous diront si
unc complication de la géomélric de la paroi du
tubc de réacteur améliorent  récllement les
performances du réacteur. notammient du point
de vuc de la qualilé des produils synthétisds.

Nolations utilisces.

A Absorbancc

¢ concentration a la sortic du réacteur

o concentration a l'entr¢e du rcacteur

DTS  Disiribution des lemps de s¢jour

¢ Epaisscur moyenne du film

E(1) Fonction de distribution des temps de
s¢jour

L. Longucur du réactcur

Pc Nombrc adimentionnel de Peclet

Uy dcbit volumique du liquide

0 debit volumique du liquide rapport¢ au
périmétre mouille (paroi lissc)

Qh débit volumique du hquide rapporté au

périmétre mouille de la section droite
minimalc (paroi onduléc)
Re Nombre adimentionnel de Reynolds
RPL  Réacteur a paroi lisse
RPO  Re¢acteur a paroi ondulée

L temps de s¢jour moyen
U vitesse moyennce du film
Va velume aceessible

Vr yolume de rétention

Syiboles grees :

o dgc interne d'unc molceule en transil
dans Ic réacteur

P cspérance de vie d'unc moléeule dans Ie
réacleur

VL viscosile cinématique du ligquide

d diamétre intéricur du réacteur

o'y variance de la distribution des temps de
scjour
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INFLUENCE DE LA MACERATION PREALABLE DANS L’EAU
DES GRAINES DE CORIANDRE SUR LE RENDEMENT EN
HUILE ESSENTIELLE OBTENUE PAR ENTRAINEMENT A LA
VAPEUR D’EAU
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Mots Clés: Coriandrum sativum, huile cssenticlle, entrainement A la vapeur d’eau, taux

d’humidité, macération.
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ABSTRACT

The influence on the output lubricates of it essential of the stecping in the water of the seeds of

-

coriander previously to their practice to the steam of water was studied.
RESUME:

L’influence sur le rendement en huile essentielle de la macération dans I'eau des graines de

coriandre préalablement a leur entrainement a la vapeur d’eau a été étudice.

36
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INTRODUCTION:

II été constaté lors des travaux
antérieurs [1-3], que le fait de macérer les
graines de coriandre dans I’eau, avant leur
extraction par entrainement a la vapeur d’eau.
avait un effet favorable sur 1’augmentation du
rendement en huile essentielle et que cette
augmentation de rendement n’avait acun effet
sur la composition de I’huile essentiellequi est
comparable a celles rapportées dans la
bibliographie [4-15]. Ceci nous a pouss¢ a
étudier I’influence de la durée de macération ,
dans I’eau, des graines de coriandre, sur le
rendement et la cinétique d’entrainement de
I’huile essentielle.

INSTALLATION ET PROTOCOLE
EXPERIMENTAL
L'appareil d'extraction par

entrainement a la vapeur d'eau est constitué de:

La chaudiére

La chaudiere a été réalisée au
département de Génie Chimique de I’Ecole
Nationale Polytechnique d’Alger. Sa tole est cn
acier inoxydable, résistant a la corrosion, de
désignation AFNOR Z 12 25/20.

Le corps de la chaudiére est un
cylindre de 1000 mm de longueur, de 400 mm
de diameétre intérieur et de 404 mm de diamétre
extérieur. Il comporte : a sa partie supérieure,
une conduite de vapeur, en acier doux, ayant la
forme de la lettre "L",dont les dimensions sont :

- Diameétre intérieur : 60 mm
- Diamétre extérieur : 64 mm
- Hauteur : 580 mm
- Largeur : 730 mm

a sa partie inférieure, une conduite en acier
doux pour I'alimentation en eau et un robinet
pour la vidange.

L’alambic
L'alambic est un cylindre en cuivre
ayant les dimensions suivantes :

- Diamétre : 235 mm
- Hauteur : 270 mm.

Cet alambic est surmonté d'un
chapiteau; la jonction se fait grice a des écrous.
Le chapiteau est prolongé, a sa partie
supérieure, par un col de cygne reli¢ au
condenseur a 1’aide d’un tube.

La cucurbite est munie & sa partie
inférieure de deux robinets : l'un pour
l'introduction de la vapeur d'cau, l'autre pour
I'évacuation des caux de condensation.

Le condenseur

Le condenseur est un cylindre a double
paroi de 120 mm de diametre et 530 mm de
hauteur. La paroi interne est reliée par sa partie
supérieure au col de cygne; sa partie inféricure
se termine par un robinet par lequel le distillat
est récupéré.

La paroi externe est munie de deux ouvertures
ses extrémités qui assurent la circulation de
I'eau de réfrigération.

Nous avons procédé a l'extraction par
entrainement a la vapeur d'eau de l'huile
essenticlle contenue dans les graines de
coriandre de la région de Sétif, située dans le

Nord Est algérien.

Les graines sont déposées sur un tamis
(ou deux) tout en évitant leur tassement. Le
tamis est ensuite introduit dans l'alambic. Afin
d'éviter tout contact entre les caux de
condensation et le tamis, ce dernier est surélevé
par un support en cuivre.

Aprés avoir soigneusement fermé
I'alambic (pour assurer I’étanchéite), la vapeur
d'eau est envoyée. Celle-ci traverse les graines.
entrainant avec elle les constituants volatils. Le
mélange de vapeurs miscibles passe dans le
condenseur. Le distillat est ensuite récupéré ct
I'huilc essenticlle est séparée du distillat par
extraction liquide - liquide au moyen de I'éther
éthylique.

Notons que la matiere végétale
provient du méme lot que celle utilisée dans les
essais précédents avec un taux d’humidité¢ de
’ordre de 7.2%. La température du distillat a
été fixée a 25°C.

EXPERIENCES:

Les essais ont été réalisés dans des
conditions optimales trouvées lors d’une étude
précédente] 1], a savoir :

-masse de graines de coriandre: 200 grammes,
-débit de vapeur d’eau : 15 ml/mn,
-durée d’extraction - 180 mn.

RESULTATS ET DiSCUSSIONS:

Pour des durées de macération, allant
de 15 minutes a 24 heures, nous avons
déterminé les rendement en huile essentielle
Les résultats de cette étude sont illustrés sur la
figure 1.
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Les résultats montrent que la macération a un
effet positif sur le rendement et ce pour des
durées n’excédant pas une demi-heure. Ce
résultat pourrait-étre expliqué par le fait que
cette opération de macération des graines dans
I’eau a pour cffet de gonfler la graine el de
favoriser des réactions d’hydrolyse libérant
I’huile essentielle. D’autre part |’opération de
macération augmente le taux d’humidité dans
la graine, paramétre qui est en général un frein
a I’entrainement de [’huile essentielle. Pour
celte raison, nous avons mesuré¢ les masses
d’eau retenues dans les graines apres leur
macération dans l’eau. Les résultats de ces
mesures sont reportés sur la figure2.

Les résultals montrent que le laux
d’humidité augmente avec la duréec de
macération et une masse d’eau importante
retenue dans les graines a un effet négatif sur
I’entrainement de [’huile essentielle, moment
que la vapeur doit-étre en mesure de vaporiser
celte cau avant d’entrainer I’huile.

Vu les deux cffets positif et négatif sur
le rendement en huile essenticlle de la

078 —

ae —

Eendemant (%)
=
. =
=5 =

037 —4

Maste d'ean (grammes)

Vol N° 1998

macération des graines dans [’eau, nous avons
suivi I’évolution du rendement en fonction du
temps d’entrainement a la vapeur d’eau el cc
pour différentes durées de macération des
graines du de coriandre dans l'eau. Les
résultats obtenus lors de celte €tude sont
reportés sur la figure 3. Ces résultats montrent
que la durée optimale de macération des
graines de coriandre dans l’eau est d’environ
une demi-heure. Par ailleurs, nous constatons
qu’au dela de deux heures de macération des
graines de coriandre dans I’eau, les allures des
courbes rendement en huile essenticlle en
fonction de la durée d’entrainement a la vapeur
d’eau sont différentes de celle des autres
courbes; ceci pourrail-étre dii au fait que les
graines reliennent initialement une quantit¢
d’eau relativement importante et lors de
I’entraincment on doit dans un premier temps
vaporiser une .bonne quantit¢ de celle eau,
chose qui se ferait durant la premicre heure de
traitement, d’ou I‘apﬂariliun d’un pseudo palicr
aux alentours d’une heure d’entrainement a la
vapeur d’eau.
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FIGURE 'L : Variation de la masse d'eau retenue dans
les graines avec la durée de leur macération.

FIGURE ‘i : Variation du rendement en fonction de Ia durée
de macération dans I'eau des graines de coriandre
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FIGURE 4 Varialion du rendement en huile essentielle
avec Ia durée d'entrainement 4 la vapeur d'eau pour
différentes durées de macération des graines de coriandre.
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CONCLUSION

Cetle étude nous a permis de montrer qu’une
macération dans l'eau, des graines de
coriandre, durant une demi-heure,
préalablement a leur entrainement a la vapeur,
a un effet trés favorable sur le rendement en
huile essentielle.
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Etude des propriétés d’un nouveau pétrole algérien (le
RA1K),Calcul des propriétés par corrélations.
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Résumé :

Il s’agit dans cette étude de I’analyse d’un nouveau pétrole brut algérien de Hassi Rmel le RAIK
. Nous avons d’abord proceédé a une distillation TBP a pression atmosphérique et sous vide ,ensuite
nous avons déterminé expérimentalement les différentes propriétés accessibles expérimentalement.
Enfin nous avons pour chacune de ces propriétés , proposé différentes corrélations et avons calculé
les écarts enregistrés sur I’ensemble de la cinquantaine de fractions analysées.

Abstract.

Our study consist to carry out some analysis of a new algérian crude oil from Hassi Rmel . A
TBP distillation allowed us to obtain about fifty pétroléum fractins at atmosphéric and low
pressure (50 and 10 mmmHg).

Some physical and chemical properties of these pétroléum fractions had been analysed . By
many méthods .However it not always easy to measure expérimentally thése paraméters. This ,had
led us to dévelop équations which us to estimate these properties. The expérimental

Further, we give corrélations from which the fractionnal compositioncorresponding to the three
family ,(parrafins , naphténs and aromatics) contained in pétroléum fractions can be dérived ;
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INTRODUCTION :

L’une des rares certitudes sur
lesquelles toutes les analyses des experts
s’accordent, est que les besoins énergétiques
mondiaux continueront de s’accroitre a un
rythme soutenu les prochaines années et que
le pétrole restera la source d’énergie
dominante. Aussi, sa mise en ceuvre optimale
dans  lindustrie  du  raffinage, Ile
dimensionnement des équipements dans les
unités de fabrication et la simulation des
procédés et leurs optimisation, reposent sur
une connaissance parfaite des caractéristiques
physico-chimiques et thermodynamiques de
ce pétrole. L expérience fournit la majorité de
ces caractéristiques mais les limitations
qu’elle présente telles que la complexité de la
mise en ceuvre, Je colt et la perte de temps
font que des méthodes de calcul ont été
élaborées pour estimer de fagon plus ou
moins précise ces parametres.

Dans la présente étude , nous nous
sommes intéressés a ’étude de pétroles
algériens par des méthodes expérimentales et
corrélatives. Afin d’éviter le recours a
I’expérience, nous avons simulé la distillation
TBP de différents pétroles. Nous avons
procédé a I’estimation de la composition et
des propriétés  physico-chimiques des
fractions issues d’un pétrole brut algérien
« RAIK » par différentes corrélations
disponibles dans la littérature et les avons
comparé aux résultats expérimentaux déja
trouvés. Nous avons proposé des équations
donnant ces propriétés et les avons appliqués
a ce pétrole.

La caractérisation des pétroles bruts
et des fractions pétroliéres vise a déterminer
leurs compositions et leurs propriétés
physico-chimiques, indispensables pour la
mise en ceuvre de ces produits et leurs
valorisations. Nous proposerons par la suite
des corrélations permettant le calcul d’une
dizaine de propriétés et nous testerons leur
validité.  Parallélement nous déterminerons
des corrélations spécifiques d’un pétrole brut
algérien, le RA1K, .

41

I- Caractéristiques
chimiques :

physico-

Les analyses préliminaires effectuées
sur le pétrole brut RAIK ont donné des
résultats qui sont portés dans le tableau 1. Les
analyses physico-chimiques des propriétés
ont été déterminées conformément aux essais
normalisés. C’est le cas d’abord de Ia
distillation ASTM et de la distillation TBP
.nous avons recueillis 42 fractions lors de la
distillation atmosphérique , le reste de la
distillation s’est fait sous un vide de 40 mm
Hg . nous avons alors recueilli une dizaine
d’autres fractions .

Toutes les fractions ont été analysées
et les essais normalisés les plus importants
(densité et indice de réfraction) , ont été
réalisées pour la majorité des fractions ?
D’autres essais tels que la tension
superficielle ,la température de congélation
ont été réalisées pour certaines fractions
choisies de fagon a «couvrir» tout le
domaine de température.

Commentaires :

Le pétrole RAIK se classe dans la
catégorie des bruts légers, sa densité étant
égale a 0.7984 a 15°C soit 45.7 °API. Sa
viscosité cinématique étant de 2.85 cSt a 20
°C et la faiblesse du point d’écoulement font
penser a un brut de tendance paraffiniques ce
qui est confirmé par la valeur du facteur de
caractérisation (Kuop =11.96).

Le brut RAIK se caractérise par I’absence
d’eau et de sédiments et par son bas point
d’écoulement (-35 °C).

Sa faible teneur en soufre avec un
pourcentage de 0.0654 en poids, évitera des
opérations de désulfuration ultérieures .
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TABLEAU 1 : Caractéristiques physico-chimiques du pétrole brut RA1IK | |

Caractéristiques Résultats Méthodes
Densité a 15°C 0.7984 densimeétre électronique
DMA 601-PAAR
Densité en °API 457
Viscosité cinématique en (cSt) Viscosimétre Cannon -Fenske
a20°C 2.85 (norme AFNOR
a37.8°C 2.06 NF T60-100 )
a 50°C 0.94
Tension de vapeur REID 12.2 Norme AFNOR
en Psia NF M07-007
Teneur en eau par extraction 0 Norme AFNOR
(en %Vol) NF MO7 - 045
Teneur en sédiment (%poids) 0 Norme AFNOR
NF 407-020
Point d'éclair en vase clos(°C) < 15°%C
-38°C

Point de congélation en °C
0.375mg KOH/g Norme AFNOR

Indice d'acidité NF T60-105
0.0654 Norme AFNOR
Teneur en soufre (% poids) NF T60- 112
Sulfur-in-oil Analyzer
0.36 norme 42-94 ASTM
Résidu Conradson ( % en poids)
165 Norme AFNOR
Poids moléculaire ( g/mole) NF T60-116
11.96

Facteur de caractérisation Kuop

II- Distillation ASTM du pétrole
brut :

La distillation ASTM s'est faite dans un
appareil normalis¢ (Automatic standard
distillation apparatus), en utilisant 100 cm3 de

Les résultats de cette distillation son
donnés dans le tableau 2.

pétrole brut.

TABLEAU 2 : Distillation ASTM du pétrole brut RA1K [ ]

% distillé 0 10 20 30 40 50 60 70
(volume)

Température 31 84 119 156 198 245 285 320
d'ébullition (° C)
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Commentaires :

La courbe de distillation ASTM est
donnée sur la figure 1.

Le point initial de cette distillation est
de 30°C. Le pourcentage volumique distillé a
200 °C est de 40 %, on peut donc considérer
le brut RA1K comme étant riche en essence.
Le pourcentage total distillé a 320°C est de 70
% de la charge initiale, ce qui méne a dire que
ce pétrole a une faible proportion en produits
lourds .

I1I- Distillation TBP du pétrole brut
RAIK :

La distillation TBP du pétrole brut
RAIK s’est effectuée en deux étapes :
¢ Sous pression atmosphérique
¢ Sous vide de 40 mmHg, puis a
10mmHg.

350
300

Température d'ébullitio

Courbe de distillation ASTM

ITI-1-Distillation atmosphérique :

Les résultats de la distillation
atmospheérique du pétrole brut RA1K sont
donnés dans le tableau 3 .

IT1-2-Distillation sous vide :

Afin d’éviter le cracking, il faut avoir
recours a la distillation sous vide. Le résidu
atmosphérique est distillé sous un vide de 40
mm Hg jusqu’a une température de 320°C en
téte de colonne, (420°C dans le ballon). Le
bilan de cette distillation est donné dans le
tableau 4.

A partir de ce point il y’ a a nouveau
apparition de fumées signe du début du
cracking des molécules lourdes. 1l faut avoir
recours a une distillation sous un vide poussé
de 10 mm Hg dont le bilan est donné dans le
tableau 5.
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Tableau 3:Distillation atmosphérique du pétrole brut RAIK] ] .
FP T(°C) a 760|%Poids %Poids dals° n 20°C % volume |% vol
mmHg cumulé cumulé

Pl <15 4.56 4,56 - - 4,93 4,93
1 65 3,43 7,99 0.6504 1,3689 4,21 9.14
2 70 1,33 9.32 0.6719 1,3796 1,58 10,72
3 75 1,23 10.55 0,6776 1,3827 1.45 12,17
4 80 1,61 12,16 0.6864 1,3867 1.87 14,04
5 85 0,68 12.84 0,6977 1,3914 1,78 15,82
6 90 1.49 14,33 0,7049 1,3978 1,69 17,51
7 95 0,95 15,28 07113 1,4009 1,07 18,58
8 100 1,05 16,33 0,7160 1.4033 1,18 19.76
9 105 1,23 17.56 0.7207 1.4063 1,36 21,12
10 110 1,27 18,83 0.7266 1.4102 1,40 22,52
11 115 1,36 20,19 0.,7321 14131 1.48 24.00
12 120 2,14 22.33 0.7370 1.4152 2:52 26,32
13 125 1.26 23.59 (0.7422 1.4184 1,36 27,68
14 130 1,48 25,07 0,7466 1,4205 1,58 29,26
15 135 0,72 25,79 0.7513 1.4231 0.77 30,03
16 140 2,11 27,90 0,7529 1,4244 2.24 32,27
17 145 0,29 28.19 0.7617 1.4293 0,30 32.57
18 150 0,32 28,51 0,7657 14317 0,33 32,90
19 155 0,54 29.05 0,7692 1,4334 0,56 33,46
20 160 1,02 30,07 0.7710 1,4344 1,06 34,52
21 165 2411 32,18 0,7694 1,4354 2,18 36,70
22 170 1,59 33,77 0,7732 1,4377 1,63 38,33
23 175 1,29 35,06 0.7762 1,4392 1,32 39,65
24 180 1,99 37.05 0,7793 1,4406 2,03 41,68
25 185 0,12 38,22 0,7832 1,4425 1,19 42,87
26 190 0,72 38,94 0,7866 1.4439 0,73 43,60
27 195 0,89 39.83 0.7887 1.4450 0.90 44,50
28 200 1,02 40.85 0,7902 1.4454 1,03 45,53
29 205 1,28 4213 0,7926 1,4468 1,28 46,81
30 210 1,30 43,43 0.7955 1,4480 1,30 48,11
31 215 0,90 44,33 0,7978 1,4492 0,90 49,01
32 220 1,24 45,57 0,8105 1,4551 1,22 50,23

Cette distillation est effectuée jusqu’a apparition de fumées; signe de début d’un cracking
thermique du résidu.

Tableau 4 : Distillation sous vide 2 40 mmHg du pétrole brut RA1K [9].

T(C) a 760|%Poids %  Poids|d a 15° n 20 °C % volume |% vol
mmHg cumulé cumulé
230 1,72 47,29 0,8107 1,4555 1,69 51,92
240 2,45 4974 0,8156 1,4590 2,39 54,31
250 243 52.17 0,8204 1,4621 2,36 56,67
260 2,15 54,32 0,8275 1,4658 2,07 58,74
270 1,47 55,79 0,8282 1,4667 1,41 60,15
280 2,29 58,08 0,8327 1,4689 2,19 62,34
290 1,62 59,70 0,8347 1,4692 1,54 63,88
300 2,31 62,01 0,8364 1,4700 2,20 66,08
310 0,99 63,00 0,8470 1,4721 0,93 67,01
320 2,41 65,41 0,8484 1,4763 2,26 69,27
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Tableau S : Distillation sous vide a 10 mmHg du pétrole brut RAIK [9].

FP T(°C) a 760|%Poids %  Poids|d i 15° n 20°C % volume (% vol

mmHg cumulé cumulé
43 330 2,16 67,57 0,8522 1,4789 2,02 71,29
44 340 2,27 69,84 0,8567 14811 2,11 73,40
45 350 1,14 70,98 0,8613 1,4841 1,05 74,45
46 360 0,74 11,72 0,8634 1,4843 0,68 75,13
47 370 1,31 73,03 0,8647 1,4852 1,20 76,33
48 375 1.59 74,62 0,8667 1,4882 1,46 77,79
49 380 0,70 75,32 0,8689 1,4885 0,64 78,43
residu 380+ 24,68 100 0,9104 21,57 100

La courbe de distillation TBP du pétrole brut RA1K est representé sur la figure 2.

Fig2. Distillation TRP AuRATK
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V- Analyse de la composition :

La méthode expérimentale utilisée pour la
détermination de la composition des fractions
1- Analyse des gaz [9] :

Tableau 6 : Composition

pétroliéres issues du pétrole brut RAIK est la

chromatographie en phase gazeuse [9].

des gaz issus du RAIK [9].

Constituant % poids P/R CS- % poids P/R brut
Ethane 0.03 0.001
Propane 9.98 0.460
Iso butane 14.30 0.650
N butane 59.98 2.740
| Iso pentane 10.06 0.460
N pentane 5.63 0.260
Iso Hexane 0.01 0.001
n Hexane 0.01 0.001
Total 100 4.570

Nous remarquons que pratiquement tout les

hydrocarbures
paraffinique ,
aromatiques et

présents sont de type
ce qui est normal: les
les naphténes ne commengant

qu’a partir du Ce.

Tableau 7 : Valeurs de la compo

2- Analyse des fractions pétroliéres :
Nous présentons dans le tableau 7 la
fractions
pétroliéres ,par  trois méthodes différentes,
que nous avons comparées a laCP.G.

composition  des

différentes

sition globale des fractions pétroliéres issues du RA1K

FP CPG (%) El Hadi-Chitour corr. Riazi Daubert 2 nd.PA (%)

Xp |Xy [Xa |Xp Xx Xa ler |en [Ca Xp | Xx Xa Cp [En  [Ca Xp Xn | Xa Cp [En  |Ca
1 - - - 84.39112,99 |2.61 |- - - 83,94/10,65 |3,40 - - - 6838 [27,65|- - - -
2 85,97 [11,46|2,38 |79,69 17,41 |[3,11 {73 |51.9 30,6 [78.40(12,70 |4.32 88 (10,8 |81,7 |63,00 30,7516,25 26,7 |168,3|162.8
3 - - - 7799|1820 |[4.01 |- - - 76,87|13.67 |5,12 - - - 62,18 |30,88(6,95 - - -
4 - - - 74,05|120,73 531 |- - - 74,58|14.93 6,75 - - - 60,21 |32,48{731 - - -
5 76,79 |20,53|2.67 |68,39 24,66 |4,89 |10.9 |20,1 83,2 |71,68{1639 |6,76 6.7 |202 (153.2{5731 3531|738 25.4 |72.,0 |176,2
6 - - - 65,01|24,52 |10.52|- - - 69,80116,79 |[13.41 |- - - 57,15 [31,84]|11,01 |- - -
7 - - - 62.98|25,75 |11.28]- - - 68.12(17,73 [14.15 |- - - 5598 [32.61(11,41 |- - -
8 - - - 62,18126.18 |11.65|- - - 66,87|18,51 |14.62 |- - - 55,35 |32.89|11,76 |- - -
9 - - - 61,24|26,23 |12.55|- - - 65.61(19.14 [1525 |- - - 5498 |32,26{12,77 |- - -
10 16075 [26.29112,20|59.41|26,58 14,07(2,2 [1,1 [153 |64,07 1972 [1621 |55 |250 32.9 [54.38 |31.37[14,25 10,5 {193 [16.8
11 |- - - 58.00127.27 |14,77]- - - 62,63120,43 (1694 |- - - 53,58 [31.62{14,80 |- - -
12 |- - 57,09(28,04 |14.87|- - - 61.34|21,21 (1745 |- - - 52,74 |[32.52|14.74 |- - -
13 |- - - 5583|2832 |15.87|- - - 59.98[21.74 |1828 |- - - 5220 |32,04|15.75 |- - -
14 157.69 |25.90|16,40|55.21|28.75 16,04{43 |11.0 |2.2 58,.82|22.39 |18,79 |2.0 13.6 [14.6 |51.62 32,48(15,90 |10,5 [254 3.1
15 |- - - 54,33(29,06 |16,60|- - - 57,59122.93 |1948 |- - - 51.09 |32.45]|16,46 |- - -
16 |- - - 55,54(28,01 |16,50}- - - 57.10123,29 (19,61 |- - - 51,58 [31,52|16,90 |- -
17 |- - - 51,85/29.74 |18.43|- - - 54,88|23.83 |21.28 |- - - 4993 |31,80{18.26 |- - -
18 |65.83 |22,51|11,65|51.42 2969 |18,92|21.9 [31.9 [62.4 53.83{2423 |21.95 |182 |76 88,4 (49,67 |31.43]18,90 24,5 |139.6 |62.3
19 |- - - 51,35(29,77 |[18.91]- - - 52.,89(24,71 (22,40 |- - - 4939 |31,63{18.98 |- - -
20 [54,89 |27,29|17.83 52.38(29,11 |18,56 46 67 |41 52,36(25.09 |22,55 46 |81 |26 49,68 |31.32{19,00 95 |14.8 [6.6
21 |- - - 55,54125.98 18,70(- - - 52,66124,90 (22,44 |- - - 51.65 |27.90{20,45 |- - -
22 |- - - 55,19|25,88 |19,16|- - - 51,65|25,19 [23,15 |- - - 51.46 |27.48(21,06 |- - -
23 55,54 |17.09|26.29 5537|2578 [19.08[0,3 |50.8 |27.4 50,84]25,58 |23.58 |85 [49.7 103 [51.37 |27.51|21,12 |7.5 61,0 (19,7
24 53,29 [25,70|20,43[55.48 25,83 |18,92{4,1 |0 5 |7.4 [50.01)2599 (24,00 6.2 |11 17,5 |51,21 277712102 |39 (81 |29
25 |- - - 55,05|26,11 |19.06}- - - 489912636 |24,66 |- - - 50,83 |28,03|21,14 |- - -
26 |- - - 5493|26.40 |18.87|- - - 48,08|26,79 |25.13 |- - - 50,52 |28,56{20,92 |- - -
27 |- - - 55,63|25.96 |[18,62}- - - 475012707 |2543 |- - - 50.76 |28.34]20,90 |- - -
28 [47.85 |22,72(24,25|45,71|30.80 17,89(4,5 |35.6 |26,2 47.06]27.48 2546 (1.7 |21,0 |5.0 51.06 |2859]2035 |67 |[258 |16,
29 |- - - 46,50/30,08 |23.84|- - - 74.47121,00 |4,53 - - - 67,76 |18,39[13.85 |- - -
30 |- - 466913036 |23.37|- - - 74,17|21,15 |4.68 - - - 67.80 |18.66{13.,54 |- - -
31 |- - - 4739|2977 |23.25|- - - 74,00|121,22 |4,78 - - - 68,13 |18.38[13,48 |- - -
32 |- - - 425913767 |20,17|- - - 71,46|22,36 |6.17 - - - 65.67 |20,32/14.02 |- - -
33 |- - - 46,23133,17 |21.01}- - - 72.14{22,04 |5,82 - - - 67,56 |18,82]13,63 |- - -
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¥P|  CPG (%) Fl HadiChitour corr. Riszi Daubert 2 .d.PA (%)

Xp [Xn [Xa [Xp [Xn [Xa Jer Jon fea [Xp [Xn  [Xa e [en [ea [Xp [Xn [Xa oo en e
34 |- - - 48,10§31,17 |21,15]- - - 71,69122,15 (6,16 - - - 68,64 |16,82|14,54 |- - -
135 |- - - 49,69129.63 121,09}- - 71,27122,27 16,46 69,60 |15,33{15,07 |- - -
36 49,75130,68 |19,98]- - 70,39(22,64 (6,97 - - 69,77 |14,99{15,.24 |- - -
37 - - 53,10126,19 |21,12]- 70,78|22,42 6,80 - - - 71,63 |13,18]15,19 |- - -
38 |- - - 54,16]25,55 [20,69|- - - 70,42122,58 |7,00 - 7233 |12,80]14,88 |- - -
39 |- - - 55,89|23,68 (20.,83]- - 70,52|22,60 (6,88 - 73,27 |13,10{13,63 |- - -
40 - |- [58,18[20,66 [21,54]- 70,61(22,56 |6,83 |- - 7457 [1238[1305 |- |-
41 |- - - 54,01129,73 |16,64]- - - 693312340 |7,27 - 72,48 |17.56]9,96 - -
42 |- - - 58.89(22,14 (19,35]- - - 69,39123,07 |7.54 - 75,52 |11,35/13,14 |- - -
43 |- - - 60,61|20,35 |19,43|- 69,13(23,12 (7,75 - - - 76,72 19,72 113,55 |- - -
44 |- - - 61,44/20,.25 |18.69]- - - 68,81123,26 7,93 - - 7743 933 [13,24 |- - -
45 |- - |- le27219,45 [1822F |- |- [6847]2335 |818 |- - 7848 179 (13,3 - |- I
|46 - - 64,01|18,19 |18,18]- - - 68,50]123,41 [8,09 - 7927 837 |1236 |- - -
47 - - 66,40114,73 119,24]- 68,56/23,36 (8,08 - 80,72 17,19 112,09 |- - -
48 68,28{12,08 |20,01}- - - 68,39(23,26 (835 - 82,09 |3,85 |14,06 |- - -
49 |- - - 68,10{13,17 |19,10)- - - 68,28/23,38 |8.34 - - - 82,07 4,84 13,08 |- - -
= 67 |233 288 69 |17.4 |478 13,9 |483 |51.8

La détermination expérimentale de la
composition (effectuée par CPG) a été limitée
aux fractions pétroliéres dont les températures
d’ébullition sont inférieures a 200°C,
’analyse des fractions plus lourdes étant
complexe. La composition a été également
évaluée par différentes corrélations et a donné
des écarts relativement importants par rapport
a I’expérimentation.

Les résultats obtenus par les
corrélations d’El Hadi-Chitour et Riazi-
Daubert 2 sont les plus proches de la
chromatographie, ils présentent tout de méme
des écarts moyens respectifs de 19.6% et
24.03%. Seule I’estimation de la composition
des fractions en paraffines donne de bons
résultats, ’identification des naphténes et des
aromatiques ¢tant quand a elle , trés

approximative. Afin d’obtenir des résultats
plus précis, nous recommandons le couplage
de la CPG a la spectroscopie de masse.

V- Résultats donnés par I’expérience pour
différentes propriétés :

Plusieurs propriétés physiques ont
été déterminées pour les fractions pétroliéres,
les plus importantes étant: I’indice de
réfraction ,la tension superficielle et le point
d’écoulement.Nous les avons aux corrélations
empiriques disponibles.

V-1. Densité :

Nous donnons dans le tableau 6 les
valeurs des différentes densités calculées par
différentes corrélations et comparées aux
valeurs expérimentales.

Tableau 6 :Valeurs des densités des fractions pétroliéres issues du RAIK

FP d exp dy € d, €; ds €3 d, dy ds €s

1 0,6504 10,7349 (12,99 0,7844 |20,61 0,6235 |[4.13 0,6904 6,16 10,6647 |1.73
2 0,6719 |[0,7399 10,12 0,7859 16,97 0,6422 4,42 0,6998 [4,15 |0.,6821 1,51
3 0,6776 10,7441 9.81 0,7870 [16,15 0,6479 (4,39 0,7049 (4,02 ]0,6892 |1,71
4 0,6864 |0,7478 |8,94 0,7882 14,84 0,6550 |[4,57 0,7105 [3,51 [0.6961 1.41
5 0,6977 [0,7512 |7,67 0,7895 13,16 0,6634 |[4,91 0,7165 (2,69 |0,7027 10,72
0,7049 10,7547 |7,06 0.7907 12,17 0,6747 (4,29 0,7219 (2.41 [0,7092 |0,61

7 0,7113 |0,7584 6,62 0,7919 11,33 0,6803 |4.36 0,7265 (2,13 |0,7154 0,58
3 0,7160 10,7626 6,50 0,7931 10,77 0,6847 (4,37 0,7305 (2,02 |0,7214 0,75
9 0,7207 10,7674 6,47 0,7943 10,21 0,6902 (4,23 0,7345 1,92 10,7272 0,90
10 0,7266 10,7728 (6,36 0,7955 (948 0,6972 4,05 0,7387 1,67 10,7328 |0.85
11 0,7321 [0,7791 |6,42 0,7967 |[8.83 0,7025 |4,05 0,7426 (1,44 [0,7382 |0.83
12 0,7370 10,7862 6,68 0,7979 |8.27 0,7064 |[4.15 0,7462 [1.24 [0.7433 |0.86
13 0,7422 10,7942 |7,01 0,7992 |7.68 0,7122 14,04 0,7498 1,03 [0,7483 0,83
14 0,7466 10,8031 71,56 0.8004 |721 0,7161 [4,08 0,7531 (0,87 [0,7532 |0,88
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15 0,7513 |0,8127 |8,18 0,8017 6,71 0,7209 14,05 0,7564 0,68 |0,7578 |0.87
416 0,7529 [0,8232 {934 0,8029 [6.65 0,7235 13,91 0,7589 [0.80 [0,7623 |1,25
17 0,7617 [0,8343 9,54 0,8043 |[5.60 0,7321 |3,88 0,7630 (0,18 |0,7666 0,64
18 0,7657 10,8461 10,50 0,8057 5,22 0,7366 3,80 0,7660 10,03 [0,7707 ]0.66
19 0,7692 |0,8583 |11,58 0.8070 (491 0,7398 |3,82 0,7686 0,08 |0,7747 0,72
20 0,7710 10,8708 12,94 0,8083 14.83 0,7419 |3.78 0,7708 10,03 10,7786 [0.98
21 0,7694 |0,8835 |14,83 0.8095 15,21 0,7440 331 0,7725 10,40 10,7823 [1,67
22 0,7732 10,8962 {1591 0,8109 |4,87 0.7482 323 0.7751 10,24 |0.7858 |[1,63
23 0.7762 [0.9086 17,06 08123 4,65 0,7511 |3.,23 0,7774 |0,15 [0, 7892 |1.68
24 0,7793  [0,9207 |18,14 0,8137 [4.41 0,7539 (3,26 0,7796 |0,03 [0,7925 |1,70
25 0,7832 [0,9320 19,00 0,8151 4,08 0,7575 |3,28 0,7819 10,16 10,7957 |1,59
26 0,7866 [0,9424 19,81 0,8166 |3,81 0,7602 3,35 0,7840 10,32 |0,7987 |1,54
27 0,7887 [0,9517 |20,67 0,8180 [3,72 0,7625 3,32 0,7859 0,35 10,8017 |1,65
28 0,7902 10,9595 (21,42 0,8195 (3,71 0,7635 |3,37 0,7875 10,34 [0.8045 |1.81
29 0,7926 10,9655 (21,81 0,8210 3,58 0,7663 |3.32 0,7607 14.02 10,8072 |[1,85
30 0,7955 10,9694 21,86 0,8226 |3.40 0,7687 |3.37 0,7626 14,13 {0,8099 |1,81
31 0,7978 [0,9709 21,70 0,8241 |3,30 0,7711 |3,34 0.7645 [4.17 |0,8124 |1,83
32 0,8105 [0,9698 |19,65 0,8260 [1,91 0,7646 |5,66 0,7673 |5,33 [0,8149 ]0.54
33 0.8107 [1,2336 |52,16 0,8291 2,27 0,7830 (3,42 0,7702 {499 [0,8196 |1.10
34 0,8156 |1,1809 (4479 0,8325 2,07 0,7897 (3,18 0,7736  |5,15 |0.8240 |1.03
35 0.8204 |1,0687 |30,27 0,8359 |1,89 0,7957 |3,01 0,7767 |5,33 |0,8282 |095
36 0,8275 |1,0434 26,09 0,8396 |1,46 0,8027 2,99 0,7798 |5,77 |0,8322 |0,57
37 0,8282 [1,0229 |23,50 0.8431 |[1.80 0,8051 2,79 0,7823 |5,54 |0,8361 0,95
38 0,8327 |0,9884 |18,69 0.8469 1,71 0,8096 2,77 0.7849 |5.74 |0.8398 |0.86
39 0,8347 09839 |17.87 0.8507 . 11,92 0,8109 |2.85 0,7872 [5.69 [0,8435 |1,06
40 0,8364 10,9769 |16,80 0,8546 2,18 0,8131 [2,78 0,7895 |5.61 [0,8472 |1.30
141 0,8470 |0,9708 |14,62 0,8591 [1,43 0,8175 3,49 0,7918 6,52 [0,8510 0,47
142 0.8484 10,9693 [14.24 0,8632 |1,75 0,8254 (2,71 0,7939 (6,42 |0,8548 0,75
43 0,8522 10,9691 [13,72 0,8676 1,81 0.,8306 2,53 0,7959 6,60 |0,8587 |0,76
44 0,8567 10,9722 ]13.48 08721 (1,80 0,8352 |2,51 0,7978 16,87 [0,8628 0,71
45 0.8613 09756 |13,27 0,8768 (1,80 0.8411 (2,35 0,7996 |7.16 [0.8671 ]0.67
46 0,8634 10,9800 [13,50 0,8813 2,07 0,8423 (2,45 0,8013 |[7,20 |0,8716 |0,95
47 0,8647 10,9853 |[13.94 0,8856 242 0,8447 (2,32 0,8029 7,15 [0,8765 |1.36
48 0.8667 10,9913 |[1438 0,8880 |2.46 0,8501 |[1.91 0,8037 7,27 (0,8790 |1.42
49 0.8689 {0,9980 [14.86 0,8903 247 0.8511 (2,05 0,8044 |[7.42 |0.8816 (147
€ moy [ 115,52 |5,75 | {3,50 | 3,33 | 1.16
dl : corrélation de HOLDER d4 : corrélation de Skander et al.
d2 : corrélation de Riazi .Daubert] d5 : corrélation proposée
d3 : corrélation de Riazi-Daubert2 €; : erreur par rapport a ’expérience.
Commentaires : corrélations dans ces deux intervalles

respectifs pour I’estimation de cette propriété.

Nous constatons a travers la lecture des
résultats que la corrélation de Skander et al.
avec un écart moyen de 3.33%, donne des
résultats proches de “expérimentation, les
écarts les plus faibles étant obtenus pour les

Pour ce qui est de [Dinterprétation des
résultats, nous constatons que les 20
premiéres fractions tendent vers un
comportement paraffinique au moment ou les
fractions ayant des températures d’ébullition

fractions ayant des températures d’ébullition supérieurs 4 300°C ont une tendance
inférieures a 220°C. Par contre la corrélation naphténique.

de Riazi-Daubert2 donne des résultats plus Les valeurs expérimentales suivent une
précis pour les fractions lourdes, nous équation de la forme :

recommandons donc d’utiliser ces deux

SpGr = a.Teb’+b.Teb*+c.Teb+d R?=0.9985

avec :
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a=7,2730E-09, b=-6,3840E-06,
¢=2,2374E-03, d=5,4522E-01

V-2.Autres propriétés.

Dans le tableau 7 sont portés les de réfraction. la température de congélation
valeurs expérimentales des trois propriétés et le point d’aniline.
importantes : la tension superficielle ,I’indice
Tableau7: valeurs expérimentales des propriétés physico-chimiques.

FP TS exp 0y |Ta Teonsl  [PA.,

1 1,3689 |65 128.6

D 1,3796 |70 1373 [59.5
3 1,3827 |75 140.8

4 1,3867 |80 1454

5 1,3914 |85 150,8
16 1,3978 |90 154,8

7 23,60  |1,4009 |95 158.6

8 1,4033  |100 161.8 548
9 1,4063  |105 1650

10 23,90 1,4102 110 168,6

11 1,4131 |115 172,1

12 1,4152 {120 173,37 1535
13 24,20 14184 |125 178.,6

14 1.4205 [130 181,7  |53.6
15 1,4231 |135 1848

16 24,80 1,4244 (140 187,0 34,0
17 1,4293 145 1913

18 1,4317 150 194,2

19 14334 [155 1968

20 1,4344 160 199.0 :
21 25,40 1,4354 |165 2003 55,4
22 1,4377 _|170 203.0

23 2570 11,4392 |175 205.5

24 1,4406  [180 2081 56,3
25 26,70 1,4425 |185 210,8

26 1,4439  |190 213,36

27 1,445 195 215,56

28 1,4454 (200 217,60

29 1.4468 1205 21985 |61,7
30 1,448 210 22221 (614
31 1,4492  |215 224 40

32 27,50 1,4451 1220 22891

33 1,4555  |230 232,17

34 1,459 240 23643 66,8
35 28,00 1,4621 1250 240,51

36 1,4658 1260 244,93

37 1,4667 |270 248,16

38 1,4689 1280 25195 (73,0
39 1.4692 1290 255,32

40 1,47 300 258,54

41 29.00 1,4721 310 262,73

42 1,4763 1320 265,75 80,0
43 1,4789 {330 268,91 [80.8
44 1,4811 340 271,98 824
45 1,4841 350 274,89
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46 14843 |360 277,53 |85.4
47 14852 |370 279,98

48 14882 |375 281,19 |87.8
49 14885 |380 28235 |88.8

Conclusion.

Nous avons procédé a la distillation TBP du
pétrole brut RAIK, et nous avons par la suite
,calculé sa composition par comparaison de
trois corrélations. La corrélation d’El Hadi —
Chitour donne des résultats du méme ordre
que celle de Riazi-Daubert. Par la suite nous
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Préface sur ’environnement et les articles s’y référant

Si le milieu naturel ou évolue ’homme, n’a pas subit en cette fin du XXéme siecle une
dégradation irréversible, c’est grice aux progres réalisés par les scientifiques et
technologues du génie des procédés en général et du génie de I’environnement en
particulier. Devant le danger réel et sous la pression exercée par diverses associations de
sauvegarde de 1’environnement, de grands axes de recherches ayant tous pour finalité la
protection du milieu et des ressources naturelles et la préservation de la santé du citoyen,
ont pu étre développés.

C’est ainsi que des produits treés ¢laborés mais biodégradables sont nés, que le recyclage et
le traitement des effluents industriels liquides et gazeux sont en voie d’étre généraliscs et
que des composés nocifs et de large utilité ont trouvé des substituants plus tolérables.

C’est aussi grace aux innovations des génies de I’environnement et des procédés que la
contamination des atmosphéres urbaines par les émissions d’un trafic routier de plus en
plus dense, est plus ou moins maitrisée : des catalyseurs éliminent avec une grande
efficacité les polluants des gaz d’échappement et réduisent par-la I’ampleur de la pollution
photochimique.

Si en I’espace de quelques décennies de grands succes ont €t€ réalisés, il n’en demeure pas
moins qu’un grand nombre de défis reste a relever. L’un de ces défis qui nécessite une
collaboration pluridisciplinaire, d’une part et planétaire d’autre part, réside dans la
recherche de solutions aux bouleversements climatiques qui menacent le monde par suite
de I’'augmentation des volumes des gaz a effet de serre émis dans I’atmosphere.

La revue présente dans ce numéro trois articles liés a des problemes divers de
I’environnement. :

Dans le premier, les auteurs présentent une étude trés intéressante sur la biodégradabilité
de la matiére active d’un certain nombre de détergents.

Le deuxiéme article traite quand lui de la contamination de 1’atmosphére en milieu urbain
par le monoxyde de carbone. A I’exemple de Blida, les auteurs montrent entre autre
I’influence de la structure du parc automobile sur les niveaux de contamination.

Enfin le troisieme article porte sur I’étude des caractéristiques de la cordiérite qui est un
matériau entrant dans la dépollution des gaz d’échappement des véhicules a essence.

Le Coordonnateur

Pr. R. KERBACHI
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ETUDE DE LA BIODEGRADABILITE D’UN TENSIO-ACTIF ANIONIQUE
COMMERCIAL ALKYLBENZENESULFONATES DE
SODIUM LINEAIRES (LAS)

S.BOUTRIA, A AMMAMRIA et R.KERBACHI

Ecole Natlonale Polytechnique, Département de Génie de I'Environnement

10 Avenue Hacen Badi, El Harrach, Alger, Algérie
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Résumé

Le but de ce travail est I'étude de la biodégradabilité d'un tensio-actif anionique commercial
alkylbenzénesulfonates de sodium linéaires (LAS) par différents tests de biodégradabilité tels que I'épuration
biologique par boues activées et la demande biochunique en oxygéne (DBO). A titte de comparaison, la
biodégradabilité de deux autres tensio-actifs anioniques alkylbenzeéne sulfonates de sodium (ABS) et alkylsulfate de
sodium (le laurylsulfate de sodium ou LSS) ont été également étudiées. Les résultats obtenus montrent entre autres
que le LAS est toxique pour les micro-organismes a une concentration de 50 mg/l. Le laurylsulfate de sodium (LSS )
est biodégradable méme a des teneurs élevées. L'étude montre par ailleurs que la biodégradabilité du tensio-actif ABS
est inhibée en présence de concentrations croissantes de celui-ci.

Abstract

The aim of this work is the investigation ofthe biodegradability of a commercial anionic surfactant namely linear -
alkylbenzenesulfonates (LAS) by several tests of biodegradability such as the treatability by laboratory activated
sludge and biochemical oxygen demand (BOD). For purpose of comparaison, the biodegradability of two others
anionic surfactants: alkyibenzenesulfonates of sodium (ABS) and an alkylsulfate of sodium namely laurvisulfate of
sodium (LSS) was also investigated. The results obtained show also that the LAS is toxic for the micro-organisms at a
concentration of 50 mg/l The LSS is biodegradable even at high concentrations. The study shows on the other hand
that the biodegradability is inhibited in presence of increasing concentration of ABS.

Mots clés: Biodégradabilite, tensio-actifs anioniques. inhibition des micro-organismes.
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I- INTRODUCTION

Les détergents synthétiques anioniques de type
alkylbenzenesulfonate (ABS) ont été a l'origine de
plusieurs nuisances lors de leur apparition aprés la
deuxiéme guerre mondiale. Celles-ci se manifestaient
particulierement par d'énormes quantités de mousses
qui perturbaient la péche, la navigation et les
traitements d'épuration biologique. Ces mousses
€taient dues essentiellement au principal constituant
du détergent synthétique appelé matiére active ou
agent de surface ou encore tensio-actif. Celui-ci est
composé de chaines hydrocarbonées ramifiées non
ou difficilement biodégradables. Par la suite, la
fabrication de détergents de type alkylbenzéne-
sulfonate de sodium linéaire (LAS) a permis la
réduction ou la suppression des mousses.

Différentes ¢tudes en laboratoire ont montré que la
biodégradabilité des LAS commerciaux varie entre
80 et 90 % [1]. Cependant, celle-ci dépend de leur
composition en homologues et isoméres.

Une biodégradation facile et compléte des
substances organiques provenant des rejets industriels
et domestiques constitue une des principales
conditions pour le maintien de I'équilibre biologique
dans l'environnement.

Les tensio-actifs LAS comme tout produit organique
synthétique doivent répondre a cette exigence avant
tout rejet dans le milieu récepteur. Clest dans ce
contexte que s'inscrit ce travail portant sur l'étude de
la biodégradabilité d'un tensio-actif commercial de
type LAS utilisé dans la fabrication de certains
détergents synthétiques anioniques en Algérie.

A titre comparatif , nous présentons également

I’étude de la biodégradabilité d'un tensio-actif de
type ABS et d'un tensio-actif anionique de type
alkylsulfate , le laurylsulfate de sodium ou LSS.

[I. METHODOLOGIE

IL1. Evaluation de la biodégradabilité par le
procédé des boues activées:

a) Description de I'essai de biodégradabilité:

Le dispositif expérimental utilisé consiste en une
série de cellules pouvant contenir chacune 3 litres de
liqueur mixte (boues activées et eau usée). Des
diffuseurs d'air permettent 'aération et le mélange
complet de cette liqueur. Le systéme fonctionne en
semi-continu c'est a dire que les boues activées sont
alimentées en une seule fois toutes les 24 heures. Le
prélévement quotidien d'un certain volume de liqueur
mixte permet de fixer le temps de séjour des boues
activées.

Cing cellules (C1 a C5) ont été, au départ,
ensemencées avec 25 ml de boues activées

provenant de la station d'épuration des eaux usées
urbaines de Baraki .

Le milieu synthétique de base utilisé pour leur
alimentation est composé d'une solution de
labnamine et d'eau de robinet pour 'apport des oligo-
¢léments. Le labnamine est un produit alimentaire en
poudre contenant des éléments nutritifs pouvant
permettre la croissance des micro-organismes et
ayant un rapport DBOs/DCO égal 4 0.53,

L'essai de biodégradabilité comporte I'étude de la
réponse des cellules de boues activées a différents
chocs tels que:

- lintroduction brutale et l'augmentation de la
concentration des tensio-actifs LAS ou LSS (cellules
Cl aCs).

- la variation de la concentration des micro-
organismes par le changement du  volume de purge
des boues activées.

Les tensio-actifs LAS ou LSS ont été ajoutés a
différentes concentrations dans les cellules de boues
activees.

Le tensio-actif anionique LAS est un tensio-actif
commercial composé de différents homologues et
isomeres et synthétisé par sulfonation  d'alkyl-
benzénes linéaires LAB dont le nombre de carbone
est réparti essentiellement entre C et Ci5 [2] .

Le tensio-actif anionique laurylsulfate de sodium
(LSS) CH5(CH;);;0SO;Na est de type alkylsulfate
primaire.

Les concentrations de labnamine, LAS et LSS
¢tudiées au cours de cet essai ainsi que les DCO
correspondantes sont indiquées dans le tableau N°I.

Le tableau N°2 indique la durée des tests relative a
l'ajout des divers tensio-actifs LAS ou LSS.

Les différents volumes de purge des boues activées
sont indiqués dans le tableau N°3.

Tableau N°1: Composition, concentrations et
DCO des différents substrats.

Cellules de boues Produit(s) testé(s) DCO
activées (mg/l)
C1,C2,C3,C4,C5 | 400 mg/l labnamine 433.74 °
ClL, G5 400 mg/l labnamine+13.65 mg/1 LSS | 471.14
cl,e2 400 mg/l labnamine +27.3 mg/l LSS | 510.66
C2 400 mg/l labnamine +54.6 mg/l LSS | 586.97
C2,C3,C4.C5 400 mg/l labnamine +8.7 mg/I LAS | 451.67
C2,C3,C4,C5 400 mg/l labnamine +13 mg/l LAS | 459.85
Cl,C2,C3,C4,CS 400 mg/l labnamine +18 mg/l LAS | 469.35
C1,C3.C4.C5 400 mg/l labnamine +26 mg/l LAS | 484.56
Cl1,C3,C4,C5 400 mg/l labnamine +30 mg/1LAS | 492.17
Cl1,C3,.C4,C5 400 mg/l labnamine +30 mg/l LAS 530.19
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Tableau N°2: Durée en jours des tests de biodégradabilité.

Concentration Cl C2 C3 Cc4 CH |
du Tensio-actif
13.65 mg/l LSS 9-47 - - - 1-8
273 mg/l LSS 48-37 59-77 - £ -
27.3 mg/l LSS 2 79-81 - - -
54.6 mg/l LSS - 82-133 9-14 9-14 9-14
8.7 mg/l LAS - 9-14 30-47 30-47 30-47
13 mg/l LAS - 30-47 48-58 48-58 48-58
18 mg/lLAS 57-58 48-58 59-77 59-77 59-77
26 mg/l LAS 59-77 - 78-79 78-79 78-79
50 mg/l LAS 78-79 78-79 82-83 82-83 82-89
50 mg/l LAS 82-83 - 87-90 - 90-93
30 mg/l LAS 85-90 - - -

Tableau N°3: Variation du volume de

purge des boues activées.

Jour | Volume de purge des
boues activées (ml/j)

1-26 100
27-47 25
48-60 500
61-135 )5

b) Méthodes analytiques:

Pour suivre [Iévolution de [I'épuration, les
paramétres DCO, DBO et matiere active ont ¢te
étudiés. La mesure de la DCO a été effectuce selon
la méthode décrite par le Standard Methods [3]. La
DBO a été mesurée par la méthode manométrique @
l'aide d'un respirométre Hach [4]. La matiére active
a été dosée selon la méthode au bleu de méthyléne
(méthyléne blue active substance ou MBAS) [5].

[1.2. Evaluation de la biodégradabilité par les
tests de demande biochimique en oxygéne
(DBO).

Les tests de DBO ont été utilisés pour la
détermination de la biodégradabilit¢ et de la
toxicité pour les micro-organismes des tensio-actifs
anioniques alkylbenzénesulfonates LAS, ABS et
alkvsulfate LSS.

Une ecau de DBO aérée (milieu minéral) [3] est
ensemencée avec des micro-organismes provenant
d'une des cellules de boues activées. On ajoute a ce
milieu différents volumes d'une solution concentrée
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de tensio-actifs LAS ou LSS constituant la seule
source de carbone pour les micro-organismes. Les
concentrations étudiées sont égales & 17.85; 35.70;
107.10 et 178.50 mg/l pour le LAS. Pour le LSS,
les concentrations utilisées s’élevaient a 13.65;
27.30 et 136.50 mg/l.

Afin d'étudier I'effet des tensio-actifs LAS et ABS
sur l'oxydation biologique d'un substrat organique
biodégradable, différents volumes de solution
concentrée de LAS ou d'ABS ont été ajoutés a I'eau
de DBO ensemencée et contenant 100 mg/t d'un
produit diététique en poudre biodégradable appel¢
nutraforce [6]. Les concentrations étudiges sont
égales a 26; 52; 78; 104 et 130 mg/l pour le LAS.
Des concentrations de 17; 38; 59.23; 80.52 et
101.81 mg/1 ont été étudiées pour 'ABS.

De méme, l'effet des tensio-actifs LAS et LSS sur
l'oxydation biologique du labnamine a été ¢tudie
avec une eau de DBO ensemencée contenant 200
mg/! de labnamine, 13; 26 et 130 mg/l de LAS. Des
concentrations de 27.30 et de 136 mg/l ont été
utilisées en ce qui concerne le LSS.

I11. Résultats et discussion:

I1L.1. Evaluation de la biodégradabilité
par le procédé des boues activées.

Les cellules C1 a C5 contenant les boues activées
ont 6té alimentées durant tout l'essai de
biodégradabilité (135 jours) avec 400 mg/l de
labnamine. Outre le labnamine, celles-ci ont regu le
LAS (cellules Cl1, C2, C3, C4 et C5), le LSS
(cellules CI1, C2 et C5). Les concentrations de
LAS. de LSS étudiées au cours de cet essai ainsi
que les DCO a linfluent sont indiquées dans le
tableau N°2.
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I111.1.1 Evolution de la DCO et de la DBOs:

Les figures I a, b, ¢ et d illustrent I'évolution de la
DCO et de la DBOs pour les cellules de boues
activées C1,C2,C3 et C4 respectivement. L'examen
de ces figures indique une épuration correcte de
I'influent entre le 1 et le 8™ jour avec des DCO a
I'effluent inférieures ou égales a 82.41 mg/| (soit un
rendement d'élimination de plus de 80%) pour une
DCO a l'influent de 433.74 mg/l correspondant a
400 mg/l de labnamine. Il en ressort que le
labnamine est facilement assimilé par les micro-
organismes.

a) Effet de I'ajout du LAS:

L'épuration demeure satisfaisante, avec des DCO a
I'effluent inférieures ou autour de 100 mg/l et des
DBO: inférieures a 40 mg/l aprés I'ajout du LAS a
une concentration de 8.7 mg/l (9°™-14*"jour), de
13 mg/l (30°™-47°™ jour) dans C2, C3, C4 et C5
(fig. I b .c .d et e respectivement), de 18 mg/l
(57°™-58""jour) dans CI (fig.1a) et (48°™-
58"™jour) dans C2, C3, C4 et C5 (fig.1b,c.d et e
respectivement) et de 26 mg/l (59°"-77""jour)
dans Cl, C3, C4 et C5 (figlacd et e
respectivement). Les valeurs élevées de DCO
(142.22 mg/l et 177.5 mg/l) relevées au 44™™ et au
14"™our pour C2 (fig.1 b) et C3 (fig.1c)
respectivement sont probablement dues a une
acration insuffisante des boues activées par suite du
mauvais fonctionnement d'une pompe d'aération,
Un manque d'acration entraine la diminution de la
biodégradabilité des tensio-actifs de type LAS
[7.8]. Comme l'indiquent les figures | ac,d et e,
l'augmentation de la concentration du LAS a 50
mg/l, & partir du 78™jour, a l'entrée des cellules
Cl, C3, C4 et C5 a entrainé une nette détérioration
de la qualité de l'effluent pour toutes les cellules de
boues activées, ce qui s'est caractérisé par des
valeurs de DCO et de DBOs trés élevées a la sortie.
On releve ainsi au 79°™ jour a l'effluent 216.59;
134.63; 231.66 et 122.93 mg/l de DCO et 100; 57;
68 et 72 mg/l de DBOs pour Cl, C3, C4 et C5
respectivement.

Apres la suppression de l'ajout du LAS dans les
cellules (79°"-81°™jour), la DCO a diminué au
82" jour pour atteindre des teneurs de 180; 64.7;
147 et 47 mg/l a l'effluent de CI, C3, C4 et C§
respectivement.

Les faibles valeurs de DCO relevées a la sortie de
C3 (64.71 mg/l) (fig.1 ¢) et de C5 (47 mg/l)

(fig.] e) sont probablement dues a une plus grande
concentration, au départ, de micro-organismes ou
MVES (matieres volatiles en suspension assimilées
aux boues activées).

Celle-ci a en effet atteint, au 79 jour, 1384; 2172;
836 et 2396 mg/l pour Cl, C3, C4 et C5
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respectivement.

La biodégradation des tensio-actifs LAS augmente
avec la concentration des micro-organismes [7,8].
La réintroduction a nouveau de 50 mg/l de LAS
(82°™-83""jour) dans C1, C3 et C4 et (82°™-
89“™jour) dans C5 a entrainé une plus grande
détérioration de I'épuration. Cette détérioration s'est
principalement caractérisée par des valeurs de DCO
a l'effluent s'élevant jusqu'a plus de 280 mg/l et de
430 mg/l au 83"jour pour C1 et C4 respective-
ment (fig.] aetd ), a plus de 450 mg/l au 84*™jour
pour C3 (fig.1 ¢) et a plus de 440 mg/l au 90""jour
pour C5 (fig.1 e).

L'arrét temporaire de l'ajout du LAS (83°™-
84“™jour) dans C1 et (84°™-86"™jour) dans C3 ou
la diminution de sa concentration a 30 mg/l a
linfluent (85"-90™jour) pour CI, (87°™-
90°"jour) pour C3 et (90°™-93“"*jour) pour C5 n'a
pas entrainé l'amélioration de la qualité de
l'effluent, les valeurs de DCO et de DBOs restant
trés €levées. On reléve ainsi pour CI plus de 340
mg/l de DCO (89""°-91°™jour) et plus de 150 mg/l
de DBOs (91°™ jour). Pour C3, on mesure plus de
440 mg/l de DCO au 90™jour et 140 mg/l de
DBOs au 86" jour.Enfin, pour C5, on observe une
DCO de plus de 340 mg/l (92°™-93""jour) et une
DBOs correspondante de plus de 90 mg/l au
91“"our.

La détérioration de la qualité¢ de l'effluent pour
toutes les cellules de boues activées (augmentation
de la DCO de l'effluent jusqu'a environ 216-450
mg/l et de la DBOs jusqu'a 68-146 mg/l) aprés
l'augmentation de la concentration du LAS a 50
mg/l indique une inhibition des micro-organismes.
Les valeurs trés élevées de la DCO et de la DBOs
relevées a l'effluent méme aprés 'arrét temporaire
de Tl'ajour du LAS ou la diminution de sa
concentration a 30 mg/l (DCO et DBO« fluctuant
respectivement entre 306.68 et 445.71 mg/l et entre
75 et 95 mg/l (selon la cellule considérée)
indiquent €galement une inhibition des micro-
organismes. Celle-ci est d'ailleurs confirmée par les
valeurs de DBOs indiquées dans le tableau N°4 ou
on constate une diminution de la DBOs lorsque la
concentration du LAS est augmentée de 26 a 30
mg/l et de 30 a 50 mg/l.

Apres arrét définitif de I'ajout du LAS dans C1 et
C3 (91°™-135our) (fig.1 a et 1 ¢ respective-
ment) dans C4 (84°™-135""jour) (fig.! d) et dans
C5 (94°™-135"our) (fig.] e), les DCO et les
DBO; de l'effluent sont restées trés élevées au
début. Elles se sont élevées respectivement jusqu'a

~eme

171.4 mg/l et 117 mg/l au 93*"™jour pour CI,
336.84 mg/l (92 jour) et 114 mg/l (93" ™jour)
pour C3, 340.4 mg/l et 142 mg/l au 86 ™jour pour
C4 ,171.43 mg/l (96" jour) et 59 mg/l (99" jour)
pour C3. La méme efficacité d'épuration qu'avant le
début de I'ajout de 50 mg/l de LAS (78""jour) n'a
été récupérée par les quatre cellules de boues
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activées C1, C3, C4 et C5 qu'apres 26,23, 43 et 18
Jours respectivement.  Cette  situation  peut
s'expliquer par une inhibition ou une intoxication
des micro-organismes par cette concentration de
LAS ou par la présence de sous-produits de
biodégradation relativement stables car les boues
activées des cellules C3, C4 et C5 ont récupéré
pratiquement le méme pouvoir d'épuration qu'avant
le début de l'ajout du LAS en une semaine ou
moins apres arrét de l'introduction du LAS dans les
cellules entre le 15°™ et le 29°™jour.

Tableau N°4:Effet de différentes concentrations
des tensio-actifs LAS et LSS sur la DBOs de
I'eau usée synthétique contenant 400 mg/l de
labnamine.

Produits testés DBO;
(mg/l)
400 mg/l labnamine+13 mg/l LAS 243

400 mg/l labnamine+ 18 mg/l LAS 320
400 mg/I labnamine+26 mg/l LAS 330
400 mg/l labnamine+30 mg/l LAS 280
400 mg/l labnamine+50 mg/l LAS 230
400 mg/l labnamine+13.65 mg/l LSS | 247
400 mg/l labnamine+27.30 mg/l LSS | 346
400 mg/l labnamine+54.60 mg/l LSS | 398

L'effet inhibiteur et toxique de la concentration de
50 mg/l de LAS est d'ailleurs confirmé par une
mauvaise décantation et un aspect visqueux des
boues activées. une grande quantité de mousse dans
les cellules, un débordement de la liqueur mixte
hors de celles-ci et une grande perte de boues dans
les effluents qui prirent un aspect trés trouble ce qui
a entrainé la diminution de la concentration des
MVES malgré la diminution du volume de purge
des boues activées de 500 a 25 ml entre le 617 et
le 135" jour (voir tableau N°3).

L'observation microscopique des boues activées
des différentes cellules a révélé la disparition des
protozoaires dont des amibes et des cilics
(Lionotus, Vorticella convallaria, Vorticella
microstoma, Epistylis Opercularia et Aspidisca
costata) et de certains microorganismes non
identifiés ainsi qu'unc nette diminution du nombre
de métazoaires tels que les rotiféres Philodina et
proales. Des especes de  vorticella telles que
V.convallaria, V.octava, V.aequilata sont signe
d'épuration [9].

La présence des rotiféres est également signe d'une
bonne épuration car c'est une faune détritivore qui
se nourrit de débris organiques (cadavres de
protozoaires elc...) et qui peut étre bactérivore et

£7

prédatrice des protozoaires [ 10].

Tous ces micro-organismes se trouvaient en grand
nombre dans les cellules de boues activées avant
Fintroduction dans celles-ci de 50 mg/l de LAS au
78""jour. Des résultats similaires ont été obtenus
par Janicke [11] qui a constaté qu'une concentra-
tion de 50 mg/l d'un tensio-actif LAS provoque la
diminution de l'efficacité de traitement,l'altération
des boues activées et l'augmentation des DCO et
des DBOjs a l'effluent. Pitter [12] signale également
un ralentissement de la biodégradation et enfin un
arrét de celle-ci aprés une diminution initiale rapide
du LAS introduit dans un systtme de boues
activées a une concentration de 50 mg/I.

b) Effet de I'ajout du LSS:

Contrairement au LAS, l'ajout du LSS a une
concentration de 13.65 mg/l (9°™-47"jour) et 27.3
mg/l (48™™-57""jour) dans CI (fig.1a), de 27.30
mg/l (59°™-77"our et 79°™-81“"jour) et 54.6
mg/l (82°™-135"jour) dans C2 (fig.1b) et de
13.65 mg/l (19-8""jour) dans C35 (fig.le) ne
provoque pas de perturbation de I'épuration. Une
tres bonne épuration de linfluent est obtenue
malgré la diminution de la concentration des micro-
organisines a cause de l'augmentation du volume de
purge des boues activées de 25 a 500 ml par jour
(48°"-60""jour) (fig.1 a). On constate méme une
amélioration de la qualité de l'effluent, apres le
remplacement de 18 mg/l de LAS (48°-58""jour)
par 27.3 mg/l de LSS dans C2, avec des DCO a
I'effluent variant entre 32 et 46.15 mg/I (soit plus de
90 % de rendement d'élimination) et des DBOs
fluctuant entre 20 et 34 mg/l entre le 627 et le
77" jour (fig.1 b). Une meilleure épuration de
I'influent est obtenue avec le LSS qu'avec le LAS et
ceci malgré une concentration initiale de LSS plus
grande. Comme signalé en bibliographie [7-12-11-
[3] ce résultat montre que les tensio-actifs de type
alkylsulfate sont facilement biodégradés par les
micro-organismes. Ceci est d'ailleurs confirmé par
l'augmentation de la DBOs avec ['augmentation de
la concentration du LSS comme !indiquent les
valeurs du tableau N°4,

Le remplacement dans C2 du LSS par 50 mg/l de
LAS au 78™jour a engendré une augmentation de
la DCO 4 l'effluent au 79™jour (fig.1 b). Celle-ci
reste également élevée au 82™our aprés la
réintroduction a nouveau, dans C2, de 27.3 mg/l de
LSS. La concentration de 50 mg/l de LAS a de
nouveau engendreé une inhibition des micro-
organismes.

L'épuration redevient ensuite satisfaisante apres
l'introduction, dans C2, de 54.6 mg/l de LSS (82°™-
135"™jour) et aprés 2 semaines d'adaptation des
boues activées a cette nouvelle concentration
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I11.1.2 Evolution de la matiére active (MBAS) :

Pour les tensio-actifs LAS et LSS, les résultats
relatifs a I'évolution des teneurs en matiére active
sont illustrés graphiquement en figures 2 et 3.

a) LAS:

On constate d'aprés les figures 2b,c ; 3a,b et 3d que
pour des concentrations de LAS a l'influent
inférieures a 30 mg/l, la concentration de la matiére
active (MBAS) a l'effluent diminue jusqu'a zéro ou
Jusqu'a des valeurs proches de zéro ce qui indique
une biodégradation primaire totale ou pratiquement
totale du LAS. On releve des valeurs beaucoup plus
élevées (supérieures a 5 mg/l) pour une
concentration a l'influent de 30 ou 50 mg/l de LAS.
Janicke [11] signale que le LAS est modérément
biodégradable dans l'intervalle de concentration de
30 -100 mg/l.

b) LSS:

L'élimination du LSS est excellente, la
concentration de la matiére active (MBAS) a
I'effluent demeurant inférieure a 1 mg/l pour toutes
les concentrations de LSS c¢tudiées c'est a dire
13.65 mg/l (fig.2a et ¢). 27.3 mg/l (fig. 2a et 2 d) et
54.6 mg/l (fig.2 d). On observe sur ces figures une
élimination totale du LSS ce qui est en accord avec
les résultats obtenus par différents auteurs dont
Pitter [12]. Janicke [11] et Fisher [13].

[11.2. Evaluation de la biodégradabilit¢é par les
tests de demande biochimique en oxygéne
(DBO):

Les résultats des tests ainsi que les différentes
concentrations des tensio-actifs utilisées sont
indiqués dans les figures 4 a 8.

On constate que les tensio-actifs LAS et ABS sont
lentement dégradés par les micro-organismes et que
la DBO diminue avec l'augmentation de la
concentration du LAS (fig.4.6 et 7) ou de L'ABS
(fig.8) ce qui indique un effet inhibiteur ou toxique
de ces tensio-actifs pour les micro-organismes. En
ce qui concerne le tensio-actif LSS, contrairement
au LAS ou a I'ABS, 2n observe une augmentation
de la DBO pour des concentrations croissantes de
LSS ce qui montre qu'il n'y a aucune inhibition des
micro-organismes pour toutes les concentrations de
LSS étudiées allant d'environ 14 a 137 mg/l (fig.5
et6).

Ainsi et conformément aux résultats d'autres ¢tudes
[14] les micro-organismes métabolisent plus
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rapidement les tensio-actifs & longues chaines
alkyles que ceux ayant des noyaux aromatiques.

IV . Conclusion :

L'objectif principal de notre travail a été I'étude de
la biodégradabilité¢ d'un tensio-actif anionique
alkylbenzénesulfonates de sodium linéaires (LAS)
entrant dans la composition d'un produit commer-
cial couramment utilis¢é notamment dans le
domaine domestique. A cet effet, le LAS a été
soumis a des tests de traitabilité biologique par
boues activées, de demande biochimique en
oxygene (DBO) .

Ces différents tests ont montré que ce tensio-actif
peut étre biodégrade par les micro-organismes mais
qu'il exerce cependant une toxicité qui augmente
avec sa concentration. Une concentration de 50
mg/l de LAS s'est révélée toxique pour les micro-
organismes quel que soit le test de biodégradabilité
utilisé. Liebmann [15] situe un seuil de toxicité
pour les boues activées entre 7-9.5 mg/l de tensio-
actifs alkylbenzénesulfonates. Janicke [11] a trouvé
un seuil de concentration entre 20 et 30 ppm de
L.AS a l'influent au dessus duquel il y a détériora-
tion de I'élimination de la DBO et de la DCO.

Les tests de DBO ont également révélé que la
biodégradabilité de l'autre tensio-actif
alkylbenzénesulfonates de sodium ABS est inhibée
en présence de concentrations croissantes de ce
dernier.

Contrairement a ce qui a été trouvé pour le LAS et
pour L'ABS, aucune toxicité du laurylsulfate de
sodium (LSS) pour les micro-organismes n'a cté
révélée méme pour des concentrations supérieures
a 50 mg/l ce qui confirme la biodégradabilité facile
des tensio-actifs de type alkylsulfate.

L'efficacité de I'épuration par boues activées a €té
évaluée par différentes analyses incluant la
détermination de la DCO, de la DBOs et de la
matiére active (MBAS).

Tandis que la mesure par la méthode colorimétri-
que au bleu de méthylene (MBAS) indique une
biodégradation totale (biodégradation ultime) ou
pratiquement totale du LAS, les autres méthodes
d'analyse telles que DCO et DBO;s révelent que
celle-ci est souvent loin d'étre atteinte et qu'il y a
formation de sous-produits non ou difficilement
biodégradables  particuliérement  pour  des
concentrations de LAS élevées au départ; aussi est-
il nécessaire de s'assurer qu'un tensio-actif de type
alkylbenzénesulfonate tel que le LAS peut étre
entierement biodégradé ou du moins que les sous-
produits résultant de sa biodégradation n'exercent
pas d'effets toxiques pour les micro-organismes de
l'envircnnement lors des rejets d'effluents apres
traitement des eaux usées contenant ce tensio-actif.
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ABSTRACT

In this study we show the emission of carbon monoxide emitted from natural and anthropogenic source. This
pollutant that fixes on haemoglobin with an affinity 250 times superior to the one of the oxygen ,exercises some
harmful effects on the man and participle to photochemical reactions in the atmosphere. It is in urban city, where
the part of the automotive emission of the carbon monoxide is upper than 85 % , that it is more to mel. In this
context some measures of carbon monoxide were done in Blida at the most important streets in the Center. The
levels measured are between | and 25 ppm. Maxima are raised in the enclosed surroundings with a weak
dispersion. The levels of pollution were otherwise correlated with the flux of the road traffic.

RESUME

Dans celte élude on présente les sources d’émission du monoxyde de carbone d’origine naturelle et anthropique.
Ce polluant qui se fixe sur I’hémoglobine avec une affinité 250 fois supérieure a celle de 'oxygéne, exerce des
éffets néfastes sur I’homme et participe aux réactions photochimiques dans ’atmosphére .C’est surtout en milieu
urbain, ot la part des émissions automobiles du monoxyde de carbone constitue plus de 85 %, qu'il est le plus
rencontré. C’est dans ce contexte que des mesures de monoxyde de carbone ont été effectuées a Blida sur les
axes les plus importants du Centre-Ville. Les teneurs rencontrées oscillent en moyenne entre 1 ¢t 25 ppm. Les
maxima sont relevés surtout dans les milieux confinés a faible dispersion. Les niveaux de pollution ont été par
ailleurs corrélés avec le flux du trafic routier.

Mots clés: Pollution urbaine. trafic routier, CO, carboxyhémoglobine.
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I — Introduction

L.e monoxyde de carbone est le produit de toute
combustion incompléte. Ses sources d’émission
sont d'origine naturelle et anthropique. Les
émissions naturelles qui s*élévent annuellement a
environ 3400 MT, proviennent comme le montre le
tableau 1 principalement de ['oxydation du
méthane.

Origines MT/an
Oxydation du méthane 3000
Oxydation photolytique des terpénes 54
Océans 220
Destruction de chlorophylle 90
Total 3364

Tableau I: Emissions naturelles de CO [1]

Les  émissions  anthropiques  sont  dues
essentiellement a I'utilisation des énergies fossiles,
elles s’élévent selon diverses estimations a environ
300 MT/an. Comme les sources naturelles de CO
sont uniformément réparties a travers le globe, les
teneurs resultants de ces fortes émissions diffuses
restent faibles et ne dépassent pas 0.2 ppm [2].
Malgré les taux d’émission de plus en plus croissant
dans le monde, les niveaux de CO troposphérique
n‘augmentent pratiquement pas. Cet état quasi-
stationnaire est dii a son élimination par oxydation
dans I’atmosphére. Dans un cycle de réactions
atmosphériques complexes, le CO se transforme
sous l'action de !'oxygeéne atomique dans son état
excit¢ et des radicaux OH . plus ou moins
rapidement en CO,.

O;+hv >0 (1 D)+ 0, A <315nm (1)
O (1D) + H,0 — 2 OH" @)
CO+OH - H +CO; (3)

Il acquiert ainsi une durée de vie moyenne dans
I"atmosphére de 2 a 3 mois [3]. Si a I'échelle
clobale de la basse troposphére, la pollution
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Oxycarbonée est faible, ce n’est pas le cas des
grandes agglomérations.

Grice au développement et a [I’intensification
rapide du trafic routier, le CO constitue de nos jours
le principal polluant du monde urbain. On estime
que pas moins de 80 % de ces émissions sont
imputables aux activités liées au transport [4].

Ceci s’explique par le fait que quelque soit le genre
de véhicule, la combustion compléte air-carburant
est I'idéal qui n’est jamais réalisé dans les
conditions réelles de circulation. C’est ainsi que
dans les gaz d’échappement des véhicules
construits dans les années 80, environ 1% du
volume des gaz émis sont des polluants et dans
cette fraction polluante le CO s’y trouve a une
teneur moyenne de 85% (Tableau 2).

Polluants Taux %
Cco 85.0
NOy 8.0
HC 5.0

Particules 0.5

Tableau 2: Composition de la fraction polluante
d'un moteur essence [4]

Par ailleurs les niveaux de pollution par le CO
dépendent de plusieurs facteurs dont le nombre de
véhicules en circulation, leurs caractéristiques (dge,
carburant, dispositifs antipollution), cinématique
pratiquée, conditions météorologiques et
architecture urbaine (dimensions des canyons
urbains, alignement par rapport au vent).

L’intérét porté a I'étude de la pollution
oxycarbonée réside surtout dans ses effets
biologiques sur les étres humains. En effet, le CO
diffuse a travers la paroi alvéolaire, se dissout dans
le sang, puis se fixe sur I’hémoglobine (Hb) pour
former la carboxyhémoglobine (HbCO). Le CO est
donc en compétition avec I'oxygéne et posséde une
affinité pour I'hémoglobine qui est 250 fois plus
¢levee que celle de I'oxygene. Cette fixation du CO
diminue ainsi la capacité de transport de 1O, vers
les organes comme le cerveau et le coeur. Nous
itlustrons en figure 1 les niveaux
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de fixation du CO a différentes concentrations €t
durées d’expositions [5].

L’Algérie, en  généralisant  progressivement
I"utilisation du gaz naturel comme combustible, a
quelque peu maitrisé la pollution par Ie SO, et les
cendres volantes, mais reste confrontée a la
pollution oxycarbonée que génere le parc
automobile roulant estimé a plus de 2,5 millions de
véhicules tous genres confondus.

it
o

20

% de Hb CO
15

10

Ce parc automobile vétusie et mal entretenu (a
I"échelle nationale environ 72 % du parc est agé de
plus de 5 ans), conjugué a une mauvaise gestion de
la circulation ne peut engendrer que des niveaux
¢levés de CO. Par ailleurs et en I'absence de
réglementation antipolluante, cette forme de
pollution risque de s’accentuer fortement dans un
proche avenir.

—#— 10 ppm repos

—— 10 ppm travail léger
-—&— 35 ppm repos

—— 35 ppm travail léger
—¥%— 75 ppm repos

—e— 75 travail léger
~+— 200 ppm repos
—8— 200 ppm travail léger

5
Temps d'exposition en heures

6 7 8 9

Figure 1 : Taux de carboxyhémoglobine pour différents niveaux d’exposition [5]

A I'exemple des rues de la ville de Blida, nous
présentons dans ce travail les niveaux de pollution
atteints par le CO, son évolution journalitre et son
interdépendance avec I’intensité du trafic routier.

Il - METHODOLOGIE
IT - 1 - Choix des sites

Les sites de prélévement ont été choisis afin qu'ils
représentent I'exposition des citadins a la pollution
urbaine due au trafic routier. Le monoxyde de
carbone est un polluant qui se dilue rapidement une
fois émis dans lair & travers le tuyau
d'échappement. Plus on se rapproche de la source
d'émission, plus les concentrations sont élevées. Les
ruelles bordées et encaissées renferment les teneurs
les plus fortes.

Dans la ville de Blida, les sites choisis représentent
les axes les plus importants et les plus fréquentés
par les citadins et les riverains.

Les cing sites sélectionnés sont:

Pl:avenue Khritli (route d'Alger), P2:avenue Larbi
Tebessi (Bab Essebt), P3: avenue Mekerkeb
Benyoucef (route de la chiffa), P4:Amara Youcef
(route de la gare). P5: Ben Boulaid.

IT - 2 - Mesure du monoxyde de carbone

Pour mesurer les teneurs en CO comprises entre |
et 25 ppm, nous avons utilis¢é des tubes
colorimétriques de marque GASTEC. L'utilisation
de la pompe manuelle permet de filtrer 100 mL
d'air pollué et le changement de couleur dans le
tube permet une lecture directe de la concentration
atteinte. Le monoxyde de carbone réduit le
palladosulfite de potassium (de couleur jaune clair)
et libére le palladium métallique en produisant une
couleur marron sombre dans le tube. La réaction
mise en jeu est indiquée ci-dessous:

K,Pd(SO,), + CO — K SO, + Pd+ CO, + SO, (4)
Les mesures ont été effectuées durant la période
d'été 1995. Un prélévement est effectué chaque
quinze minutes. Parallélement, un comptage des
véhicules passant durant la méme période est
effectué. Le point de prélevement est situé de 1 a2
métres de la chaussée. Durant cette campagne de
mesure, la température était comprise entre 30 et 36
degré celcius, avec un vent faible, un fort
ensoleillement et une tendance de l'atmosphere
vers la stabilité.
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1] - RESULTATS ET DISCUSSION

Les résultats de mesure des flux de véhicules en
circulation au niveau de chaque poste et les teneurs
de monoxyde de carbone correspondantes sont
illustrées en figures 2 a, b. Ces résultats font
apparaitre un cycle journalier des teneurs en CO qui
est assez caracteristique du profil du trafic
automobile.

On releve en général un pic de pollution en début
de matinée entre Sh et 11h et un pic en fin d’aprés
midi entre 17h et 18 h. Ce profil varie légérement
d’un site a un autre en fonction des caractéristiques
des infrastructures urbaines en chaque poste.

Tét le matin, la teneur en CO reste inférieure a |
ppm. A partir de 7 h, on assiste au réveil de la viile
dont les activités génerent un flux croissant de
véhicules émettant des volumes de CO
proportionnels. Les teneurs augmentent alors pour
atteindre parfois plus de 20 ppm vers 10 h. Ce pic
matinal coincide non seulement avec le maximum
de trafic routier mais aussi avec I"embouteillage et
la faible diffusion engendrée par la stabilité
atmosphérique due a I'inversion thermique de la
vallée de la Mitidja qui est encore basse le matin.
Apres ce premier pic et avec la levée du bouclier
thermique. les teneurs chutent légérement et
connaissent des fluctuations temporelles liées aux
variations du flux de véhicules. En fin d’aprés midi
le trafic routier qui est de nouveau maximal émet
des volumes de CO de plus en plus croissants et on
observe entre 17 h et [8 h des teneurs en CO
comprises entre 10 et 20 ppm. La rentrée massive
et précipitée des conducteurs chez eux donne un pic
qui est trées peu étalé dans le temps. Ce
comportement li¢ aux probléemes sécuritaires fait en
sorte que le pic de pollution de fin d’aprés midi
décroit  rapidement  pour  atteindre  des
concentrations inférieures a 2 ppm a partir de 20
heures.

Une comparaison inter-sites montre que le site P4 a
I'avenue Amara Youcef accuse les teneurs les plus
¢levées. Ceci s’explique par I'intensité du trafic qui,
en ce site est plus dense (environ 20 % de plus
qu'au niveau des autres postes ) et par la
configuration de cette axe qui est de type canyon.

A partir de ces résultats obtenus en divers postes a
Blida, nous avons construit un cycle journalier
moyen du centre ville de Blida illustré en figure 3.
Ce cvcle moven devrait étre représentatif de la cité
de Blida aussi bien dans ses déplacements
motorisés que dans les taux de pollution auxquels
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sont exposés les citadins séjournant a 'extérieur des
locaux.

En vertu de ces résultats , on peut affirmer que le
trafic routier est le seul grand responsable
anthropique de ce polluant dans le milieu urbain de
Blida.

A cet effet, la relation liant le trafic routier au
niveau de pollution mesurée que nous illustrons en
figure 4, tend vers la linéarité.

A Blida, comme probablement dans toutes les villes
algériennes, le CO provient donc essentiellement
des émissions de véhicules.

L exploitation fine des données montre par ailleurs
qu'il existe des situations ou I’évolution journaliére
des teneurs en CO ne concorde pas toujours avec
les fluctuations du trafic routier. En d’autres termes,
le CO ne constitue pas le traceur idéal de Ia
pollution issue du trafic routier. Cette constatation
peut étre aisément expliquée si on considére les
faits suivants:

- Le parc automobile est composé environ de 25 %
de véhicule dieset et comme ces derniers émettent
de faibles quantité¢ de CO ( & puissance égale, les
émissions unitaires sont inférieures d’un facteur de
10 pour les véhicules diesel [6]). un accroissement
du flux ne signifie pas obligatoirement  une
augmentation de la pollution oxycarbonée. Surtout
qu’il est difficile de distinguer dans le flux roulant
les véhicules diesel et essence.

- Les émissions de CO dépendent en outre de la
fluidit¢ de la circulation. Ainsi pour de fortes
congestions (embouteillages, traversées des piétons,
fréquentes décélérations, etc.), le CO augmente
sans qu’il y ait pour autant une intensification du
flux de véhicules.

C’est d’ailleurs pour ces raisons que dans la figure
4 donnant I'évolution globale des teneurs en CO en
fonction du flux de véhicules en circulation, la
corrélation obtenue n’est pas suffisamment
significative, le coefficient de corrélation ne
s’élevant qu’a 0.65.

Aussi serait il intéressant de voir ce probléme sous
un autre aspect et ce en considérant un autre
polluant tel que le monoxyde d’azote, NO. Ce
polluant, sur lequei I'influence exercée par la nature
du carburant essence ou diesel est faible, pourrait
alors jouer le réle d’un meilleur traceur de la
pollution automobile en milieu urbain.

Les résultats obtenus dans 'étude des NOy dans le
centre ville d’Alger confortent cette thése [7.8].
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Figure 2 a, b: Niveaux de pollution et flux de véhicules a Blida
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Parallelement a 'étude du CO dans les rues de
Blida. nous avons effectué des mesures aléatoires
dans le tunnel de la gare. En ce site l'intense trafic,
les fréquentes congestions et les conditions
atmosphériques trés défavorables a la diffusion
atmosphérique (faible dilution) sont a P'origine des
fortes teneurs mesurées qui atteignent des maxima
de 40 ppm.

Ainsi en milieu urbain, le monoxyde de carbone
peut étre qualifi¢ de polluant des rues surtout les
rues de type canyon et les axes fermés (tunnel).

Ce sont en général les seuls endroits ou on peut le
rencontrer a des teneurs élevées a hauteur
d’homme.

Dans le cas de la ville de Blida, le vicillissement du
parc roulant est responsable d’une partie de cette
pollution. En effet et comme le montre la figure 5,
le parc automobile de Blida compte environ 94 %
de véhicules agés de plus de 5 ans.

D’autres part, les faibles vitesses pratiquées en ville
accentuent fortement les émissions en CO. On
constate a partic de la figure 6 qui relie les
émissions en CO 4 la vitesse [9], qu’en passant de
40 4 20 km/h, le taux d’¢émission de CO est

<5ans
6%

5-10 ans
> 10 ans 13%

81%

Figure 5: Age du parc automobile &
Blida

multipli€¢  par unfacteur.de deux.Ainsi les
embouteillages provoqués par le mauvais réglage
des feux tricolores, le non respect du code de la
route de la part des automobilistes et des piétons,
font que le régime de circulation soit treés perturbé
avec de fréquents décélérations, freinages, arréts,
démarrages et accélérations. Ces divers régimes
transitoires augmentent, dans le cas des moteurs a
essence, les émissions de CO d’environ 50 %[6].
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Figure 6: Facteurs d'émission deCO selon la vitesse moyenne des véhicules sans catalyseur |9]
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Bien que les niveaux atteints lors de cette campagne
de mesure restent conformes aux valeurs guides de
I"O.M.S. (tableau 3), ils restent comparables a ceux
relevées dans certaines  grandes métropoles
étrangeres (tableau 4). Aussi a taux de circulation
égal, la pollution par le CO dans cette ville est
excessive et il y a lieu de s'inquiéter trés
sérieusement a ['avenir avec la croissance et le
vieillissement du parc si des mesures adéquates ne
sont pas prises dés maintenant.

unités Minutes Heures
Polluants 10-15 30 1 8
CO (ppm) 88.8 53 265 |8.8
CO (mg/m3) 100 60 30 10

Tableau 3: Valeurs- guides de I'OMS [10]

Villes Moyennes (ppm) Années
Paris 2.77-11.1 1989
Londres 42-9.8 1985
LLagos 10 - 45 1993

Tableau 4: Niveaux de pollution dans quelques
villes étrangeres [11,12,13]

Toute solution pour réduire, éliminer ou contrdler
ce polluant passe impérativement par une prise en
charge correcte du trafic routier en milieu urbain et
par conséquent du systeme de transport urbain et
périphérique.

Il est naturellement utopique de penser a une forte
restriction de la circulation urbaine sans qu'il ait des
conséquences trés graves sur la société. Les moyens
de transport et de communication peuvent
développer I’économie d’une ville et améliorer le
confort des citadins mais aussi « asphyxier » la vie
en milieu urbain. Une gestion optimale du trafic
routier nécessite par ailleurs un certain nombre de
données que des études préalables peuvent mettre a
jour. 11 s’agira surtout d’effectuer une étude fine de
la circulation automobile comportant des points tels
que: le cycle cinématique, le comportement des
conducteurs, I’état des véhicules, les capacités des
contréles techniques, le transit par la ville, les
besoins en déplacement des citoyens, etc.

Une réduction nette de la pollution oxycarbonée
ainsi que d’autres formes de pollution, ne peut
cependant étre atteinte sans [introduction de
systéme de dépollution: les pots catalytiques a trois
voies.

Introduits sur le marché automobile depuis les
années soixante-dix, ces pots catalytiques tendent a
étre généralisés dans plusieurs pays du monde.

En Europe occidentale (pays de la C.E.), il en est
fait obligation d'équiper tout les véhicules
construits a partir de 1993.

Cette situation crée ainsi pour ['Algérie de
nouveaux problemes de pollution. En effet et en
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I’absence de carburant exempt de plomb qu’impose
'utilisation de ces catalyseurs, les véhicules
importés récemment ou qui le seront a I'avenir
seront a |'origine d’une plus forte pollution.
L’utilisation de carburant sans plomb, sans la
généralisation des catalyseurs, est elle aussi néfaste.
Ce procédé réduirait la pollution par le plomb
mais aussi accentuera la pollution par les composés
aromatiques susceptibles d’étre cancérigénes, Gui
en remplacement du plomb sont venus enrichir les
carburants pour améliorer la compression dans les
moteurs. lLa solution transitoire consisterait au
moins a offrir du carburant exempt de plomb pour
les véhicules qui sont déja équipés de catalyseurs.
L’adaptation des raffineries algériennes a la
production d’essence sans plomb est techniquement
simple et n’exige pas d’investissement colossaux.
D’aprés un rapport de la banque mondiale, le cout
qu’engendre une telle substitution s’éléve a 0.02 US
§ par litre de carburant , soit environ | DA/,

IV — CONCLUSION

La présente investigation a permis d’accéder a une
premiere évaluation des niveaux de pollution par le
monoxyde de carbone en milieu urbain a Blida. Les
teneurs horaires moyennes enregistrées  sont
comprises entre 5 et 13 ppm.

Bien que ces teneurs soient inférieures aux valeurs
guides de I'O.M.S., il est a signaler qu'elles ne sont
pas sans effet sur la santé humaine.

Les principaux responsables de cette pollution
d'origine automobile sont I'dge du parc et le régime
de circulation. Une meilleure gestion du trafic, un
renouvellement progressif du parc routier et une
bonne sensibilisation de la population vis a vis de la
pollution permettra certainement d’atteindre une
certaine réduction de ces émissions.

Les législateurs doivent cependant penser @ une
réglementation stricte de contrdle technique des
vehicules afin d'aboutir a un meilleur entretien et a
un comportement responsable des automobilistes a
I'égard de la pollution de I'air.

Par ailleurs, la timide amorce d’offre de carburant
gazeux (G.P.L.) doit étre poursuivie d’une maniére
plus prononcée. Ces carburants sont d’une part
disponibles en Algérie mais surtout moins
polluants.

A ce titre, diverses études ont montré que les
émissions de CO des véhicules GPL ne s'€lévent
qu'a environ 25% des émissions engendrées par le
carburant essence. Méme en ce qui concerne les
émissions de CO, et d'hydrocarbures, le GPL est
plus avantageux [14].
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SYNTHESE D’UN PRODUIT CERAMIQUF (CORDIERITE)
A HAUTE STABILITE THERMIQUE A BASE DE BRIQUES
REFRACTAIRES MAGNESIENNES USAGFES

CHAMILT, FERDJANLO et MERZOUG.A.
Institut de Geénie des Procédés, Universite de BLIDA BP 270 ALGERIE.
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ABSTRACT

The synthesis of cordierite mineral (2MgO. 2AL O,.58i0,) was carried out using local
raw materials (kaolin, talc and technical alumina), and a waste magnesian refractory brick The
obtained results let catch sight of hope for fabrication of cordierite on industrial scale in view
of substitution of imported ones.Synthesised product show technical properties such as specific
weigth, mechanical resistance, dilatation coeflicient and thermal shock resistance. On the other
hand the substitution oftalc by waste magnesian brick in the synthesising mixture contribute to
preserve the environment and to obtain a lew expensive product.

RESUME

La synthése de la cordiérite (ZMgO.2Al1, 03.58i0,) a &t réalisée 4 base de matidres
premicres locales(argile, kaolin, talc ), d' alumine technique et de briques réfractaires
magnésiennes usagées. Les résultats obtenus en comparaison avec ceux des produits importés
laissent entrevoir de grands espoirs pour la synthése de la cordiérite a I'échelle industrielle.Le
produit synthétisé présente des propriétss techniques acceptables (poids spécifique, résistance
mecanique, coefficient de dilatation, résistance aux chocs thermiques etc....).En oufre. la
substitution du talc par des briques réfractaires magnésiennes usagées  dans le mélange a
synthétisé contribre a la préservation de I'environnement et 3 I'obtention, d'un produit peu
onereux.

Mots clés: Céramique, cordiérite, chocs thermiques, dilatation.
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INTRODUCTION

Depuiz leur mise en route, les
entreprises de fabrication des matériaux
céramiques  importaient du  matériel
consommable  d'enfournement ot de
défournement tels les supports d'empilage
(cazettes) utilises pour la cuisson des
plinthes, des dalles de sol etc...Compte tenu
du nombre de thermo-cycles d'utilisation
{(enfournement-défournement) élevé de ces
supports d'empilage, le maténiau le plus
approprié techniquement et
économiquement  est la cordiérite
(2Mg0.2A1 03.58i07), produit réfractaire
ayant une bomne résistance aux chocs
thermiques et un faible coefficient de
dilatation thermique([1,2].La synthése de ce
matériau 4 base de matiéres premieéres
locales (kaolin, talc), alumine technique et
de briques réfractaires magnésiennes
usagées reste trés aftractive. En effet, les
résultats des essais obtenus au miveau
laboratoire montrent non seulement qu'il
est possible de fabriquer ces supports
d'empilage (cazettes) 4 I'échelle industrielle
tout en utilisant les équipements existants au
niveau des entreprises locales, mais aussi,
développer I'utilisation de ce matérian dans
['industrie de 1 automobile (convertisseur
catalytique) et permettre ainsi d'éviter non
seulement des dépenses inutiles lides a
I'importation des différents produits mais
surtout préserver |'environnement avec le

Tableau 1: Analyses chimiques des différents produits utilisés

recyclage  des  briques  réfractaires

magnésiennes usagées|3, 4].

PARTIE EXPERIMENTALE
1. Produits utilisés

La cordiérite en tant que matérian de
conctruction ef matiére réfractaire, se
trouve rarement a |'état naturel sous forme
de gisement de métamorphisme de contact
[3]. Pour la synthése de la cordiérite
(2Mg024h0358i07) a  léchelle
industrielle, on utilise généralement des
matidres premiéres telles que les argiles, le
kaolin et le talc. Dans la  présente étude,
pour la synthése de ce produit a I'échelle
laboratoire, nous avous utilisé dans une
premiére étape le kaolin, le talc et I'alumine
technique sous forme hydratée
{Al»03.5H70) et dans une deuxiéme étape.
nous avons substitué le talc par des briques
réfractaires  magnésiennes usagées . Les
caractéristiques techniques des differents
produits sont données dans le tableau 1 et
|’analyse minéralogique du kaolin par le
spectre de la figure 1 et le tablean 2 Les
teneurs en Al)O3 (35.33%). Fep0O3
(1.33%) en qualité de fondant, la
proportion de kaolinite (70%) dans le
kaolin ainsi que la teneur en MgO dans le
talc sont acceptables pour la synthése de la
cordiérite . Les analyses chimiques des
différents produits et la composition
minéralogique du kaolin sont donnees
respectivement dans les tableau 1 et 2.

pauy e ET- R nature et origine des produits |
Composition Kaolin de Tale Briques
chimique Tamazert ENCYV Maghnia réfractaires
(Yomassique) i s El-Achour |
SIO; 48.00 46.00 1.00
ALO: 3533 12.40 2.80
F&.0: 1.33 1.50 3.00
Ca0 0.20 0.40 1.80
- MgO 0.40 30.60 81.50
Ti0; 0.16 - I -
CrOs - - ’: 9.90
R20 2.40 0.50 -
PF 12.18 8.60 -
Total 100.00 100.00 l 100.00
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2.Technigue d'élaboration

Le minéral théorique de la
cordiérite ou indialite a une composition
chimique de 13,7% en MgO, 34,9 % en
AL:O;. 51 % en Si0; et un poids spécifique
de 2.6-2.8 g/cm” [4]. Les teneurs en ALO:
(35.233%), Fe:0: (1.33%) en qualite de
fondant. la proportion de kaolinite (70%)
dans le kaolin ainsi que la teneur en MgO
dans le talc sont acceptables pour
I’é¢laboration de la cordiérite] 2].

2.1, Température et durée de cuisson

La cordiérite est synthétisée par la
méthode en phase solide dans un four
électrigue  de  laboratoire.  Elle
développe lors de la cuisson des pates
céramiques a base dargile (kaolin) et de
talc. La température de cuisson se ftrouwve
dans la limite 1300 a 1360°C  avec un
palier de 45 a 60 munutes. Aux environs de
1450°C, la  cordiérite (2MgO.2Al103.

s5e

| muscovite | quartz |
, ey R ot |
A

55105) fond pour domner la mulite
(3 %l;an,__;O et le verre magnesien |1].

2.2 . Préparation des éprouy eties
Le melange pour | élaboration de la

cordidrite  (2Mg0.2A1H03.5810;)  ect
composé¢ de deux produits, cru (30%)
composé de kaolm. talc ot alumine

technique et cuit ou chamotte (70°). obtenu
aprég cuisson du produit eru.

2.2.1.0btention de la chamaotte

La chamotte a été obtenue a base de
matiéres premiéres crues {tale, kaolin et
alumine techmque) dont les tepeurs
moyennes sont proches de celles utilisées
pour la synthése de la cordiérite. La
composition chimique des produts (cru et
cuit) est donnée par le tableau 3 et le
schéma de préparation de la chamotte par Ia
figure 1.

Tahleau 3: composition chimique (% massique) des produits cru et cuit.

lpmduﬁ | Si0, | AlL04 |_E*e_~t)_;§: Ca0 ] MgO | TiO2 20 | PF |>itot
[Cm M43 (3003 | 131 | 027 [1245 | 008 | 129 | 1001 | 100

| f-‘yit 93 [By {15 [0 (s oo |14 | - 100 ]
§ T "'__—[ ~ e ‘--\.T-__._-.! A

| kaoln | { A Talc | 2.2.2. Préparation de la cordiérite a base

technique P

BN P

[Doﬂ;& et broyage z
. humide W=20% )

[ Tamisage 4 90 pm t
| ef séchage |

i |

' ! Cuisgon a 1300 ¢ I
' [‘dllc’i a43mm) J
i :

.
Ba ovage a sec et |

Huu age 4 Juim |
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{hamotte
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de talc

Utilisée a 70% en masse dans le
mélange avec 30% de produit cru, la
chamotte 4 pour but non seulement de
diminuer le refrait du produif, mais surtout
faciliter le processus de séchage et de
cuisson [6]. Le schéma de préparation est
donné par la figure 2
2.2.3. Elaboration de la cerdiérite d base
de brigues réfractaires usagées.

Le mode de preparation du melange
est semiblable 4 celui de | élaboration de la
cordiérite a base de talc. La cuisson a <te
effectuee a une temperature de 1340°C.
compositions des produits cru et cuit sont
données dans le tableau 4 .

T
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[ Produit | e
i r1r1030°/ \‘\\ Fagonnage Cuisson a
! Homogénéisation demi-sec sous différentes
avec 6-8% d’eau presse a | |températures]
Chamofte 250kg/cm? 300°,1320°
70% —
70% L 1340°C

Figure 2: Préparation de la cordiérite ¢ base de talc.

Tableau 4: Composition chimique du mélange & base de réfractaires usagées

Produit | SiO2 | ARO3 |Fe203 | CaO MgO | TiO2 | ZR20 | PF | Stotal

Cru 3160 | 3160 | 155 042 | 1173 2,03 131 1032 | 100
cuit 45,52 | 35,65 13 0,47 13,10 2,26 1,46 / 100

3.Méthodes d’ étude utilisées

3.1. Analyse minéralogique

L’analyse minéralogique du kaolin anticathode de Cu ko [7]. L’interprétation
et de la chamotte (cordiérite) a été réalisée du spectre de diffraction des rayons X de la
avec un diffractométre a rayons X (Philips figure 3 confirme la synthése de la chamotte
PW 1840) monté sur un générateur (PW (cordiérite ou indialite).

1729) utilisant des radiations d’une

I |
50 4
320 4
C C
250 | C | } ¢
| |
200 J
) | | | 1 N){
o ks
v
100 . JJ
, C: Cordieri
sai {w Eindiafite
2 . v . - - :
2 20 49 26 (Cuk -1

Figure 3: Spectre de diffraction aux rayons X de la chamotte (cordiérite)

|
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3.2 Ftude des propriétés des éprowyettes

Aprés les différentes phases d’élaboration
(fagonnage, cuisson et refroidissement) les
éprouvettes ont fait I'objet de différents
tests of essais classiques caractérisant la
qualité des produits, il s’agit des proprietes
physiques, mécaniques et thermiques.

3.2.1. Propriéiés physiques.
Les différentes propriétées physiques
du produit sont définies comme étant la

% (¢/ cm’)

51 W
Y
1300 1320 1340 130 TCQ

Figure 4. Variation de la porosité {y),

= L

d’absorption d'eau (w) et le poids
spécifique (3.
X0+ KgF/ cm?
00 4
=0
200 4
150 +
100 ¥
504
0 + + t !
1300 1320 1340 13680 TQ
Froure 3: Variation de la resistance ¢ la

. Fag & da ] 3 Lot g
rupture en jonction de id lemperaliire

ae Cilsson.
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porosité (y). I'absorption d'eau (w) et le
poids spécifique (¥) [6]. Les resultats des
essais donnés dans le tableau 5 et les
courbes de la figure 4. montrent que le
poids spécifique (y) et la porosité (y)
caractérisent le développement de la phase
vitreuse et la diminution des pores dans le
produit avec |'augmentation de la
température de cuisson.

Tableau 5: Résultats des propriétés
hysiques
Température de | W (%) | y (%) y
cuisson (°C) | (g/cm3)

N 1300 10.94 | 21,86 2,01
1320 . | 9,26..]1897 | 2.05
1340 621 [13.24 1, 2,12 |
1360 487 [10.76 | 2.16

3.2.2. Propriétés mécaniques

les propriété mécaniques  du
matérian synthétisé sont caractérisés par la
résistance de rupture 4 la flexion (Rx.) qui
détermine d'une part la contramnte a la
rupture de I’éprouvette et d’antre part nous
donne des indications sur I’évolution de la
qualité du produit en founction du degré de
cuisson [4,6]. La résistance de rupture a la
flexion a été déterminée par la formule
déterminée par la formule Rpp=3.F.L/2b.e?
(kg F/em?), ou F est la longueur de
I”éprouvette (cm), | largeur de 1'éprouvette
(cm) et e épaisseur de 1’éprouvette mesuree
a I’endroit de rupture (cm).

Les résultats du tableau 6 et de
courbe de la figure 5 montrent que plus la
température de cuisson augmente plus la
phase cristalline et la phase vitreuse sont
bien soudées enfre elles, d'ou la
diminution de la porosité et le produil
devient plus dense ce qui augmente 3
résistance meécanique.
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Tableau 6: Variation de la résistance a la
rupture en fonction de la température de
cuisson

cuisson

T(°Cy |1300 1320 %13:—:0 1360

! =
Re (keF/en?) |123,7200,17 [30517 | 335,2

3.2.3. Essais thermiques

Les essais thermiques caratérisants
les produits synthétisés ont été réalisés sur
des éprouvettes cuites a différentes
températures, se résument a des tests de
dilatométrie et de chocs thermiques [1.6,8].

Tableau 7: Résultats des essais de dilatométrie

3.2.3.1. Essais de dilatometrie

lLes essais de dilatometrie ont éte
réaligés avec un dilatomstre
CHEVENARD DM 15 (diiatation non
différentielle) avec une vitesse de montee
en température de 300°C/heure. Les essais
de dilatométrie sont évalués par le
coefficient (o) qui caractérise les tensions
provoquées par les constituants du
procliit. Les résultats du tablean 7 et de la
figure 6, montrent que le coefficient de
dilatation (o) augmente avec la
température de cuisson.

T{°C) cuisson a 1300°C

cuisson a 1320°C
de P'essai | produit A base de talc | produit 4 base de tale

cuisson a 1340°C
produit 3 base de
briques usagées

Produit importé

u=50. 1{;:5-"’(_?

Dilat.=13,978.10°

200 0=1.66.10-6/°C @=2,22.10-6/°C 0=3.860.10-6/°C
1 Dilat.=2,988.10" Dilat =3.996.10° | Dilat=6948.10" | Dilat=9.0.10"
400 @=2.10.10-6/°C 4=2.36.10-6/°C =368.10-6/°C | «=4.21.10-6/°C
|| Dilat=798010" | Dilat=8966.10" | Dilat =13,984.10° | Dilat=15,998.10™ |
600 | «=2.41.10-6/°C =2,580.10-6/°C 0=3,79.10-6/°C | «=431.10-6/°C

Dilat.=14.964.10

Dilat.=21.982.10* | Dilat.=24.998.10°

. Dilatation 10 . Prod Import¢
7
‘I‘II
/ ABriques usagées
33.1' i
| /,- ./.. -
Tale (1320°C)
Bl /"

By _,
S A ATl (1300°C)

Figure 6: Variation de la dilatation en
fonction de la température d’essai

9

3.2.3.2.Essais de résistance aux crocs
ttthermiques.

La résistance aux chocs
thermiques ou  encore  stabilité
thermique est caractérisée par le
pouvoir d’un produit de résister a um
certain nombres de cycles de variations
calorifiques brusques sans se détriure
[8. 9]. La méthode consiste 2 chauffer
Iéprouvette a4 une température de
950°C, puis la tremper dans |'eau
froide (thermo-cycle). L'essai esl
répeté autant de fois jusqu'a le
fissuration de 1" éprouvette.
L interpretation des résultats donnes
dang le tablean 8, montrent la variation
de la stabilite thermique en fonction de
la température de cuisson, et confirment
la  bonne qualit¢é des produits
synthstisés en comparaison avec les
normes .
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Tableau 8: Résultats des essais aux chocs thermiques

Temperature | Nombre de thermo- f Nombre de thermo- | Qualité du produit
de cuisson | cycles des produits | cycles selon les selon les normes
! _EC) | synthétises | normes
1300 | > 18 I 1-3 mauvaise
1320 J - 16 J 4-8 moyenne
1340 ; <12 1 9-20 bonne
1360 ' 26 =20 excellente
CONCLUSION
L interpretation  des  résultats recyclage des réfractaires rejetés par les

obtenus, et en particuliers ceux  des
propriétés thermiques des éprouvettes
préparées a base de talc , monfre que le
produit a une bonne stabilité thermque
(nombre de thermo-cycles) pour des
températures comprises entre 1300 et
1340°C. Le talc étant une matiére premiére
rare, sa substitution par des briques
magnésiennes usagées est frés attractive,
surtout que le produit obtenu laisse
entrevoir de grands espous pour le
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