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Introduction

Le progres scientifique et technique a mis a4 notre disposition un nombre important de
produits et d’équipements qui nécessitent un haut niveau de connaissance. Les lubrifiants par
leur  diversité, leur spécificité et leur haute technologie en font partie. Ces derniers sont
nécessaires pour permettre le frottement sans grippage des piéces entre elles et pour limiter
I"usure et les échauffements. Les lubrifiants sont utilisés partout ou les piéces en mouvement ne

sont pas autolubrifiantes.

La lubrification du moteur nécessite des huiles qui permettent de :

* Réduire les frottements entre les organes mécaniques en mouvement,
» Refroidir les piéces,

e Diminuer ["usure,

» Nettoyer et éviter la formation de dépots,

e Empécher I’oxydation.

Les huiles lubrifiantes peuvent provenir de deux origines : soit des huiles minérales issues

de la distillation du pétrole brut, soit des huiles synthétiques . Mais minérales ou synthétiques et
quelles que soient leurs caractéristiques, les huiles de base ne peuvent prétendre satisfaire seules

toutes les exigences des moteurs de véhicules. 1l faut rehausser leurs qualités ou leurs en ajouter

d’autres, ce que I’on fait par I’incorporation d’additifs « dopes ». Cela leur confére des qualités

correspondant aux exigences spécifiques aux utilisations auxquelles ces huiles sont destinées.
Les additifs sont incorporés aux huiles de base, dans le but d’améliorer certaines de leurs
propriétés ou de leurs en apporter de nouvelle. Il existent des additifs ne possédants qu’une seule
fonction tandis que d’autres, a structure souvent plus complexes, sont multifonctionnels [1,2].

Il existe un grand nombre de s¥fstémes de classification des lubrifiants dans le monde. En

Algérie, deux systémes sont utilisés, A P.I (Américain) et CCMC (Européen). Dans les deux cas,

on distingue les lubrifiants en fonction du carburant actionnant le moteur :
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o Lubrifiant pour moteurs & essence,
e Lubrifiant pour moteurs diesel,
e Lubrifiant mixte essence et diesel.

Dans les deux systémes, les lubrifiants sont classés en fonction de leur viscosite.

Pour y participer méme modestement dans ce domaine , on a travaillé sur une huile dont

I’utilisation est trés répandue, classée selon la norme S.AE. « huile multigrade 20 W 50 » et qui

doit étre vidangée, selon le fabricant, aprés dix milles kilomeétres de service [3].

Notre travail a été consacré & I’étude des quelques propriétés physico-chimiques de I’huile
de graissage en fonction du nombre d’heures de marche du moteur. On remplit le carter avec de
I’huile du moteur et on effectue des prélévements successifs respectivement apreés 20, 50, 80, 100
heures de marche. Pour chaque échantillon on a effectué les analyses selon les normes
internationales publiées dans ce domaine [4]. Une partie de ces analyses a été réalisée avec la
collaboration des laboratoires de SONATRACH.

Ce travail comporte trois chapitres :

Le premier chapitre du mémoire a été consacré a une description générale des lubrifiants et
plus spécialement aux huiles pour moteurs,

Dans le deuxiéme chapitre on a présenté les propriétés physico-chimiques des huiles pour
moteur.

Enfin le troisiéme chapitre traite d’une fagon trés détaillée la partie expérimentale

concernant les analyses avec leurs modes opératoires, les résultats et leurs interprétations.
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LES LUBRIFIANTS



Chapitre 1

L1 GENERALITE

Le lubrifiant du latin « lubricus », & savoir glissant, est un produit qui interposé entre les

surfaces frottantes d’un mécanisme, en facilite le fonctionnement, réduit le frottement et par
conséquent I’échauffement, tout en combattant I’usure des organes en mouvement .

Historiquement, ’usage des lubrifiants sous forme de graisses animales, d’huiles végétales de
bitume, d’argiles mouillées, remonte a la plus haute antiquité Les produits utilisés furent
essentiellement des huiles et corps gras d’origine animale ou vegétale. Puis les huiles d’origine
pétroliére s’imposérent vers la fin du 19 siecle, mais ce n’est qu’a partir de 1930 et surtout entre
1940 et 1950, que les grandes découvertes en matiéres d’additifs et de lubrifiants de synthéses ont
été faites[5,6,7 ).

§7Il est permis de dire que le formidable essor de I’industrie, depuis le début de ce siécle
Jusqu’a nos jours, est incontestablement lié aux constants progreés réalisés dans les domaines de la
mécanique et de la métallurgie, il convient de préciser qu’il est aussi & mettre a ’actif et dans une
trés large mesure, & ’emploi de lubrifiants et aux remarquables améliorations apportées a ceux-ci
pour augmenter leurs caractéristiques rhéologiques, et pour accroitre leur résistance aux diverses

agressions chimiques et thermiques engendrées par la sévérisation des conditions d’utilisation des

machines.
La mise au point d’un nouveau lubrifiant, pour une application donnée, reléve de plus en plus

du tour de force technique et requiert de la part du formulateur des connaissances encore plus

étendues [8,9,10] :
*  Sur les caractéristiques des huiles dites de « base » mises & sa disposition par ’industrie

du raffinage du pétrole et/ou par I’industrie chimique,
®  Sur les performances des additi‘f’s ¢lémentaires et des interactions « parfois néfastes »
auxquelles ils peuvent conduire une fois assemblés.

¢ Des moyens d’évolution et de controle physico-chimique et mécanique des

performances lubrifiantes du produit preparé.
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1.2 LA FONCTION DES LUBRIFIANTS

Dans tous les cas, les lubrifiants ont essentiellement pour fonction [10, 11, 12] de :Réduire

les frottements dans les machines et par conséquent économiser I'énergie. Combattre I'usure des
machines sous toutes ses formes, usure adhésive et grippage, par fatigue de contact, corrosion de
contact, en vue d’augmenter la longévité et la fiabilité des machines.

® Protéger les organes contre les corrosions humides et acides. Les lubrifiants peuvent aussi

avoir d’autres fonctions importantes, en particuliers :
* Evacuer les calories; étant en contact intime avec les organes, souvent trés chauds, le

lubrifiant contribue d’une fagon trés active 4 leur refroidissement et & I’évacuation de
ces calories. Cefte fonction réfrigérante, importante pour les moteurs thermiques et les
mécaniques rapides, est primordiale pour la plupart des fluides de travail des métaux, pour les
huiles de trempe et pour les fluides caloporteurs.

e Contribuer & parfaire I’étanchéité aux gaz, aux liquides et aux contaminants solides. Par
exemple, dans le cas des moteurs a essences ou diesels, le lubrifiant permet d’améliorer
I"étanchéité des segments et des joints, de méme que la graisse empéche la  contamination des

roulements par les fuites et les poussiéres.

¢ Neutraliser ou évacuer les impuretés : le lubrifiant garde propre les surfaces et les circuits en

neutralisant ou en évacuant les produits indésirables suite de combustion dans les moteurs
& combustion interne, poussiére, débris d’usure, produits de dégradation  thermique ou
chimique du lubrifiant du fait d’une activité détergente et d’une aptitude a favoriser
I’élimination des contaminants par filtration ou autre séparation physique de purge.

* Transmettre I’énergie dans les systémes hydrauliques.

e Absorber les chocs et réduire fe bruit.

¢ Assurer des fonctions passives diverses telles que résistance au feu, moussage & 1’aération

et aux bactéries.
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1.3 COMPOSITION CHIMIQUE DES HUILES POUR MOTEURS

La composition chimique d’une huile moteur est dictée par les caracteristiques que 1’on désire
obtenir en fonction des exigences de telle ou telle spécification que I’on veut satisfaire, et cela dans
les meilleurs conditions de prix.

Pour obtenir un bon produit fini, il est indispensable aussi d’exercer un contréle trés rigoureux

de la pureté des produits de base & mettre en ceuvre.

Les huiles modemes pour moteurs sont composées [4, 7, 13]:

* D’une ou plusieurs huiles de base obtenues par raffinage des fractions lubrifiantes tirées

dans la majorité des cas de pétroles bruts.
* De produits chimiques complexes, appelés additifs ou dopes, dont la teneur globale est
comprise entre 2 et 20% selon le type d’huile.

Le choix d’une ou plusieurs huiles de base est a déterminer -

1. En fonction de la viscosité de I’huile finie 4 obtenir. Par exemple la réalisation d’une huile
S. AE 20 peut se faire a partir d’une seule huile de base. Par contre pour obtenir une huile S. A. E

30 on procede le plus souvent par  mélange d’au moins deux huiles de base, I’'une dite légére,

"autre dite lourde.
2. En fonction de la nature chimique recherchée.

Le choix convenable des huiles de base permet d’obtenir des huiles finies & tendance
paraffinique, naphténique ou mixte. Ce choix de la nature chimique prépondérante dépend
des applications . Par exemple, certaines huiles peuvent contenir ftrois huiles de base
différentes : une base légére de tendance paraffinique, une base moyenne de tendance
naphténique et base lourde de tendance paraffinique.

3. En fonction des additifs utilisés. .
Le choix des additifs est déterminé par I’ensemble des caractéristiques et propriétés que

Pon désir conférer & I’huile finie.  Par conséquent, certains additifs travaillent beaucoup mieux

dans des types d’huiles que d’autres.
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1.4 LES HUILES DE BASES

Les lubrifiants d’origine végétale et animale (huile grasse, corps gras et cires liquides) furent

les premiers produits utilisés pour la lubrification ; ils sont aujourd’hui supplantés par les huiles

minérales et les produits de synthése. Seules quelques applications particuliéres leur sont encore

réservées[ 14].

Les lubrifiants d’origine minérale ou huiles de pétrole sont extraits de coupes pétroliéres
provenant de la distillation du pétrole brut. Selon que le pétrole brut appartient aux types
paraffiniques ou naphténiques, les huiles de bases sont dites 4 tendance paraffinique ou 4 tendance
naphténique([8, 9, 15].

o Tendance paraffinique

Elle est représentée par I’ensemble des hydrocarbures saturés a chaine linéaire ou ramifiée,
mais non cyclique. Ces types d’huiles sont stables a I’oxydation, possédent un indice de viscosité
elevé, une faible agressivité vis-a-vis des élastoméres. Pour une viscosité donnée, ces huiles ont une
faible densité, une faible volatilité, un faible pouvoir solvant et une variation relativement faible de
la viscosité en fonction de la température.

o Tendance naphténique

Elle est composée d’hydrocarbures saturés, tout comme les paraffines, mais en outre
cycliques ou polycyclique. Les arrangements moléculaires sont trés complexes. Les caractéristiques
physiques et chimiques s’éloignent d’autant plus de celles des paraffines que les chaines fixées sur
les noyaux sont plus courtes. Ces huiles sont moins stables a ’oxydation, possédent un indice de
viscosité plus faible, sont plus agressives vis-a-vis des joints moteurs mais ont un bon pouvoir
solvant et un bas point d’écoulement. Pour une viscosité donnée les huiles a tendance naphténique
ont une densité relativement élevée, une plus grande volatibilité et une variation assez rapide de

L
viscosité en fonction de la température.
Les aromatiques produits cycliques insaturés, présentes des caractéres encore plus accusés que les
naphténes. Il est nécessaire de les éliminer au maximum.

Les huiles de synthése sont issues de réactions chimiques, et se répartissent en trois familles

selon leurs composants et le type de réactions :
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* Polyglycols ce sont des hydrocarbures synthétisés par la condensation de noyau de

benzene sur le tétraptopyléne en présence de chlorure d’aluminium ;
¢ Esters produites par la réaction d’estérification entre un alcool et un acide organique ;

L’huile de synthése, ayant une structure moléculaire bien définie donnant un produit
homogene et stable, a de meilleures propriétés. Elle jouit d’une viscosité bien définie aux
températures basses et élevées, d’une bonne stabilité a I’oxydation, d’une faible volatilité et
d’'une bonne tenue & chaud. L’huile minérale, qui est un mélange et donc un produit
hétérogéne et moins stable, pour peu que base et additifs soient convenablement
sélectionnés et dosés, suffit & couvrir tous les besoins avec un produit relativement bon

marché.

1.5 FABRICATION DES HUILES MINERALES DE BASE

Les huiles de base pour moteur sont tirées de fractions lubrifiantes obtenues par distillation
sous vide du brut réduit, c’est-a-dire, du pétrole brut dont les gaz et les produits blancs (essences,

pétrole lampant et gaz-oil) ont été retirés au préalable par distillation sous pression atmosphérique.

Les procédés de traitement mis en ceuvre sont nombreux et variés [6, 12, 16] ; parmi les plus utilisés

ona:

fm—

Le traitement 4 I’acide sulfurique, peu utilisé de nos jours pour les huiles moteurs .

2. Le traitement aux solvants tels que :

¢ Le phénol,
¢ L’anhydride sulfureux liquide,
e Le furfural,

L

¢ Le duo-sol soit deux solvants, le propane et le crésol,

e Le propane

3. Le traitement de paraffinage

e Par filtration sur filtre-presse ou par centrifugation de ’huile diluée et refroidie (procédé

assez ancien)
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e Avec des solvants, tels que : le propane, le mélange méthyléthylecétone-benzéne ou le

toluéne, ect.

4. Les traitements de neutralisation et de décolorisation avec des terres spéciales :

¢ Par percolation

e Par contact.

1.6 LES ADDITIFS

Juste avant la derniére guerre, la technique du raffinage des fabrications lubrifiantes tirées du
pétrole étaient arrivées a un stade tel de perfectionnement qu’il ne semblait plus guére possible de

compter sur une amélioration spectaculaire de la qualité des huiles de moteurs.

Or, du fait de nouveaux dessins de moteurs, les huiles minérales appelées encore « huiles

classiques » ne répondaient plus que d’une maniére imparfaite aux nouvelles exigences du
graissage.

Le besoin se faisait donc sentir de trouver « quelque chose», en plus de raffinage, qui

permette simultanément d’améliorer les caractéristiques des huiles de base, de rehausser certaines
de leurs propri€tés potentielles qu’elles possédent a des degrés divers, et mieux encore leur conférer
des propriétés nouvelles.

Cette limitation qualitative des huiles minérales pures, et ce quelque chose dont le besoin était
de plus en plus pressant, sont 4 la base de la création des additifs ou dopes [15, 16, 17].

1.6.1 Définition des additifs

Les additifs sont des produits complexes incorporés aux huiles de bases, dans le but
d’améliorer certaines de leurs pran’étés ou de leur en porter des nouvelles. Les mélanges et les
dosages des différents composants entrant dans une formulation de lubrifiant doivent tenir compte
des antagonismes ou des synergies des produits entre eux. 1l existe des additifs ne possédant qu’une
seule fonction tandis que d’autres, a structure souvent plus complexe, sont multifonctionnels [18].

1.6.2 Classement des additifs

Les additifs pour huiles moteurs peuvent étre classés selon leurs actions sur -
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1. Les propriétés physiques

telles que

¢ Lacouleur et la fluorescence,
¢ Laviscosité,
e La congélation.

2. Les propriétés physico-chimiques

telles que :

e le pouvoir dispersif,
e laréduction du frottement et de ’usure,
¢ [Daptitude au rodage,
¢ le pouvoir anti-rouille,
e la résistance au moussage.
3. Les propriétés chimiques

En particulier :

» larésistance a la corrosion et 4 ’oxydation.
1.6.3 Les additifs de couleur et de fluorescence
Le raffinage sélectif aux solvants ou le raffinage 4 1’acide sulfurique diminuent la
fluorescence naturelle des huiles en retirant de trés faibles quantités de produits colorants. Cela ne

parait avoir qu’une importance négligeable sur le comportement des huiles ; par contre, il n’en est

pas toujours de méme sur le plan commercial La persistance de cette fluorescence en cours de
service est prise quelque fois aussi, mais de maniére erronée, comme un indice de qualité, et parfois
méme de base d’appréciation de la vidange des moteurs.

Quoi qu’il en soit, les additif$ de fluorescence synthétiques sont utilisables pour conférer aux

huiles ’apparence. Les quantités a utiliser sont trés faibles tout au plus de ’ordre de 2.5 & 5mg par

litre d’huile [7] .
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1.6.4 Les additifs améliorants la viscosité

Dans la phase du graissage, I’huile est susceptible d’étre mise a des écarts de température de
Iordre de 200°C (Figl.1). La tendance est d’utiliser des huiles dont les variations de viscosité avec
La température soient réduites que possible. Les huiles doivent étre donc ni trop visqueuses a basse
température, ni trop fluides & haute température.

Pour satisfaire les deux conditions, la premiére solution adoptée réside dans le mélange de
deux huiles de bases, 1'une suffisamment fluide, 'autre lourde Cette solution est toujours
appliquée, mais présente deux inconvénients, le premier est que Ihuile lourde contribue 4 la
formation de carbone dans les chambres de combustion, le deuxiéme, c’est que les méthodes de
raffinages ne permettent pas de préparer des huiles de base lourdes et légeres avec un indice de
viscosité élevé.

Pour contourner cette difficulté, et a fin de répondre au besoin de plus en plus important
d’huiles a haut indice de viscosité, on s’est orienté vers la deuxiéme solution qui est ’incorporation

dans les huiles de base fluide des additifs dits « améliorant d’indice de viscosité » qui ont ainsi
conduit aux huiles dites « multigrades »

Un additif d’indice de viscosité est un produit qui, ajouté & des faibles concentrations (de I’ordre de
quelque pour cent) & une huile, améliore ses propriétés rhéologiques. La modification de ces

propriétés peut se caractériser par un épaississement de 1’huile a toute température , de plus ce type
d’additifs doit répondre a plusieurs exigences d’ordre général, qui sont :

* stabilité a I’oxydation et absence d’action corrosive,
¢ stabilité thermique,

* compatibilité avec les autre additifs présents dans une huile moteur.
Les additifs d’indice de viseosité actuellement commercialisés se classent en deux grandes

catégories :

- Les polyméres hydrocarbonés non dispersants et dispersants .

- Les polymeres d’esters non dispersants et dispersants.

Les polyméres hydrocarbonés les plus répandus sont :
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ZONE 3
CuAMBRE DE

COMBUSTION
PARTIES HAVTES DRSS
CYLIMDRES ET DEY ASTONS

IHTERACTION

ZONE 1
CARTER

'huile de graissage

Figure 1.1 : Allure générale de I'évolution de la température de |

dans un moteur 4 essence [48]
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- Les polyisobutyiénes .

T
CH,—C
EH} n

- Les copolymeres d’étylénes et de propyléne .

CH, — CH, H,—CH

- Les polybutadiénes .

H; — CH; —CH; —CH, CH; —CH

|

CH;
m l n
CH;

Parmi les polymeéres d’esters non dispersants et dispersants on trouve -

- Les polymétacrylates
B (le3

—~+CH,—C ——|

T
O—R |,
- Les polyacrylates
I e —cn—)—
C=0
0O—R
_ n
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1.6.5 Les additifs détergents — dispersifs

La fabrication des moteurs a permis de constater que les huiles minérales pures, méme a
tendance naphténique ne donnaient plus satisfaction en raison des révisions fréquentes des moteurs.
L’idée donc est d’introduire dans 'huile de graissage un savon pour le nettoyage des piéces de
moteur. Le moteur utilisé dans ces conditions a fonctionné alors plus longtemps sans incident du
fait de la mise en "suspension dans ’huile des matiéres qui auparavant, encrassaient les gorges de
seégments et provoquaient le gommage de ces derniers.

Le graissage des moteurs a essence et Diesel & I’heure actuelle est assuré pratiquement a 90%
avec des huiles détergentes dont les teneurs en additifs varient de 2 4 25%. D’une maniére générale
Jes additifs détergents représentent 50% des additifs utilisés dans tous les  lubrifiants [19].

Les huiles détergentes ne sont pas utilisées pour nettoyer les moteurs encrassés, mais au
coutraire pour empécher I"encrassement des moteurs en maintenant les matiéres solides ou semi-
solide en suspensions dans 1’huile. L’action des huiles détergentes ne se limite pas 4 la seule mise
en suspension des ces matiéres, mais elles exercent en plus un réle important dans la réduction de
§ usure de certaines parties du moteur.

Les additifs détergents-dispersants appartiennent 4 des familles chimiques trés différentes,
ynais représentent néanmoins des caractéristiques communes.

Les additifs détergent dispersants peuvent étre divisés en deux grandes classes
- les additifs renfermant un métal dans leurs molécules
- les additifs ne refermant un métal dans leurs molécules .

farmi les additifs renfermant un métal dans leurs molécules , on distingue :

- Les sulfonates de formule générale R-SO;H .
- Les alkylphénates et les alkylphénates sulfurés .
- Alcoylphosphanates . s

/al*mi les sans cendres (ne renfermant pas un métal dans leurs molécules), on distingue :

- Le méthacrylate de dodécyle
- Le méthacrylate de N diéthyl-éthylamine .

- Le vinylpyridine .

13



Chapitre 1

1.6.6 Les additifs anti- oxydants et anti-corrosifs
La dégradation des huiles dans les moteurs est essentiellement due 4 une réaction
d’oxydation. Le mécanisme de cette réaction dans le moteur est complexe, en raison des conditions

qui y régnent, en particulier :

» la température élevée a laquelle sont portées les piéces proches de la chambre de

combustion : pistons, segments, etc.
* la pollution du lubrifiant par les résidus de combustion ;
¢ I’action des métaux : fer, cuivre, plomb.
Pour diminuer I’effet de I’oxydation des huiles, divers additifs sont utilisés ; 1ls sont en général,

polyfonctionnels et assurent en plus la protection des coussinets envers la corrosion,

Les additifs anti-oxydants et anti-corrosifs sont ajoutés & faible concentration, de I’ordre de 1
a 1.5% en poids. Les inhibiteurs d’oxydation et de corrosion utilisés se rattachent au types indiqués
ci-apres :
1. Les composés sulfurés tels que les alkylphénates sulfurés ou disulfurés .
2. Les composés phosphorés comme les sels de calcium des alkylphosphates .
3. Les composés azotés qui sont en général des dérivés aminés aromatiques comme les

méthyldiaminodiphényl-méthane.

1.6.7 Les additifs anti-mousse

Lutilisation des additifs détergents-dispersants permet de stabiliser la mousse dans les huiles.
La résolution de ce probléme réside donc dans 1’addition des additifs anti-mousse. Un agent anti-
mousse agit en modifiant soit la quantité, soit la stabilité de la mousse, ou encore les deux 4 la fois.

La plus part des additifs anti-mousse sont solubles dans I’huile. les plus utilisés sont les

polyméthylsiloxane .
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1.7 LES HUILES ALGERIENNES

Comme c’est cité au-dessus, les huiles de moteurs sont soient minérales, soient synthétiques.
Les huiles algériennes sont des huiles minérales, fabriquées exclusivement a partir des bases
minérales provenant du raffinage de pétrole brut algérien dans la raffinerie d’ Arzew. Le brut distillé
dans une colonne & pression atmosphérique, produit des G.P.L ( gaz de pétrole liquéfiés), des
carburants et un résidu lourd.

Le résidu dont la température d’ébullition est supérieure & 360°C est 4 son tour distillé sous
vide pour produire quatre coupes d’huiles brutes qui, aprés un raffinage complexe, elles sont

transformées en bases nécessaires a la fabrication des différents types de lubrifiants.

1.8 CLASSIFICATION DES HUILES POUR MOTEUR

La classification quasi internationale adoptée pour les huiles est celle de la S. A E. américaine
(Society of Automotive Engineers). Elle est trés insuffisante et repose uniquement sur la viscosité
de I'huile. Elle indique un indice de viscosité a froid suivi de la lettre W (de winter, hiver), et un
indice de viscosité & chaud. A froid on a OW, 5W ,10W, 15W ou 20W. A chaud on a 20, 30, 40 et
50. Ces chiffres n’indiquent pas une valeur de viscosité, mais ne sont que des chiffres repéres

arbitraires ;  plus le chiffre 4 froid est bas, plus I’huile est fluide 4 basse température, plus le chiffre

a chaud est élevé, plus elle reste épaisse et capable de résister aux fortes températures. A ces

chiffres correspondent en fait des intervalles de viscosité dont les valeurs de base fixées par

I"organisme américain sont exprimées en « secondes Saybolt Universel », qui est une viscosité

relative. Le tableau 1.1 indique les intervalles de viscosité de quelque huiles [20].
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Tab.1.1: Intervalles de viscosités de quelques huiles -

Nombre Intervalles de viscosité, exprimée en secondes Saybolt Universel
SAE — A O°F, soit -18°C A 210°F, soit 98,9°C
de e~ = — -
minimale maximale minimale maximale
viscosité
SW _ 4000 _ _
10W 6000 (*) <24 12000 _ _
20W 12000 (**) 48000 B _
20 _ _ 45 <as8
30 ~ ~ 58 <a70
40 _ _ 70 <a85

*): Cette viscosité minimale 4 0°F peut &tre abandonnée si la viscosité 4 210°F est au moins de
p

40 S.S.U.

(**) : Cette viscosité minimale a 0°F peut €tre abandonnée si la viscosité a 210°F est au moins

de 45 S.S.U.

La classification selon 1’organisme AP.I. (American Petroleum Institute) tient compte des
autres caractéristiques du lubrifiant (détergence, dispersivité, etc.) et de leur domaine d’application
en fonction des conditions de service, de la conception des moteurs et de la qualité des carburants.
Pour les moteurs & essences, les huiles sont répertoriées par la letire S (Service) suivie d’une
gradation de A a4 G. Pour les Diesel, elles sont répertoriées par la lettre C (Commercial) suivie
d’une gradation de A 2 E. SA ou CA sont pratiquement des huiles de base.

La classification selon les organismes C.C.M.C. (Comité des Constructeurs du Marché

Commun) est plus sévére que les exi§ences américaines et résulte d’essais effectués sur des moteurs

européens.
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2.1 INTRODUCTION

Un lubrifiant se qualifie pour une application déterminée, par les propriétés requises pour
cet emploi. Ces propriétés sont consignées dans une norme ou une spécification. Certaines sont
reprises, sous forme résumée, dans les fiches techniques destinées aux utilisateurs.

Dans certains cas, il est signalé la présence dans la composition, de constituants
valorisants ou originaux (bases de synthése, bases hydrotraitées 4 trés haut indice de viscosite,
nouveaux additifs, etc) permettant de mieux promouvoir le produit, mais I'indication reste
toujours assez vague quant & la nature exacte des constituants des lubrifiants et en aucun cas ne

renseigne sur leurs concentrations,

Les propriétés des huiles se classent en deux groupes : les caractéristiques d’identification

et d’utilisation et les caractéristiques de performances[20,21].

Les caractéristiques d’identification (densité, indice de réfraction, etc.) et d’utilisation sont

des propriétés physiques et/ou chimiques, habituellement désignées « propriétés physico-
chimiques », évaluées par des essais normalisés au laboratoire. Certains de ces caractéristiques

sont véritablement des propriétés fonctionnelles (caractéristiques d’utilisation) ; c’est le cas, par

exemple, de la viscosité.

Les caractéristiques de performances physico-chimiques sont évaluées par des essais
effectués au laboratoire, sur bancs d’essai.
La détermination de certaines propriétés physico-chimiques permet de donner des
renseignements sur la composition , I’état et la qualité de Ihuile (neuve ou usagée).

2.2 Densité

La densité¢ d’une substance, qui est généralement 'une des premiéres propriétés
massiques par les quelles un corps est zaractén'sé, est le rapport de la masse volumique du corps
a la masse volumique d’un corps de référence dans des conditions qui doivent étre spécifiées
pour les deux corps. En générale, les corps de références sont ’eau pour les liquides et I"air pour
les gaz. La densité est donc un nombre sans dimension, qui permet de s’affranchir de I’influence

de la variation de Iattraction de la pesanteur. Habituellement, la masse volumique est prise a

20°C pour le cops étudié et a 4°C pour I’eau. On désigne alors la densité par 2
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On peut déterminer la densité 2 n’importe quelle température et ensuite calculer la valeur

de la densité a 20°C selon la formule suivante[22] :

dP=dj+y(t-20) (2-1)

~dj : est la densité a la température de 'essai .
¥ : le coefficient de dilatation volumétrique.

t : la température de I’essai en degré Celsius (°C).

On doit indiquer qu’aux Etats-Unis et en Angleterre, la densité est déterminée a
15,56 °C soit (60 °F). Elle s’écrit dans ce cas d}® . 1l existe des tables de conversion qui

g rmettent le passage ded} a d}°.

f

D’une maniere générale, les huiles & base aromatiques sont plus denses que les huiles &
» se naphténiques, elles mémes plus denses que les huiles a base aliphatiques [21].
v 3 VISCOSITE
, Les propriétés rhéologiques des lubrifiants ne jouent pas uniquement un role essentiel dans

7 fonctions qui leur sont désignées comme:

7

- les pertes d’énergie mécanique dans les moteurs ;
- T’usure et les frottements des pi€ces en mouvements |

- la corrosion des piéces (éléments) en contact avec le lubrifiant ;

%'is aussi de la dissipation de la chaleur et I’évacuation des impuretés, et des dépots formés

-

ours du fonctionnement des moteyrs. C'est pour toutes ces raisons qu’il est important de

AN

/p_naitre et de pouvoir mesurer et contrdler les propriétés rhéologiques des lubrifiants avec

£<ision, en particulier la viscosité. Cette derniére est la propriété résultant de la résistance

\\\

, #A=pposent les molécules d’un liquide & une force tendant a les déplacer par glissement

15, 7).
7/"
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Au sein d’un liquide homogéne dont la masse volumique est supposée constante, les
déformations auxquelles ce corps peut étre soumis sont des glissements ou des cisaillements

auxquels il oppose une résistance mesurable.

Les liquides visqueux sont ceux qui manifestent une résistance F, fonction de la vitesse

avec laquelle se produisent les glissements imposés et qui s’annulent avec eux.

Si au sein d’un tel liquide, un élément de surface S glisse sur un plan de méme liquide distant de

dx, avec une vitesse relative dv , le gradient de vitesse est conventionnellement égal a v i

La tension tangentielle F/S est fonction de d%x . Si le gradient de vitesse est assez faible pour

que la relation entre ces deux grandeurs soit linéaire, elle s’exprime alors par I’équation de

newton [24]
Yenh @
ol :
n - est par définition le coefficient de viscosité dynamique.

L’unité de la viscosité dynamique dans le systéme S I est le pascal-seconde (Pa.s)

2.3.1 La viscosité cinématique

En général on mesure la viscosité & partir du temps d’écoulement dans un capillaires d’une
quantité donnée de liquide sous I’effet de la pesanteur. Les résultats des calculs ont montré que le
temps d’écoulement est proportionnel a la viscosité et inversement proportionnel 4 la masse

volumique du liquide p , soit :
_7
y= 2-3
VA @)
ou :
v . viscosité cinématique. #
n . viscosité dynamique.

Dans le systéme S.I, I'unité de mesure de la viscosité cinématique est m*/s . Dans le

systéme C.G.S, I’unité est cm?/s ou stokes. On utilise beaucoup le centistokes ( ¢St) ou mm?/s.
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2.3.2 Variation de la viscosité en fonction de la température

La variation de la viscosité en fonction de la température est une caractéristique trés
importante. IL est nécessaire dans ce cas de noter qu’avec l’abaissement de la température,
I"accroissement de la viscosité ne soit brusque. Autrement dit, la courbe viscosité température
doit étre la plus coulante possible.

On se sert usuellement de deux grandeurs caractérisant la viscosité en fonction de la

température : coefficient de viscosité et indice de viscosité. Le coefficient de viscosité est le

rapport des viscosités cinématiques d’une huile 4 40 et 4 100°C ou 4 deux autres températures
répondant aux limites de 'intervalle de températures dans lequel I’huile concernée est utilisée.
Les huiles a courbe de température coulante se caractérisent par de faibles valeurs du coefficient
de viscosité. Ce dernier ne reproduit pas entiérement I’allure de la courbe viscosité-température
et son emploi ne s’est pas généralisé [25 ].

On utilise donc le plus souvent I’indice de viscosité (IV). Cet indice , proposé par Dean et
Davis [26], est fréquemment utilisé pour caractériser la viscosité des huiles en fonction de la
température. C’est le rapport de la viscosité de I’huile étudiée a 37,8°C (100°F) et 4 98,9 °C
(210°F) aux valeurs de la viscosité, 4 ces mémes températures, de deux huiles étalons qui
auraient a 98,9°C la méme viscosité que I’huile testée.

L’indice de viscosité d’une de ces huiles étalons (tirée d’un brut paraffineux de Pensylvanie) est
pris égal a 100 et celui de I’autre (brut résineux du littoral Meéxicain) est pris égal a 0.

On trouve dans les tables la viscosité de ces deux huiles a 37.8°C.
L’indice de viscosité est calculé selon la formule [27]:
IV=L-X/(L-H)x 100 (2-4)
Ou :

L : étant la viscosité & 37,8%C de I’huile étalon qui a I’indice de viscosité nul ;

>

H : la méme chose pour I'huile 2 1V = 100 ;

X :Idem pour I’huile étudiée.
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2.4 Point d’éclair

Le point d’éclair est défini par la température minimale & laquelle il faut porter I’huile
pour que les vapeurs émises, en présence d’air forment un mélange susceptible de s’enflammer
en présence d’une flamme ou étincelle électrique dans des conditions normalisées.

L’€clair est une faible explosion qui se produit dans le mélange d’huile et d’air pour des limites
strictement définies de concentrations. On distingue les limites supérieures et inférieures.

La limite supérieure d’inflammabilité correspond & la concentration maximale de I’huile
organique dans I’air, au-dessus de laquelle I’inflammation et la combustion par introduction
d’une flamme extérieure sont impossibles 4 cause de déficit en oxygene.

La limite inférieure d’inflammabilité correspond a la concentration minimale de I’huile dans
I"air, au-dessous de laquelle la chaleur dégagée 4 I"emplacement d’une inflammation locale n’est
plus assez importante pour provoquer sa généralisation.

Le point d’éclair des huiles lubrifiantes est généralement compris entre 80 et 280°C [22,28 ].

2.5 Point d’inflammabilité

Le point d’inflammation ou d’inflammabilité est la température minimale 4 la quelle les
vapeurs de I’huile forment une flamme stable et subsistante par introduction d’une source
extérieure d’inflammation.

Le point d’inflammation est toujours supérieur au point d’€éclair, parfois de plusieurs dizaines de
degrés [28,29 ].

La nature des constituants de I’huile influe de maniére considérable sur la température
d’inflammabilité, elle est plus basse pour les huiles paraffiniques que pour les huiles
naphténiques [30].

2.6 Acidité des huiles

Les produits acides se rencontrent surtout dans les huiles usagées sous forme d’acides
organiques provenant de |’oxydation des hydrocarbures, et d’acides inorganiques, en plus faible
quantité, qui trouvent leur origine dans le soufre du gazole ou le chlore et le brome provenant de
I"essence (chlorures ou bromures ajoutés au plomb tétraéthyle pour I’évacuation du plomb sous
forme volatile).

Les huiles neuves peuvent aussi avoir un caractére acide apporté par certains additifs

comme les composés phénoliques et les dithiophosphates de zinc [15, 21, 3 1].
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La détermination de Dindice d’acidité d’une huile de lubrification neuve, nous permet de
connaitre ses propriétés initiales, et pour une huile en service ou usageée son degré d’altération
lié 4 la variation de I’indice d’acidité.

L’indice d’acidité appelé encore Acid Number est, par définition, le nombre de
milligrammes de potasse nécessaire 4 la neutralisation des acides organiques ou minéraux
contenus dans un gramme d’huile _

2.7 Teneur en cendres métalliques

La teneur en cendre d’une huile de graissage est le pourcentage en masse du résidu
recueilli aprés calcination compléte d’une quantité connue de cette huile. Les huiles de base ne
donnent pas de cendres, tandis que les additifs qui sont généralement des sels organométalliques
conduisent par calcination compléte a la formation de cendres contenant de divers élément
chimique, du calcium, du zinc, du magnésium, etc. [32]
2.8 Détergence et dispersivité

Par la détergence, I’huile lutte contre la formation de tous les dépdts, exceptés ceux des

chambres de combustion.

Les sources des dépdts trouvés dans les moteurs sont multiples . La quantité de ces dépéts

dépend plus spécialement du carburant utilisé, de la maniére dont il est brilé, des températures
d’huile et de refroidissement du moteur et enfin de I’¢étanchéité segment-cylindre. Autrement dit,
c’est encore toute I’architecture, les performances, les conditions d’utilisation et d’entretien des
moteurs qui sont en cause[33, 34].

La propriété détergente qui est conférée aux huiles minérales pures par I’introduction
d’additifs apparait agir d’une maniére différente selon que les dépots sont formés a basse ou &
haute température du moteur.

A basse température, les corps complexes qui facilitent la formation de dépbts résultent
principalement des produits d’oxydation des carburants et combustibles, et la propriété de
détergence consiste & les maintenir en suspension ou a les solubiliser. Cette fonction prend de
plus en plus d’importance en raison de la composition des essences & nombre d’octane élevé, des
conditions de service de porte 4 porte dans les grandes villes, et du fait que les moteurs
fonctionnent dans les conditions d’autant plus €loignées de leur régime normal que leur réserve

de puissance est plus grande.

&
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A haute température, ce sont les produits de détériorations des huiles qui tendent a se déposer et,
dans ce cas-la encore, le role de la propriété de détergence est non seulement de maintenir ces
produits en suspension, mais d’en arréter le développement des réactions en chaine, responsables
de la formation de vernis et de laques.

Enfin a toute température, les additifs détergents maintiennent en suspension les résidus de
la combustion directe des carburants et combustible et en limitent I’agglomération dans 1’huile,
puis les précipitations dans le moteur{35].

2.9 Indice de réfraction

PPindice de réfraction, n, d’un milieu transparent est définie par le rapport entre la vitesse

de la lumiere dans le vide, et sa vitesse dans ce milieu, v
n=c/ v (2-5)

L’indice de réfraction présente un grand intérét non seulement pour les substances pures,
mais aussi pour les produits pétroliers (les huiles) qui sont des mélanges complexes de composés
divers. On sait que I’indice de réfraction est d’autant plus petit que la teneur relative en

hydrogénes des hydrocarbures est plus élevée [36]. L’indice de réfraction varie de I’ordre de

1,350 4 1,600 pour les hydrocarbures ; celui des hydrocarbures aromatiques est supérieur a celui

des naphténiques, lui méme supérieur a celui des parrafiniques. Dans une série homologue,
I"indice de réfraction augmente avec la taille de la chalne Les variations les plus sensibles
s’observent pour les premiers termes d’une série homologue, puis ces variations s’atténuent
progressivement. Mais cette régle connait des exceptions.

Les lubrifiants ont un indice de réfraction de ’ordre de 1,47'02'1 1,550. On observe une
relation linaire entre la densité et I’indice de réfraction. Il est d’autant plus élevé que la masse
moléculaire moyenne et la densité de I’huile sont élevées.

L’indice de réfraction dépends de la température a laquelle on fait les mesures et de la

longueur d’onde de la lumi¢re utilisée. On indique toujours les conditions de la détermination,
qui est d’habitude faite a la raie D du sodium (1=589,3 nm) et a une température t (°C). C’est
pour cela I'indice de réfraction est désigné par n}, . Pour ramener a 20 °C la lecture de I’indice de
réfraction mesurée a une autre température, on applique la formule[37] :

nP= nh+a(t-20)  (2-6)
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Ou .
t: la température de la détermination ; a = 0,0004.

2.10 Spectroscopie infrarouge (IR)

L absorption du rayonnement infrarouge proche (12500 a 4000 cm™ ) et moyen (4000 a
650 ecm™ ) carrespond a des énergies de transition entre niveaux vibrationnels, alors que pour
Pinfrarouge lointain (650 a 10 cm™ ) les quanta d’énergie plus faible correspondent a des
transitions entre niveaux rotationnels.
La spectroscopie d’absorption dans I’infrarouge moyen ou I’on observe une résonance entre la
fréquence du rayonnement et les fréquences de vibrations des liaisons de valence de la molecule,
est la plus utilisée. On distingue les vibrations d’élongation des liaison (stretching) et les
vibrations de déformation des angles (bending).

Signalons toutefois que si la spectroscopie IR permet de déterminer la constitution des
produits légers comme les essences, elle ne le permet pas pour les huiles minérales dont la
constitution est trop complexe [38,39]. Elle permet cependant de distinguer les hydrocarbures
aromatiques des hydrocarbures paraffiniques, caractérisés par deux bandes d’absorptions
respectivement situées a 1600 cm™ et 4 720 cm™,

La spectroscopie IR permet également de détecter la présence d’eau, de liquide de
refroidissement ( antigel ) dans les lubrifiants en service.

Le tableau 2.1 résume les principales fonctions détectables et leurs origines .
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Tab.2.1 : principales fonctions détectables et leurs origines

fréquences
d’absorption Groupes Produits détectés Origine
(cm™) fonctionnels
3450 -O-H Eau Liquide de
refroidissement
1790-1770 C= Lactones Oxydation
1745-1735 C= Esters Oxydation
1720-1715 C=0 Acides organiques Oxydation
1705-1680 Cc=0 Aldéhydes, cétones Oxydation
860-855 COs* Carbonates Détergents
basiques
1010-950 P-O-C Contamination des Additifs
additifs phosphorés antiusure
§
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3.1 INTRODUCTION

Notre travail est consacré a I’étude de I’évolution de quelques propriétés physico-
chimiques d’une huile de lubrification pour automobile, en fonction du nombre d’heures de
fonctionnement du moteur.

L’huile choisie pour I’étude, d’usage courant, est une huile multigrade de type S.A.E 20 W 50.
Cette huile pour moteurs & essence est formulée avec les pétroles de base vierge de plus haute
qualité et un polymére de gamme des produits de cisaillement.

Le moteur dans le quel I’huile est testée est un banc d’essai 3 essence de type Volkswagen dont

les principales caractéristiques sont les suivantes :

* nombre de cylindres 4

e cylindre unitaire en cm’ 318

e cylindre globale cm® 1272

* puissance nominale (ch) 09

e vitesse maximale de rotation en trs/mn 5200

* systeme de refroidissement par circulation d’eau.

3.2 ANALYSES ET INTERPRETATION DES RESULTATS

Aprés avoir rempli le moteur avec quatre litres d’huile neuve, il a été mis en marche avec
une vitesse qu’on a gardé constante tout au long des tests (100 Km/h ), des prélévements de
500ml d’huile ont été ensuite pris aprés 20, 50, 80 et 100 heures de service.

Une fois les échantillons sont récupérés, on a entamé la seconde étape qui est [’analyse des
propriétés physico-chimique de ces échantillons.

Pour chaque échantillon on a déterminésles propriétés suivantes °
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1. -‘Teneur en eau

(S8

Indice d’acidité

3. Viscosité cinématique

4. Densité

5. Teneur en cendres

6. Point d’éclair

7. Point d’inflammabilité
8. Indice de réfraction

9. Propriétés dispersantes

Pour chaque analyse, nous avons suivi une norme internationale. Cette norme est indiquée entre

parenthése dans le mode opératoire de I’analyse correspondant.

3.2.1 Teneur en eau

3.2.1.1 Objet

Détermination rapide de la teneur en eau d’une huile. Cette méthode est applicable quel
que soit le pourcentage en eau. Elle est basée sur I’absence de miscibilité et la différence de
densité de I’eau et de ’huile.
3.2.1.2 Mode Opératoire (NF M 07-020 -1989)

* Introduire dans deux tubes de centrifugation du toluéne jusqu’au repére 50. Compléter
avec I"huile a examiner jusqu’au repére 100.

* Boucher les tubes, les agiter vigoureusement, jusqu’a ce que leur contenu soit
complétement mélangé et les immerger pendant environ un quart d’heure jusqu’a la
graduation supérieure du tube dans le bain chauffant maintenue 4 50°C + 1°C.

¢ Retirer les tubes du bain, les agite':r vigoureusement, pendant dix secondes et les placer
dans deux port-tubes de la centrifugeuse diamétralement opposés. Centrifuger pendant
dix minutes & une vitesse constante, telle que I’accélération centrifuge soit comprise
entre 500 et 800 g. Retirer les tubes et noter les volumes des dépdts rassemblés au

fond de chaque tube.
¢ Replacer les tubes sur la centrifugeuse, les centrifuger a nouveau pendant dix minutes 2 la

méme vitesse, les retirer et lire comme précédemment le volume total
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(eau + sédiment). Répéter cette opération jusqu’a ce que le volume total de chaque tube reste
constant pour deux lectures consécutives. Il n’est généralement pas nécessaire d’effectuer plus

de deux centrifugations.

Note : 1l faut réchauffer le mélange huile-toluéne 4 60°C avant chaque centrifugation ; la

température finale du mélange huile-toluéne ne doit pas tomber au-dessous de 35°C.

3.2.1.3 Résultats et interprétation
Les résultats obtenus pour les cing échantillons sont récapitulés dans le tableau 3.1).

Tab.3.1 : Teneur en eau des huiles testées avant et apreés usage.

Etat de I’huile Teneur en eau
Huile neuve 0
Huile apres 20 heures de service Traces
Huile aprés 50 heures de service Traces
Huile aprés 80 heures de service Traces
Huile aprés 100 heures de service Traces

Daprés la httérature [40], I’huile du moteur peut €tre contaminée par I’eau provenant de
plusieurs issus, tel que la combustion du carburant, I’air extérieur et le passage du liquide de
refroidissement. Dans notre cas, I’analyse des différents échantillons d’huile ne donne que des
traces, ce qui indique qu’aprés 100 heures de marche I’huile n’a pas €té contaminée.

La présence des traces d’eau dans I’huile a été mise en évidence par I’analyse des spectres
infrarouge IR des différents echantillons. Cette présence est caractérisée par I’apparition d’une

bande large & 3400 cm™ attribuée au mode d’élongation de la liaison O-H (Figure 3.1)
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3.2.2 Indice d’acidité

3.2.2.1 Objet

Cette méthode a pour objet la détermination de I’indice d’acidité d’huile, qui est la quantité
de base, exprimée en mg de potasse, nécessaire pour neutraliser la totalité des acides présents

dans un gramme d’huile a analyser.

3.2.2.2 Mode Opératoire (ASTM D-664)

® Préparer ’hydroxyde de potassium alcoolique, pour cela, dissoudre 5,61g de KOH

* dans un litre d’alcool isopropylique.

* Préparer le solvant pour ’indicateur avec 500m! de toluéne, 495ml d’alcool

® isopropylique et 5ml d’eau

* Préparer I'indicateur avec 10g de para naphtal benzéne dans un litre de solvant
préparé.

* Faire un dosage a blanc en titrant 100ml de solvant et Sml de I’indicateur par le
KOH alcoolique jusqu’au virage de couleur de I’orange au vert.

¢ Noter le volume V,.

¢ Peser un poids P; d’huile

* Ajouter 100ml de solvant + 0,5ml d’indicateur.

* Doser avec le KOH jusqu’au virage de couleur du I’orange au vert.

e Noter le volume V.

L’indice dacidité est donné par la formule suivante -

Indice d’acidité = (V, - Vi) x 0,1x 56.1/P, = mg de KOH / g d’échantillon. (3-1)
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3.2.2.3 Résultats et interprétation

Le tableau (3.2) récapitule les indices d’acidité calculés.

Tab.3.2 : Indices d’acidité des différents échantillons d’huile.

Etat de I’huile Indice d’acidité (mg de KOH/g d’huile )
Huile neuve 1,87
Huile aprés 20 heures de service 2,11
Huile aprés 50 heures de service 3,79
Huile apreés 80 heures de service 4,32
Huile aprés 100 heures de service 428

Les résultats d’analyse de I’indice d’acidité pour les cinq échantilions mentionnés dans le

tableau 3.2 et présentés dans la figure 3.2, montrent d’une fagon trés claire I’augmentation de

Pindice d’acidité avec 1’augmentation du nombre d’heures de marche du moteur. Ce qui

s’explique par le fait que I’huile peut étre oxydée, surtout aupres des parties les plus chaudes du

moteur, ce qui engendre par conséquent |’élévation de son degre d’altération.

L’apparition d’une acidité dans I’huile neuve est due a la présence des additifs{41].

L’augmentation de I’acidité de P’huile lubrifiante peut initier une usure corrosive de certains

éléments du moteur, qui sont en alliage cuivre-plomb (Ex : coussinets de bielle).

5.5

Indice d'acidité(mg de KOH/g d'tmile)

i 2 I

o 20

€0 B0 1na 120
Temps de marche du motear(h)

Figare 3 2 variation de Mindire d'acidité en fonction da temps de marche du moteur
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* Lorsque la température d’essai est atteinte, ouvrir la pince et mesurer le temps
d’écoulement pour le réservoir G comme prescrit au mode opératoire. Effectuer une
seconde détermination du temps d’écoulement en rechargeant le méme viscosimétre.

La viscosité cinématique exprimée en millimétres carrés par seconde, est calculée d’aprés la

tormule :

v=C - l% (3-2)
on:
C : est la constante du viscosimetre.

r : est la durée d’écoulement observé en seconde.

B : est le coefficient du viscosimeétre.

3.2.3.3 Résultat et interprétation

Le tableau suivant rassemble les valeurs de la viscosité cinématique pour les cing

échantillons.

Tab.3.3 . Valeurs des viscosités cinématiques mesurées pour les différents échantillons d’huile 3 40°C.

Etat de 'huile Viscosité cinématique (cSt)
Huile neuve 166,68
Huile aprés 20 heures de service 109,10
Huile aprés SO heures de service 85,44
Huile apreés 80 heures de service 77,19
Huile aprés 100 heurs de service 51,30
* |

L ajout des additifs (polyméres) & une huile neuve améliore d’une maniere considérable son
indice de viscosité [15,42], au cours du fonctionnement du moteur, ces additifs sont soumis i des
forces de cisaillement mécaniques qui causent une chute continue de la viscosité. Cette chute
irréversible peut étre expliquée par le découpage des macromolécules des polymeres en trongons

de plus faible masse moléculaire, ces observations sont illustrées par les résultats d’analyse
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rassemblés dans le tableau 3.3 et illustrés par la figure 3.3, ol on apercoit que les valeurs de la
viscosité des différents échantillons diminuent avec ’augmentation du nombre d’heures de

marche du moteur.
180

160

tiqua(cSt)

5 120
@ 100
=
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8
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68
O
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i 20 <o 3] 30 100 120
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Figare 3 3: variation dz la viscosité cinématique en fonction du temps de marche dn motear

3.2.4 Densité

3.2.4.1 Objet

Le but de cette expérience est la mesure de la densité des échantillons d’huiles, la
détermination est effectuée 4 I’aide d’un densimétre.
3.2.4.2 Mode opératoire (NF T 60-101 - décembre 1988)
* Verser avec précaution la prise d’essai dans une éprouvette, propre et séche, de fagon
a éviter autant que possible la formation de bulles d’air .
¢ Avant de plonger le densimétre dans le liquide, laisser les bulles remonter 4 la surface,
puis les éliminer en les touchant avec un morceau de papier filtre.
¢ Prendre toutes les précautions ut’iiles pour que la température d’essai ne varie pas de
fagon appréciable.
* Plonger avec précaution le densimétre au sein de la prise d’essai.
¢ Sur le densimétre, effectuer la lecture a la hauteur qui se trouve coupée par la surface

du liquide.
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3.2.4.3 Résultat et interprétation

Tab.3.4 : Densité des différents échantillons d’huile a 20°C.

Etat de I’huile Densité
Huile neuve 0,882
Huile aprés 20 heures de service 0,881
Huile aprés 50 heures de service 0,879
Huile aprés 80 heures de service 0,877
Huile aprés 100 heures de service 0,875

On remarque, d’aprés les résultats du tableau 3.4 et la figure 3.4, une diminution
progressive de la densité de I’huile avec le temps de service.

Dans une fraction pétroliére (huile), c’est la teneur en fractions légeres qui détermine avant
tout la densité, car la différence entre les densités des fractions légéres et moyennes et plus
importante que celle entre les moyennes et lourdes. Ainsi le passage d’une quantité
infinitésimale de carburant (fraction légére) dans I’huile au cours du service (dilution au cours du
démarrage 4 froid) ou I"augmentation des produits issus du craquage (produits de basse masse

moléculaire ) peuvent diminuer la densité globale de I’huile[43].
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Figure 3 .4: variation de la densité en fonction dn termps de marche du motear
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3.2.5 Teneur en cendres métalliques

3.2.5.1 Objet

Cette méthode a pour objet la détermination de la teneur en cendres dans I’huile.

3.2.5.2 Mode opératoire (ASTM D-482)

* Peser le creuset en porcelaine.

e Metire dans le creuset 1g d’huile et le déposer dans le four.

¢ Maintenir le creuset 4 50°C pendant 1min, puis le porter de 50 4 750°C, 4 la vitesse de
50°C/ mn.

e Apres un palier isotherme de 15 minutes a 750°C, enregistrer la masse résiduelle de
I’échantillon.

3.2.5.3 Résultat et interprétation

Les résultats d’analyse regroupés dans le tableau 3.5 et présentés sur la figure 3.5,

permettent de dire que la teneur en cendre pour les cinq échantillons croit avec le nombre
d’heures de marche, cela peut étre justifié par le fait que, lors du fonctionnement du moteur,
Phuile se charge de différents métaux et débris issus de I"usure, ainsi que des produits solides en
suspension. Au fur et 4 mesure que le temps s’écoule la quantité de cefte charge augmente[44].

On doit mentionner que les cendres ne sont pas seulement dues  cette charge mais aussi
aux additifs constitués de sels organométalliques, qui par calcination complete conduisent 3 la

formation de cendres contenant, 4 titre d’exemple, du calcium, du magnésium, etc.[45].

Tab.3.5 : Teneur en cendres des différents échantillons d’huile.

Etat de I’huile Teneur en cendre (%)
Huile neuve $ 0,45
Huile aprés 20 heures de marche 0,50
Huile aprés 50 heures de marche 0,56
Huile aprés 80 heures de marche ‘ 0,65
Huile aprés 100 heures de marche 0,76
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3.2.6 Point d’éclair et d’inflammabilité

3.2.6.1 Objet

Cette méthode a pour objet de déterminer les points d’éclair et d’inflammabilité des

différents échantillons d’huile.

3.2.6.2 Mode opératoire (NF T 60-118 A)

Mettre dans un creuset ouvert une quantité d’huile.

Chauffer le produit a une vitesse déterminée jusqu’a ce qu’une quantité suffisante
d’¢éléments volatils soit vaporisée et puisse étre enflammée par une petite flamme placée
au-dessus du creuset.

Noter la température dés qu’une 1égére explosion se produit. Cette température

correspond au point d’éclair. .
Continuer a chauffer jusqu’a I’obtention d’une flamme stable.
Noter cette température correspondante au point d’inflammabilité.
3.2.6.3 Résultats et interprétation

Les valeurs des points d’éclair des différents échantillons d’huile sont regroupées dans le

tableau (3.6).
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Tab.3.6 : Point d’éclair des différents échantillons d’huile.

Etat de I’huile Point d’éclair (°C)
Huile neuve 224
Huile aprés 20 heures de marche 159
Huile apres 50 heures de marche 108
Huile aprés 80 heures de marche 100
Huile apreés 100 heures de marche 92

Pour les résultats d’analyse du point d’éclair (Tab. 3.6, Fig.3.6), on remarque bien que les

valeurs de ce dernier diminuent avec le nombre d’heures de marche.
La présence des fractions légéres dans I’huile fait baisser d’une fagon appréciable le point

d’éclair, car le point d’éclair n’est pas une grandeur additive, de plus ces fractions (fractions

Iégeres ) s’évaporent 4 une température beaucoup plus basse que celle de I’huile.

Pour le point d’inflammabilité, on a obtenu les résultats suivants (tableau 3.7) :

Tab.3.7 : Point d’inflammabilité des différents échantillons d’huile.

Etat de I"huile Point d’inflammabilité (°C)
Huile neuve 232
Huile apreés 20 heures de service 170
Huile apreés 50 heures de service 115
Huile aprés 80 heures de service 110
Huile apres 100 heures de service 105

L 3 . . .
Concernant les résultats du point d’inflammabilité (Tab.3.7 et Fig.3.7), on remarque
pratiquement la méme chose que pour le point d’éclair. Ceci s’explique facilement en sachant que
le point d’inflammabilité varie de la méme fagon que le point d’éclair et qu’il est toujours

supérieur & ce dernier qui peut atteindre quelques dizaines de degrés(Fig.3.8)[46].
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3.2.7. Indice de réfraction

3.2.7.1 Objet

Cette méthode a pour objet la détermination de Iindice de réfraction afin de pouvoir
caracteriser le degré de pureté de I’huile.
3.2.7.2 Mode opératoire

¢  Allumer I’appareil

e Déposer quelques gouttes d’échantillon entre les deux surfaces des prisme ;

* Regarder dans "oculaire et tourner le bouton de réglage de I’indice de réfraction pour
amener les zones sombres et éclairées au centre du réticule;

*  Si nécessaire, ajuster les prismes compensateurs pour obtenir une ligne nette entre les

deux zones ;

* Noter la valeur de Iindice de réfraction d’aprés le point de rencontre du trait vertical

avec I’échelle supérieure.

3.2.7.3 Résultats et interprétation

Tab3 8 : Indice de réfraction des différents échantillons d’huile.

Etat de I"huile Indice de réfraction
Huile neuve 1,4707
Huile aprés 20 heures de service 1,4295
Huile aprés 50 heures de service 1,3915
Huile aprés 80 heures de service 1,3865
Huile apres 100 heures de service * 1,3725

Les résultats concernants la mesure de I'indice de réfraction regroupés dan le tableau 3.8 et
illustrés par la figure 3.9, montrent que cet indice diminue en fonction du temps de marche. Ceci

permet de dire que I’huile s’éloigne progressivement de sa pureté initiale.
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3.2.7.4 Variation de I’'indice de réfraction en fonction de la densité

comine I'indice de réfraction peut servir aux deux fonctions suivantes

1- Identifier une substance et controler sa pureté.

2- Déterminer la composition d’un mélange.

Le plus souvent, il est préférable de tracer la courbe de variation de I’indice de réfraction en

fonction de la densité. On observe  généralement une relation linéaire entre ces deux

propriétés(Fig.3.10).
L’indice de réfraction est d’autant plus élevé que la masse moléculaire moyenne et la densité du

lubrifiant sont élevées.
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Chapitre 3

3.2.8 Propriétés dispersantes (Méthode 4 la tache d’huile) -
3.2.8.1 Objet

Cette méthode a pour objet le contrdle du pouvoir détergent-dispersant d’une huile en
service, afin d’apprécier la réserve dispersante de I’huile vis-d-vis des polluants solides et en
particulier des matiéres charbonneuses et des suies dans les moteurs.
3.2.8.2 Mode opératoire (PSA-RENAULT)

e Déposer sur une feuille de papier chromatographique (papier filtre Durieux n° 122)

une goutte d’huile.

* Au bout de quelques heures, sécher la tache d’huile en placant le papier
chromatographique, sur lequel I’huile a été déposée, dans une étuve, pendant 1heure a

80°C.

Placer la feuille sur une table lumineuse.

Pour chaque tache, déterminer le diamétre de diffusion des produits insolubles, 4

partic de la mesure de deux diamétres (d, et d; ) et en faire la moyenne :

d=(di+dy)2 (3-3)
* Déterminer également le diamétre de la zone de diffusion de I’huile, a partir de deux

diametres D, et D, et en faire la moyenne(Fig.3.11) :

D=(D;+ Dy)/2 (3-4)

Déterminer ’indice de dispersivité (ou mérite dispersant) ID qui s’exprime par |

ID=(d/D) x 100. (3-5)

3.2.8.3 Résultats et interprétation

Les indices de dispersivité déterminés pour les quatre taches (figures : 3.12(a, b, ¢, et d)) parla

procédure décrite ci-dessus sont données dans le tableau 3.9.
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Chapitre 3

Tab.3.9 : Indices de dispersivité pour les différents échantillons d’huile.

Etat de I’huile Indice de dispersivité(ID)
huile aprés 20 heures de service 0.82
huile aprés 50 heures de service 0.81
huile apres 80 heures de service 0.80
huile aprés 100 heures de service 0.76

D’aprés les valeurs du tableau 39, on remarque que indice de dispersivité diminue
progressivement en fonction du nombre d’heures de service.
Sachant que le pouvoir dispersif d’une huile est sa capacité de maintenir en suspension fine des
résidus qui sont dii & des poussiéres, a des produits d’usure ou de corrosion du moteur ou & des
produits de dégradation du carburant[48, 49], on peut dire que I’huile perd sa capacité de

maintenir en suspension les différents polluants en fonction du temps de marche.
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D1

- Ll

Figure 3. Mesare ot interprétation de Pindice de dispersivité parla méthode & la tiche Thuile

Aprés 80 heures de marche Aprés 100 heures de marche

Figures12(a, b, c, d): variation de Taspect dune tiche d'innle sur papier
chromatographigue en fonction da temps de marche da moteur
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3.2.9 Approche mathématique des résultats
D’apres les résultats obtenus, on remarque que certains de ces résultats obéissent & une loi

linaire de la forme y = Ay + By x t, par contre certains résultats obéissent a une loi exponentielle

de la forme y = yo + A, exp(-t/B), ou t représente le temps de fonctionnement du moteur et y

représente la valeur calculée pour un type d’analyse donné au temps t. le tableau 3.10 rassemble

les formes de ces fonctions, avec les valeurs des différentes constantes ( Ag, Bo, A1, By, yo )

Tab.3.10 : Forme des fonctions et valeurs des constantes

Type d’analyse Nature de la fonction Valeurs des constantes
Ag = 1.866%94
Indice d’acidité Linéaire By =0.02894
Yo = 56.04609
Viscosité cinématique Exponentielle A; =107.8805
B, =33.6605
Ap =4.3694
Densité Linéaire By =0.02941
Ap =0.43694
Teneur en cendre Linéaire By =0.00294
yo = 88.335
Point d’éclair Exponentielle A;=136.32045
B, =28 84621
Yo =99.80559
Point d’inflammabilité Exponentielle Ay =133.4567
B, =28.08916
* yo = 1.36904
Indice de réfraction Exponentielle A;=0.10193
B, =36.75062
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Chapitre 3

3.2.10 Spectroscopie I.R

La comparaison du spectre infrarouge de I’huile neuve (figure 3.1) avec celui d’une huile
paratfinique (figure 3.13), montre d’une fagon trés claire qu’il y a une ressemblance entre ces deux
spectres, ce qui permet de dire, que I’huile étudiée est une huile a tendance paraffinique.

L’analyse du spectre infrarouge de I’huile neuve met en évidence la présence des bandes de

vibrations suivantes :

e Deux bandes situées 2938 cm™ et 2846 cm’ caractéristiques de vibrations d’élongation
antisymétrique et symétrique des groupements (CH; + CH,) respectivement.

e Une bande de faible résolution située vers 1456 cm™ qui correspond au mode de déformation
antisymétrique du groupement CHj et au mode de déformation dans le plan (cisaillement) du groupe
méthyléne (-CH,-).

e Une bande située vers 1368 cm’ correspondant au mode de déformation symétrique du groupe
(-CHs).

e Une bande située vers 704 cm’' correspondant a une rotation plane ou « rocking » du groupe

méthyléne (-CH;-).
Une bande de faible intensité située vers 1136 cm™ caractéristique des ramifications de la chaine

carbonée .
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Fig.3.13 : spectre Infrarouge d’une huile minérale [50]
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Conclusion

Conclusion

Notre €tude faite sur un lubrifiant de fabrication algérienne qui est I’huile multigrade
20w50 pour moteur a essence, avait pour objet le suivi de la variation des propriétés physico-
chimiques de I’huile en fonction du nombre d’heure de marche du moteur, dans les limites
d’utilisation consignées par le fabricant, a savoir 10000 Km [2 ].

Le prélevement des échantillons a été fait respectivement aprés 20, 50, 80, 100 heures de
service. Pour chaque échantillon, on a effectué les analyses concernant les propriétés physico-

chimique, selon les normes internationales publiées dans ce domaine.

Les résultats trouvés étaient en trés parfait accord avec la littérature [4, 14, 25, 45} -

* Apres cent heures de marche, I’huile étudiée ne contient que des traces d’eau .

¢ L’acidité augmente avec I’augmentation du temps de service, elle atteint sa valeur
maximale (4.48) aprés cent heures .

* Laviscosité qui est I’une des plus importantes caractéristiques des huiles, diminue
progressivement, a cent heures sa valeur est presque le un tier de sa valeur initiale |

¢ La teneur en cendres augmente en fonction du temps de service .

¢ Ladensité diminue progressivement avec le nombre d’heures de marche, cette
diminution reste modeste comparde aux autres caractéristiques .

e Les points d’éclair et d’inflammabilité diminuent d’une fagon considérable, quand le

nombre d’heures de service augmente .

Les indices de dispersivité et de réfraction diminuent avec la période de service .

Toutes ces observations nous permettent de dire que "huile étudiée a nettement éloigné de
L ]

sa composition initiale, sans toute fois pouvoir Juger son utilisation qui reste un compromis

entre toutes ces caractéristiques .
Enfin, il est utile de noter que la durée de vie d’une huile de lubrification ne dépend pas

seulement de sa qualité, mais aussi des conditions de service, de la conception des moteurs et de

la qualité des carburants.
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ANNEXE

Pour la réalisation de ce travail on a effectué plusieurs manipulations en utilisant

différents appareils.
¢ APPAREILLAGE

Viscosimétre Cannon-Fenske :

Le viscosimétre CANNON-FENSKE est utilisé pour la détermination de la viscosité
cinématique des liquides opaques. Il permet d’effectuer des mesures entre 0,4 et 16000 mm?*/s
(cSt). La fig (a.1) montre les dérails de conception et la construction de ce viscosimétre.

Bain thermostatique :

Il doit permettre d’immerger le viscosimétre de maniére que le réservoir d’huile ou le
sommet du capillaire soit & au moins 3c¢m au-dessous du niveau supérieur du bain et gue la

visibilité du tube et du thermométre soit assurée.

Chronométre ;

Gradué en divisions correspondant 4 0,2s au maximum et d’une précision d’au moins
0,05% lorsqu’on I’essaie durant une période d’au moins dix minutes.

Thermoméire ;

Les thermométres destinés a4 la mesure de la viscosité cinématique, doivent étre
gradués au 0,05°C. IL sont étalonnés pour les conditions d’immersion totale, c’est-a-dire que
le thermométre est immergé jusqu’au degré lu.

Centrifugeuse :

Permettant d’obtenir 4 Pextrémité des tubes une accélération égale a 500-800 fois

celle de la pesanteur ( g =9,81 IE/SZ )

Tube de centrifugation :

Les tubes doivent étre de forme cone et conforme aux dimensions données par la
normes. La graduation devra étre claire et lisible. Le col des tubes doit pouvoir €tre obturé au

moyen d’un bouchon. Il peut étre rodé et recevoir un bouchon en verre également rodé
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Bain chauffant :

Constitué par un bain liquide ou un bloc métallique suffisamment profond pour que les
tubes de centrifugation puissent y étre placés verticalement jusqu’a la division 100ml. Ce bain
doit pouvoir étre porté et maintenu 4 une température de 50°C ou 60°C a 4 1°C prés.

Densimétre ;

de marque PROLABO, spécial pour huile de lubrification auto dont Pintervalle de
densité est de 0,850-0,900 .

Etuve : de marque memmert dont la température peut atteindre 120°C
Spectrométre ;
de marque Bekmman ayant une gamme de fréquence variant de 4000cm™ jusqu’a
600cm™
Four électrique :
de marque Nabertherm program controller S19, la température maximale que peut

atteindre le four est de 1280°C.
Réfractométre de marque ABBE.
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RESUME

Le progrés scientifique et technique a mis a notre disposition un nombre important de produits
et d’équipements qui nécessitent un haut niveaun de connaissance, les lubrifiants en font partie. Ces
demiers sont nécessaires pour permettre le frottement sans grippage des piéces entre elles et pour
limiter T'usure et les échauffements. Les lubrifiants sont utilisés partout ou les piéces en mouvement ne
sont pas autolubrifiantes,

Notre travail a été consacré 4 I’étude des propriétés physico-chimiques d’une huile dont
I"utilisation est trés répandue, classée selon la norme S.A E. « huile multigrade 20 W 50 » et qui doit
étre vidanger aprés dix milles kilométres de service en fonction du nombre d’heures de marche du
moteur.

Des prélévements ont été effectués respectivement apres 20, 50, 80, 100 heures de service. Pour
chaque échantillon on a effectué les analyses selon les normes internationales publiées dans ce
domaine. Une partie de ces analyses a été réalisée avec la collaboration des laboratoires de .
SONATRACH.

Notre étude nous a permet de dire que I'huile étudiée a nettement éloigné de sa composition
initiale, sans toute fois pouvoir juger son utilisation qui reste un compromis entre toutes les
caractéristiques physico-chimiques étudiées.

Enfin, il est utile de noter que la durée de vie d’une huile de lubrification ne dépend pas
seulement de sa qualité, mais aussi des conditions de service, de la conception des moteurs et de la
qualité des carburants.

MOTS CLES : huile, lubrifiants, additifs, moteur .

ABSTRACT

The scientific and technical progress has put at our disposition a good deal of products and
equipment that require a high knowledge level, the lubricants are a part. These latter are needful for
allowing the no rubbing friction between pieces and for limiting usury and heatings. The lubricants are
widely used when the motion pieces are not « self-lubricated » .

Our work has been established for the study of the physical-chemistry properties of a widely
used oil which is classified according to S.A.E standard « multigrade oil 20 W 50 » and has to be
drained after ten thousand kilometres of service, according to motor running hour number.

Samples were taken respectively after 20,50,80 and 100 hours of service. For each sample, we
have done the analyses according to the intemational standards published in this field. A part of these
analyses have been realised with a collaboration of SONATRACH laboratories.

Our study has allowed us to conclude that the studied oil is obviously far from its initial
composition, without being able to judge its use which is a compromise between all its physical-
chemistry properties.

Lastly, we notify that the period life of a lubricant oil is not dependent only of its quality, but also of
service conditions, motor conception and carburants quality .
s

KEYWORDS. oil, lubricants, additives, motor .



