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INTRODUCTION

1 INTRODUCTION GENERALE

Les huiles de friture usagées représententisengent potentiel encore peu valorisé dans le
GRPDLQH GHV ELROXEULILDQWY GYfXQ SRLQW GH YXH HQ
volume estimé 400000 tonnes en Europe et 1800 tonnessur le territoire la France ne

collecte que 4000 tonnes qui samprincipalementvalorisées dans les domaines du biodiesel

HW OD SURGXFWLRQ GYDFLGHY JUDV 5DSSRUW $GHPH
alimentaires mais écologigsi@le ces huiles, notamment dans le dora des huiles de
tronconneusede fuides hydrauliques ou des huiles de démoulage. Ces huiles collectées dans

les différentes enseignes de restauration présentent une teneur élevée en composeés polaires,
une acidité élevée, une grande variabilité dans leur composition en acides grassralativ
GLIITpUHQWHY PDUTXHV GTKXLOHYV YpJpWDOHV XWLOLVpPpHYV

$ILQ GH YDORULVHU s$fdgétalstpow RieslapticaBohK o @lkihentaires, la
VRFLpWp /RUUDLQHUJLHYVY FROOHFWH OHV KXLOHV GH IULW
végétales FRO]D WRXUQHVRO DUDFKLGH SDOPH FRSUDK«HWF
biocarburants, présententles propriétés physicochimiqueitéressantes (viscosité,
biodégradabilité, composition en acides gras) qui leur permettraient de concurrencer les
OXEULILDQWYV GYRULJLQH PLQPUDOH RX YpJpWDOH TXH OfF

secteur forestier.

/ID IRUrW HVW SHUoXH FRPPH XQ PLOLHX VHQVLEOH $ FH V

est de limiter les impacts des interventions hurhkbih (Q )JUDQFH Of$UW G
G TR UL H Q \woz2 WU RjgnvierJa00s interdG HV OXEULILDQWY j EDVH GTKXI
les zones dites sensibles a compter UMD QY LH U 'DQV OH GRPDLQH G

forestiere, les lubrifiants utilisédans les engins ou les trongonneuses sont par exemple des
sources de pollution. Les huiles de chaine sont intégralement dispersées dans
OfHQYLURQQHPHQW $ XQ PRLQGUH QLYHDX OHV FLUFXL\
OfREMHW GH IXLWHRLWVXUpSHXQGCHHWGHY TXDQWsL WHXQETK X L
GHV VROXWLRQV SRXU OLPLWHU OfLPSDFW GH FHV KXLOH\
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GYfKXLOHV GLWHYVY ELRGpPpJUDGDEOHYVY RX HQFRUH DSSHOpHYV
fare o uEOLHU TXH OTRQ UHFKHUFKH GHV SURGXLW-=&dijelDLEOH
ayant non seulement une forte biodégradabilité mais aussi une faible écotoxicité, voire un fort
QLYHDX GILQWpPJUDWLRQ GDQV OHV FKDVREOM QURSBKLIER
VXIILVDQWH $ X«hiobh bR ptéfér§ Hont 1© tdrmebiolubrifiant ».

Le recours a des huiles végétales (notamment de colza) permet de répondre a ces exigences.
Ces huiles présentent en WUWUH OTDYDQWDJH GYr\®é H& G RWL OLDQ N RUHC
IRUPXODWLRQ TXL HVW DXMRXUGYTKXL SULYLOpJLpH SRXU O

Apres les études techniques et de démonstration déja réalisées avec les huiles végétales pures
dans les projets AFOCEL (Association Forét Cellulose)1996 et 2002, la Bourse des

Travaux Forestiers du Centr@vec un financement du Conseil Régional du Centre en 2004,
SRXU OHV SULYpV DYHF Of%/() $VVRFLDWLRQ /LPRXVLQH
(Comptoir des Bois de Brives) et la COFOLOR (Cémive Forestiere de la Lorraine),

O 1 RtE yEREral de ce projet est de franchir le pas vers le développement des biolubrifiants a
EDVH GY{KXLOHV GH IULWXUH XVDJpHV FROOHFWpPpHYV DXSUQq\
France./ 1 R E M H kcWde Idédalopper un biolubrifiant pour chaine de trongonneuse a base

de mélaQJIJH GIKXLOHV GH HQLWXDS&S XMIDQIWHV XU GILPSRUWDQ
DVVRFLDWLRQV GYH[SORLWDWLRQ IRUHVWLqQUH 21) 9RLH\
OT(VW loRLdguH &doptent déja les biolubrifiants dans le cadre de leur politique

environnementale

/ID SUHPLgQUH SDUWLH GH OTpWXGH FRQVLVWH j IDLUH OH
niveau national et international et des huiles de friture usagdesaece. Elle est destinée a

FHUQHU OHV FRQWUDLQWHY GX PDUFKp DFWXHO HW OHV ¢
WLUHU SURILW GH OYfH[SPULHQFH GH FHUWDLQV SD\V TXL X

exploitation forestiere.

La deuxiéne phase du projet se propose de faire un état des lieux sur la qualité des huiles de
friture usagées. Elle va influer de facon directe les propriétés chimiques des bases lubrifiantes.
Dans ce chapitre, le point sera fait sur la composition, les différpndpriétés chimiques qui
UHSRVHQW VXU OD VWDELOLWp WKHUPLTXH OfR[\GDWLRQ
IULWXUH XVDJpHV HW OHV FRPSDUHU DX[ KXLOHV GH IULW X

lubrifiants et biolubrifiants du marché.
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LD WURLVLgPH SDUWLH GH OYfpWXGH DERUGH OD ILOWUDWL
DILQ GYpOLPLQHU OHV FRPSRVpV SRODLUHV &HV FRPSR
GIDOWpUDWLRQ WKHUPRR[\GDQWH GHV FRiegR¢pavahtQLWLD
usage, a savoir des acides gras libres, des glycérides partiels airies giérolset des
SURGXLWYV GTK\GURO\VH &HV SURGXLWV GH VFLVVLRQ VH
et seraient désavantageux pour une utilisatiomeindque huile de chaine pendant les périodes

de grand froid.

1RXV DYRQV XWLOLVp SRXU FHOD XQ SLORWH D[LDO GTY:
FRPSRUWDQW GHVY PHPEUDQHYV FpUDPLTXHV 3$ILQ GfRSWLP
la températureal pression, et le débit de filtration, la méthodologie des surfaces de réponse a
pWp XWLOLVpH j OfpFKHOOH SLORWH EDWFK GH OLWUH"
effets et des imtractions entre les parametpession, température et psité de membrane,

D pWp GpWHUPLQpPH j OYDLGH GTXQ SODQ GYH[SPULHQFHV
'RHKOHUW SHUPHWWDQW OfpWXGH GH IDFWHXUV MXVTXT]j
expérimentales. Les modéles quadratiques obtenus paléble et la teneur en composés
SRODLUHY DX FRXUV GH OD ILOWUDWLRQ SHUPHWWHQW | O
chemin optimal, de trouver le réglage optimal des paramétres du module de filtration. Les
huiles obtenues peuvent par la séitiee formulées pour répondre aux contraintes mécaniques,

écologiques et toxicologiques inhérentes s.@@rations de coupe en forét.

/ID TXDWULgPH SDUWLH GH OYfpWXGH FRQVLVWH j WHVWH
SDUDPgWUHV YL \euementy filan&R afisite Gtgxtréme pression ont été
étudiés en fonction des formulations. Un plan de mélanges a été élaboré pour optimiser les
formulations des biolubrifiants en fonction des contraintes des marchés et dans le respect de
spécificatons de la norme ISO /ID ELRGpJUDGDELOLWp HW OfpF
biodégradabilité ultime OCDE 301B, tests de toxicité 201, 202 203) ont été mesurées pour
FDUDFWpULVHU OD FRPSDWLELOLWp HQYLURQQHPHQWDOH
a été également mis en avant selon les directives OCDE par les tests de sensibilités (OCDE
GIXQH VXEVWDQFH FKH] XQ DQLPDO /HV PHVXUH)

sur toutes les formulations.
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La derniére partie est dédiée aux esshs biolubrifiants formulés sur le terrain. Deux
IRUPXODWLRQV GH *UDGH ,62 HW ,62 RQW pWp W

habituellement utilisée par les opérateurs
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SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

2 SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

2.1 Lubrifiants et biolubrifiants

2.1.1 Lubrifiants
2.1.1.Historique

Les lubrifiants sont une composante essentielle de tout équipement mécanique. En effet, la
durée de vie d'un équipement est directement liée a la qualité du lubrifiant utilisé. Ce sont des
IRUPXODWLRQV GTKXLO das dadit[f3 dodtGenbitivie Rier® e RoXAbH du

W\SH HW GHV FRQGLWLRQV GYXWLOLVDWLRQ GX OXEULILDQ

lIs sont régulierement utilisés au niveau professionnel dans les secteurs du batiment (huiles de
décoffrage), du bois (huile de chaine de trongonnedss)transports (huiles de moteur) et

GHV VA\VWgPHV K\GUDXOLTXHV IOXLGHV K\GUDXOLTXHV DI
les opérations de lubrificatiotun lubrifiant peut étre défini comme une substance qui a la
capacité de réduire le frottemeamtre deuxsurfaces solides en mouvemedtf X WLOLVDWLR
GIKXLOHVY HW GH JUDLVVHV QDWXUHOOHY GYRULJLQH DQLP
lubrifier les essieux des chars ou les paliers en bois des mécanismes rudimentaires de
OTpSRTXH[ OH BRRRWDLW VXU OHV OXEULILDQWY GYRULJLQI
OTKXLOH YpJpWDOH UpVHUYpH j OYDOLPHQWDWLRQ &HSHQ
GHV KXLOHV YpJpWDOHV pSDLVVLHV DYHF GH wére FKDX]
UHWURXYpHV 'qVv OH PR\HQ kJH OfYKXLOH GTROLYH SULYV
OXEULILDQW SRXU OfYHQVLPDJH GHV ILEUHV WH[WLOHV /[

tribologie.

Le mot tribologie, construit a partir des racines grecduiesin, frotter etlogos étude, a été
proposé en 1968 paB. Salomonpour désigner la science qui étudie les phénoménes

susceptibles de se produire lorsque deux corps en contact sont animés de mouvements relatifs.

Il recouvre, entre autres, tous les domesi du frottement, de l'usure et de la lubrification. La
WULERORJLH V LQWpUHVVH DXVVL DX[ GLYHUVHV PpWKRG'!

sachant que les pieces mécaniques en mouvement sont défaillantes bien plus souvent
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aujourd’hui au niveau dieurs surfaces que de leur volume. Son étude s'impose pour de
nombreuses raisons :

¥, assurer le bon fonctionnement et la fiabilité des machines,

¥ diminuer le colt d'obtention des surfaces frottantes,

¥, améliorer le rendement et la longévité des machines,

¥, assuer la sécurité des biens et des personnes, particulierement dans le domaine des

transports,
¥, contribuer a la santé publique et au confort, par exemple en diminuant les bruits, trés

nombreux, liés aux contacts mécaniques.

La découverte de la notion de fenttent au 15" siécle a permis & la lubrification (ou
JUDLVVDJH UHVWpH ORQJWHPSV HPSLULTXH GH VILPSRVE
/[HV SUHPLqQUHV XWLOLVDWLRQV GH OXEULILDQWWefUHPRQW
égyptien représente un homme versant de I'huile dssrplanches afin de faciliter le
gOLVVHPHQW GTXQ WUDVQHDX FKDUJp GH SLHUUHV 8Q FK
égyptienne, daté de 1400 ans avart€,Jportait encore des traces de suif utilisé pour graisser

les moyeux. A quelques exceptions pre6§ RPPH OJKXLOH GH ULFLQ OHV Sl
pWDLHQW GH PpGLRFUH TXDOLWp HW YLWH GpJUDGpV &4
moyens de transport qui posa les premiers véritables problemes de lubrification. Les huiles
PLQPUDOHV QY RYWGpW D SRIR GRIPW H U F L B"®etl dabXtfdu C&FF 1ILQ G X
VLqQFOH PDLV FH QRXYHDX OXEULILDQW Q' sitfle @RV H YUI
OfDSSDULWLRQ GH OTDXWRPRELOH 'qV OH GpEXW GH OD U
en rison de la généralisation des machines a vapeur, la fabrication des lubrifiants a pris de
OfLPSRUWDQFH HW TXLWWD OH VWDGH DUWLVDQDO

&THVW OD GpFRXYHUWH HW OYH[SORLWDWLRQ GHV FKDPSV
minérales abondantes et borarché répondant aux besoins courants. Quelques années plus

tard, les premiers lubrifiants synthétiques issus du craquage du pétrole ont été commercialisés

en 1892 sans succeés par manque de demande. Toutefois, le début de la seconde guerre
mondialeetlapQXULH GH SpWUROH HQ $OOHPDJQH HQ )UDQFH
pour les lubrifiants synthétiques. CetxL pWDLHQW GIDXWDQW SOXV IRUWYV
présentaient de nombreux inconvénientsHOOHYV V{R[\GDLHQW jde@Hl®¥ WHPSy
100°C et gelaient souvent en deca2@°C. Un effort a été réalisé en Allemagne et a conduit

j OD SUHPLqQUH IDEULFDWLRQ GTXQ SURGXLW-3.\QWKpWLTXH
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/TLQWpPUrwW SRXU OHV OXEULILDQWWRQ@ BDjWHVXIKREO MV DWWLUR X
HQ 3bUu OD VXLWH GHV HVWHUV GYDFLGHYV JUDV RQW
HW > @ $YHF OTLQWURGXFWLRQ GHV PRWHXUV GH |
lié a la nécessité de lubrifier asgrbasses températures dans la partie avant du moteur et a tres
KDXWHV WHPSpUDWXUHY OYYDUULgQUH GX PRWHXU
'qgV OD ILQ GH OD VHFRQGH JXHUUH PRQGLDOH MXVTXYDX
lubrifiants synthétiques ont été développés pour répondre aux desnaads cesse plus
HILJHDQWHY /IXWLOLVDWLRQ GHV SURGXLWV VI\QWKpWLT X
demandent des caractéristiques que ne peuvent fournir les huiles minérales. La crise pétroliére
GH HW OYDXJPHQWDWLRBLGXH G ULY LG X GBLHU 1O XRIGW Q F H
DOWHUQDWLYH DX[ KXLOHYV PLQpUDOHYV /9 Bofx bl @WduitSUH QD C
DX GpYHORSSHPHQW GHV SURGXLWV VI\QWKpWLTXHV (Q F
SURORQJHU OTLXWHNU®DQOHVHW DH@H. GIDXJPHQWHU OH
DPpOLRUDQW OfHIILFDFLWp GHV FDUEXUDQWY 'H SOXV OF
moteurs impose des caractéristiques auxquelles les huiles minérales ne peuvent plus répondre.
DepXLV OfXWLOLVDWLRQ GDQV GHV WXUELQHV GYIDYLRQV
SURJUHVVLYHPHQW pWH Q G KuilesGl§ 3t&vind, Hhvfiled GeSconpFeB3atirsk Q V
JUDLVVHV HWF 'fXQH IDoRQ JpQpUDOH H@®KHye dERQW X\
température et/ou une meilleure stabilité thermique non apportées par les huiles minérales,
sont exigées.
30XV UpFHPPHQW GDQV OHV DQQpHV OD Sé&RWHFWI
composantes (eau sol - air), de mémeTXH OYJYDVSHFW VDQLWDLUH FRQ
deviennent des criteres importants dans le choix des lubrifiants de demain. Les
OXEULILDQWY GHYUDLHQW YRLU OHXU PDUFKp LQYHVWL
O 1 Raprrai® qualifier de biolubrifiants qui, en dehors de toute considération économique,
EpQpILFLHURQW DXSUqV GX JUDQG SXEOLF GYXQH PHLC
faible impact environnemental pour satisfaire une législation degplplus sévere.

2.1.1.2 Les aspects économiques

La consommation mondiale des huiles lubrifiantes, en léger progréssd2pdd, a été
estimée a 41,8 MT (millions de tonnes) 2008 [4]. Les acteurs principaux du marché
PRQGLDO GHV OXEULDHRLOWWH RQW OT$PpHLIXH GX 1RUG
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Occidentale 12,5% et le reste du monde 22,8%. (Figure 1). 48% sont desdbunedeur
15,3% des lubrifiants de process, 10,2% des huiles hydrauliques et 26,5% reptésesdee

de la lubrification.

Figure 1: Consommation mondiale des huiles lubrifiantes en 2008 [4]

Le marché aropéen des huiles lubrifiantes a représenté en 2008 une consommation totale de

4,5 MT (millions de tonnes)égeérement en baisse par rappar2001[45]. Le contexte
économige pourrait expliquer cette baisse. En 2012, le marché francais est estimé a 1,91 MT

GH OXEULILDQWY DX VHFRQG UDQJ GHV SD\V HXakReSSpHQV (
seule 50 % du march&umpéen. 52,68 % du marché francais sont détenus gacteur

automobile 35,90 % pour le secteur industriel et 11,42 % pour les huiles de procédé [5]. Les
tableaux 1 et 3 montrent la répartition en tonnes des différentes applications que constituent

les secteurs automobiles et industriels en France en 2012.

Sont considérées comme huiles perddes huiles de chaés de trongonneuse, les huiles de
décoffrage et de démoulage, les huiles de moteur a deux temps, les graisses et comme huiles a
risque, les huiles des systemes hydrauliques, les huiles pourdé ey métaux, les huiles

de moteur a quatre temps et les taide boite de vitesse (Tablegu 2
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Tableau 1: Applications des huiles lubrifiantes dans le secteur automobile en 2012 [5]

Secteur automobile Volume (T)
Moteurs voitures de tourisme 158 041
Moto, motoculteur et nautisme 122 608
Diesel tourisme 3380
Moteurs diesel utilitaires 32 053
Essence et mixtes 77 090
Multifonctionnelles 11 975
Moteurs deuxemps 4769
Transmissions automatiques 7 420
Engrenages auto 39 301
Amortisseurs 3029
Graisses pour auto 6 667

7TDEOHDX

&ODVVLILFDW L:R@leSp2tdud¥ eBhdiles DO LFDWLRQ

Huiles perdues

Huiles a risques

Chaines de tronconneuse
Agents de démoulage
Moteur deux temps
Graisses

Lubrification générale de types
Mouvements (systemes pneumatigugissieres)

Systeme hydraulique

Huile pour le travail des métaux
Huiles de boites a vitesse
Moteurs quatre temps
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Tableau 3: Applications des huiles lubrifiantes dans le secteur industéielLer{5]

Secteur automobile Volume (T)
Autres huiles moteurs 4 896
-Moteurs et turbines d'avions 963
-Moteurs autres 3 933
Engrenages industriel 9 038
Transmissions hydrauliques 81170
-Hydrauliques a V.| standard 34 993
-Hydrauliques a haut V.1 42963
-Fluides ininflammables 3214
Graissages industrielles 14 130
Traitement thermique 3344
Non solubles travail métaux 24 577
Solubles travail métaux 21944
Protection 2977
Turbines 4171
Huiles isolantes 15178
Compresseurs 3 658
-Compresseurfrigorifiques 1398
-Autres compresseurs 2 260
Lubrification générale 23 861
-Mouvements 5407
-Graissage perdu 18 454
Usage nonrlubrifiant 7179
-Démoulage 3 247
-Ensimage 290
-Fluides caloporteurs 1984
-Autres lubrifiants finis 1658

V.l : Indice de viscosité
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2.1.1.3 Les applications

Ces fluides fonctionnels sont régulierement utilisés au niveau professionnel comme
¥ huiles de chaine de trongconneuse

/H JUDLVVDJH HVW LQGLVSHQVDEOH DX ERQ IRQFWLRQQHP
pbDU OD IRUFH FHQWULIXJH O KXLOH QYfHVW SDV UpFXSpUD
FDV OYYXWLOLVDWLRQ GY{KXLOHYV YpJpWDOHY UHVSHFWXH X\
plan des performances, les essais effectués avec les profelssimomnérent que les huiles

végétales ne présentent aucun probleme technique. Les blcherons la considerent comme
FRPSDUDEOH j OHXU KXLOH KDELWXHOOH HQ WHUPHV GH St

¥, fluides hydrauliques

Ces fluides sont utilisés afide permettre le fonctionnement optimal des systemes (liquide de

frein ou fluides transmettant des forces), des engins de chantier (abatteuses, grues,
PEUDQFKHXVHV« GHV WUDFWHXUV HW GHV SRUWHXUV HQ
sur base d&ers végétaux contribuent, grace a leur biodégradabilité rapide, a ne pas aggraver

la pollution des eaux en cas de rupture de flexibles, qui arrive fréequemment.
¥, graisses

Elles permettent d'assurer la lubrification de piéces de grandes dimension gtiéced qui

ne peuvent étre couvertes d'huile en continu (installations des canaux, portes d'écluses, cables
HW DXWUHV V\VWgPHV PpFDQLTXHV HQ PRXYHPHQW « /H
présentent une meilleure adhésivité sur les surfaces métalliBar conséquent, la fréquence

de graissage peut étre réduite de 2 a 5 fois.
¥ huiles de décoffrage

)DELOLWDQW OH GpPRXODJH OD SXOYpULVDWLRQ GYKXLO
LQWDFW ORUVTXH OfRQ UHWLUH O& L&sRilesDdeHié®mrayy OHT X
DFWXHOOHPHQW XWLOLVpHVY VRQW SULQFLSDOHPHQW G{RI
DSUqV XWLOLVDWLRQ HW VRQW GRQF HQWUDVQpPHV GDQV
GpPpFRIIUDJH GJRULJLQH YXUIp\NWDORKQ 'S HEFPHWE GGHP WQ®H OfLP S

environnant, tout en améliorant les conditions de travail des utilisateurs.
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%, lubrifiants moteur

En raison de températures élevées auxquelles le lubrifiant est soumis, des huiles synthétiques
pour moteur contetD QW GHV KXLOHV GYRULJLQH YpJpWDOH RQW pW
brutes sont tres sensibles a la température. La présence de ces dérivés, par leur pouvoir
DQWLIULFWLRQ SHUPHW GH UpGXLUH OfXVXUH GX PRWHXU

Les fonctons des lubrifiants sont synthétisées dans le tableds doivent répondre a des

caractéristiques techniques précises liées a leur utilisation.

Tableau 4 Fonction de base pour chaque fluide fonctionnel [7].

Fluides fonctionnels Fonction de base
Lubrifiants Réduction des frottements et de l'usure
Fluides hydrauliques transmission de puissance
Fluides thermiques
Huiles de coupe transfert de chaleur

huiles de meulage

Fluides pour transformateur et appareils

. . Isolation électrique
électriques

Huiles de travail de métaux Distribution des contraintes

Huiles de décoffrage ou de démoulage Réduction de I'adhésion piéce/moule ou coffr

Fluides antirouille Protection de surface

(Q JpQpUDO QYLPSRUWH TXHO IOXLGH |RepBubir RIRifeHIO GRLW
et inversement. La plupart des « lubrifiants » proprement dits doivent présenter des
FDUDFWpPULVWLTXHY HPSUXQWpHV j GIDXWUHV IOXLGHV |
formulation. Il existe entre 5000 et 10 000 formulation$édéntes afin de satisfaire plus de

90 % des applications lubrifiantes [7].

/IHV OXEULILDQWY GYRULJLQH PLQpUDOH MRXHQW:I®HXU U({C
polluent, ne sont pas sans risque pour la santé des utilisateurs et épuisensdasces

fossiles. lls existent des substituts de qualité de ces lubrifiants mindesuxbrifiants a base
GTKXLOH YpJpWDOH RX OHXUV GpULYpV
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2.1.2 Biolubrifiants

La valorisation non alimentaire des agessources est une activité qui consiste asatilia
ELRPDVVH j GHV ILQV GLYHUVHVY WHOOHYVY TXH OD SURGXFW
GHV ELRPDWpPULDX[] ELRSODVWLTXH PDWpPpULDX[ FRPSRVLYV
VROYDQWY ELROXEULILDQWY F DWab@aNoH HeJd/ kiomad3se2| AL OHV
évolution continue, on trouve le secteur des biolubrifiants dont le marché représente environ,

3 % du marché des lubrifiants en Europe [4]. Produits a partir des matieres végétales, les
biolubrifiants sont utilisés dans plesirs industries et ont des propriétés qui les distinguent

GHV OXEULILDQWY GYRULJLQH SpWUROLQqUH

/ID PDWLqQUH SUHPLgqUH GH EDVH GfYXQuidsirRgexakesldhes BrQW HV W
acide oléique, acide gras a chaine longue (18 carbones) proynsrftéquemment des
ressources végeétales oléagineuses. Dans les régions tempérées, les graines oléagineuses
proviennent essentiellement du tournesol, du colza, du lin et des fruits oléagineux (noix,
noisettes, amandes, olives). Dans les régions tropjckde principales espéces concernées
VRQW OHV FRFRWLHUV OHV SDOPLHUV j KXLOH OfDUDEKL
telles que le ricin, le carthame, le sésame, le jojoba, le crambe et le cade peuvent également

étre utilisées.

/1R UL kUanthti&e premiere permet de distinguer deux types de biolubrifiants
% /[HV ELROXEULILDQWY GYRULJLQH DQLPDOH
% /HV ELROXEULILDQWY GTRULJLQH YpJpWDOH

/IHV ELROXEULILDQWY GYRULJLQH DQLPDOH VRQW HVVHQW
combinaisonGY{DFLGH JUDV HW GH JO\FpULQH ,0V VRQW UHWUR X

9 ligudes OHV ROpPLQHV LVVXHV GH OTKXLQH GH ODUG SRL

9 pateux: les oléostéarines des suifs (qui deviennent trés acides par oxydation) et la

lanoline;
9 solides:leV VWpDULQHY GRQW OfXVDJH HVW UHVWUHLQW |

/IHV ELROXEULILDQWY GYRULJLQH YpJpWDOH TXDQW j HX]

gras peu ou pas estérifiés. lls sont également retrouvés sous trois:formes
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9 liquides: IHV KXLOHV V{pSDLVVLVVDQW SDU R[\GDWLRQ WH
RX QRQ VLFFDWLYHV WHOOHV TXH OYKXLOH GH ULFLQ
SRVVLELOLWp GIXQH XWLOLVDWLRQ GDQV XQH ODUJH
G RO

9 pateux: huiles de palme, de coco et de palmistes huiles sont liquides aux

températures tropicales mais pateuses dans les régions tempérées

9 solides UpVLQHV HW FRORSKDQHV WLUpV GX SLQ HW SRXY

2.1.2.1 Les aspects économiques

AORUV TXYfHOOHV pWDLHQW XWLOLVpHYV GHSXLV ORQJWHPS
végétales ont peu a peu été reléguées au second plah¥w2)FOH DYHF OYDYqQHPHQ
minérales dérivées du pétrole, beaucoup moins codteuses. Midis§ a® THVVRU DFWXHC(
chimie du végétal et la flambée des cours du pétrole, les biolubrifiants refont surface,
notamment pour leurs propriétés de biodégradabilité et leur impact toxicologique moindre.
Selon une étude du cabinet Omni Tech Internation@ntdale 2008, le marché mondial des
OXEULILDQWY HVW HVWLPp | PLOOLRQV GH WRQQHV GRC

0DOJUp OHXUV EpQpILFHV pFRORJLTXHVY LQGPQLDEOHV OH)
vis-avis des lubrifiants synthétiques ODLY OfHVVRU GH OD FKLPLH YF
réglementaire et les progres en Recherche et Développement devraient permettre a plus long

terme a ce type de lubrifiants de se développer.

ID SURGXFWLRQ HXURSpHQQH GH O XHE¥ dd tobn@s\gar av,fepadq Y H | |
estime que les biolubrifiants représentent environ 3 % de cette production soit 0,135 MT, et
pourrait atteindre 277 MT avec une politique incitative modérée et voir 420 MT avec une
SROLWLTXH LQFLWDWLYHORUWHMESHD XRPRHW FKQQEUHXHV D
VXU XQH pWXGH GH OYDVVRFLDWLRQ HXURSpHQQH GHV P
(ERRMA). Ces chiffres confirment la tendance déja observée en 2002 (0,157 MT) ou on
prévoyait une augmentation de 5% 2006 [4] voire 20 % en 2010 [8]. Les huiles bio de

chaine de trongonneuse représentent 58 % des lubrifiants et 21 % des biolubrifiants produits

en Europe en 2008.
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Tableau 5 Production européenne de biolubrifiants en 2008 et prévision pour 2020[4]

Production européenne de Biolubrifiants en 2008 et prévision pour 2020
Production 2008 Production de biolubrifiants
(t/an) 2020 (t/an)
Production | Production d¢avec politique
totale de biolubrifiants |incitative avec politique
Applications industriels lubrifiants modége incitative forte
Fluides hydrauliques 650 000 68 000 155 000 230 000
Lubrifiants pour chaine ¢
tronconneuse 50 000 29 000 37 000 40 000
Huiles de décoffrage 100 000 9 000 15 000 30 000
Autres usages 3 600 000 31 000 70 000 120000
Total 4 400 000 137 000 277 000 420 000

2.1.2.2 Applications

Le tableau 5 recense la consommation en (tonnestda)répartition en Europ@08) des
biolubrifiants en fonction des différentes applications, comparé a la consommation globale
des lubrifians.

Le marché des biolubrifiants se repartit principalement sur les secteurs suieantisiides
hydrauliques, les huiles pour chaines de tronconneuse, les agents de démoulage et de
GpFRIITUDJH OHV DXWUHV XVDJHV TXHeMézentds gaflEsYestBrsV LR Q |
VIQWKpWLTXHV OYLQGXVWULH WH[WLOH /HV ELROXEULILI
huiles pour le travail des métaux, des huiles pour moteur deux temps [9].

La majorité des fournisseurs du marché sont des indépendait} (86n que la plupart des
JUDQGHV VRFLpWpV SpWURFKLPLTXHVY VRLHQW FDSDEOHYV
Motul, Exxon Mobil.

Quelques exemples de fournisseurs [8, 10] en France et en Elaiybeau 6)
- Entreprises qui produisent des biolifiants, des bieadditifs ou qui coordonmé les

activités de Rcherche eDéveloppement,

- Universités, laboratoires gouvernementaux, Instituts de recherche et ONG qui

participent au développement des biolubrifiants.
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Tableau 6 Quelques de fournisseurs lbielubrifiants en Europe [8,10

Entreprises

Huiles de daine de tron@nneuse

Huiles hydrauliques

Universités, Instituts de
Recherche et ONG

Condat (France)
Igol (France)
Fuchs (France, Allemagne)
Hafa (France)
Husqgvarna (France)
Kajo (France)
Minervaoil (France)
Motul (Francé
Panolin (France)
Texaco (France)

Stihl (France)

Unil Opal (France)
York (France)

Total (France)

BioNat lub

Spéciale chaineBio, Spéciale chaine foreg

Plantotac
Biochaine
Végoll
KajoBio2000
Biochaine
Motul chainBar 60

Bio +

Huile pour chaine de trongonneuse
Biodégradable

York 750 Bio

FinaBiochanac, Total chainbio

Hydrolub Bio 46
Biolube HETG 346, SyntheBio HS4
Biohydro
PlantoHyd, Plantosyn3@8 éco

KajoBioHETG 346, syntheBio HS46

Motul ST99 Bio, Safco, Rubric Bio
Pandin HPL synth

Biostarhydraulic, hydra 46, synstar
hydraulic HT

Hydro Bio 46
York bio 46

Total BiohydranRS, EIf hydref Bio,
Total hydrobio 46

Novance (France)

Carl Bechem Gmbh (Allemagne
Tessol GmbH (Allemagne)
Rheine Chemie GmH (Allemagn
Kluber lubrication (Allemagne)
Zeller (Allemagne)
Gmelin(Allemagne)
Adinol (Allemagne)
Koipesol Semillas S.A (Espagng

Binol (Suéde)

ITERTG (France),
AGRICE (France),
ONF (France),
Université de Toulouse,

Université delorraine,

FNR German agency of
renwable resourcis

Stanzione Sperimentale olie
Grassi (Italie),

Tekniker (Espagne),

John Innes Centre (Royaume
Uni)
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2.1.2.3 La situation francaise en huile de coupe

La surface forestiere en France est estimée # LOOLRQV GYKD > @ FH TXL UH
territoire national. Les surfaces forestiéres sont en accroissement selon un rythme régulier
estimé a 0,15 % par an [12]. Parmi ces foréts, 75 % appartiennent a des propriétaires privés.
Les 25 % restant gépartissent entre forét des collectivités (15%) et foréts domaniales (10%).
TRXWHV OHV IRUr'WV SXEOLTXHV VRQW JpUpHV SDU Of2IIL]
commercialisée de bois en France est estimée a 43,4 millions {iE8jrce qui place la

France au4® UDQJ HXURSpHQ GHUULQUH OD 6XqGH OfT$OOHPDJC
environ 12 millions de fGH ERLV H[SORLWpV QRQ FRPPHUFLDOLVpV >
donc & environ 55 millions de’m

Le nombre de blcherons professiels est donné dans une fourchette de 15 & 20 000 [14]. Le

parc de machines des exploitations forestieres spécialisées était estimé en 2002 a 3400 engins
répartis en abatteuses, porteurSkidders(tableau 7). Ce recensement ne tient pas compte
desend QV GTRULJLQH DJULFROH TXL SHXYHQW pJDOHPHQW r\
GITXQH WrWH GYDEDWWDJH VXU XQH JUXH RX XWLOLVpV SF
tendances pour 2010 dans le tableau 7 sont a une plus grande médanisatb OfDEDWWD JH
XQH DXJPHQWDWLRQ GX QRPEUH GYDEDWWHXVHV HW j XQ
porteurs [14].

Tableau? : Parc des machines forestiéres situation 2002 et 2010

Machines Nombre d'appareils en 2002 Nombre d'appareils en 2010
Abatteuses 500 650
Porteurs 1350 1212
Skidders 1550 1377
Total 3400 3229

La consommation en huile de chaine pour un blcheron par production de bois est de 0,2 litre /
m® et représente une consommation journaliére de 3 litres pour une productivit®Ge 30
m*an. Sa consommation annuelle est de 660 litres par an. Pour une abatteuse, on évalue sa
consommation annuelle de 1100 litres par an pour une production0® 1 par an. Ce qui
UHSUpVHQWH PRLQV GYXQ OLWUH GH FR Qn¢RdsobimatiohQ SDU

journaliére de 5 litres (Tableau 8).
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Tableau 8 Consommation en huile de chaine [15]

. ... | Consommation/| Consommation .
- Productivité : : -\ Consommation
Différents types (m¥an) production de | journaliére annuelle (L/an)
de coupe bois (L/m°) (L/jour)
Blcheron 3000 0,2 3 660
Abatteuse 17 000 <0,1 5 1100

(Q PXOWLSOLDQW OH QRPEUH GYDEDWWHXVHV HW OH QRP
annuelles, la caommation en huile de chaine est compeste 10,4 et 13,8 millions de

litres. On obtient urchiffre similaire en se basant sur la récolte annuelle de bois (55 millions

de n?) multiplié SDU OHV FRQVRPP D W EtRa BuGdvE0L2G1 18,9 |bBudiaP
tronconneuse et 0,1 Ifpar abatteuse), sachant que les abatteuses contribuerOpude

cette récolte, on obtient 9,9 millions de litres par an. Ce chiffre corrobore au chiffre de 10
millions de litres cités [15].

2.1.2.4 La situation allemande en biolubrifiant
% 1LYHDX GIXWLOLVDWLRQ GHV ELROXEULILDQWYV

Concernant les huiles de chaine, W& GLIILFLOH GYDYRLU GHV FKLIIUHV S
« bio ». Certains (NATOIL, FNR) indiquent que le marchépesthe de la saturation (88

100%). Les acteurs forestiers (KWF, STIHL) sont plus prudents et proposent des chiffres de

O 1 R U @0BAH0GdAce qui est conforté par les chiffres de production de KAJO.

/H QLYHDX GI{XWLOLVDWLRQ GHV IOXLGHV K\GUDXOLTXHYV C
estpJDOHPHQW GLIILFLOH j HVYWLPHU SXLVTXH OfIKassUDXOLT
plus important que les huiles de chaine et est estimé a 80 %, notamment en raison du fait de la
PLVH HQ SODFH GYIXQ SURJUDPPH LQFLWDWLI SDU OH JRXY
dans les foréts publiques, il existe pourtant des exeeppour les anciennes machines qui ne

peuvent pas fonctionner avec ce type de fluide hydraulique. Ces machines travaillent avec une
dérogation. Cette pratique semble tout de méme limitée aux anciens Lander de I'Est et le
marché exerce une pression de @asplus forte en faveur du renouvellement des machines.
7RXV OHV SURIHVVLRQQHOV V DFFRUGHQW j GLUH TXH OH ¢

est en progression constante et va s'imposer deduaie a toutes les machines. Au vu du parc

s
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de maching forestiere en Allemagne (environ 100Datieuses), toutes fonctionmean

hydraulique « bio » depuis 2005.

¥, Caractéristiques des produits utilisés

Les huiles de chaine de grade 100 sont des formulations couramment utilisées en Allemagne.

De maniereg¢pUDOH OHV RSpUDWHXUV DOOHPDQGY VHPEOHQW
3DUDOOQOHPHQW OHV SURGXLWYV XWLOLVpV VHPEOHQW rW
sur le marché francgais. On notera par exemple les huiles Bio+ de STIHL obi&&000 de

.$-2 OXEULILDQWY TXH OfRQ WURXYH pJDOHPHQW VXU OH F
PLQpUDO HVW GX PrPH RUGUH GH JUDQGHXU TXTHQ )UDQFH
UHWHQX SDU OH JURXSHPHQW Geébtierél A/MNIE Nidetshchser paffH[ SO R
son estimation dindemnité de fonctionnement pour la trongconnelBeor§égen
entschadigungAfL-, QIR S HVW GH Yo O 77& SDU ORW GH
7RXV OHV SURIHVVLRQQHOV XWyd@uliyuesde/typexHERSSEEEK XL G H
/IHV DXWUHV W\SHV +(7* RX HVYWHUV LQVDWXUpV VRQW Gp
permettent des renouvellements plus espacés ou méme de simples appoints réguliers. Il est
alors conseillé d'avoir soit une maahia filtrer mobile, soit un systéme de filtrage permanent

installé sur le circuit de la machine. Tous les professionnels rencontrés possedent ce dernier

systéme, installé par le fournisseur d'huile (PANOLIN, systeme "Kleenoil").

¥ Les facteurs de développernt des biolubrifiants en Allemagne

-Une volonté politique le gouvernement allemand a lancé pour la période-200@ un

YDVWH SURJUDPPH GYLQFLWDWLRQ JpUp SDU OD )15 pTXL)Y
SDUW VXU OD FRQVRPPDWRRIQLQOH UHOR SYRGXEDN W G
compensation des colts de substitution des bénéficiaires. Ce programme concerne
eSVHQWLHOOHPHQW O TXN\EXIDXHD LGTEK Hp&sBhgDle. L@ Pprisimz @iV
programme repose sur le remboursemertW dEREWYV OLpV j OTDORIWERQ GHYV
UHPERXUVHPHQW GHV FREWYV HVW FRQGLWLRQQ@git8SDU OfD¢
list 2 ,O VIDSSOLTXH j GLIIpUHQWYVY VHFWHXUV GYDFWLYLW,

GH O eV prégramme.

/IfLPSDFW GH FH SURJUDPPH D pWp DQDO\Vp SDU GLIIpUH¢
SURJUDPPH DXUD FRQWULEXp j GpYHORSSHU VLJQLILFDWLY

Thése Valorisation non alimentaire des huiles de friture usagées/Ange ESSONO ABAGA/2013 26



« bio ». Les principales réserves émises concernent ndanee a favoriser des prix élevés
dans la mesure ou il y a moins de négociation sur les prix, des dépenses parfois excessives
liées au fait que les opérateurs sont parfois tentés de se faire rembourser de simples opérations

de maintenance sous couverthd@ubrifiant.

-8Q FDUDFWqUH GYREOLJDWLRQ GDQV OHV IRUr'WV SXEOLT)
obligatoire dans les foréts d'Etat, ce qui représente 30% de la surface forestiere. Elle est
fortement recommandée dans le cas des forétstappat a des institutions ou collectivités
(universités, églises ...) qui représentent 20% des surfaces forestieres. Les 50% restant sont
des foréts privées pour lesquelles aucune obligata recommandationQ fHVW . SUpY XH
/I THILVWHQFH GH FRabire buldeénvihgrdiéldahg |8sLdéux premiers types de foréts
FRQIRUWH OfHVWLPDWLRQ GH SRXU OD SDUW GHV KXLC
GH OfDSSOLFDWLRQ GH FH SULQFLSH HW OD VpYpULWp GH\
O fird,>ce qui pourrait amener a unTHD X G XW L OL YV EWfoRt® pihiyded etDLEOH
JUDQGHV IRUrWV SULYpHVY OH VXUFR€W HVW SULV HQ FKI
IRQFWLRQQHPHQW HW O HPSOR\p XWLOLYV pajteVpro@éetS URSUH
privée, la prise en charge des colts est négociée pour chaque contrat selon les exigences du
propriétaire et de I'exploitant.

Une liste positive et un ée@ DEH O © /IYDQJH %OHX 2 D pWp LQWURGXL
label environnement@ SRXU JDUDQWLU j OfXWLOLVDWHXU XQH TXDC
performance techniqgue minimum. Il existe une déclinaison du label pour les huiles de chaine
(spécifications RAL 48) et une autre pour les fluides hydrauliques (spécifications WAL 7

/ID © SRVLWLY OLVW @ pWDEOLH SDU OfLQVWLWXW WHFKQL"
bleu ». Elle recense tous les produits répondant a ses exigences environnementales et
techniques. Elle offre ainsi un cadre de recommandation et nous avqaos laipolitique de
VXEYHQWLRQ HQJDJpH SDU OD )15 UHSRVH VXU OfHPSORL ¢
TXH VL OHV KXLOHV K\GUDXOLTXHV \ ILJXUHQW OHV KXLOH
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2.1.2.5 La situation en Suéde en biolubrifiant

¥ NiveDX GIXWLOLVDWLRQ GHV ELROXEULILDQWYV

/H VHFWHXU IRUHVWLHU HVW OH SULQFLSDO XWLOLVDWHX
fluides hydrauliques « bio » pour les vaaix forestiers est estimé a %0 Le niveau
GIXWLOLVDWLRQ GHVL KXWV BHWHKRPVRH © $ WLWUH LQGL
GHV SD\V QRUGLTXHV 6XqgGH 1RUYqgJH )LQOD®@GH 'DQH!
représente chez STATOIL, 17GHV YHQWHV GIKXLOH GH FKDVQH ,O
notables entre les pays nmydes, la Suede et la Finlande étant les plus avancées dans ce

domaine.

¥, Caractéristiques des produits utilisés
Les huiles de chainetiliséesen Suédesontéquivalentes a celles proposées en France. Ce
sont des produits de faible viscosité (Statoil, assi® a 40°C de 68 cSt) justifiée par des
WHPSpUDWXUHY GH WUDYDLO pYHQWXHOOHPHQW WUqV ED
FHUWDLQH IOXLGLWp /fKXLOH 6WDWRLO SUpVHQWH XQH IL
huiles a base de colza maussi a base de résine de pin.
/IH SUL[ GHV KXLOHV GH FKDvQH HVW GH OYfRUGUH GH H>
source SCA). Dans le domaine hydraulique, les esters coutent environ de 3 a 3,5 euros/|
(Nestea : 32 SKR/I, soit 3,6 eurpsource SCA).

¥ Les facteurs de développement des biolubrifiants en Suéde
-8QH FRQVFLHQFH HQYLURQQHPHQWDOH IRUWH oOfXwLoL"
ILQ GHV DQQpHV i OfLQLWLDWLYH GX JRXYHUQIHPHQW V
D pWp ODQFpH SRXU VRXOLJQHU OYLPSDFW QpJDWLI GH Ofl
le gouvernement suédois a alors soutenu des projets de recherche et développement orientés
vers la création de nouveaux produits. Les biolubrifiants @adbptés trés largement par les

entreprises forestieres dés le début des années 1990 [18].

-/TRUJDQLVDWLRQ GH OD ILOLqQUH ERLV GX YROXPH H
grosses sociétés forestieres, également propriétaires des forétanfentaBtora Enso, SCA,

6YHD6NRJ +ROPHQ RX .|JUVQDYV /I TDGRSWLRQ GHV ELROXE!
OfXQH GH FHVY HQWUHSULVHYV SHUPHW LPPpGLDWHPHQW Gt
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Ces sociétés laissent maintenant une place impormialatesoudraitance pour la réalisation
des travaux forestiers mais elles imposent a leurs oD LWDQWV SDU OH ELDLV
FKDUJHVY OH UHVSHFW GH FHUWDLQV SRLQWYV GYfRUGUH HC

biolubrifiants.

- Pas dedbel mais une liste de produits agréés : En 1997 a été créée la « SP list-oi. Celle
comporte la liste des fluides hydrauliques répondant aux critéres techniques du standard
VXpGRLV 66 DX[TXHOV VRQW DMRXWpV @6fidsvpar ULWqUF
OfLQVWLWXW WHFKQLTXH 63 7RXV OHV FDKLHUV GHV FKDL
\ IRQW UpIpUHQFH 1RWRQV TXTXQH WHOOH OLVWH QfH[LVW]

- ISO 14001 et la certification de la gestion durable deddaré majorité des entreprises
GIH[SORLWDWLRQ IRUHVWLqQUHV HVW FHUWLILpH ,62 /|
GH GHV VXUIDFHV HVVHQWLHOOHPHQW )6& )RUHVW V
largement imposée. Les cahiers des chlyy FRPSUHQDQW GHV FODXVHV OLp
TXL SUpH[LVWDLHQW RQW pWp LQWpJUpV GDQV OHV UplpUl
GHY PRWHXUV GH Of{XWLOLVDWLRQ GHVY ELROXEULILDQWYV F
OH EL yagen@ntsisignés et de contrdles de terrain.

- 8Q WDX[ GH PpFDQLVDWLRQ pOHYp /I TDEDWWDJH HVW
(abatteuses), ce qui est facilité par la prépondérance des foréts de coniféres qui se prétent bien

i OTLOQWHUYHQWUR/QVB TCIRNJE@HX GGH EEFKHURQYV FH TXL ID
WHOV SURGXLWY SDV GH FRQWDFW GLUHFW DYHF OH SURC

ou de réticences).

2.1.2.6 La situation en Finlande en biolubrifiants

“XVTXTHQ ODLW Q XDQEGHY PR GIXWLOLVDWLRQ GHV ELR
OD 6XqGH (Q FHSHQGDQW OD WHQGDQFH VIHVW LQYF
GH OfK\GUDXOLTXH © ELR 2 SDVVDQW GH i &H UHWR

lancée sembleil par des exploitants forestiers dénoncant des problemes techniques sur les
HQJLQVY OH VXUFR€W GHV KXLOHV HW GHV SUREOqgPHV GYD
surcodt des huiles) ont pu étre démentis, cette opération a imgudrise de confiance chez

les utilisateurs et une relaxe générale de la demande des grands groupes forestiers, ces
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GHUQLHUV QYH[LIJHDQW SOXV OfXWLOLVDWLRQ GHV ELROX
contentant de les recommander.

En conclusbn

¥ En Allemagne, commen Sueddgesfluides hydrauliques « bio sont les plus utilisés.

Les huiles de chaine « bio » sont utilisées dans une bien moindre mesure.

Les produits utilisés (hydraulique ou huile de chaine) sont de méme nature que ceux
disponbles en France. Les caractéristiques techniques sont comparables et le surcolt

par rapport aux produits minéraux est identique.

% /H IDFWHXU GH GpYHORSSHPHQW HVW GLIIpUHQW GD¢
FDUDFWpULVH SDU XQ FDGUddo @ WEHG WHW  GHI[X § W HILRVHA
FDUDFWqUH GTREOLJDWLRQ GDQV OHV IRUrWV SXEOLT)
JRXYHUQHPHQW SRXU OTK\GUDXOLTXH /D 6XgGH VH
forestiére forte (grosses entreprises intégréeapetintégration de longue date de la
problématique environnementale.

(Q JUDQFH RQ D PLVp VXU OfHIIHW GYfHQWUDVQHPHQW GH
IRUHVWLqUH /921) MRXH XQ U{OH PRWHXU FH TXL FRQGXL
avec une utilisation des biolubrifiants en forét domaniale et des collectivités, et une utilisation

plus sporadique et anecdotique en forét privée.

/IHV ELROXEULILDQWY XWLOLVpVY HQ 6XgGH VRQW VLPLODLL
ces produits neSRVH | SULRUL DXFXQH GLIILFXOWp WHFKQLTXH S
pays, les prix restent semblables a ceux pratiqués en France. Les normes ISO14001, PEFC ou

)6& LQWHUYLHQQHQW QRQ FRPPH PRWHXU PDLV FRPPH \
démarbe préexistante.
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2.1.3 Les Ecolabels

/ID ELRGpJUDGDELOLWp OfYpFRWR[LFLWp HW OD ELRDFFXP
FRPSDWLELOLWpPp HQYLURQQHPHQWDOH GI1XQ OXEULILDQW

2.1.3.1 La biodégradabilité

La biodégradabilité est la faculté que présente une suleséase dégrader par décomposition
ELRORJLTXH VRXYV -coghidmasL EnEupk, ek BdudRméthodes les plus utilisées
SRXU PHVXUHU OD ELRGpJUDGDELOLWpPp GTXQH KXLOH VRQ\
Coordination (CEC) qui permet de mesula biodégradabilité primaire, et la méthode OCDE
(Organisation de Coopération et de Développement Economique) qui mesure la
biodégradabilité ultime. La biodégradabilité primaire est la mesure la plus pratiquée, car
PRLQV FREWHXVH | P Handaht th rmE@odeXGHCHe géh& en compte ni les
fractions hydrosolubles du lubrifiant, ni le niveau de biodégradabilité des métabolites
(substances résultant du processus de dégradation). Cependant, la corrélation entre les
résultats de ces deux métho@ss bonne, la méthode OCDE livrant des résultats légérement
inférieurs [1920-21]. La biodégradabilité dépend notamment des molécules a dégrader, des
FRQGLWLRQV DPELDQWHV WHPSpUDWXUH R[\JgQH GLVVR
microorganismes.
DLIIpPUHQWY PpWKRGHY SHUPHWWHQW GYfpYDOXHU OD ELRGy

- OCDE (Organisation de Coopération et de Développement Economique),

- CEC (Conseil Européen de Coordination),

- 1SO (Organisation Internationale de Normalisation),

- Des normes nationales telles AFN@#&ssociation Francaise de Normalisation) et sa

marque NF.

La biodégradation primaire, déterminée selon les protocoles normalisés issus du Conseil
(XURSpHQ GH &RRUGLQDWLRQ &(& SHUPHW GfpYDOXHU O
une modification dea structure. Ce test est réalisé en 21 jours en présence de boues activées

i f& GDQV OYREVFXULWp > @
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/ID ELRGpJUDGDWLRQ XOWLPH RX WRWDOH PHVXUpH VH(
coopération et de Développement Economique (OCDE), déterminadie atiquel la ou les
molécules(s) sont totalement transformées soit ep (Cahditions aérobies), soit en ¢HEN
FRQGLWLRQ DQDpURELH VRLW HQ FRQVWLWXDQW GH OD EL
GH OD PLQpUDOLVDWLRQ Gdte, @rf anjrRoMuin. FELLIE3tQdalisédHerHZ3 QL W
jours en présence de boues activées ou du sol, a la température ambiante, et mesure de la
production de C@piégé dans une solution de Ba(Q1].

La bioaccumulation est liee aux additifs employés et diffiedat biodégradables.

/H WDEOHDX SUpVHQWH OHV FRQGLWLRQV XWLOLVpHV SR
Coopération et de Développement Economique (OCDE). Ces tests se retrouvent dans les
réglementations, les classifications ou les -ldbels. /1 p HadRel européen NF
(QYLURQQHPHQW VH EDVH VXU OHV PpWKRGHV GH 0Of2§
ELRGpJUDGDELOLWpPp GTXQ SURIaG Xibd&gradabilike[iminddi@eH(¥dsaHVV D L'
OCDE 301 A a F) et la biodégradabilité intrinseque (OCDE.302)

La biodégradabilité immédiate (essai OCDE 301 A a F) est considérée positive si le seuil de
biodégradabilité atteint 60 % (OCDE B a D, F) ou 70% (OCDE A, E) [21].

La biodégradabilité intrinseque (OCDE 302) est considérée positive si le seuil de
biodégadabilité est supérieur a 65%. Elle permet une exposition prolongée du composé

étudié aux micrarganismes.
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Tableawd : Les conditions des différéntests deibdégradabilité [1

301A ISO 301B ISO 301C (pas 301D ISO 301E ISO 301F ISOCEC L 302A ISO 302B 1SO 302C (pas NF X 31-
7827 9439 ISO) 10707 7827 7827 33-A-93 9887 9888 GY.,62 222
(2*
Méthode Diminution  Production Consommatior O, dissous Diminution Consommatior Dosage Diminution Diminution Consommatiot Production
analytique COD CO, O, COD 0O, HC par COD COD DCO O CO,
IR

'XUpH G| 28 28 14 28 28 28 21 Plusieurs 28 14-28 28
(jour) mois
Concentration |40 10-20 100 02-8 5-40 100 30 20 50-400 30 200-300
(mgfl) (©) (©) (S) (S) (S) (S) (S) (©) (©) (S) ©)

Benzoate di Benzoate Benzoate di Benzodae Benzoate di Benzoate diDITA Sulfonate 4 Benzoate di Glucose

Na de Na Na de Na Na Na Na
S,ul?stance d Aniline Aniline Aniline Aniline Aniline Aniline Ac. - Aniline
réference Acétate Na Acétate  Acétate Na  Acétate  Acétate Na  Acétate Na Benzéne Acétate Na

Na Na
Aniline
Contréle (jour) |0/317/14/28 Tous les 2 En continu 0/5/15/28 0/7/1421/27/2¢ En continu 0/7/21  Tous les3h En continu Intervalles
jours jours intervalles réguliers
réguliers

Biodégradabilitg o . . . c % . . . . . .

Pseudomona Boues Boues de mél. Ou mél. Ou seu boues activée Boues Boues boues Boues de Biomasse

fluorescens activées +sieurs  stat seul effl.nt scd. activées activées activées  +sieurs  stat du sol
Inoculum (minl10) suspensiol Suspension filtr ées (min10)

Aqu. aqu.t. eau surf
terre
T° essai (°C) |22 Ambiante 25 20 20-25 Ambiante 20-25 - 20-25 25 20-24
constante

Agitation Oui Oui/non  Oui Non Oui Oui Oui Aération  Oui Oui Non
Exposition Obscurité Obscurité Obscurité Obscurité Obscurité - Obscurité - Obscurité  Obscurité Obscurité
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2132 /YpFRWR[LFLWp

Les lubrifiants dérivant de la pétrochimie présemtdes risques pour les écosystemes, la
TXDOLWp GH OTHDX SRWDEOH OD TXDOLWp GHV DOLPHC
régulierement en présence de ces produits. Cela est di a la fpiése® TK\GURFDUE X!
ramifiées etlou cycliques, les dérivées @anatiques difficilement attaquables par les
PLFURRUJDQLVPHYV HW VRXYHQW WR[LTXHV ORUVTX{LOV

dérivés chlorés ou nitrés.

/IH GpYHUVHPHQW GITK\GURFDUEXUHV HVW XQH JUDYH PH
OfHQYLURQQH®PHG@W PODQG QRPEUH GYRUJDQLVPHV YLYD
DOLPHQWDLUH FRPSOH[H VRQW HQGRPPDIJpV %HDXFRXS C
GpWUXLWYVY RX DWWHLQWY DSUqV OH FRQWDFW DYHF OH Gp
pernicieux etpersistent souvent longtemps. Les modifications, moins visibles, de la tension
VXSHUILFLHOOH GH OYHDX HW OD IRUPDWLRQ GH ILOPV
OfDWPRVSKqUH VRQW DXVVL GRPPDJHDEOHYV

/JRUVTXTXQ UpVHDX GIDVVDLQLWHPGHIPBXSBWULRY GFHORH \
GITK\GURFDU-EFEXUGRQ WVHHOOOIHPHQW QH VHUD SDV pSXUp SDU C
ou le mazout risque de perturber le fonctionnement des processus biologiques de la station. A
moyen terme, cellei verra sa pedrmance diminuée et la conséquence en sera une pollution
RUJDQLTXH VXSSOpPHQWDLUH (Q OYDEVHQFH GYDFFLGHQ
GIK\GURFDUEXUHV FRQWULEXHQW j OD SROOXWLRQ GLIIX)
bruit.

/ITMPYDOXBPWERQRWLTXH GIXQH VXEVWDQFH VH UpDOLVH HQ
standard HQ SUpVHQFH GIXQH FRQFHQWUDWLRQ GRQQpH GH V
utilisées pour évaluer les lubrifiants sont les bactéries, les poissons, les algueks et héss

[18-21]. Dans la proposition du label européen, des essais sur plantes sont préconisés. Les

analyses les plus atamment effectuées respectezst hormes OCDE et ISO.

Comme pour la biodégradabiLWp FHV PpW KRd&$ NsqERy paoiaiigied R Q
sont employées par les réglementations ou encore le©dad H O Mabelfepiepeen utilise
les essais OCDE 201, 202, et 203 sur des produits formulés et les tests OCDE 201, 202 sur les

bases lubrifiantes.
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Ces tests mesurent la dose létale pas poissons, (test OCDE 203), ainsi que la

concentration qui immobilise les phanies (test OCDE 202), ou inhibe la croissance des algues

de 50 % des organismes mis en expérimentation (test OCDE 201) [21].

Le tableau 10 présente différents tests qui évallzetbxicité des produits dans le milieu

aquatique, dans le sol, sur les bactéries ou les animaux.

Tableau 10: Normes des différents tests de toxicité [21]

Tests d'écotoxicité

Normes associees ‘ OCDE ‘ ISO NF
Toxicité aquatique

Algues:Selenastrum capricautum 201 8692 T90-304
PoissonsBrachydodario rerio 202 73461 T90-301-1
DaphniesDaphnia magnau pulex 203 6341 202790301
Toxicité dans le sol

Toxicité aigué sur verde terre 207 112681 X31-251
Oplant lactuta sative 208 112692 X31-201
Toxicité sur les bactéries

Pseudomonas putida 10712 T90-342
Toxicité

Toxicité sur les rats 401

Toxicité de la peau 402

Sensibilité de la peau 403

Irritation des yeux 404

La classification allemande WGK (Wassergefahrdungsklasse) évalueiskpses sur
OfHQYLURQQHPHQW HQ GpWHUPLQDQW OD GDQJHURVLWpP

attribués en fonction des phases de risque du produit et des tests effectués sur ce produit. La

somme des points détermine si le produit est non dangeBuxlg OfHDX QRWH "H
WGK1 de 1 & 4 points, la classe WGK2 de 5 a 8 pointg, @asse WGK3 plus de 8 points.

22 Mode GTREWHQWLRQ HW GRPDLQHV GYXWLOLVDWLRQ

En fonction de son degré de transformation chaque famille de bases lubrifiantesepeut étr

9 une base lubrifianterbte Ghflile minérale ou végétale, sans aucune modification

chimique,
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9 ou bien une base lubrifiante modifiée, obtenue par la modification chimique de la base
brute.
Il existe différentes classificatisravec des degrés de teditd assez divers pour la synthese
des bases lubrifiantes
¥ Selon leurs applications lubrifiants a usage industries ou lubrifiants pour
automobiles.
¥% 6HORQ O 1 pW DWbHigmsllidpdeb, Whrika@ts solides, lubrifiants pateux.
¥% Selon la fowationnalité de la structure OXEULILDQWYV GTRULJLQH PLQ
GfRULJLQH YpJpWDOH OXEULILDQWYV VI\QWKpWLTXHYV

Selon leur origine, les principales bases lubrifiantes peuvent étre classées en deux grandes
familles :

9 EDVHV OXEULILDSM/HY GTRULJLQH 1

9 EDVHV OXEULILDQWHYV GTRULJLQH UHQRXYHODEOH

2.2.1 Les huiles minérales

Les huiles minérales représentent 90 % des bases lubrifiantes et sont essentiellement des
composeés hautement raffinés. lls sont produits par des grands indusisielset ShellTotal,

et les huiles mineles VRQW GHV PpODQJHV GIXQH PXOWLWXGH GH
bénéfiques a la lubrification [223]. Les composés majoritaires sont des hydrocarbures
(alcanes linéaires, ramifiés ou alicycliques, alcénes, ou encoreong®es aromatiques),

mais on trouve aussi de nombreux Composés oxygeénés, azotés et souftBf [24

'"HX[ WA\SHV GTKXLOHYVY PLQpUDOHYV VRQW SULQFLSDOHPHQW
brut :

- Les huiles paraffiniquesmajoritairement composé¢ dAf{DOFDQHYV DYHF XQ QRI
carbones entre C15 et C45, elles sont caractérisées par un bon indice de viscosité et
XQH ERQQH VWDELOLWpP j OTR[\GDWLRQ (OOHV UHSUpV
du pétrole brut [25]. Elles sont disponibles dans angel gamme de viscosité et sont
les plus produites au monde.

- Les huiles naphténiques (figure:2)
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Figure 2: Réaction de déshydrogénation

Elles représentent prés de 90% de la fraction |égere du pétrole apres crackage [25]. En
proportion significatve  K\GURFDUEXUHY DURPDWLTXHV HW GH
possedent un bas indice de viscosité entre 50 et 60 et de bonnes caractéristiques a

basse température.

2.2.2 Les huiles minérales modifiées

On trouve également dans le domaine de la lubrification, desdé&lu pétrole ou des corps

JubV &HV QRXYHOOHV IRUPHV GH EDVHV OXEULILDQWHYV
rapide des techniques aéronautiques et militaires pour lesquels les spécifications sont assez
strictes. On les retrouve également dassslecteurs tels que lesotaurs disek marins de
WUDQVPLVVLRQ RX LQGXVWULHO OfDXWRPRELOH > @ ,0O\

marché total des lubrifiants, mais en croissance continue [26].

On distingue trois types de bases lubrifiarggsthétiques, a savoir les polyalphaoléfines, les

polyalkylénes glycol et les esters {28].
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Les hydrocarbures synthétiques

Les polyalphaoléfinesu PAO sont des dérivés synthétiques du pétrole [29], en général des
ROLJRPqUHV K\G U&élip®le Y-dé&né I8l présentent une gamdeeviscosité
cinématiquede 2 a 100 mm3/s a 100°C. On leur ajoute généralement les sstthétiques

de type esters de néopentylpolyols pour palier certaines insuffisantes de propriétés pour
répondre aux spécificatns de certaines applications. On les retrouve dans les secteurs de
Of{DXWRPRELOH HW LQGXVWULHO HW VRQW YRLU IRLV SC

Figure3: structure chimique-tlécéne

Les polybutenes Seuls 25 a 30 % sont utilisés comme ity lubrifiants. lls sont
PDMRULWDLUHPHQW REWHQXV SDU LVRPpULVDWLRQ GH Of
LQGLFH GH YLVFRVLWp SRLQW pFODLU SRLQW GYpFRXOHPI

Figure4: isomérisation des oléfines

Les composés aromatiquealkylés: Leurs propriétés sont inférieures aux PAO. llIs
conviennent bien pour une utilisation dans les conditions extrémes de température (climat
arctique) grace aux bonnes propriétés a basse température [24]. lls ont été synthétisés pour
élargir la gamra de viscosité [29]. Cependant leur prix sur le marché reste encore trés élevés

HW QH VRQW SDV GHV SURGXLWY pFRORJLTXHV UHVSHFW X

utilisateurs.
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Figure5: Composé aromatique portant un groupe benzyloxy

Les hydrocebures halogénés

Les hydrocarbures chlorés sont des huiles isolantes ou des fluides hydrauliques. lls sont tres
stables et non combustibles. En raison des contraintes environnementales actuelles, ces huiles

ne sont plus ou rarement utilisés comme fluideduliques.

Les chlorofluorocarburesont utilisés en tant que base lubrifiante pour les fluides
hydrauliques inflammables [31]. On les retrouve dans les halogéenes, dans les pompes a acides
minéraux, dav OHV FRPSUH VYV HMéh$MMesGfidrljns] cdaries mélangeurs a
RI\GDQWV IRUWYVY HW GDQV OHV SRPSHV GH WXUELQH SRX
oligomérisation du chlorotrifluoroéthylene et présentent une stabilité chimique intéressante

Les esters synthétiques

Les esters synthétiques amte longue expérience en tant que base lubrifiante modifiée [32

33]. lls sont subdivisés en cinq catégories.

Les monoesters sont fabriqués par la réaction entre un acide et un alcool. Les monoesters sont
caractérisés par un bon pouvoir lubrifiant, une l&ibiscosité et une fluidité a basse
température. On y trouve sur le marché des oléates de métiéjtg/ll2exyle ou isobutyle. Le

tableau 11 présente les propriétés physiques de quelques monoesters.
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Tableau 11: Propriétés physiques de différents typeaahoesters [34,35].

Viscosité Viscosité . s . Point
Indice de Point d'écoulemen |, .
Types de monoesters (mm2/s)  (mm?2/s) VISCOSité °C) éclair
40° 100°C (°C)
Oléate de méthyle 4.4 1,7 - -12 -
Oléate d'isobutyle 6 2,2 219 -50 -
Oléate de Zthylhexyle 8 2,8 238 -35 -
Oléate d'isooctyle 9,1 2,9 192 -
Oléate de décyle 10,2 3,4 246 -3 -
22,7
Stéarate de butyle 6,7 2,4 203 (point de fusion) 193
Palmitate de #thylhexyle 8,1 2,7 188 0 204
Ester de suif de -2 7
éthylhexyle 10,6 3,1 166 (point trouble) -
Isostéarate d'isostéaryle 157,2 3,8 - -17,5 215

/HV HVWHUV GYDFLGHV FDUER[\OLT X3 VsoRtXestHh@&uRUdd |DSSHO
réaction entre un monoalcool et un diacide de type adipique (C6), acide azélaique (C9), acide
sébacique (C10), ate dodécanedioique (C12), acide le plus recherché dans le domaine de la
lubrification. lls présentent des indices de viscosié¥és, entre 130 et 190 [38B.0XV OTLQGLF|
de viscosité est élevplus OTKXLOH RX OH OXEULILDQWhpérRatweRa® p HVW \
leur structuration en chaines ramifiées, les diesters oS RLQW GIpFRXOHPHQW EIL
SRLQW pFODLU XQH IDLEOH YRODWLOLWpP HW SRVVgQGHQW
généralement considérés comme des solvants pawnidinaison entre leurs faibles poids
moléculaires et leur importante polarité [34]. Sur le plan écologique, certains diesters sont
utilisés en agralimentaire du fait de leur biodégradabilité élevée et leur écotoxicité réduite.

Par contre, les diestelSUpVHQWHQW XQH IDLEOH VWDELOLWp FKLPLT
autres bases synthétiques. Sur le plan économique, leur prix est variable. Les sébacates, qui
sont les bases les plus prisées, sont plus cheres que les adipates et les azélates. Quelques

familles de diesters sont présentées dans le tableau 12.
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Tableau 12: Familles de diesters [38].

Type d'acide NC%Tbborﬁgg Famille de diesters | Alcools disponibles
Adipique 6 Adipates n-octanol
Phthalique 8 Phathalates Isodécanol
Azaléique 9 Azélates Isooctanol
Sébacique 10 Sébacates 2-éthylhexanol

Dodécanedioique 12 Dodécanedioique Isononanol
Dimere 36 Dimérates Tridécanol

Les esters aromatiques sont des bases lubrifiantes synthétiques issues de la réaction entre des
monoalcools et des acslgolycarboxyliques. lls sont utilisés pour des applications a haute

température.

- les phthalates font partis des esters présentant des codts les plus attractifs. lls sont souvent
utilisés dans les compresseurs en remplacement des huiles minérales.teCesoms
GYH[FHOOHQWY SRLQWY GIYpFRXOHPHQW HQ UHYDQFKH LO

- les trimélliates sont souvent utilisés pour leurs performances de stabilité thermique. Ce sont
des molécules peu biodégradables. Elles présenteititadés poids moléculaires, des points
pFODLUV LPSRUWDQWY DLQVL TXYTXQH IDLEOH YRODWLOLWpP

Le tableau 13 rassemble les différentes propriétés des esters carboxyliques utilisés comme

bases lubrifiantes.
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Tableau 13 les propriétés des esters carboxytig

Caractéristiques Diesters Esters de polyols Phtalates Triméllitates
Viscosité a 40°C (cSt) |6 a 46 14a35 29494 47 a 366
Viscosité a 100°C (cSt) |[2a 8 3a6 4a9 7a22
Indice de viscosité 90a 170 120 a 130 40a90 60a120
SRLQW GTpERX-70a-40 -60 a-9 -50 a-30 -55a-25
BRLQW GYpFOD?200a 260 250 a 310 2093270 270 a 300
Stabilité thermique Bonne Excellent -tl)-cr)?;e Trés bonne
% Biodégradabilité 754100 90 a4 100 46a88 0a69

Prix (PAO=1) 09az2 2a25 0,5a1 15a2

Les esters de polyols ou de néopentylpolyols

Figure 6: Néopenthylpolyol

Ces composeés sont formés a partir de la réaction entre un acide monofonctionnel et un alcool
multifonctionnel de type néopentylglycol, triméthylaypane, pentaérytitol (Figure 6). lls
possedentG 1 H [ F H PrapHéEWHysicochimiquesen lubrification telles que laviscosité,

le point éclairle SRLQW G Y p BRROR@HDPRMHLADWL W p« HW F

Les polyalkylenes glycols

Figure 7: Polyalkyléne glycol
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Les polyalkylems glycols ou éthers de polyglycol possedent une large gamme de viscosité.

Ces composés possedent un bon pouvoir lubrifiant-2f34 lls sont obtenus par
SRO\PpULVDWLRQ GHV pSR[\GHV HQ SUpVHQFH GT1XQ DOFR
(Figure 7). SeRQ OD WHQHXU UHODWLYH HQ R[\GH GYfpWK\OqQH
étre solubles ou insolubles. Les polyalkylenes glycols solubles rentrent dans la formulation

des huiles de coupes, des fluides hydrauliques résistants au feu. Les polyalkyéakss gl
insolubles, sont utilisés comme huiles pour les engrenages, les huiles pour compresseurs a

gaz, les huiles pour moteurs et comme liquides de frein [39].

223 /HV EDVHV OXEULILDQWHY GTRULJLQH YpJpWDOH

'HYDQW OD QpFHVVLWpP GIDYRGH CGHVQSUBR X QWP HOHV S & XYW\
YpJpWDOHYV HW OHXUV GpULYpV FRPPH EDVHV OXEULILDQ
QRXYHOOH JpQpUDWLRQ GH EDVHV OXEULILDQWHY ELRGpJ
/HV EDVHV OXEULIL buaMlble/soBtprégdntes Qud leUnkb€@hé francais depuis

'"HS XLV SOXV GH DQV FHV SURGXLWYV VRQW XWLOLV¢
PaysBas, tres tét sensibilisés, sur le ved®ppement durable. Elles sorappelées

biolubrifiants.

Les huilesFRPSRVpHV GH GH WULDF\OJO\FpUROV GYHVWHU\
par leur structure, biodégradables. Les biolubrifiants issus de ces bases (colza, tournesol,
soja..) présentent par leurs structures chimiques, des propriétés naturéiessarttes
GILQGLFH GH YDWRPRMLWEITHIWMIQWH SUHVVLRQ HW GH ELRG
&HV EDVHV OXEULILDQWHYV SUpVHQWHQW OTDYDQWDJH GH
QRQ UDPLILPY HW QRQ F\FOLTXH VneHasterG Gubd R p&imtQ@nel UR X S t
ELRGpJUDGDELOLWpP UDSLGH XQH WR[LFLWp-usbré EOH HW
GfH[WUrPH SUHVVLRQ /HXU SRODULWp SHUPHW GHV DSSOL
de glissement faible. Ces propriétésripermettent de travailler avec de faible viscosité sur

XQH ODUJH JDPPH GH WHPSpUDWXUH UpGXLVDQW DLQVL OI
Cet avantage trés important pourra compenser la question de colts souvent évoquée par les

utilisateurs, estimé a 2 a 5 fqikis élevé que celui définit sur base minérale [40].
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&HV EDVHV OXEULILDQWHY SUpVHQWHQW XQH LQVWDELOLW
OLDLVRQV pWK\OpQLTXHV VXU OD FKDvQH K\GURFDUERQPH
fonction estd) FRQGXLW j FHWWH LQVWDELOLWpP R[\GD&LYH W
réadions conduisent a la formation @emposés polaires responsablies phénomeénes de

rancissement

2Q UHWURXYH FHV EDVHV OXEULILDQWHVs HBPA3WWA) QA TXTK X1
WUDQVIRUPpHY DX[TXHOOHV RQ DMRXWH XQH TXDQWLWpP
conviennent pour des applications nécessitant une lubrification en huiles perdues telles les
huiles pour chaine de tronconneuse, les moteurs deuxsteotp les températures de
fonctionnement peuvent varier entre 70 a 80°G4296], ainsi que certaines applications

comme les huiles pour métaux [47].

7TRXWHIRLV FHVY EDVHV OXEULILDQWHYV VRQW VH@WEEOHYV |
Pour @llier FHV LQVXIILVDQFHYVY RQ XWLOLVH GH QRXYHOOHV Y
FRO]D ROPpPLTXH TXLIlengb rerbicgigtiques {indidedel Qiscosité élevé)
SHUPHWWDQW GYfrWUH XWLOLVp FRPPH EDVH OX&uUudlILDQW!
WHPSV > @ /H WRXUQHVRO ROpLTXH ULFKH HQ DFLGH F
WKHUPLTXH HW OD UpVLVWDQFH j-50]fTe[Ad\R2NdRI@tES télésS U R G X
TXH OTJKXLOH GH &UDPEH $E\VV Lqd |adifidhtpdwles\Wiétdadix )V LO L V p t
En Europe, les huiles de tournesol oléique et de colza érucique sont les plus intéressantes pour
OfLQGXVWULH > @
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Tableaul4: Les propriétés physiques des huiles végétales utilisées en tant que bases
biolubrifiantes [4352-53].

Viscosité (mm2/S) Indice de Point ,QGLFH

Plante viscosité GITpFRXO}

40°C 100°C (°C) (gl2/1009)
Colza peL 33,9 8 222 -15 108 a 120
érucique
Colza 46,7 10,2 214 -12 95 a 105
érucique
Tournesol 41,3 8,8 200 -6 120 a 136
Tournesol 41,6 8,8 198 -12 80 a 90
oléique
Soja 32,4 7,8 225 -9 125 a 140
Ricin 256,9 19,8 88 -10 81490
Olive 38,5 8,4 202 0 79 a4 88
Crambe 51,5 10,5 199 -9 85 a 92
Abyssinica

2.2.4 Les basewégétales modifiées

/IHV SULQFLSHVY HW GH OD FRQIpUHQFH GH 5LR VXU OfYHC
GXUDEOH RQW FRQGXLW ERQ QRPEUH GTLQGXVWULHOV DX
GH OTJHQYLURQQHPHQW 'DQV K\H GEKRW IGH Q- P DO\DIFHH OHW
gras issus de la modification chimique des huiles ont été testés. lls peuvent étre
avantageusement comparés aux autres bases modifiées et huiles minérales. lls sont connus
pour leur écecompatibilité, leur stabilé thermique et hydrolytique, leurs propriétés
QDWXUH@éukY GIDQWL

Les esters obtenus par réaction entre des alcools;€h,@t des acides en;£C,,4 sont
XWLOLVpV GDQV OfXVLQDJH GHV PpWD>p].HEs et TXH E
néogentylpolyols ou polyoesters sont les esters les plus utilisés en lubrification. lls possédent

de nombreuses propriétés physiques et chimiguesbon pouvoir lubrifiant, un bas point
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GIpFRXOHPHQW XQ ERQ FRPSRUWHPHQW YLWFRVLWpP
thermooxydation élevée et une faible volatilité. Le lubrifiant doit étre constamment a
OfLQWHURPWH ® X B/ OefcbPpEoRridtdspIiqysidthimiques.

Les esters de polyoesters sont utilisés en tant que bases lubrifiantes dansdeesiom
moteurs 2 ou 4 temps, lubrifiants pour métaux a chaud et compresseurs [56]. lIs sont
également utilisés comme fluides de forage et comme lubrifiants lors du démoulage des
pieces [57,58]. Ces bases lubrifiantes présentent également une biodétgadpide et une

ecotoxicité faible [7].

/IH WDEOHDX SUpVHQWH OHV GLIIpUHQWHYV IRQFWLRQV GfY

Tableau 15: Propriétés physichimiques des bases biolubrifiantes-fEY

Propriétés Résultats Avantages

Anti-usure 5pGXFWLRI@ GH Q Durée de vie du matériel
faible consommation

Eco-compatibilité Biodégradabilité BHVSHFW GH Of
des utilisateurs

Onctuosité Bonne adhérence au supp¢ Maintenance réduite, ant

film persistant corrosif

Pouvoir dispersant Propeté du moteur Maintenance réduite, faibl
additivité

Solubilité des additifs Bonne absence de dépbét | Compatible avec les additil

moins toxigues

Stabilité thermique Propreté du moteur Augmentation des intervalle
de vidange

2.3 Formulation des lubrifiants

La formulation des bases lubrifiantes est une étape importante dans la mise au point des
lubrifiants qui va conditionner les performances de ces derniers. Elle consiste a incorporer une
concentration en additifs bien définie, différente selon @ity GTIDSSOLFDWLRQ /HV EI
XWLOLVpVY GDQV OH VHFWHXU GYKXLOH GH FRXSH VRQW IR
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OHV IDPLOOHY VRQW UHSUpVHQWPHV GB écdgnomigue WD EOHD X
formulation représente un tiers du priidd UHYLHQW GYXQ OXEULILDQW

Tableaul6 )DPLOOHYV GIYDGGLWLIV XWLOLVpHV-6Z268RYV OH VHFWH)

Additifs Concentration (%)
Antioxydants 01a1l
$PPOLRUDWHXUV GX § 0,05a1
Anti-usures et extréme pression 0,2a2
Inhibiteurs de corrosion <1
Anti-mousses <0,1
Biocides 0,1

Les additifs constituent une famille de produits extrémement diversifiée destinés soit a
renforcer certaines propriétés intrinséques de bases lubrifiantes comme le point
GIpFRXOHMPBQ@WH OGH YLVFRVLWp OD UpVLVWDODgiEH j OF
HW DOQWLIULFWLRQ RX OH SRXYRLU GH SURWHFWLRQ
UHFKHUFKpHV FRPPH OD GpWHUJHQFH n @ud &RneMtRliset GLVSFH
les composés acides, le pouvoir de protection contre la corrosion des métaux non
ferreux, et les propriétés extrémession. Dans certains cas, ils peuvent aussi combattre
GHV GpIDXWYV DSSRUW p\Vnsg B8addififd ndnblidsés BvMEe@tlaNdrrhtiord

GH PRXVVHV OLpHV j OD SUpVHQFH GDQV OH OXEULILDQW C
OHV GLVSHUVDQWY OHV DJHQWYV pPXOVLILDQWY GHV IOXLC
les antroX LOOHV /YDFWLRQ GYXQ DGGLWLI GpSHQG GH TXDWUH

9 OD QDWXUH FKLPL softeg@didepliets & saddncentration dans la base
lubrifiante.

9 les interactions avec les autres additifgrésents dans la formule. Dans certains cas, |l
peutyaY RLU DQWDJRQLVPH HQWUH GHX[ DGGLWLIV 'DQV
synergie.

9 la nature chimique de la base lubrifiante: la pureté, le degré de raffinage, le grade

de viscosité, etc. Ainsi, plus une base lubrifiante présente un pouvoir sdait é
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moins les additifs qui agissent en surface comme lesuantes et les extréme
pressions se montrent efficaces. Le pouvoir solvant dépend de la composition de la
base lubrifiantdaromatiques, naphténique, pdiratjue).

9 les conditions tribologiques de fonctionnement du mécanisme a lubrifier
conditionnent le régime de lubrification [64] : température et pression de contact,
YLWHVVHY GH JOLVVHPHQW HW pYHQWXHOOHPHQW GH
GYDPELDQFH DWPRWIKGDAWEHXAMRWHW RVLYH KXPLGH
présence de vibrations, état de la mécanique (usure, jeu, rugosité et état de surface,
DFFXPXODWLRQ GH GpS{WV VXU OHV VXUIDFHV« HW Q

des surfaces.

Les additifs sont souwm classés selon leurs actions.

2.3.1 Les additifs agissant dans la masse du lubrifiant

¥ Les antioxydants [65, 66]

/[HV DGGLWLIV DQWLR[\GDQWY SHUPHWWHQW GH OLPLWHL
provoquent la formation de deux types de produiles dérivés acides de faibles poids
moléculaires trés corrosifs et des composés oxygénés de masses molaires comprises entre 500
HW J PRO /HV FRPSRVpV R[\JUpQpYV IDYRULVHQW OfDXJI
polymériser, de précipiter et de former digpots sur les parois. On peut citer les inhibiteurs
radicalaires, généralement des composés aromatiques (phénols et amines aromatiques), les
GHVWUXFWHXUV |G fidn\BddR SpluReq \ hidazotés, phosphorés.., et les
désactivateurs et passivateun®talliques. Des bioadditifs sont également utilisés dans ce

domaine tel que des dérivés phénoliques (les tertiobutylphénols).

¥ Les additifs de basicité
Leur objectif est de neutraliser les résidus acides de combustion des -carburants,
principalement sur mnteur diesel. Les phénols, les sulphonates et les salicylates sont
naturellement basiques et neutralisants. Cependant on peut renforcer ce pouvoir neutralisant

en leur adjoignant des sels basiques (carbonates ou hydroxydes) lors de leur fabrication.
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Leur dggré de basicité est donné par un indice, (Base Number (BN en angigs)me en
PLOOLJUDPPHYVY GH SRWDVVH SDU JUDPPH GYKXLOH PJ .2+ J
neutralisationvic YLV GHV DFLGHV TXH OYDGGLWLI FRQVLGpUp

2.3.2 Les additifs agissant physiquemeindans la masse du lubrifiant

¥ Les additifs antcongélation [67, 68].

/IH UHIURLGLVVHPHQW GYfXQ OXEULILDQW SURYRTXH OD FU
VDWXUpV OLQpDLUHV RX UD P L{10p0/p&igs\hHil€s\invie@lEs@ds O 1K XL C
FKDvQHY JUDVVHV VDWXUpHV SRXU OHV HOUHhMWr BGXEULILLC
tournesol). La diminution de la température entraine la croissance des cristaux et la formation
GIXQH SKDVH FRQWLQXH TXL HPSULVRQ,Qdénam HNorsD XW U H
OfpFRXOHPHQW /H SRLQW GYpFRXOHPHQW HVW GRQF FDU
ODTXHOOH OH OXEUL$LBPWImiieH laViirmatRiX Qates 363eaux, les
formulateurs introduisent des produits ditan¢-congélants», représentés par des oligomeres
SRVVpGDQW GHV FKDvQHY DON\OHV TXL VYDGVRUEHQW V
SHUWXUEHQW OYRUJDQLVDWLRQ GX UpVHDX /HV DGGLWLI\
encore additifs anticongélants, en anglaiBour Point Depressant (PPD)perturbent le

processus de cristallisation des paraffines en limitant la croissance des cristaux soit en
VIDGVRUEDQW VXU OHV FKDvQHY DON\OHV VRLW SOXV Jj
réseaux intercristallins en castallisant avec les paraffines, ce qui favorise la croissance
GIXQH PXOWLSOLFLWp GH SHWLWYV FULVWDX[ HQ pSDLVVH X
formation de réseaux structurés de paraffines.

Les produits les plus utilisés sont de plusietyrses : polyméthacrylate, des copolymeres

maléatestyréene, des paraffines naphtalenes, des polyesters de type acétate damiandee.

% [HV DGGLWLIV DPpOLRUDQW OYLQGLFH GH YLVFRVLWp >

Les huiles ont des variations de viscosité des lors quallessent des écarts de température.

L'indice de viscosité traduit I'importance de la variation de viscosité en fonction de la
température.

Les Viscosity Index Improver (VIISURGXLWYVY DPpOLRUDQW OfLQGLFH C
polyméres qui, en solutio©DQV OD EDVH OXEULILDQWH OfpSDLVVLVYV
interaction huilepolymére) pour éviter leontact des piéces en mouvemaitR XW HQ QY D\D
TXITXQH WUQqV IDLEOH LQIOXHQFH VXU OD YLVFRVLWpPp j ED

Thése Valorisation non alimentaire des huiles de friture usagées/Ange ESSONO ABAGA/2013 49



facilite le démarrage a froid des mécanismes en réduisant en méme temps les pertes
énergétiques par frottement. A froid, les macromolécules de polyméres, peu solubles dans la
base lubrifiante, se trouvent sous forme de pelotes. Leur encombstérante est faible, ce

qui limite les frottements visqueux entre macromolécules. A chaud, en revanche, la
solubilité des macromolécules dans la base lubrifiante augmente notablement, les chaines
polymériques se déploient, les macromolécules RQIOHQW & HW OfpFRXOHPHQ
ainsi géné par le frottement entre elles, ce qui se traduit par une augmentation sensible
de la viscosité.

Les composeés les plus courants proviennent des familles chimiques suivantes [69,70] :

- polyméttacrylate (PMA)

- copolymeres d'oléfines (OCP en anglais)

- copolymeres mixtes PMAOCP

- dérivés d'isoprene, d'isopréagrene hydrogéné

- dérivés de styrenbutadiene hydrogéné.

2.3.3 Les additifs agissant aux interfaces liquidesolide

¥ Les additifs antusures, extréme pression (EP)-[7273].

Les additifs antusures et extréme pression forment avec les surfaces métalliques un film
protecteur autolubrifiant, en général par réaction chimique. Ce sont des composés phosphatés,
thiophosphatés, aminophospés, du bisulfite de molybdéne. Pour les huiles de transmissions
automobiles, les lubrifiants industriels et les graisses a capacité de charge améliorée, les
additifs anttusures sont sélection® HQ IRQFWLRQ GHV FRQWUDLQWHV GfY
est de renforcer l'action antisure qu'exerce un lubrifiant vésvis des organes qu'il lubrifie.
Les additifs EP sont plus réactifs chimiquementavigs des surfaces métalliques que les
additifs anti X VXUHYVY 6RXV OTHIIHW GHYV d&es Wi \frotféideniSnpdthD W X U H \
PpWDO VpYqUH LOV VRQW GpFRPSRVpV HW OLEqQUHQW GX V
réagissent avec les métaux, le fer en particulier, pour donner des films de sulfures et de
chlorures métalliques a faible résistarau cisaillement.

¥ Les additifs inhibiteurs de corrosion de type passivateur [73].
/HV LQKLELWHXUV GH FRUURVLRQ HPSrFKHQW OD FRUURV!

surfaces sensibles pour former un film protecteur.
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En général, les additifs deséis a lutter cong¢ la corrosion sont désignéadlitifs antirouille»
ORUVTX{LOV FRPE hwidéid@i\inddaDx FeRduxJdadditif® @nticorrosifs ou

inhibiteurs de corrosignORUVTXYLOV VRQW GHVWLQpPpV j FRPEDWWUH C
par le soufre des métaux non ferreux et notamment des alliages cuivreux.

Ces additifs agissent en formant un film protecteur sur les surfaces par la formation de
FRPSOH[HV PpWDOOLTXHVY GH FRRUGLQDWLRQ FTHVW Of
benzdriazole (ou tolyltriazoles), du mercaptobenzimidazole, les alkyldithiophosphates et du
mercaptobenzothiazole sont aptes a passiver les métaux cuivreux. Des alkylsuccinhydrazides

sont aussi des additifs anticorrosions pour les huiles de graissage.

2.3.4 Les addtifs agissant physiquement aux interfaces liquidsolide

¥ Les additifs détergents organométalliques

Les additifs détergents évitent la formation de vernis ou de dép6ts sur les parties les plus
chaudes du moteur : paliers de turbine de turbocompressgistens, segments, en
HPSrFKDQW OHV GpS{WV GIDGKpUHU DX[ VXUIDFHV

Ces composés sont des sels métalliques de magnésium ou de calcium appartenant aux

principales familles suivantes: alkylarstilffonate, alkylphénate, alkylsalicylate.

¥ Les additifs dispersds
En général, ce sont des composés polaires de la famille des alkénylsuccinimides, des esters
VXFFLQLTXHY RX GH OHXUV GpULYpV HW GHV EDVHV GH 0DC(
GIXQH SDUWEtt deRIEr® é&thhiH souvent un groupensaaté, qui présente une
affinité particuliere pour les matieres en suspension. lls sont utilisés dans les moteurs a
essence et diesel, dans les formulations des huiles de transmission de tracteurs, des fluides de
transmission automatique pour assurerrtatgetion et la propreté des organes et des circuits
des fluides [4%2].

On rencontre également des additifs agissantigphgment aux interfaces liquidgiquide ou
liquide +gaz.

Pour limiter le phénomene de moussage des lubrifiants, des additifeargses (polyméres
de silicone ou polysiloxanes) sont utilisés en trés faiblestiggmnLes additifs artinousses

ont pour but de limiter la dispersion d'un grand volume d'air dans I'huile.
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/IHV DGGLWLIV DQWLVHSWLTXHV R X sHidelganlsnesSad UlekB HW W H (
détruisant. lls sont surtout employés pour les huiles de coupe et autres émulsions qui

ont une tendance a fermenter et a devenir nauséabondes, voire dangereuses en cas de
blessures des opérateurs souillgas ces lubrifiants. Les nombreux biocides utilisables dans

OHV OXEULILDQWY VRQW SDU H[HPSOH GH W\SH GpULYp

hétérocycles divers substitués.
Le tableau 17 présente quelques additifs biodégradables pouvanttiBs&Es pour la
formulation des biolubrifiants. Des sociétés telles que Lubrizol, Rhein Chimie, PCAS, IMCD

France, Total Chimie, Novance, travaillent pour le développement de ces bioadditifs.

Tableau 17: Bioadditifs utilisés en formulation [49, 62].

Typesd'additifs Classes de substances

Anti-oxydants Dérivés phénoliques (les tertio butyl phénols)

Esters gras sulfurisésulfonates d'esters

Extréme pression : . -
P Esters partiels d'acide succinique

Amines et amides a chaine longuelfsnate de sodium, ¢

Inhibiteurs de corrosion . s ) . N .
calcium, d'amines dans une matrice dissolvante a base vé(

Viscosifiants Xanthanes et autres polysaccharides

Le document US5888947 divulgue un lubrifiant biodégradable a base de-, naincet
WULJO\FpURO DYHEMGBLWMWRIOE IXWHSKXQH JUDLVVH YpJdp\

Le document FR2907790 propose également un lubrifiant biodégradable a base de glycérine,

mélangé avec du mono propyléne glycol.

Le document US5736493 divulgue un lubrifiant biodégradable a base de triglycérides,

mélangé avec une solution huile plus cuivre comme antioxydant.

Néanmoins ces lubrifiants sont assez onéreux, et de plus leurs prix fluctuent fortement rendant

leur disponibilité peu fiable.
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2.4 Les corps gras

Les corps gras, qui correspondent a la partie sggaineutres » de la fraction lipidique totale

sous forme de microgouttelettes dans certains tissus animaux et végétaux, ont surtout un réle
nutritionnel sur les plans énergétigue et métabolique. La partie grasse des aliments est
également appelée lipidédu grec lipos, « gras »). Les corps gras alimentaires comprennent
OHV KXLOHV HW OHV JUDLVVHV GYRULJLQH YpJpWDOH RX
OLSLGHVY FRPPH OHV JOXFLGHV VRQW GHV FRPSRVpV WH!
GIK\GUF &THVW j OD ORQJXHXU GH OD FKDvQH K\GURFDU
constitutifs que les triacylglycérols doivent leurs propriétés principales de composés apolaires

et hydrophobes.

Les huiles végétales sont essentiellement constituéasadgglycérols (99%), euxmnémes
FRPSRVpV GYDFLGHV JUDV HW GH JO\FpURO OH UHVWI
lipides complexes, de constituants non triglycéridiques comme la vitamine E (tocophérol) et
OHV SKpQROV«

Conformément a la réglementat, la teneur en acide érucique des huiles alimentaires ne doit

pas dépasser 5 p. 100 de leur teneur en acide gras totaux.

Pour une méme espece de plante oléagineuse, la composition de I'huile varie beaucoup avec
l'origine géographique, la variété, I'ammnde la récolte. Les chiffres figurant dans le tableau 18

dessous reflétent cette variabilité naturelle.
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Tableaul8: Composition en acides gras (%) da®sps gras d'usage courant et teneur en
vitamine E [74].

Nature de Répartition des différents acides gras Vitamine E
OTKXL( (% des acides gras totaux) (mg/100g)
dont dont
DFLG] D FL G H acide acide
DI:I‘Gmone oly- linoléi linoléni
saturés | ~|poly- inoléique  |linolénique
insaturés |insaturés & &
Amande 7-10 65-83 8 +28 <0,3 2350
Arachide 12 +27 35-68 14- 42 <0,3 15-20
Colza 6 18 57-65 26- 32 18 +22 8 10 25-35
ggrme 44 15400  13-21 60- 70 55 +60 4 +10 130-160
Mais 10 +18  25-33  57-64 55 +62 <2 2030
(germe de)
Noisette 6 +13 66-83 9 +26 8 +25 <0,6 25-40
Noix 7 11 14-21 63-80 54 +65 9 +15 5 49
Olive 8,9-19,5 63,3-85,8 4,9220 45-21 0,4-1,0 10 £20
Pépins  d¢ 11 117  15.23 65- 73 65 +73 <05 9 420
raisin
Sésame 13 £19 36-43 40- 48 39 +47 <0,6 5 17
Soja 11 +21 17-27 54-72 50 +62 4 +10 10 £25
Tournesol | 10 +16 15- 26 62-70 62 +70 <0,3 55-80
Toumesol | ¢ 19 75-83 10 421 7 £17 <03 45-90
oléique

Les huiles et graisses alimentaires sont habituellement subdivisées en ces principales classes
alimentaires :

- KXLOHV YpJpWDOHY IOXLGHYV KXLOHV GYDUDFKLGHV GH
VRMD GYTROLYH GH QRL[ GH SpSLQV GH UDLVLQ

- huiles végétales concretes (ou graisses) : coprah (provenant de la noix de coco), huiles de
palme et de palmiste ;

- KXLOHV HW JUDLVVHV GYRULJLQH DQLPDOH WHUUHVWUH
E°XI HW GH PRXWRQ KXLOGHRGH FKHYDO JUDLVV

-KXLOHV HW JUDLVVHY PDULQHYV EDOHLQH FDFKDORW SR

- corps gras élaborés : beurres, margarines.
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Les huiles sont différenciées des graisses par leur point de fusion. Les huiles sont des corps
gras liquides a laempérature de 15°C, tandis que les graisses sont « concrétes » a cette

température

Composition des lipides (Karleskind, 1992).

- Les triacylglycérols :

Figure 8: Synthese des triacylglycerols

/HV FRUSV JUDV VRQW FRQVWLW Kgidé nsobdJdi-Got Wiglpcp@esQ JHV G
(ces derniers étant prépondérants) selon le nombre de fonctions alcools du glycérol estérifiées
par les acides gras. Le nombre élevé des acides gras présents dans un lipide, ainsi que les
multiples possibilités de leur cdommaison avec le glycérol font des corps gras des mélanges

trées complexes dont les structures et les propriétés varient de facon significative.

Chaque huile est caractérisée par la composition en acides gras de I'espéce végétale dont elle
est extraite. Le triacylglycérols, qui représentent 98 a 99 % de I'huile végétale raffinée,
UpVXOWHQW GH O XQLRQ GH WURLYVY DFLGHV JUDV DX JO

présentée (Figure 8).

/IRUVTXYIXQH PROpFXOH GH JO\FpURO HM&H QUDY PRGIFXOH

triacylglycérol formé est dit homogéne. Dans le cas contraire, le triacylglycérol est dit mixte
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- Les acides gras

JLIXUH ([HPSOHV GYDFLGHYV JUDV

&H VRQW GHV DFLGHV RUJDQLTXHYV I|IDL Etiactide aryani@ié SRV Vq
FDUER[\OH SDU PROpFXOH HW VRQW IRUPpPpV GYR[\JgQH

presque toujours pair (en raison du mode de synthése des acides gras qui se forment par

combinaison de radicaux acétiques ef), @énéralement compLV HQWUH HW /9

extrémité de la chaine se termine par un groupe méthydRigire 9). lls représentent 90 a

96 % de la masse molaire des triacylglycérols. Plusieurs acides gras différents sont présents

dans un méme corps gras, et un acide @eige oléique par exemple) peut se retrouver dans

de nombreux corps gras différents. La composition en acides gras est souvent caractéristique

GH OHXUV VRXUFHV HQ SDUWLFXOLHU YpJpWDOHV &HSHC(

climatique ou bien®@ FRUH OLpHYV DX[ VDLVRQV j OfpWDW SK\VLROR

7TURLY FDWpJRULHYV GIDFLGH JUDV SHXYHQW r'WUH GplLQLH

- les acides gras « majeurs », peu nombreux, mais représentant a eux seuls 95% des acides
gras présents dares huiles et graisses alimentaires ou industrielles ;

- les acides gras « mineurs », homologues ou isologues des précédents, rencontrés comme
constituants secondaires dans les corps gras alimentaires ou industriels ;

- les acides gras « inhabituels »j@ubles liaisons conjuguées ou non, ou acétyléniques ou a
fonction secondaire.

La structure de la chaine carbonée, qui peut comporter des liaisons simples, soit des liaisons
éthyléniques (doubles liaisons), permet de les classer en séries isologusenttegéelles par

des caractéristiques communes, series auxquelles appartiennent les acides gras majeurs et

mineurs :
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- acides gras saturés ;
- acides gras insaturés, a chaine monoéthylénique (une seule double liaison) ou

polyéthylénique (deux doubles kains ou plus).

- Les constituants mineurs :
lIs représentent 0,5 a 2 % de la masse dhuile. lls renferment principalement des
phospholipides, des stérols, des alcools gras et triterpéniques, des tocophérols, des pigments et
des hydrocarbures. Ces insapabfes ou leurs constituants peuvent étre responsables de la
couleur, de I'odeur de I'huile, avoir une activité vitaminique ou intervenir dans la conservation
des corps gras ; ils peuvent aussi étre de précieux criteres pour le contréle de la pureté de
I'huile. lls trouvent des applications en cosmétique, en pharmacie et dans les industries

alimentaires.

2.4.1 Economie des huiles alimentaires

/HV H[LJHQFHV UpJOHPHQWDLUHY PRQGLDOHV SRXU OD SU
(WDWYV | VTRUL H@WwrHdds rbduité réspeciieluR @dts écologiques. Cette nouvelle
GRQQH D IDLW UHQDVWUH O9YXW L & déviigs\dams @es@dimaingsXde® HV Y |
carburants écologiques (biocarburants) et de la lubrification. Différents facteurs ont donc
pemis le retour de ces matieres premiéres renouvelaldesonférence de Rio en 1992, la
UpIRUPH GH OD SROLWLTXH FRPPXQH DJULFROH 3%& HW C
du pétrole depuis 2004.

ID SURGXFWLRQ GYKXLOHV Ytaae @téird envV20H1Q 1pN3RAIM dRQ FR
WRQQHVY DYHF XQH SURGXFWLRQ GH Of8QLRQ (XURSpPHQC
Proléa). La répartition mondiale des différentes huiles végétales est présentée sur la figure 10
ci-dessous
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Figurel0: ProdubNLRQ GTKXLOHV YpJpWDOHYVY GDQV OH |

Les huiles de palme occupe la premiglaceavec une production annuelle en 2011 de 50,9

millions de tonnes soit 33% de la production mondiale contre 28 millions de tonnes en 2003.

/ID SURGXFWLRQ G YKixXde@&t VapBdit evi ROOD deHDmillidhs de tonnes. Elle
représente 27% soit 41,6 millions de tonnes. Le colza occupe la troisieme place avec 23,1
millions de tonnes (15%) suivi par le tournesol 12,3 millions de tonnes soit 8%. Le reste de la
production monihle est estimée a 26,4 millions de tonnes soit 17% dont 2% pour la
SURGXFWLRQ GYfKXLOH GYROLYH HW SRXU OHV DXWUHV K

La consommation mondiale quant a elle est estimée a 153,2 millions de tonnes avec une
consommation européenne de 24,8iams de tonnes. La variété la plus consommeée, comme
SRXU OD SURGXFWLRQ HVW OYYKXLOH GH SDOPH DYHF SUqV
HVW VXLYLH SDU OTKXLOH GH VRMD GH FRO]D WR X
représentants le MWH GHV DXWUHYV YDULpWpV GYKXLOHV FRQVRPPy

(Q (XURSH OY$0OOHPDJQH HVW OH OHDGHU HQ PDWLQUH G&H
FRQVRPPDWHXU GTKXLOH YpJpWDOH S$YHF PLOOLRQV Gt
France ave@,3 millions de tonnes, des PagsDV DYHF PLOOLRQV GH WRQQ

avec 1 million de tonnes (Source Proléa).

Les tableaux 19 et 20 présentent la production et la consommation des huiles végétales de
2001 a 2011.
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7TDEOHDX 3 U R &Xégdtdldr rutegiet watfiddes en France (Source Proléa)
Variétés  d'huile 2001 2006 2009 2010 2011
végetales (en 1000 t)| (en 1000 t) (en 1000t} (en 1000t)| (en 1000}
Soja 111 48 99 88 119
Colza 498 945 1562 1646 1564
Tournesol 569 391 598 553 671
Total 1178 1384 2259 2287 2354
7TDEOHDX &RQVRPPDWLRQ GYfKXLOHV YpJpWDOHYV HQ )UDC
Variétés  d'huile 2001 2006 2009 2010 2011
végeétales (en 1000 t)| (en 1000 t) (en 1000t} (en 1000t)| (en 1000}
Soja 172 181 342 406 434
Colza 551 686 1616 1573 1532
Tournesol 425 459 471 342 354
Total 1148 1326 2429 2321 2320

Les tableaux 19 et 20 montrent une production croissante des huiles végétales de 2001 a 2011
GH OfRUGUH UHVSHFWLYHPHQW GH P L O 6slde @nheSéh WR QQ |
2011. La consommation suit la méme tendance avec 1,1 millions de tonnes en 2001 contre 2,3
millions de tonnes en 2011D YDULpWp WDQW SURGXLWH TXH FRQVRPP
représente a elle seule une consommation de pres #ed@ la consommation francaise. Elle

HVW WDORQQpH SDU OfKXLOH GH VRMD DYHF

On note également dans les arm@801, 2006, 2009 et 2010 glaeFrance a été obligée
GILPSRUWHU (Q OD SURGXFWLRQ pWDLW Gidation PLOOLF
dans la méme année de 2,3 millions de tonnes soit une demande de plus de 0,02%.

/IH SUL[ GHV JUDLQHYVY GH FRO]D SDU WRQQH VWDEOH GHSX
Celui du tournesol autour du méme prix a connu une hausse spectaaulairtete 2012
DWWHLJQDQW % OD WRQQH GH JUDLQH /fpYROXWLRQ |
(102% OH %UHQW D pWp SUREDEOHPHQW j OfYRULJLQH GH FH'
VRMD D FRQQX OD PrPH WHQGD @terrheli®graine (Bource Rroléa) Vs | Ya
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2.4.2 Les huiles alimentaires usagées

On entend par huiles alimentaires usagées, les résidus de matieres grasses, majoritairement
GIfRULJLQH YpeMWBOM GHWLBBYPDWLRQV GH IULWXJH GHVW
en industries agroalimentaires ou en restauration commerciale mais également par les
particuliers.

$XMRXUGYKXL OH SURFpGp GH IULWXUH OfXQ GHV SOXV LC
absorbe la majorité des huiles alimentaires produites et monées dans le monde. Notre
VRFLpWp DFWXHOOH HVW XQH JUDQGH FRQVRPPDWULFH GY
GHV KXLOHV DOLPHQWDLUHV XVDJpHV TXH VRQW OHV KXLC
YLH OD UHVWDXUDW L Re@t daRavsi o chntlibu® § paQiRdrsifQdtidh des
SURGXLWYV IULWV Galn@Maice et dauis XaVastdutatkiord J U R

/ID IULWXUH SHUPHW GH FXLUH GH WH[WXUHU GpVK\GUDW

plus répandue est la déshydftimacuisson.

2.4.2.1 Le procédé de friture profonde

/IRUV GH OD FXLVVRQ GT1XQ DOLPHQW HQ IULWXUH SURIRQG
SURORQJp HW LQWHQVH DX[ DOHQWRXUV GH f& HQ SUpV
Les acides gras sontRIUV VRXPLV j GHV UpDFWLRQV GTR[\GDWLRQ
OYfKXLOH

Ces altérations sont limitées étant donné la durée relativement bréve du chauffage dans le cas

de la friture plate ou les corps gras ne sont pas réutilisés.

Lors de la friture prfonde, les utilisations répétées des bains de friture entrainent une
DFFXPXODWLRQ GHV SURGXLWYV GYDOWpPpUDWLRQV /H QLYH
GIDXWDQW SOXV LPSRUWDQW TXH OD WHPSpUDWXUH HVW ¢
GH F\FOHV GH IULWXUH DLQVL TXH GH OD GXUpH GIXWLOL\

$ GHV WHPSpUDWXUHYVY pOHYpHV HQWUH f& HW f& H
triacylglycérols subissent un grand nombre de réactions complexes qui peuvent étre

subdivisées en treigrandes famillesoxydation, polymeérisation et hydrolyse [75].
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2422 /HV UpDFWLRQV GYfR[\GDWLRQ

$X FRQWDFW GH OTR[\JgQH GH OYDLU OHV UpDFWLRQV GTF
et des changements de couleur, souvent indésirables, dansléssdeuiriture ou dans les

produits frits.

/[HV UpDFWLRQV GYDOWpPpUDWLRQ R[\GDQWHYVY LQLWLpPpHV OR
GDQV XQ SUHPLHU WHPSV OD IRUPDWLRQ GH FRPSRVpV GfY
qui se décomposent en radigaalcoxyles et péroxy. Ces radicaux vont ensuite se transformer

en produits secondaires plus instables par scission pour conduire a la formation des composés
volatils et non volatils.

Les produits volatils peu importants proviennent de la rupture hoonsdytdu radical
DOFR[\OH HQ . HW % GH OD GRXEOH OLDLVRQ FRQGXLVDQYV
gue les alcools, les cétones, les aldéhydes, les hydrocarburé6-77h Ces composés de
VFLVVLRQ VRQW VRXYHQW VHOWLEGBW D)XOJREWIH@H| GH\R G

rancissement.

Les produits non volatils résultent du réarrangement intramoléculaire ou intermoléculaire des
radicaux alcoxyles en composés plus stables. Divers réactions sont possibles et conduisent a
la formation desomposés polaires.

Cette polymérisation oxydante génere souvent des trimeres, des hauts polymeres ainsi que des
diméres et polymeres a pontage éthers ayant des chaines oxydées (dimeres et polyméres de
triglycérides).

Les composés polaires regroupent lemposés initialement présents dans la matiére grasse
avant usage, les acides gras libres, des triacylglycérols partiels, des stérols et des composés
LVVXV GHV UpDFWLRQV GYK\GURO\VH

En France, le décret n°&57 du 18 juillet 1986 indique que les huilédes graisses dont la
teneur en composés polaires dépasse 25 % sont impropres a la consommation humaine.

Certains pays européens ont aussi adopté ce taux limite.

3bU FRQWUH HQ $OOHPDJQH XQH VLPSOH UHFRPPDQGDWL]
les huiles et les graisses dont la teneur en composés polaires est supérieure a 30 % sont alors

considérées comme impropres a la consommation humaine.
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2.4.2.3 Les altérations hydrolytiques

Dans les conditions de friture normale, les réactions hydrolytiques swsitiésees comme
pWDQW OHV SOXV QRPEUHXVHV (OOHV FRQGXLVHQW DX FR
acides libres, de monoglycérides, de diglycérides, de glycérol. Ce phénomene est
particulierement marqué dans les bains decpigson de pommedfLWHYV Re OfDSSRUW F
LPSRUWDQW &HV FRPSRVpV VRQW WUqV VHQVLEOHV DXJ[ Uy
VRQW UHVSRQVDEOHYV GHV GpIDXWV GH JREW HW GYRGHXU

2.4.2.4 Les altérations thermiques

Les réactions thermiques des corps gras, en abséf&R [\JqgQH VRQW | OYRULJI
formation de nombreuses substances {76]
- des dimeres et polyméres de triacylglycérols a pontage carboadone provenant
GH OD GXSOLFDWLRQ UDGLFDODLUH GH GHX[ PROpFXOH
des dimeres cycliques pent apparaitre, résultant de la condensation de deux
PROpFXOHYV GYIDFLGHYV SRO\pQLTXHV > @
- des monomeres cycliques en faible proportion,
- OH WUDLWHPHQW WKHUPLTXH GRQQH OLHX VRXYHQW j
des acides grasans
Le tableau2 SUpVHQWH OHV SULQFLSDX[ SURGXLWY GYfDOWpU

profonde.

7TDEOHDX /HV YRLHV GH IRUPDWLRQ GYHVSgqFHV FKLFPF
profonde [7576-77].

Types d'altération Origine Composés formés

monomeres oxydés
Oxydation oxygene diméres, triméres

aldéhydes, cétones, alcools, hydrocarbures

. . . monomeres cycliques
Thermique température du bait yelq

diméres non polaires

Hydrolyse eau des aliments acides gras libres

diacylglycéros
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2.4.2.5 Valorisation des huileslimentaires usagées

Comment fairdacej OD SpQXULH GX SpWUROH WRXW HQ UHVSHFWD
les émissions des polluants et daga effet de serr@

La commission européenne a promulgué le 8 mai 2003 une directive, retransdoit@en
QLYHDX GHV 1DWLRQV GH Of8QLRQ YLVDQW j GpYHORSS
VXEVWLWXWLRQ GH FDUEXUDQWY GYRULJLQH IRVVLOH SDU

secteur des transports.

En France, depuis la crise de la dioxinel®89, la valorisation la plus développée des huiles
alimentaires usagées concerne les applications oléochimiques, en particulier la fabrication du
ELRGLHVHO HW OD SURGXFWLRQ GYDFLGHV JUDV J/H ELRF
OTpWKDQRPODQJIHVWOTHVVHQFH j KDXWHXU GH i &
feUPHQWDWLRQ G HdOfexsu GeRaQer@¢htdi@hpmles sucres tels que la betterave

ou la canne a sucre.

3RXU OHV PRWHXUV GLHVHOV OHV KYBMHMW kepiegeteatit @QL T XHV
VHXOH ILOLqUH G p YihbOsRi8IIS héldipsergstpadDt@at transestérification
GIKXLOHV YpJpWDOHYV GRPD XGMIRWLUVD QW SpiaieeRW KabtP g XH  (Q
2011, il est ajouté au gazole a hauteaii7do et pourrait atteindre 10 % en 2015.

Les huiles alimentaires usagées doivent étre recyclées tout comme le sont les huiles minérales
usagées. En effet, depuis 1979, la collecte et le traitemehudes minérales usagéesont

encadrés par un disptfréglementaire (décret du 21 novemi@79 (79981) et les arrétés

du 28 janvier 1999). Ce dispositif est soutenu pardatribution financiere des fabricants
d'huiles. La collecte est organisékéaghelon départemental. Tout détenteur d'huiles megra
usagées a pour obligation de les remettre a un ramasseur agréé par la préfecture ou d'assurer
lui-méme le transport vers un centre d'élimination agréé. La prestation d'enlevement est
gratuite uniqguement pour les huiles usagées qui ne sont pas méland@esres déchets
liquides (eau, solvants, hydrocarbures, huiles solubleides de friture pyraléne et autres
SURGXLWY FRQWHQDQW GHV 3&% 'fRe OTLPSRUWDQFH G
mélange.

Le gisement national des huiles degustries agroalimentaires et des huiles de restauration,

est estimé a 15000 tonnes/an dont seulement 30 % seraient collectés chaque année, le reste

allant dans les réseaux d'assainissement (sources : ADEME 2012).
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Le gisement national ddsuiles de friure usagéesest estimé a 4000 tonnes par an et
400000 tonnes par an en Europe.

La France impose un document de tracabilité pour la collecte de ces déchets. Ce systeme de
WUDODELOLWp HVW EDVp VXU OD PpWKRGH &SHRQIPO\VH GH

utilisée en agralimentaire.

3RXU OfHQVHPEOH GHV FROOHFWHXUV OH PrPH PRGH RSp
fOts collectés auprés des restaurateurs sont chauffés pour permettre la fonte des huiles et
optimiser le rendement en hul/ UDLWpH /fpOLPLQDWLRQ GHV GpFKHW)\
effectuée avant toute filtration. Les huiles sont ensuite filtrées, ou centrifugées puis pompées
vers des cuves de 1000 litres a0BD litres pour le stockage. Le colt de traitement depuis

200 HVW GH Ya NJ

Certaines analyses sont effectuées (teneur en eau, teneur en acides gras libres, impuretés
DQDO\WHV GH 3&% GLR[LQHV WHQHXU HQ SRO\PqUHV GH V
huiles traitées soient revendues aux industrie¢ LRFDUEXUDQWY HQWUH H\

cours du baril du pétrole.

2.5 Les techniques membranaires dans le domaine des huiles et corps gras

La filtration membranaire est de plus en plus utilisée comme procédé de séparation dans de
nombreux domainessSRWDELOLVDWLRQ GH OfHDX WUDLWHPHQW G
adoucissement, dessalement, raffinage des huiles végétales, épuration bactérienne du lait,
fractionnement de la matiére grasse laitiere. La filtration membranaire est basée sur
O$BOLFDWLRQ GTXQH GLIIpPUHQFH GH SUHVVLRQ TXL SHUP
membrane dont la taille des pores assure la rétention de solutés. Ces opérations, classées selon
XQH WDLOOH GHV SRUHV GpFURLVYV Digavod,Va ndriei@tnation, OD PLF
OfTpOHFWURGLDO\VH OD GLDO\VH OD SHUYDSRUDWLRQ
PHPEUDQDLUHY VRQW WUqV YDULpHV GX SRLQW GH YX GH\

mais aussi dans le principe de base qui régit laraépn (Tableau 22).
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Tableau 22: Les différents procédés membranaire§ §7]

Base de

Procédés Force motrice N -
séparation

Membranes Substances séparées

Bactéries, particules,

Gradientde  p¢ottamis  Poreuses  solvant, colloids,

Microfiltration

pression .
macromolécules
Colloides, protéines,
Ultrafiltration (_Srad!ent de Effet tamis Poreuses polysacchand_es, sel,
filtration solvant et petites
molécules
. . Gradient de Effet tamis Petites molécules de 10 ¢
Nanofiltration ) : X Poreuses
pression diffusion 100 daltors
. Gradient de Dissolution et . L,
Osmose inverse . . . Dense Sel, acides aminés et eal
pression diffusion
Gradient de Exclusion
Electrodialyse |potentiel O Dense Sel, acides aminés et eal
S ionique
chimique

Gradient de Diffusion

Dialyse . ) Poreuses Eau, sel
concentration  exclusion
Absorption,
, Gradient de diffusion, R .
Pervaporation ) . . Dense Solvant, especes volatile:
pression évaporation,
désorption

2.5.1 Les différents types de membrane

Par définition, & membrane est une barrieep OHFWLYH TXL YD UpGXLUH OH V
SDU UDSSRUW j XQ DXWUH OH SOXV VRXYHQW GYXQ RX GH'
lafitratiRQ PHPEUDQDLUH OD PHPEUDQH HVW XQH VWUXFWXU]
] P SRXU OD PLFURILOWUDWLRQ QP | P SRXU OfX
QDQRILOWUDWLRQ HW XQH VWUXFWXUH GHQesttésmrpat) OTRVF
la masse molaire du soluté le plus petit retenu a 90 %.
Les membranes se différencient entre elles par le matériau de fabrication, et la structure
LOQWHUQH HQ JpQpUDO OD SUpVHQFH GH SRUHV sG@&b V\PpW!
trois groupes principaup8-79-80] :

- les membranes de premiére génération dites membranes organiques,
- les membranes de deuxiéme génération ou membranes synthétiques,

- et les membranes minérales ou de troisieme génération.
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Les membranes organiquei OOHYV VRQW LVVXHV GHV SURGXLWV QDWX
OfDFpPWREXW\UDWH HW OH QLWUDWH GH FHOOXORVH > @

H[WUrPHV SRXU XQH SODJH GYXWLOLVDWLRQ HQWUH H\
tetPSpUDWXUH PD[LPDOH Gi{XWLOLVDWLRQ GH f& HW DX]|

bactériennes.

Les membranes synthétiquese sont des polyméres de synthese organique tels que le
polyamide, le polybenzimidazole, polysulfone .ef¢8-81]. Les membranes sthétiques

présentent une meilleure résistance a la chaleur (75 a 80°C) et une plus large plage
GIXWLOLVDWLRQ SRXU OH S+ GH j &HSHQGDQW HOOH!

industrie alimentair@ savoir leur faible résistance aux agentsnfiéstants chlorés.

Les membranes minéralesont a base de polyélectrolytes complexes, de silice, de carbone,
GYR[\GH GH JUDSKLWH GH JLUFRQLXP HW GH PpWDXJ[ IULW
une meilleure résistance thermique, physibonique ¢ mécanique. Leur durée de vie est

sensiblement plus grande.

2.5.2 Structure des membrares

Les matériaux synthétiques a la base des membranes sont des polyméres organiques (acétate

GH FHOOXORVH SRO\WXOIRQH « RX s GHOP&UMipd) LEUK] LQRU.
VWUXFWXUH DV\PpWULTXH HVW FRQVWLWXpH GTXQ VXSSRL
GTXQH FRXFKH VXSHUILFLHOOH SRXU OD VpOHFWLYLWpPD /'t

une faible résistance au transfert tout en ayant une hlenne mécanique.

Les structures sont classées en trois gropf&ds
-  Membranes asymétriques ou anisotrapelles ont une paroi filtrante composée de
plusieurs couches superposées. Ces membranes possedent une couche ultrafine
responsable des caractaNsL TXHV GTH[FOXVLRQ GH OD PHRPEUDQH
FRXFKH GH j —P GTpSDLVVHXU TXL HVW UHVSR

transmembranaire.
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- Les membranes homogénes ou symétriqued OOHV VRQW LVRWURSHYV HW
constitue la par# filtrante. Elles ont une distribution homogéne de taille des pores.

- Les membranes composiesHOOHY VRQW REWHQXHV SDU XQH W
SKDVH GH OD PHPEUDQH HW VRQW IRUPpHYVY GTXQ QRPE
La couche active estakisée a partir des différents matériaux sélectionnés pour leur

fonction optimale [78].

Lle FKRL[ GIXQH PHPEUDQH VH

IDLW WRXW GYDERUG SDU UD!
générale la taille des pores est généralement deux fois plus peti@ fjttV SqFH OD SOXV &

retenir (pour assurer une bonne rétention tout en limitant le colmatage en profondeur de la

membrane). Le matériau doit étre choisi afin de limiter les affinités avec les espéces du fluide
j WUDLWHU SRXU OL P adaorptionp H fdutSekifim @atistaire ldsv/coBtfaintes du

IOXLGH S+

WHPSpUDWXUH HW GX GRPDLQH GI{XWLOLVDWL

soit compatible avec la valeur ajoutée du produit (Tableau 23).

Tableau 23: Principales caractérisgegules matériaux membranaires-§21

Membranes organiques

Caractéristiqgues Membranes céramiques
Alumine titane Zircone
pH 0-14 014
Température Pas de limitexstérilisable
Solvant Trés bonne résistance
Prix en 2012
(membrane )
+systeme) 2900 <7800/ m

Oxyd
a4

Acétate PAN PS PVDF
3-8,5 2 113 112
<35°C <35°C 80°C

Faible résistance

450 <750 / m2

PAN : Polyacrylonitrile

P®olysulfone

2.5.3 Différents modules membranaires

PV Fluorure de polyvinylidene

,O H[LVWH GLIIpUHQWHYV IDoRQV GYDJHQFHU OHV PHPEUDQ!

membane plane, spiralée, tubulaire, fibres creuses. Dans la plupart des cas, le module
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PHPEUDQDLUH HVW FRQVWLWXp DX
fluide étant passé a travers la membrane (le perméat) et la partie ayatdaraté (le rétentat).

[ Alimentation

YJLIXUH

/H FKRL[ GIXQ PRGXOH
UDSSRUW |

5HSUpVHQWDWLRQ VEKpPDWLTXH GfXQ SURFpGp !

Perméat ]

GRLW VH

ILQDO GIYXQH HQWUPpPH

Rétentat ]

IDLUH VHORQ OHV FRQW
OfDSSOLFDWLRQVILEXGXW WU LWGQ@O HVH GRIPVEDIRLEW |

donc utilisables pour choisir le type de module optimal (Tableau 24). Chacun des types de

modules a ses avantages lui permettant de trouver des applications industrielles.

Tableau 24: Avantages et inconvénients ai®dules membranaires [83]

Choix selon Critere Plan Spirale | Tubulaire | Fibre | Disque rotatif
Surface -
_ _ Compacité + ++ - +++ -
disponible
Caractere
colmatant Rétrolavage - - -[++ ++ -
Valeur du
) Colt + +++ - +++ -
produit
Viscosité | Perte de charge
- ++ +++ ++ +++
o Prétraitement
Turbidité ) _
nécessaire + - +++ + +++
-Désavantage  +++Avantage important

Les modules membranaires sont classés en cing types de support de menhdsanesules

a membranes planes, tubulaires, capillaires,se®et en spirale. Chacun de ces types de

modules a ses avantages et ses inconvénients du point de vue technologique et économique.
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/IHV VA\VWgPHV OHV SOXV IUpTXHPPHQW UHQFRQWUpPV GDQV

plans et tubulaires.

Les suppod tubulairesVRQW XWLOLVpV GDQV OHV GRPDLQHV GH
microfiltration. lls possédent un meilleur contrdéle du colmatage grace a une inversion
SRVVLEOH VLPSOH HW UDSLGH GX VHQV GH ILOWUDWLRC

relativement élevé.

Les supports plan¥ RQW XWLOLVpV GDQV OHV GRPDLQHYV GH OfXOW
la microfiltration et de la pervaporation, ce systéme est reconnu pour son entretien tres
simplifié grace a la facilité et a la rapidité démbntage et remontage. En revanche, ils
SUpVHQWHQW XQ FREW GYLQYHVWLVVHPHQW pOHYp SRXU

industrielle.

Les modules en spirale LOV VRQW XWLOLVpV GDQV OD SHUYDSRUI
séparation des gads lont une surface membranaire par unité de volume trés élevée et un colt
WuUqV IDLEOH ,0V RQW FHSHQGDQW OfLQFRQYpPQLHQW GYD

solutions tres concentrées. Ceci expliquerait le colmatage rapide de ce type demaembra

Les modules capillaires XWLOLVpVY GDQV OHV GRPDLQHV GH OD SHUY
ilIs ont une grande surface membranaire par unité de volume du module, mais ont
OYLQFRQYpPQLHQW GYDYRLU XQH IDLEOH UpVLVWDQFH PpFD

254 /HV SKpQR P d®Qrptidn Gef nolécules sur la membrane

/HV PROpFXOHV SHXYHQW VYDGVRUEHU VXU OD PHPEUDQH I
hydrogéne, dipolaire, hydrophobe, électrique ou de Van der WaaB5[80@ /IDGVRUSWLF
des molécules est un phénomémenplexe, notammergour lesprotéines. La quantité de

matiere absorbée dépend du matériau membranaire, du type de soluté, de la concentration et
GDQV OH FDV GHV SURWpPLQHV GH OD IRUFH LRQLTXH HW
membrane et Eeproginesont des charges électriquement opposées.

Lors de la filtration sur différents types de membrane, on a constaté que le mécanisme
GIDGVRUSWLRQ HVW GLIIpUHHR8E]. Bt QuikeQmetnbrane HEIEWD,QH >
OIDGVRUSWLRQ dh[énrFRDL.Q HP HYXWBWWDORUV TXTXQH PHPEU]I
GHPDQGHINE eME. G
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/I NTDGVRUSWLRQ HQWUDVQH XQH DVVRFLDWLRQ GHV- SURWpL
8- @ &HV SURWpPLQHV DLQVL DVVRFLpHV VRQW | OfRUL
membrDQDLUH HW GH OYHISH3#8EX].FROPDWDJH >

2.5.5 Le phénoméne de polarisation de concentration

/H SKpQRPgQH GH SRODULVDWLRQ D pWp pWXGLp VXU OTXC
un phénomeéne commun aux procédés a membranes lorsquéendéoré concerne des
molécules diffusantes [890-91-92-93-94].

La polarisation de concentration est un phénomene trés rapide. Elle consiste en
OfpWDEOLVVHPHQW GfXQ SURILO GH FRQFHQWUDWLRQ HQ
située sur le borchterne de la membrane. Les travaux effectués par Christaplyedzeen

SRXU OH UDIILQDJH GHV KXLOHV YpJpWDOHV SDU PLF
SKpQRPqQH GIDGVRUSWLRQ HQWUH OHV DJHQWYV DPSKLSK
constiwXDQW OD FRXFKH PHPEUDQH /IfDGVRUSWLRQ SHXW H
OLSLGHV VXSHUSRVpPHV j OfLQWpULHXU GHV SRUHV HW Up
filtration de vin sur membrane ceraflo de 0,2 um montre que le flux de filtratien back
pulse évolue de 2000 I/h/m2 en début de filtration et se stabilise & 1000 I/h/m2 '§"fa 50
PLOQXWH GH ILOWUDWLRQ MXVTXYj OD ILQ GH ILOWUDWLRAQ
filtration passe de 2000 I/h/m2 a moins 500 I/h/m2 ap@3 rhinutes de filtration [996].
/ITXQH GHV SDUWLFXODULWpPV GH OD SRODULVDWLRQ GH F
TXDQG OD ILOWUDWLRQ FHVVH ,0 VY{DJ@W/ GURXSDPWpPpGRP
polarisation de concentration sur la fiion est tres différent selon le processus de filtration.
/ITMLQIOXHQFH GH FH SKpQRPgQH HVW WUqV UHPDUTXpH C
OfXOWUDILOWUDWLRQ > @ (Q REVHUYDQW OfYfpYROXWLRQ
trois zones seistinguent le domaine hydrodynamique, le domaine de polarisation primaire

et le domaine de polarisation secondaire (Figure 12).
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Figurel2: Hfets de colmatage et de polarisation sur le flux de perméat [97].

Une zone hydrodynamique dans laquelle pSUfH[SOLTXHU OD ODOdR4 cébtél '$5&<

fourchette ¢ flux est proportionnel a la pression.

Une zone de polarisation qui se divise en deux parties

- Une zone de polarisation primaire, ou le flux est dépendant mais proportionnel a la
pression.

- Une zone deSRODULVDWLRQ VHFRQGDLUH TXL VH FDUDFWpL
GHVVXV GH OD PHPEUDQH /D SUHVVLRQ QYD DXFXQH L
gel ainsi formé constitue une seconde membrane, dont la résistance hydraulique est
souvent plusieuriis supérieure a celle de la membrane-gl&ame [9798].

Ce phénomene est réversible, il disparait lorsque la filtration cess#/][96ependant, il
QIDSSDUDvVW SDV WRXMRXUV SRXU OD SRODULVDWLRQ VHFI

2.5.6 Le phénomeéne de colmatage

La définition du ROPDWDJH IRXOLQJ HQ DQJODLVY HVW DVVH] GL°
la conséquence néfaste des interactions constituants/membrenel RQFWLRQQHPHQW
procédeé de filtration membranaire est conditionné par le colmatage qui est le phénoméne qui
VIRSSRVH j OD ILOWUDWLRQ (Q HIIHW DX FRXUV GH OfXW
VIDFFXPXOH SKpQRPgQH GH SRODULVDWLRQ H[SOLTXp SDL
membrane) réduisant ainsi le flux de perméation et donc laigtietié du procéde [885
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90]. Le colmatage est un phénomene irréversible qui ne peut étre éliminé que par un lavage
FKLPLTXH GH OD PHPEUDQH ,0 VIpWDEOLW SURJUHVVLYHEF

une interaction de la membrane avec les so[@@s

2.5.7 Influence des paramétres hydrodynamiques

2.5.7.1 Influence du choix de la membrane

Le choix de la membrane se fait en fonction des propriétés physiicioques du produit

[100-101- @ &H FKRL[ VH IDLW WRXW GITDERUG b thce¢hDSSRUW
JpQpUDOH OD WDLOOH GHV SRUHV HVW JpQpUDOHPHQW I
retenir (pour assurer une bonne rétention tout en limitant le colmatage en profondeur de la
membrane). Le matériau doit étre choisi afin de limiterdffinités avec les especes du fluide

j WUDLWHU SRXU OLPLWHU OHV SKpQRPgQHV GYDdaVRUSWL
fluide (pH, température)GX GRPDLQH GI{XWLOLVDWLRQ VWpULOLVDW
soit compatible avec laaleur ajoutée du produit.

2.5.7.2 Influence du diamétre des pores de la membrane

Une membrane ne peut étre définie par un rayon de pores unique, mais plutbét par une
distribution de tailles des pores [88]. Pour un produit donné, le choix du diametre des pores
peXW r'WUH SUpGpWHUPLQp XQLTXHPHQW GDQV OH FDV Re C
sinon des essais expérimentaux sont nécessaires. Selon la susjlemsiie un diamétre de

pore RSWLPDO TXL SHUPHW GYRSWLPLVHDespbrtidulesés\pMdH GH IL
petites peuvent étre retenues sur des membranes a pores capillaires [97ki Cellades

rétentions plus conformes a lsuliamétres de pores. Cette rétention est fonction de la
déformabilité de la particule.

2.5.7.3 Influence de la pession transmembranaire [103804]

%RQ QRPEUH GH WUDYDX[ IRQW pWDW GH OfpYROXWLRQ GX
Pour des solutions pures, le flux de perméat est proportionnel a la pression comme le prédit la
loi de Darcy, tandis que pouDl ILOWUDWLRQ GH VXVSHQVLRQV FH 10X]|

parametres tels que la vitesse tangentielle, la température etc
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Figurel3: variation du flux de perméat en fonction de la pres@itn: ultrafiltration, NF:

nanofiltration, RO: osmose ingrse, Q perméat débit de perméat, PTM pression
transmembranairg7].

2574 ,QIOXHQFH GH OD YLWHVVH GTpFRXOHPHQW

/H IOX][ GH SHUPpDWLRQ DXJPHQWH Bl93] Ee@eDauyrhamativiV H G p
VIH[SOLTXH SDU OD GLPLQXWalidh@t durdéegbDou-dgeXfertéisue i SR O D
PHPEUDQH DLQVL TXH SDU OYDPpOLRUDWLRQ GHV FRQGLW
la membrane [105 @ (Q UpJLPH WXUEXOHQW OD YLWHVVH D S
perméat aprés deux heures de fomst@ment indiquant ainsi que ce flux est limité par le

colmatage et non par la polarisation de concentratio®§)2

2.5.7.5 Influence de la concentration

Sur différents systemes, plusieurs études ont montré que le flux de perméat diminue avec la
concentratiorj78- 102103]. La variation du débit en fonction de la concentration suit une loi
linéaire ou semiogarithmique. La diminution plus au moins rapide de ce débit est liée a une
DXJPHQWDWLRQ GH OD FRQFHQWUDW LReghbiaig §88OU GeL F XOH V

SKpQRPgQH HVW DWWULEXp j OTDXJPHQWDWLRQ GH OD YLV
de la membrane [106].
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2.5.7.6 Influence de la température

Une augmentation de la température &nér une meilleure perméabilité de la membrane par

le bisisGH OD GLPLQXWLRQ GX WDX[ GH UpWHQWLRQ GX VROX
> @ /YLQIOXHQFH GH OD GLIIXVLYLWp HVW JpQpUDOHPHC(
LQGPpSHQGDQW GH OD SUHVVLRQ WUDQVPHRB&RPDAUWUWH > (
débit de filtrat avec la température est uniquement liée a une variation de la viscosité [99,
106]. Le raffinage des huiles végétales doit se failee température de 35°C [10Lk choix

de la température de filtration est souvent dictédeatimitations technologiquesrésistance

thermique de la membrane, altération du produit [103].

258 /D VpSDUDWLRQ PHPEUDQDLUH DSSOLTXpH j OfLQGXV W]

/I fIXWLOLVDWLRQ GH OD WHFKQLTXH PHPEUDQDL&EHDERQE OF
FRQFHUQpPp OTLQGXVWULH GHV ERLVVRQV HW OfLQGXVWULL
permettre des séparations moléculaires, sans engendrerategemerst G { p WDéalcticBH

chimiques ou dechauffags a des températures qui peuveWwé& H j OfRULJLQH GH Gp.
nutritionnelles et ou organoleptiques des produits finis.

La technologie des membranes sera la prochainaddéan substitut intéressant pawn

grand nombre de process conventionnels dans plusieurs domaines ou les swvantage
économiques et technigues seront mis en évidence [108]. Elle peut générer des diminutions de
co(t trés importantes, ce qui explique la richesse de la littérature en termes de brevets dans ce
domaine.

Ce pourrait étre le cas des huiles et graisses quiupurs utilisé des technologies
conventionnelles que ce soit au niveau du raffiragdu fractionnement.

S$XMRXUGYKXL OHV WHFKQLTXHV OHV SOXV XWLOLVpHV H:
microfiltration tangentielle ou frontale. La force moé dans les deux cas est la pression
transmembranaire, qui ggérpendiculaire a la membmnCes deux techniques se distinguent

par la taille des particules a séparer-§80109].

La technique tangentielle a été développée dans le but de pallientnpdrée de polarisation

rapide que connait le systéme frontal en augmentant les forces de cisaillement a la surface de
la membrane. Le fluide a traiter circule parallelement a la surface du matériel filtrant. Il en
UpVXOWH | OTpWDW G §gtexiraldnEet) the X/iesse WR filir@tio presque
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FROQVWDQWH GDQV OH WHPSV OLp j OfpOLPLQDWLRQ GX
provoqués par la composante tangentielle vitesse.

Les premiers travaux concernant cette technique dans le mah@ih lipotechnie datent de

1978 [11]. lls concernent le dégommage directement sur miscella. Les phospholipides
IRUPHQW GDQV OH VROYDQW OYKH[DQH GHV DJUpJIJDWV G
supposeés étre des micelles inverses, lesquellpsinent franchir la membranée raffinage

GHV KXLOHV SDU VpSDUDWLRQ D IDLW OYREMHW GH SOXVL
DSUqQV GLVVROXWLRQ GH OfKXLOH GDQV XQ VROYDQW KHIJL
ITpWXGH GX SURFpGp GH UDIILQDJH e§& #gdrit Kiaxns QitevetY pJ p WD
francais N°9302999 [10T7 et poursuivi par la thése de Christoprerduezesn 1997 a réevélé

TXIXQ WHO SURFpGp SRXUUDLW VH VXEVWLWXHU j SOXVLHX
YDVWH JDPPH GYKXLO i ¥itratifirk tAhgedtielfeDsw LnkQbr&kks c@ramiques
SHUPHWWUDLW GH OLPLWHU OHV SKpQRPgQQHV GH FRO
hydrodynamiques de la filtration (pression, température, diametre deg poéés abordée

DILQ GYRI8MiuxPLVHU

Les breets européen@d/an de Sande R.L.Kt al) n°89201635.3 (1989kt N5516924(1996)
DSSOLTXpV QRQ SOXV DX PLVFHOOD PDLV j XQH KXLOH j ID
dégommée ou super dégommée montrent que la microfiltration abaisse les ®meurs
phosphores de 20 4 0,2 ppti2-113] 2U FHW DEDLVVHPHQW GH OD WHQHX
XQ WDX[ WUgqV EDV SRVDLW GHV SUREOgqPHV HW FRPSOLTX
SHUPHW GH UpDOLVHU XQH pFRQRPLHr&§MPQHUJLH HW GH Up
Les brevets européefiglutoh Y. et al.,1985) n4545940 (Esbecket al, 1994) n°0397233B1
GLYXOJXHQW OYRSpUDWLRQ GH GpFLUDJH GHV KXLOHV ORU
GH UHIURLGLVVHPHQW GH OfKXLOH ieukXava,X % eX & HneW H Q H X

température comprise entre 2 et 10°C, les cristaux de cire formés sont enlevés par
microfiltration.

Le brevet 0397233B1 (1994) décrit les débits de filtration observés. lls sont compris entre

10,4 et 14,1 I/h/m2 pour des teneurs an allant de 0,5 a 0,07% (p/p).

&HWWH RSpUDWLRQ GH GpFLUDJH SUpVHQWH OYDYDQWDJ|
pouvant géner le bon déroulement des étapes ultérieures du raflihafe

Une autre application de la filtration dans le domainecdegss gras se situe dans le domaine
GX IUDFWLRQQHPHQW GHV WULJO\FpULGHV /D WHQHXU HQ
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donnée, dépend de la composition des triglycérides, en différenciant ledr¥goPqUHYV & THV
elle qui fixe les propriétéshéologiques, la tartinabilité dans le cas des beurres et des
substituts.

Le brevet francaigParmentier Met al., 1993) n93-15023 et les travaux de thése dariaz

S. en 1994 décrivent un procédé de microfiltration capable de réaliser une partition des
triglycérides sur une membrane hydroph¢b6-117]. Une différenciation de la proportion

de matiére grasse est observée entre le rétentat et le perméat, conduisant a des beurres dotés
de propriétés rhéologiques différentes.

Les phospholipides ont été sé@s des triglycérides par filtration a travers une membrane en
silicone brevet Américain n°406288pL18]. La fraction polaire a pu étre séparée de la
IUDFWLRQ DSRODLUH GHV KXLOHV GLVVRXWHVét®mdeQV GH C
était tres élective [1199 PDLV OH VHXO LQFRQYpQLHQW HVW OD SHL
dans les produits finis.

Les études portées sur le projet Programme aliment demain de la convention n°94 G 0187
UpDOLVp HQ SDU OLFKHO 3D U RHaffiagdHdds hdikéd wegétalds O Tp W
par microfiltration parChristophe Larguez€1997) GpFULYHQW FODLUHPHQW O
parametres hydrodynamiques sur les techniques de séparation membranaires, spécifiguement
SRXU OD PLFURILOWUDWLRQ HW OTXOWUDILOWUDWLRQ

(Q FH TXL FRQFHUQH OD VpSDUDWLRQ GHV PDWLqUHV FRQ
OYLQGLFH 6)& 6ROLG )DW &RQWHQW D SHUPLV GH FDUDF
GIDPSOLILHU OYfHIIHW GH OD FRPSRVHWHR®@ HW GH XS G U
concréete comme le beurre. Ceci permet de mettre au point une séparation basée sur des
GLIIpUHQFHYV GYDIILG MWL HQWIUUH PROPpHIWOHPHPEUDQH SOX
SKPQRPgQH FODVVLTXH GTH]J[F O ¥ \¢dsRQ mickfittldtiom KydroptiRle®> PH F 1 |
[90-120@ /D VpSDUDWLRQ GpSHQG GH OfpWDW GYRUJDQLVDWI
organisera est fonction de la température et de la viscosité de la matiére grasse. Les
expérimentations ont montré que lature préférentielle de la membrane pour ce type de
ILOWUDWLRQ HVW GH GLVSRVHUIZHIXQH PHPEUDQH K\GURSK

Ceprojetfait suite ] @didede raffinagedes huiles végétas par microfiltration réaliséaar

Ajana HAMID en filtration frontale en 1993

(Q VRPPH QRXV SRXYRQV GLUH TXH FHV WUDYDX[ RQW ¢
VpSDUDWLRQ GDQV OH FDV GH OYKXLOH GH WRXUQHVRC
GTK\GUDWDWLR Q-téhsiovi aotiddSforhBs\vpasf [é$ Pricipaux contaminanitt &tre
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VXSpULHXU |j P R O p Feaphiphiesth HdvateaThipdidpidi&\(phospholipides et

savons) pour augmenter la taille de ces macrostructures et faciliter la rétention sur le filtre.
3RXU OD QHXWUDOLVDWLRQ WHR@OBHGODD VYBDXWILEQ H KOG X
est un parametre capital pour ce type de procédé. Pour la filtration des huiles de colza, soja et
certaines huiles de tournesol renfermant une forte proportion de phospholipides non
hydratables (PLNH) liés aux iordivalents, la teneur résiduelle en phosphore des huiles
neutralisées filtrées doit étre supérieure a 5 ppm. Le raffinage par filtration de ces huiles serait
GRQF GpSHQGDQW GTXQH WU D Q &ntRddmdmidnis @ retike it T X H G H
AGL). Des essais de filtration frontale sur filtre de diamétre de pore de 25um ont été
FRQFOXDQWY &HV UpVXOWDWY QH SHXYHQW V{H[SOLTXHL
IRUPDWLRQ GTXQH FRXFKH GH ILOWUDWLRQ GXQé&l pSDLV'
PLFURPgQWUHYV j OD VXUIDFH GH OD PHPEUDQH VXVFHSWLEO
Cependant ces résultats ont permis de constater ce que la littérature laissait erlggvoir

débits de filtration sans agitation a la surface du filtre sont trop failnles envisager une
application industrielle.

Deux problemesse posaient a ce type de filtratioha premiere relative a la taille des
SDUWLFXOHYV j UHWHQLU ORUV GH OD \pFHDWWWHRHQ O©OXDY G H>

réduireou retarder lesiEgnoménes de polarisation et les effets du phénoméne de colmatage.

Pour résoudre ces problemes, une étude de débit de perméat a été réalisée par filtration
tangentielle sur membranes axiales en céramiges.nombreuses études réalisdass ce

domaine erplus du projet Aliment Demain et de la thése de Christogliguezemontrent

que les flux de perméat dépendent des parametres hydrodynamiques et de la nature des huiles

j ILOWUHU /HVY UpVXOWDWY GH FHV pWXGHV PR@MUHQW T)>
pression transmembranaire, la vitesse de circulation ou la température entraine une
augmentation du flux du perméat. Pour un diametre de pores supérieur a 0,8 um ou encore
lorsque la température dépasse 35°C, la filtration perd de son efficagiraelement le
phénomeéne de colmatage est important. De méme, la vitesse tangentielle de circulation doit
étre proche de 3,5 m/s et la pression ne doit pas dépasser 4 bars.

'DQV OH FDV GH OD ILOWUDWLRQ GH OfKXLO¢: @it d& RXUQH*
pores de 0,2 um et pour une vitesse de circulation de 3,5 m/s, avec la température variant
entre 25 et 35°C ou la pression de 2 a 4 bars, les flux de perméat sont multipliés par trois,

atteignant les valeurs de 20 a 60 I/h/mz2.

Thése Valorisation non alimentaire des huiles de friture usagées/Ange ESSONO ABAGA/2013 w



M. Parmentier eses collaborateulen 1994 C. Largueze en 199stimant que dans le cas de
ILOWUDWLRQ GTXQH KXLOH FRQFUgWH FRPPH OfKXLOH GH
faible concentration en phospholipides, et une plage de fusvéeitlle doit &re chauffée a

50°C.

Dans les graisses aussi bien animales que végétales, des impuretés solubles persistent
praotéines, phospholipides, cétonesW D O G p K\ @t ue tektals ddmposants tels que

les vitamines liposolubles et les stérols sontnmeteautant que psile dans les huiles

destinées ala consommation humaine. Certains de ces composants sensibilisent
SDUWLFXOLqQUHPHQW OHV JUDLVVHYV j OTR[\GDWLRQ DX FRX
OD IULWXUH SRXU ODTable @héridiq@efkrX afd de Brivdr\és phehorhened/
GYfK\GURO\VH GYR[\GDWLRQ HW GH SRO\PpULVDWLRQ

Une nouvelle voie de valorisation des huiles de friture usagées en dehors de la lipochimie
serait une utilisation de ce déchet en tant que huile de chainendenneuse. Cette voie ne
serait possible que si cette huile oxydée et acidifiée est préalablement filtrée afin de réduire le

taux de composés polaires.

Thése Valorisation non alimentaire des huiles de friture usagées/Ange ESSONO ABAGA/2013 8 -



MATERIELS ET METHODES

3 MATERIELS ET METHODES

3.1 Les matieres premieres

3.1.1 Les huiles de friture usagées

/IHV pFKDQWLOORQV GY{KXLOHV GH IULWXUH XVDJpHV RQW
porteur du projet et collecteur agr@éur ce type de déchets. Les informations fournies porte

essentiellement sur les points suivants

- des informatRQV VXU OYDFWLYLWp GH FROOHFWH QRWDPPHQ\
qualité par les collecteurs, la collecte, les traitements ainsi que les valorisations actuelles des

huiles de friture usagées,
- des informations sur la filiere et sur le procéngployé par les fournisseurs.

/ID VRFLpWp /RUUDLQHUJLHYVY D IRXUQL SOXVLHXUV pFKDQW
de 1000 litres, représentatifs des différents flts collectés auprés des restaurateurs de la région.
Les échantillons ont été prélevésla partie supérieure des multibox aprés une décantation

statique de quinze jours.

Afin de garantir une bonne tragabilité, les échantillons ont été codifiés par le fournisseur et
enregistrés sous un numéro de référence. Arrivée au laboratoire, chagoil@cha été
conservé a 4°C sous azote afin de limiter leur oxydat{@uarantedeux(42) échantillons de
5 litres nous ont été fournis dont 26 en hiver et 16 en été. Un échantillon de 300 litres a été

livré afin de permettre la filtratih membranaire ae la halle déechnologique du laboratoire.
7TURLVY W\SHV GILQIRUPDWLRQV RQW pWp IRXUQLYV

- la nature des huiles ou graisses collectées par la société Lorrainergies est essentiellement

composeée de 80% de colza/tournesol, 10% de palme et 10% de suif.

- la mature des aliments fritspommes de terre, viande (poulet), beignets sucrés, poisson,

chips.

-la température de friture profonde des aliments généralement proche de 180°C.
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3.1.2 Les huiles de friture du commerce

Nous avons étudiés les caractéristigues physinuques des huiles de friture utilisées en
restauration. Ces huiles nous ont permis de déterminer la variabilité de composition entre les
huiles vierges du commerce et les huiles de friture usagées. Les huiles végétales pures de
marque Borges Excellenc8&orges traditionnelle, Risso Chef, Lesieur, Lesieur Coeur de

Tournesol ont été fournies par le magddétro de Jarville en France.

3.1.3 Les lubrifiants

Nous avons étudié la performance du biolubrifiant pour chaine de tronconneuse a base
GIKXLOHV &¢BJIpHWINMH ®RXV DYLRQV IRUPXOp DX VHLQ GX
%LRPROpPFXOHV /[, %LR 1RXV DYRQV FRPSDUp VD ILODQFH
sa biodégradabilité et son écotoxicité par rapport aux différents lubrifiants et biolubrifiant
commerce. Les lubrifiants pour chaine de tronconneuse lIgol, Total, Stihl, Motul, Castrol,
Castorama, Auchan ont été achetés dans différents enceintes Cora (France), Castorama

(France), Auchan (France).

30XVLHXUV LQGXVWULHOV MEQ Feafide FBnivErsidalisds GaX<Eld L] R O
fabrication des additifs nouR QW IRXUQL GHVDEGRKMNQAWL. GGAHR QAW BFFH G
GIDQWLIXUXGHDHOWGIH[WUrPH SUHVVLRQ TXL HQWUHQW GI
GTKXLOHV GH B EKbadevelopeeQdr XIBio.

3.1.4 Les produits chimiques

La majorité des produits chimiques utilisés pour caractériser les huiles de fritures usagées
procurées par la société Lorrainergies, ont été fournis par Aldrich (France), Brenntag
(France), et Fisher(France) éther de pétrole, éther diéthylique, soude, méthanol,
phénolphtaléine, thiosulfate de sodium, iodure de potassium, cyclohexane, acide acétique,
FKORURIRUPH UpDFWLI GH :LMV HPSRLYV ;@GffDARr&sdRQ 'H Pr
bore)/méthanol GH SXUHW p HW OYKH[DQH GH SXUHWp X
chromatographiques en phase gaz€@®eg), ontété fournis par Sigma Aldrich (France) et

Fisher (France).
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315 ,QRFXOXP HW PLOLHX PLQpUDO SRXU OHV WHVWYV GH EL

Paur la méthode de consommation de C@est OCDE 301B) que nous avons utilisée pour

évaluer la biodégradabilité ultime, nous nous sommes procurés de la boue activée, effluent de
OD VWDWLRQ G1pSXudsMahey (Frahet) @Dde a RifeXsyrihile composée

GH WRXUEH j VSKDLJQHV VpFKpV GIDUJLOH GH VDEOH GH
/IDERUDWRLUH GT$QDO\WHV GT(WXGHV HW GH &RQVHLO H

Silvange (France).

Les produits suivantsdihydrogénophosphateedpotassium (KkPQy), hydrogénophosphate
de potassium (KHPQO,), hydrogénophosphate de sodium dihydraté -NRO,.2H,0),

chlorure d'ammonium (NKCI), chlorure de calcium anhydre (Cay;laulfate de magnésium
heptahydraté (MgS£7H,0), chlorure de fer (lll) lexahydraté (FeGlbH,O) ont été fournis

par Sigma Aldrich pour les solutiomseres pour le milieu minéral.

/IHV HVVDLV GYpFRWR[LFLWp SDU OHV WHVWV 2&'(
GI$QDO\WWHV GIY(WXGHV HW GH &R Q&tHdsQlghleQse(eRasttuthR Q QHP +
capricornutun), les daphniesd@phia magnget les poissond(achydanio reri¢ fournis par

le laboratoire liméme.

3.2 Matériels

3.2.1 Le Mastersizer S

La mesure de la distribution de taille a été réalisée par diffraade la lumiée. Un
granulomée laser HelH JUDQXORPpWULH ODOYHUQ ODVWHUVL]HU
GIpFKDQWLOORQQDJH SDU YRLH KXPLGHesmM&Wd? pourle8 TXL S
suspensionsaavec un faisceau de lumiere de 386, a été utilisé. La longeur focale
sélectionnée a permis la mesure de la taille des agglomérats entre 0,05 um et 900um. la
PHVXUH VYDSSXLH VXU OD WKpRULH GH GLIIUDFWLRQ GF&t
diffraction est inversement proportionnel a la taille des agrégatdifftaction de la lumiere

par la présence des agrégats dans une solution donne la répartition granulométrique des
agrégats. La mesure nécessite que les agglomérats @oignesles uns des autres. Pour ce

IDLUH OfpFKDQWLOORQ GseliquideWHal) t@rispakepte@ fAiscexuQaserS K
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MXVTX j rWUH GDQV OTfLQWHUYDOOH GYREVFXUDWLRQ RSV

solution circule a vitesse constante, dix mesures répétées sont effectuées

322 ORGXOH GIXOWUDILO WD MpaRa83ss O0DQ j OTpFKHOO

/IHV HVVDLV VRQW UpDOLVpPYV DYHF XQH XQLWp GTXOWUDIIL
portemembrane tubulaire de type Membralox en acier inoxydable (25 cm de longueur)
SHUPHWWDQW GH PHWWUH HQ °XYUH XK XIRMXKXPH X QUWROD
milieu & filtrer est assurée par une pompe doseuse de type Magdos LT en fonctionnement
externe avec entrée de fréquence de pulsation et en fréquence interne a vitesgégode

25%, 50%, 100%. Cette pompe permet de déliuree pression maximale de 8 bars et un

débit maximum de 7,9 L/h.

/IHUpWHQWDW HVW UHF\FOp HQ SHUPDQHQFH SRXU QRXV S|
de la membrane en fonction du temps et de la diminution de la teneur en composés polaires
dans & perméat. Le module pomeembrane est plongé dans un bain marie de marque Lauda
Ecosilver modéle Eco E20 pour maintenir en tempéralOrf§ K XLOH j ILOWUHU

Les membranes céramiques utilisées sont fournies par la Société Pall Exékia et se présentent
sousD IRUPH GTXQ WXEH F\OLQGULTXH GIXQH ORQJXHXU GH
PP HW GIXQ GLDPgWUH LQWpULHXU GH PP ,0 VY{DJLW GI
GIXQ VXSSRUW HQ FDUERQH HQWRXUp G1TXQ Hylind@gde.F R X F K H
Les seuils de coupure utilisés soi®,1 um, 0,5 um et 0,8 pravecune surface filtrante de

0,005 m2

Thése Valorisation non alimentaire des huiles de friture usagées/Ange ESSONO ABAGA/2013 82



Photo 1: Dispositif déltration tangentielle (100 ml

323 ORGXOH G{XOWUDILOWUDWLRQ SODQ D[LDO OLWUHYV

Les essais ont été réalisés avég PRGXOH SHUPHWWDQW GH PHWWUH HQ
GH ] OLWUHY GH PpODQJH GYfKXLOHV GH IULWXUH XVD
«recyclage2 /H UpWHQWDW HVW UHF\FOp HQ SHUPDQHQFH SRXU

de la nembrane en fonction du temps.

/ITXQLWp GH ILOWUDWLRQ WD QJH Q WhiehhivanéldeHtypd/cgrlioXdpS pH G
20 en acier inoxydable (Techsep, Rhdne Poulenc).

La circulation du milieu a filtrer est sigrée par une pompe a membravenner de typ
hydracell couplée a un moteur Ler@omer (débit maximum de 550 I/h/mpression

maximale 60 bars).

/IH GLVSRVLWLI HVW pTXLSp GITXQH FXYH FKDXIIDQWH PXQLl
HQYHORSSH GX UpVHUYRLU GY{KXLOMH X/@pW H FCSToDLBBMX G HX Q HE

de marque Pharmacia Biotech.

La conception permet de faire varier indépendamment les paramétres hydrodynamiques
suivants. température, pressiontra®HPEUDQDLUH YLWHVVH GH FLUFXODW
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Le modulede filtratioQ HVW GH VWUXFWXUH PRQRFDQDO ,0 VH SUpV
m de long, de 6 mm de diametde 9 mm de diamétre extériettW GIXQH VXUIDFH ILO
0,2 m2 Les membranes en graphite ont été gracieusement fournies au LIBio en 1997 par la
scciété LeCarbone Lorraine (FrancePour le nettoyage de la membrane, les modules sont
PRQWpYV VXU OH SLORWH Re OH QHWWR\DJH VH IDLW j OfDI
8/75%$6,/ ) j OD WHPSpUDWXUH GH f& 'H SOQVGIOMYDVX!
OYDSSDUHLO HVW QHWWR\p HQ UHVSHFWDQW OD VpTXHQFH

déminéralisée.

Photo 2: Module Millipore process
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324 3LORWH GTXOWUDILOWUDWLRQ

Les essais ont été réalisés avec un pilote permettant de mettreXeY UH XQ YROXPH XQL
OLWUHYVY GH PpODQJH GYKXLOHV GHhdustrieMext HiseX $hD Jp H V

configuration «ecyclage» ou le perméat et le rétentat sont réintroduits en permanence dans

OH EDF GT{DOLPHQWDWa RdQceDtidtiQnh cambtamie) Boit [2h OdDfiglration

« production» pour laquelle le perméat est prélevé alors que le rétentat retourne vers le bac

GYDOLPHQWDWLRQ /D FLUFXODWLRQ GX PLOLHX HVW DVVX

XQH SRPSH 6ofi4ont/R HOQICE) et une pompe de recirculation de (30015h

bars).

- /H SLORWH HVW pTXLSp GIXQ UpJXODWHXWP X3H SUKWQVL]
diaphragme en métal assurant le contréle de la pression,

-GIXQH YDQQH GH UHF\FODJH GX UpWHQWDW
-dTXQH YDQQH GH UpFXSpUDWLRQ GX ILOWUDW

- GIXQ pFKDQJHXU GH FKDOHXU UDFFRUGpPp j XQ EDLQ PDULL
PDLQWHQLU HQ WHPSpUDWXUH OYKXLOH j ILOWUHU

/TXQLWp GH ILOWUDWLRQ WDQJHQW L Hr2ebranesviaies 2. SpH G F
type Orelis en acier inoxydable. La membrane céramique de marque Orelis fournie contient

19 canaux. Le support de lmembrane est composé de ZfMO,. Elle mesure
regpectivement 25 mm de diameétdd, 78 mm de longuewat 0,25 m2 de surface membedre

Sa pression de service est de 10 bars et peut réslatpression de 80 bars. Le diamétre des

canaux est de 3,5 mm.
Les tailles des pores des membranes testées@dpm, 0,45um et 0.8 pm.

Le protocole exp ULPHQWDO G Xi@eWil RHL O WHOXML RY IHOAMWp | OTpFKlI
Pour le nettoyage de la membrane, les modules de membranes sont montés sur le pilote ou le
QHWWR\DJH VH IDLW | O 9 Déeggent @3 XUQTHRAMR OLKVIMVR Qe GH G
WHPSpUDWXUH GH fR& G'H BIOXTVXH eBP¥$DXQH GfHVVDLV Ofl
UHVSHFWDQW OD VpTXHQFH KH[DQH PWKDQRO VRXGH

déminéralisée.
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Photo3 3LORWH GTXOWUDILOWUDWLRQ WDQJHQ

Photo4: Membrane céramique a multicanaux

-
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Tabeau25: Caractéristiques de la membrane Orelis

Caractéristiqgues de la membrane Orelis

Support ZrO2/Ti02
Diametre/longueur 25mm/1178mm
Diametre des canal 35mm
Nombre des canau 19
Surface 0.25 m?

membranaire

Résistance a la

) 80 bars
pression
Presion de service 10 bars
Gamme de pH 0 £14
Limi .
|m|t,ede CXVTXI] f &
température

3.3 Méthodes

3.3.1 Méthodes analytiques des lipides

&HV DQDO\WVHV SK\VLFRFKLPLTXHV VRQW QpFHVVDLUHYV DILC
HW OfHIILFDFLWpméndraraite tahgeitielld \Elle®R permettent notamment de

YpULILHU OD WHQHXU HQ FRPSRVpV SRODLUHV GH OfKXLOF
GYR[\GDWLRQ

3.3.1.1 Indice de peroxyde (AOAC Méthode Officielle 965.33, 1997)

/I MfLQGLFH GH SHBRGGHOBRTUDUHYWELWpPp GIR[\JgQH DFWLI GX S|
GH PDWLqUH JUDVVH FDSDEOH GYrWUH OLEpUpH GDQV OHYV
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GH OYpFKDQWLOORQ SHVp GDQV XQ HUOHQPH\HU -HVW DN
chlorofame (3- YY SHUPHWWDQW GH GLVVRXGUH OD PDWLQqUF
KI saturée (5¢ PO GTHDX HVW DGGLWLRQQp VRXV DIJLWDWLRQC
UHSRVHU OD VROXWLRQ j OfDEUL GH OD OXPRtauelthessSUQqV I
JRXWWHYV G{HPSRLY GYDPLGRQ LQGLFDWHXU GH ILQ GH Uy

avec une solution de thiosulfate 0,02 N.

Un essai a blanc est effectué sans matiére grasse. Le résultat est exprimé comme suit

Oou

V: volume en ml de la solution de thiosulfate

V0: volume en ml de la solution de thiosulfate pour le témoin

N: normalité exacte de la solution de thiosulfate

8Q UpVXOWDW QXO VHUD H[SULRptifSDU ,3 PpT J GT2

3312 ,QGLFH GYLRGH 1) (1),62

/ITLQGLFH GYLRGH UHSUpVHQWH O H parRBEdJde¢ cBrps grasDIPPHV G
SHUPHW GH FRQQDVWUH OH GHJUp GTLQVDWXUDWLRQ JORE
a faire agir une solution halogénée, le réactif de Wijs (25 m)Gdrp FKD Q W0L.®® R Q
préalablement dissous dans 20 ml de solvant cyclohexatide acétique (1 /;1v/v). 20 ml

GH VROXWLRQ GLRGXUH GH SRWDVVLXP | HW PO G
OYLRGH HQ H[FgV GDQV 0nDdoSag®anHetbul paHIX WidsuliateDd® ¥édium
NapS;03, 5H; 2 1 4XHOTXHV JRXWWHYV-&MHH B®Rajoutéespbritlant R Q
OD WLWUDWLRQ MXVTXYj] GpPFRORUDWLRQ WRWDOH

ou
B : volume de thiosulfate de sodium (mBcessaire pour titrer le blanc
S YROXPH GH WKLRVXOIDWH GH VRGLXP PO QpFHVVDLUH ¢

0,1: molarité de la solution de thiosulfate de sodium
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3313 $FLGHV JUDV OLEUHNFHENMSD@EINFN) GTIDFLGH

/ITDOWpUDWLRQ K\a@nRm3 \a\eteTsxiki parHavmeétkade volumétrique NF EN
,62 SHUPHWWDQW OH GRVDJH GH OfHQQ2APRE OHD 6 HFLWRL G
été exprimée en acide oléique (C18 DFLGH JUDV PDMRULWDLUH TXH O

huiles de friture usgées.

'DQV XQ HUOHQPH\HU GH PO SURSUH HW VHF PO
SKPQROSKWDOpPLQH VRQW DMRXWp SXLV QHXWUDOLVpV j O
600 f& 'H OJKXLOH J HVW GLVVRXWWY ®DWV pGiH] ONDQ R

VROXWLRQ EDVLTXH MXVTXYj DSSDULWLRQ GYXQH FRORUDW

i 7DX[ GYDFLGH ddilBMéiGUeE UHV =V x 0,05

V : volume (ml) de NaOH 0,1 N

c: concentration du NaOH 0,1 N

M : masse molairecGH OTDFLGH ROpLTXH O
m PDVVH GH OD SULVH GTHVVDL

,QGLFH GTDENIEAHGH JUDV OLEUHV 1

3.3.1.4 Dosage des composés polaires (NF EN ISO 8420 Juin 1995)

La norme NF EN ISO 8420 permet de séparer et de doser les composés polaires par
adsorption 8r colonne de silice hydratée, des espéces chimiques plus polaires que les
triglycérides. Les composés polaires sont caractérisés par les produits de thermooxydation
formés lors du procédé de friture ainsi que les glycérides partiels (monoglycérides,
diglycérides) et les acides gras libres, éventuellement présentsy is€&UH OJDOWpUD)
hydrolytique.
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3.3.1.4.1 Dosage des composés polaires par la méthode chimique

La séparation est réalisée par chromatographie sur colonne (3 cm de diameétre) remplie de gel
de silie (25 g; 70 & 230 mesh de marque Panréac). Les composés non polaires sont séparés
SDU pOXWLRQ DYHF XQ V\VWgPH GH VROYD-GWQO-WKddU GH S|

GLpWK\OLTXH YY (QYLURQ J G 1 KXOLYDH WR® WY GEXW A
Un aliquote de 20 ml est dépaaédessusie la colonne de silice. Les composés neutres sont
pOXpV DYHF PO GX VRO Y-D/Q WinGréqPéxéd/ dén® urd Qallon

SUpDODEOHPHQW WDUp /H VROYDQ Wpobtatalr oG Wikd partiel p OL P L
de marque HeidolpRotovac modele laborato 4000. La quantité de composés polaires est

déterminée selon la formule suivante

Oou
m PDVVH G{KXLOH FRQWHQXH GDQV OHVlonnO GH VROXWLR

m; : masse de composeés non polaires.

3.3.1.4.2 Analyse des classes de lipides par chromatographie sur couche mince couplée a
un détecteur a ionisation de flamme

/I TDQDO\VH GHV FODVVHV GH OLSLGHV GHV KXLOHV D pWp
mincecouplée a un détecteur a ionisation de flamme latroscan (chrorgltbdsitroscan®

MKV Laboratory Inc, Tokyo, Japan). Cette technique combine la chromatographie sur couche
PLQFH &&0 j OD GpWHFWLRQ SDU LRQLVDWLRQngzdd IODPPI
OLSLGH SDU P/ GTXQ PpODQJH :G)}sortKié€pBsBssuRIes RiorRgyaisaD Q R O
OTDLGH GYXQ HD &h onédngelhexa@ediethyl éther/ acide formique (8Q0:

0,2; v/v) permet de séparer les lipides polaires des lipiddsXWWUHYVY /D GpWHFWLRQ
OYDLGH GXQ GYWWER@G X®H | IOP@PH PLAX[ HOM DEAYK\GURJqQH
mL/min) avec une itesse de brilage de 30 s/rod).
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33143 'RVDJH GHV FRPSRVpV SRODLUHV j OfDLGH GHV FDSW

La teneurencompdpV SRODLUHYVY GHV KXLOHV GH IULWXUH XVDJpt
GY{KXLOH GH IULWXUH GH PDUTXH (EUR PRGQOH )20 VHO

3.3.1.4.4 Dosage des composes polaires PCT 120

Le PCT 120 utilisé a été mis au point par la sociétd. e test permet de donner une
estimation semguantitative du taux de composés polaires. Il est basé sur le principe de la
chromatographie sur couche mince. Une languette recouverte de silice et présentant un spot
coloré est introduite dans un appareK & X 11D QW f& DFFRPSDJQpH GH Of
durant 40 minutesla distance de migration de ce point coloré est directement proportionnelle

a la quantité de composés polaires.

3.3.1.5 Analyse des acides gras par chromatographie en phase gazeuse

La teneuret la composition en acide gras des huiles de friture usagées ont été déterminées par
chromatographie en phase gazeuse selon la méthode généralgpaunBttant de séparer les

esters méthyliques correspondants (NF EN ISO 5508/5509). Les différents grides
SUpVHQWY GDQV OTKXLOH RQW SX rWUH LGHGWLILpY DLQVL

/I TDQDO\WVH GHV HVWHUV PpWK\OLTXHV HVW UpDOLVpH VXU
Saulx les- & &KDUWUHX[ JUDQFH pTXLSp G {X0P BH W MF & HXQUH| LRQ
FDSLOODLUH GH P /HV WHPSpUDWXUHV GX GpWHFWHXU
/I TLGHQWLILFDWLRQ GHV SLFV HVW UpDOLVpH j OfDLGH GH
société Supelco (Bellefonte, USA¥tandard végétale logiciel Winlab 3 (Périchrom, Saulx

-les- & KDUWUHX[ ) U Dn@grationSielstRretvitoGrfrhimes.

Thése Valorisation non alimentaire des huiles de friture usagées/Ange ESSONO ABAGA/2013 o1



3.3.2 Performance du biolubrifiant

(Q FROODERUDWLRQ DYHF OH ODERUDWRLUH GY(QHUJpWLT>
/(07% GH O 18 Qe Ydfrainéndys avons effectué certains tests de performance, tests
de stabilité thermooxydante, des tests-a¥ XUHV HW GTH[WUrPH SUHVVLRQ G|

en huile comme lubiiént de chaine de trongonneuse.

3.3.2.1 Analyses rhéologiques

Les mesures H YLVFRVLWp VRQW UpDOLVpHV j OTDLGH GX UK
I MPFKDQWLOORQ HVW SODFp VXU XQH SODTXH &3 6 & l
viscosité ont été effectuées a la température de 40°C et de 100°C pour le fonctionnement

Q RUP D O ctaf& QeHtronconneuse. Pour cela les conditions opératoires ont été les
suivantes fa fréquence de rotation est fixée 8 3,1sWHPSV G{DQDO\VH PLQ PX
de points 40. Une séquence de rampe de température a été également étudiée dans les
conditions suivantes : montée en température 5@A@sse5°C/min) et une descente en

WHPSpUDW 30rHamxundire§gede 5°C/min.

3.3.2.2 Analyse thermique différentielle

/IH SRLQW GIpFRXOHPHQW HVW pJDOHPHQW XQddtidrR®O UDFWp!
HIWpULHXUHYV TXL GRQQH XQH LQGLFDWLRQ VXU OfXWLOLV
DQDO\VH HVW UpDOLVpH VHORQ OD QRUPH ",1 $SUqV X
HVW UHIURLGLW /D IOXLGLWIlesGE. atempératiie K\pNs hagse B U Y p H
laquelle est observé le mouvememt VW FRQVLGpUpH FRPPH pWDQW OH S
SDUDPgWUH HVW GpWHUPLQpPp VXU OHV EDVHV IRUPXOPpPH
GIpFRXOHPHQW GH W\SH SRO\PpWDFU\ODWH

LaréeferHQFH FRPPHUFLDOH %LROXE ,*2/ SUp2HIRGVH XQ SRLQW

&HWWH DQDO\VH SHUPHW GYfREWHQLU GHV LQIRSRDWLRQV
rampe de températur80°C et + 50 & FRQGLWLRQV H[WUrPHV GYIYXWLOL
chdne de trongonneuse, a été utilisée. Le profil thermique ainsi obtenu reflete les

FKDQJHPHQWY GIpWDW GX SURGXLW DQDO\Vp PRQWUDQW
FRPSRVDQW OHV KXLOHV HW OHV YDULDWLRQV GrspQHUJLF
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utilisé uncalorimétre a balayage différentiel Netzsch pour ['andlyseniquedes

échantillons d'huile Des échantillons de0a 12mgont étépesés dans des capsudes
aluminiumet hermétiqguement scelléddne capsule vide esitilisée comme réfénce.Une

montée rapide en températuees50°Ca la vitesse de&b°C/ min puis une stabilisation pendant

5mn SHUPHW GOMHO/LPHQAMKHY FULVWDOOLQVY 8Q UHIURLGLVVH!

-30°C est effectué.

Programme de température

Montée @ température : 20°C a 50°C a une vitesse de 5°C/min
$ OTLVRWKHUPH GH f& WHPSV GH ODWHQFH GH PLQ

Descente en température : 50°€3@ a une vitesse de 5°C/min

3.3.2.3 Test de stabilité thermooxydante

33231 7HVW 5%27 7HVW GTR[\GDWLRQ @®@EntfUHVVLRQ URWDW

&H WHVW SHUPHW GH PHWWUH HQ pYLGHQFH OD GpJUDGDYV
UpDOLVp VXLYDQW OD PpWKRGH QRUPDOLVpPpH $670 ' &
VWDELOLWpP j OTR[VJgQH GTXQ pFKDQ Wd&OiRe)proQydart)pVHQFH
j f& VRXV SUHVVLRQ GYR[\JqQH /fHQVHPEOH HVW SODFp
manometre. Le récipient est placé sous pression a 620 kPa dans un bain maintenu a une
température constante de 150°C et agité axialementopation circulaire a 100 tours/min

DYHF XQ DQJOH GH SDU UDSSRUW j OfYKRUL]JRQWDOH &
SUHVVLRQ FRUUHVSRQGDQW j OD GpJUDGDWLRQ SDU R[\GD\

La spécification de la référence commerciale Biolub IGStde 19 min.

Ce lubrifiant est considéré de qualité standard. Il présente une dégradation par oxydation au
bout de 19 min. A titre de comparaison, une huile végétale formulée de type colza ne dépasse
pas les 10 minune huile de tournesol oléique (>8%% C18 VIR[\GH HQWUH H
min. Cette différence provient essentiellement de la composition en acide gras insaturés et
plus particuliereent les acides linoléique (C18:26h et linolénique (C18 n-3). En effet,
OYKXLOH GH FR QeS8 B 2286 de RPB2RMAHL0% de C18 WD QGLYV TXITXQH |
de tournesl oléique contient 5,9% de C18:2 et 0,1 G &ertaines huiles hydrauliques de

W\SH +((6 HVWHU VI\QWKpWLTXH GYRULJLQH YpJpWDOHV S+
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3.3.2.3.2 Le test BADDER

Le test BADDER, test spécifique des biolubrifiants, a été réalisé selon la méthode normalisée

DIN 51554. CelleFL FRQVLVWH j pYDOXHU OD VWDELOLWp WKHUPF
un récipient a 95°C pendant 72 h au contact de cuivre (344 cm?/kg de fluieff&LU ,0O
SHUPHW GH PHVXUHU OYDXJPHQWDWLRQ GH OD YLVFRVLWp

Les spécifications de la référence commerciale BIOLUB IGOL :sont

- Augmentation de la viscosité 20%

- $XJPHQWDWLRQ GHOHIfI DFLGLWp PJ
Les spécifications de la norme interpatle ISO 15380 admettent une augmentation de la
YLVFRVLWp PD[LPDOH GH HW XQH DXJPHQWDWLRQ GH Of

3.3.2.4 Tests antiusure et extréme pression

Les propriétées atKVXUHV VRQW HVVHQWLHOOHPHQW OLpteV j OfDS
les détériorations. Les propriétés extréme pression sont encore appelées capacité de charge du
OXEULILDQW HW VRQW OLpHV j Of{DSWLWXGH j SURWpPJHU O
des conditions de fonctionnement de grandes sollici@b GI{XQ SRLQW GH YXH W
(fortes températures de contact engendrées par le frottement des surfaces sous fortes charges).
'"HX] WHVWYV RQW plévestRiés\4 billes éttetestBRUGGER.

3.3.2.4.1 Test des quatre billes

Le test des quatre billd®aSTM D-4172) permet de déterminer les qualités-aaW XUHV G XQ
fluide étudié. Pour cela, une bille supérieure normalisée repose sur trois autres billes
LQIpULHXUHYV GH PrPH W\SH /HV ELOOHYVY VRQW VRXPLVHV j
bille supérieure est mise en rotation sur les trois billes inférieures. La vitesse de rotation est
IL[pH SDU OfRSpUDWHXU &HV WURLV ELOOHV VRQW UHWHQ
la position voulue par une coupe remplie de lubrifiant a testebilleaen rotation va frotter

sur les trois billes statiques, occasionnant une usure dont le diamétre sera mesuré. Les

contacts entre les billes sont ponctuels, ce qui permet de créer localement de fortes charges.
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Les résultats sont exprimés par la coutbéed FKDUJH TXL UHSUpVHQWH OH GLI
(en mm) en fonction de la charge appliquée.

Les mesures sont faites au microscope pour les plus petits diamétres et au banc optique pour

les gros diametres.

Les régimes de lubrification peuvent étre class@ quatre catégorieshydrodynamique,
hydrostatique, élastrohydrodynamique, limite et mixte ou dlerndie. Ce test des quatre billes
reproduit un régime de lubrification limite. Les conditions de la nhorme ASTM D 4172 sont les
suivantes la vitesse deotation est comprise entre 1140 et 1260 tr/min et la température entre

71 et 79°C. Une charge de 15 ou 40 daN est appliquée pendant 1h. Une charge de 40 daN a

été utilisée dans le cadre de ces tests.

Les spécifications de la référence commerciale Bi¢BOL sont de 0,39 mm de diametre de
OYXVXUH

3.3.2.4.2 Le test BRUGGER

Le test BRUGGER, conduit selon la norme DIN 51347, a été développé par les industriels de

la profession des biolubrifiants. Il permet de déterminer les propriéaggéme pression
GIXQLOXEEQW &HWWH PpWKRGH HVW UpDOLVpH j SDUWLU G
a tester. Un cylindre spécifique est pressé de facon constante sur la roue a friction. Le test est
démarré quand la roue a débuté sa rotation et dure 30 seconaessilua réalisée avec ce

test BRUGGER, en N/mm?2, est le rapport entre la pression exercée par le cylindre sur la roue
HW OfpSDLVVHXU GH IULFWLRQ VXU OH F\OLQGUH GpWHUF
Les spécifications du test BRUGGER pounreuapplication en tant que huile de coupe sont

généralement de 30 N/mm2,

3325 OpWKRGH GTDQDO\VH GH OD ILODQFH

,O QYH[LVWH SDV GH WHVW QRUPDOLVp SHUPHWWDQW Gt
Toutefois, nous avons voulu caractériser ce critére. Raay iwous avons utilisé une méthode
SURSRVpH SDU OH ODERUDWRLUH ,*2/ 8Q DJLWDWHXU HQ Y
puis retiré. La mesure de la longueur du fil formé est réalisée stif9awla 4™ goutte. La
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mesure de la filance doitré réalisée a température ambiante et a 40°C. La méthode établie
trois groupes de filance :

- huiles trés peu filantes : résultat entre 0 et 50 cm

- huiles filantes : résultat entre 50 et 100 cm

- huiles trés filantes : résultat supérieur a 100 cm.

3.3.2.6 Détemination de la couleur

La couleur est déterminée par le LOVIBOND TINTOMETER PFX 195. Ce colorimétre
visuel permet la mesure de pratiquement de tous les produits selon les unités Lovibond et la
méthode IP 17 A. La couleur est déterminée en comparant iarkutnansmise a travers
I'échantillon et celle transmise a travers les standards de couleur Lovibond, une série de verres
colorés calibrés dans lequel chacune des couleurs de base rouge, jaune, bleu en partant de

teintes tres pales jusqu'a des teintes sombres.
- Les standards de couleur Lovibond utilisés sont les suivants :

Rouge : 0,£0,9; 1,0-9,0; 10,0-70
Jaune 0,1-0,9; 1,0-9,0; 10,0-70

Bleu: 0,1-0,9; 1,0-9,0; 10,0-40

Neutre : 0,2-0,9; 1,0-3,0

- Une chambrel'échantillonnage avec une référence blanche PTFE
- Une référence blanche de remplacement

- Des cellules en verre rectangulaires en quartz

/H SULQFLSH FRQVLVWH j VH SODFHU VXU OH PHQX GH OfD!
A, B.UnefoislaWDUH OH ]JpUR IDLW OfpFKDQWLOORQ SUpDODE(
GDQV OD FKDPEUH G{pFKDQWLOORQ HVW OX HQ XQLWp

GPpWHUPLQHU FKDTXH YDOHXU DLQVL TXH OHV UpSpWLWLRQ

LedetaEdEoueQ FRUH "( HVW GplLQL FRPPH XQH PHVXUH GH GLI|
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L1, &, by sont les coordonnées dans l'espace colorimétrique CIE Lab de la premiére couleur a

comparer et }, &, b, celles de la seconde.

L'espacgCIE L* a* b*|étant presque perceptuellement uniforme, des couleurs a égale distance
GDQV O HVSDFH /DE GRQF D\DQW XQ PrPH GHOWD ( GHYUD

comme ayant la méme différence de couleur.

3.3.2.7 Biodégradalbiité selon le test OCDE 301 B

Un volume mesuré de milieu minéral ensemencé, contenant une concentration connue de
substance a tester (10 a 20 mg/I@@D (carbone organique dissoott de COT carbone
organique total) comme unique source nominale de carlooganique, est aéré dans
I'obscurité ou sous lumiére diffuse, par passage d'air exempt de dioxyde de carbone sous débit
contrélé. La dégradation est suivie par I'analyse du dioxyde de carbone produit pendant une
période de 28 jours. Le G@st piégé parall’nydroxyde de baryum ou de sodium, puis il est
dosé par titration de I'nydroxyde en exces ou en tant que carbone inorganique. La quantité de
dioxyde de carbone produit par la substance d'essai (corrigée de la valeur obtenue pour le
témoin contenant I'mculum) est exprimée sous forme de pourcentage ddIC@héorique).

Le taux de biodégradation peut également étre calculé a partir d'une analyse supplémentaire

du COD au début et a la fin de I'incubation.

On calcule la gquantité de G@roduite a partir déa quantité d'hydroxyde restant dans le
flacon absorbeur. Quand on utilise comme absorbant du Ba@®25 M, on détermine la
quantité restante paitration avec de I'HCI 0,05 M f{fasi pour titrer 100 ml de Ba(Okl)on
utilisera 50 ml de HCI). Puisqu& mmole de C@est produite pour chaque mmole de
Ba(OH), utilisée, et que 2 mmoles d'HCI sont nécessaires pour titrer 2 mmole de Ba(OH)
restante, entrainant la formation de Ba€&t sachant que le poids moléculaire du, @& de

44 g, on en déduit le pis de CQdégage (en mg) d'apres la formule :
1,1 x (50 +ml HCL titré)

Le taux de biodégradabilité estlculé a partir de la formute

% dégradatiorn=

-
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Ou % dégradation =

ou 3,67 estd facteur de conversion (44/12) du carbone en dioxyde de carbone. On obtient le
pourcentage de dégradation a un instant donné, en effectuant la somme des pourcentages de
CO,Th calculés pour chaque jour ou des mesures ont été réalisées, pendant la période

considérée.

Quand on utilise du NaOH comme absorbant, on calcule la quantité der@iDite apres un
intervalle de temps déterminé a partir de la concentration en carbone inorganique et du

volume d'absorbant employé.

On calcule le pourcentage de dégramtai partir de la formule :

% CO2 Th=

Cl: carbone inorganique

3328 OpWKRGH GYfpYDOXDWLRQ GH OD WR[LFLWp

/I MpYDOXDWLRQ GH OD WR[LFLWp GTXQ SURGXLW D pWp HII
202, 203La norme impose les poptilans suivantes pour le teske selenastrm pour le test

OCDE 201, ledaphnia magnaour le test OCDE 202, et tkania rerio pour le test OCDE

203.

/I MfpYDOXDWLRQ GH OD WR[LFLWp SRWHQWLHOOH GYXQH VX
effets sur YH SRSXODWLRQ GYfRUJDQLVPHV WHOV TXH EDFWpU
condition standardisées au laboratoire. On détermine la dose létale (DL50) ou la concentration
létale (CL50).

9 Test OCDE 201

Le test consiste déterminer O L Q KL E L W Lire)deS HiguegcRIe ¥aleDastrumn On
détermine la concentration qui provoque une diminution de 50% du taux de croissance par

rapport aux cultures témoins dans les conditions identiques pendant 72h a 23°C. Les mesures
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de la concentration cellulaire senfopar microscopie, ou par colorimétrie, ou par compte
particules, ou par turbidimétrie. La validité de la concentration cellulaire témoin est multipliée

par 16 en 72h et la variation du pH maximale doit étre de 1,5.

9 Test OCDE 202

On détermine la concentian qui provoque en 48l 20°C50% GYLPPRELOLVDWLRC
daphnies(daphnia magnpmises en expérimentation. On mesure le nombre de daphnies
immobilisés. Pour la validité du test on utilise 2 mglLOmin. Le nombre maximal de
daphnies(témoin) immobilisése doit pas dépasser 10%. La référencgC(O;) doit étre

comprise entre 0,6 et 1,7 mg/l.

9 Test OCDE 203

On détermine la concentration qui provoque en 9@3°€ 50% de mortalité des poissons

(dania rerig misen expérimentation. On mesure le nombre despois morts. La validation

du test se fait avec une concentration gwli€sous qui doit étre minimale de 60% de la valeur

GH VDWXUDWLRQ GH OfDLU /H QRPEUH PD[LPDO GH SRLVYV
10%.

Le seuil de toxicité est évalué selertableau 26.

Tableaw26: seuil de toxicité [18.10].

Niveau de toxicité CE 50 en mg/I
Hautement toxiquy <1
Modérément <10
toxique
Légerement <100
toxique
Pratiqguement nor <1000
toxique
Inoffensif > 1000
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3.3.3 Protocole de test de coupe

Les testont été effectués en lorraine dans le massif Vosgien. La forét lorraine est caractérisée
SDU O TLP&RaupedENE Heuillus de chéne, de hétre et de charme a hauteur de 75%,
GH SHXSOHPHQWYV UpVLQHX] GRPLQpPVUS RPindelr DSLQ (

le Douglas.

Les organismes suivants ont contribué a ces essais de te@raavoir deux organismes
GIXOWMLWp SXEOLTX-MetD §t2k)voleb @Qavigables de France (VNF) de Nancy
(France),D L Q Wb ofgdrfisme privé forétethov GH Of(VW /RUUDLQH )UDQFH
déroulés uniqguement dans le massif Vosgien dans les foréts domaniales et privées. Un
TXHVWLRQQDLUH UHFHQVDQW TXHVWLRQV D pWp UHPLV

de produits ont été mis erste et comparés au produit utilisé par les blcherons.

- Le produit Total testé est un produit de marque Total MTC 150 qui est un produit de base

minérale beaucoup utilisé par les bucherons.

- Le produit IGOL de marque Chaine Bio a été également testdugusojet AGRICE. Il a
pWp pODERUp j SDUWLU GH FRO]D ,0 HVW DXMRXUGYJKXL O

de chaine de tronconneuse.

- Les produits Biolub X100, Biolub X150 sont les produits formulés au LIBio dans le cadre

de cette étude. Lateux produits sont déclinés en deux viscosité grade 1ISO 100 et ISO 150.

Les produits sont testés de maniére anonyme. lIs sont présentés aux opérateurs dans des
ELGRQV GpVLJQpY VLPSOHPHQW SDU XQ FRGH /HV RSpUDW
GfX PrPH SURGXLW PDLV LOV QH VDYHQW SDV H[SOLFLWI
viscosités différentes.

3RXU )RUrW HW %RLV GH Of(VW EXFKHURQV HW XQH DEDYV
/121) D PLV | FRQWULEXWLRQ E X BiKsHURQabatiEise9 1) EXFKHU

/H WHVW D pWp D[p VXU OD SHUIRUPDQFH GH OfKXLOH ED\
TXH OD YLVFRVLWp OD ILODQFH OD FRQVRPPDWLRQ HW O
froide) a celle utilisée habituellement par les bi@ichs. Les utilisateurs donnent leur

LPSUHVVLRQ TXDOLWDWLYH VXU SOXVLHXUV SDUDPgQWUHV
ERQQH RX pTXLYDOHQWH j OfJKXLOH TXYfLOV XWLOLVHQW KI
étant la meilleure note), s D YLVFRVLWp TXfLOV RQW SUplpUpH 3RXU
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de + RX D pWp DWWULEXpH VH®@M @ chseH« 0ofhiR BqnueDAV H X U L
« identigue» ou « meilleure ». La somme totale des notes des différents critéres est ajoutée a

ID QRWH VXU OffpYDOXDWLRQ GH OD YLVFRVLWp 3RXU DSS|
OfH[SPULPHQWDWLRQ HVW SUpYXH VXU GHX[ SpULRGHV H
(période chaude).

$X FRXUV GIXQH VHPDLQH O ptaduRsSyne Diwitdaxidn \pendanv/oaud QW G |
MRXUV SXLV LOV UHYLHQQHQW j OTKXLOH K D-EtaltiXagedD OH SH

« témoin », ils enchainent avec un autre produit.

La méthode statistique utilisée est la comparaison de deux moyemobantillons
indépendants et variance égale (t de Student et intervalle de confiance de la différence de
PR\HQQHV DSSHOp HQFRUH WHVW GYpJDOLWp GH GHX[ YDU

Tableaw27: Caractéristiques des différents produits a tester

Désignation du Viscosité | Point bas
Formulateurs produit Grade ISO  (cSt) (°C) Code du produit

Total LubCO01 ISO 150 152 -14,5 HC1

IGOL LubC02 ISO 150 159,8 -22,3 HC2
BIOLUB

X100 Lublabl ISO 100 108 -17 HFF1
BIOLUB

X150 Lublab2 ISO 150 163 -21 HFF2

$X GpEXW GHV WHs/&¥sdis &3t présampdi M/ Hoct@ditLa démarche, est

détaillée puis un protocole et un questionnaire sont distribués aux bucherons. Une visite de
routine est ensuite effectuée a-®IDUFR XUV SXLV j OD ILQ GH OfH[SpULF
bilan avec chque opérateur. Une réunion de synthése des résultats est organisée avec
OfHQVHPEOH GHVY RUJDQLVPHY D\DQW SDUWLFLSp j FHV HV)\

334 3URWRFROH GH QHWWR\DJH GX SLORWH G{XOWUDILOWL

$ OfpFKHOOH GH OD SDLOODVVH DSUQqVidheitdydd BadnirQ OD

protocole suivant
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La membrane est immergée successivement dans les milieux suivants
- hexane technique pour €liminer la matiere grasselant 30 min
- éthanol a 95% pour rendre la membrameauiillable 2 j O fperdaat 30 min

- VROXWLRQ DTXHXVH GH VRXGH j S S SRXU WUDQVIRUP

lipides neutres en savopendant 45 min

-VROXWLRQ DTXHXVH G Doehdati3@migV ULTXH | S S
- eau déeminéralisée.

/TpPWKDQRO j OD WROMGidpar SigRaWirigh.

$YDQW GH SDVVHU j OfpWDSH VXLYDQWH OHV VROXWLRGC
MXVTXYj FH TXH OH VROYDQW RX OD VROXWLRQ GH ODYDJ
VPFKpH j OTpWXYH | f& GH RiI&NT Metdx heatesRoqr Grétitier S

OTHIILFDFLWp GX QHWWR\DJH HW OD SHUPpPDELOLWp GHYV
QHWWR\DJH OHV GpELWV GIHDX GpPLQpUDOLVpPH RX GTKXI

de pression, de température et de vitessardulation contrélée.
$ OTpFKHOOH SLORWH OH F\FOH GH QHWWR\DJH VXLYDQW H

- VROXWLRQ DTXHXVH GH VRXGH j S S SRXU WUDQVIRUP

lipides neutres en savons,
- éthanol 95%,
-VROXWLRQ DT XtitealRv%(filDFLGH QL

- eau déminéralisée.

3.3.5 Méthodes statistiques 30O0DQV GTH[SpPULHQFHVY HW GH PpODQJHYV

3351 30DQV GTH[SPULHQFHYV

JTRSWLPLVDWLRQ GHV SDUDPgqWUHV K\GURG\QDPLTXHV D
GYH[SPULHQFHV pODERUp j SDaRéthercEHEX@EDmendlé Krrr@RIe R J L H
et al &HWWH GpPDUFKH SHUPHW GH UpGXLUH OH FR
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organisant de facon optimale les essais pour conservabamme fiabilité des résultatka

nécessité de maitriser les phénomeéemeés en jeu au courde la filtration nous a condud

développer un modeéle descriptif prévisionnel en utilisant un modele empirique basé sur
OYH[SPULPHQWDWLRQ /D FRQQDLVVDQFH QpFHVVDLUH GF
améne a utiliser umodele quadratique pour décrire le procédé sur un espace déterminé au

préalable.

Parmi les nombreuses matrices utilisées, les réseaux uniformes de Doehlert (1970), générés a
SDUWLU GfXQ VLPSOH[] SUpVHQWDQW OD SRUM psixODULWQ
H[SpULPHQWDX[ GDQV OH GRPDLQH /H QRPEUH GYH[SpULH
IDFWHXU SULV HQ FRPSWH N HW GX QRPEUH GYH[SpULPF
OfHUUHXU H{SpULPHQWDOH

1 « N8 N Q

Pour la dpILQLWLRQ GX GRPDLQH H[SPULPHQWDOH OfpWXGH
UpDOLVpPH j SDUWLU GIXQH PpWKRGH GTLaenH3AabssWLRQ F

compte tenules contraintes techniques du pilote plan et de la nature de la merbliaée.

Tablea8 'RPDLQH H[SpULPHQWDO HW QLYHDX[ GHV IDFWHXU

hydrodynamiques.

Variables Unités Domaine Niveaux

expérimental

Pression bar 2 3456 5
Température °C 40 45 50 55 60 65 7( 7
Porosité pum 0,1 0,45 0,8 3

Quinze (15)@nalyse®nt été éalisées
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Tableau 30DQ GYH[SBULPHQWDWLRQ

'LIIPUHQWHY UpSRQVHV H[SPULPHQWDOHYV RQW pWp UHV
IRUPH GI1XQ PRGqOH TXDGUDWLTXH

- . débit ou flux du perméat
- :teneur en composés polaires
- OD YLVFRVLWp GH OYKXLOH

- OH SRLQW GH FULVWDOOLVDWLRQ GH OTKXLOH

3.3.5.2 Plans de mélanges

$SUqV OTpWXGH GH OD FDUDFWpULVDWLRQ SK\VLFRFKLPLT:
OTpWXGH FRPSDUDWLY HsciteY adh&slie PdeWilamty elGde point de
cristallisation par rapport aux lubrifiants et biolubrifiants du commerce, nous avons développé

un plan de mélanges avec la matrice de Scheffé en postulant un modeéle cubique centré réduit.

Pour la définitionGX GRPDLQH H[SPpULPHQWDOH OfpWXGH GHV SDU
] SDUWLU GTXQH PpWKRGH GYLQYHYV WwteddDAwWdrieh(@s,FoompeV LT X H

tenudes contraintes technigues de mélange et de la nature des additifs utilisés.
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Le méiIDQJH HVW FRPSRVp GH
proportiondechaque & GLW LI VXU

GTKXLOH HW

GIDGGLWLI

GIDXG GLVBYKXDORS\WEXU XQ PpOD

Tableau 30: Domaine et niveaux expérimentaux pour le plan de mélanges

Variables Domane 1RPEUH GID
expérimental
Filance 55% a 65% 21
Antigel 2,5% a 5% 5
Extréme Pression 20% a 25% 5
(EP)
Adhésivité 10% a 15% 5

Le tableau 3lprésente les 36 analyses effectuées. Sont indiqués dans ce tableau les
proportions de chaque additifIféfnce, antigel, ariisure et extréme pression, adhésivité) et

les réponses attenekr viscosité, point de cristallisation et co(t.

Tableau 31: Proportions des différents constituants du plan de mélanges élaboré pour les
IRUPXODWLRQV G 1 thxihee tréndorfeuBer QH G H

105 |
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Différentes rep@Q VHV H[SpULPHQWDOHYV RQW pWp UHWHQXHV H
IRUPH G{XQ PRGgOH TXDGUDWLTXH

- OD YLVFRVLWpPp GH OYKXLOH
- OH SRLQW GH FULVWDOOLVDWLRQ GH OTKXLOH

- :le codt des additifs pour 1 kg de biolubrifiant formulé
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3.3.5.3 Méthodes stistiques

Toutes les données ont été analysées en utilisant un logiciel de statistiques SPSS. Une analyse
de la variance a été utilisée pour déterminer la différence significative entre les traitements de
données (Kest au niveau de signification d@B), Little et Hills (1978).

Pour la prise de décision sur les essais des biolubrifiants en forét, la méthode statistique
utilisée est la comparaison de deux moyenrgshantillons indépendants et variance égale

(t de Student et intervalle de confiance la différence de moyennes) encore appelé test
GYpJDOLWpP GH GHX[ YDULDQFHYV

I TXWLOLVDWLRQ GH OD PpWKRGRORJLH GHV VXUIDFHV GH
GIXOWUDILOWUDWLRQ PHPEUDQDLUH j SDUWLU GBHde[SpULPFE
OLWUHV GYIKXLOHV GH IULWXUH XVDJpHV /ITLQIOXHQFFH
SDUDPqQWUHV GH SUHVVLRQ WHPSpUDWXUH HW SRURVLWp
SODQ GTH[SPULHQFHYV JpQpUp j ONDLGHUGH SHWHDW IV B Q WM K
IDFWHXUV MXVTXTj QLYHDX[] HQ WHQDQW FRPSWH GHYV
méthodologie a permis de développer un plan de mélanges avec une matrice de Scheffé pour
OHV KXLOHV GH FKDVQH GH W URuaRaQdeHuktrHtrégeEapsrtr de K X L O
quatre (4) variables OD ILODQFH O9fDGKp Vsire & extréngPrésdidnJHO HW C

Les huiles obtenues peuvent par la suite étre formulées pour répondre aux contraintes

mécaniques, écologiques et wdogiques inhérentes par exemplAI RSpUDWLRQ GH FR
forét.
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RESULTATS ET DISCUSSION

4 RESULTATS ET DISCUSSION

4.1 Caractérisation des huiles de friture usagées

$SUgV XQH pWXGH SUpOLPLQDLUH VXU OfpWDWageds¥énOLHX]J[
JUDQFH FHWWH SUHPLqUH SDUWLH GHV WUDYDX[ D SRXU
friture collectées permettant de garantir la stabilité de la composition de ces différentes huiles

et leur tracabilité. Une caractérisation completeeke huiles de friture usagées a été réalisée
DLQVL TXTXQH pWXGH VXU OD YDULDELOLWp GH OD FRPSRV

/ID FRPSRVLWLRQ GH OfJKXLOH HVW XQ SDUDPgWUH LPSRUW
formulation de ce dthet H Q W h@i&\potinchiaine de tronconneuse.

Cette étude sur la caractérisation des huiles de friture usagées est composée de quatre parties a
savor OTpFKDQWLOORQQDJH OD FRPSRVLWLRQ GH PpODQJH
| LOW U D WdehRysidodhin(@uz@as huiles de friture du commerce, les analyses physico
chimiques des huiles de friture usagées avant filtration.

4.1.1 Echantillonnage

La société Lorrainergies, porteur de ce projet et colleetguéépour ce type de déchet nous a
fournidH X[ W\SHV GYpFKDQWLOORQV UHSUpVHQWDWLIV GH OH
Quarantedeux(42) échantillons de 5 litres nous ont été fournis dont 26 en hiver et 16 en été.

Un échantillon de 300 litres a été livré pour la filtration membrandées la halle de
technologique du laboratoire.

Les échantillons ont été prélevés sur la partie supérieure des multibox de 1000 litres aprés une
décantation statigue de quinze (15) joutes stéarines qui précipitent ne sont pas

échantillonnés.

Les mélanHV GTKXLOHV GH IULWXUH XVDJpHV VWRFNpHYVY HQ PX
la société Lorrainergies sont collectés en flts de 60, 120, et 200 litres aupres des restaurateurs,

des cantines scolaires, des déchetteries, des fast food, et des deanescess des
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SURGXFWHXUV GY{KXLOHYVY DOLPHQWDLUHY /HV KXLOHV FRO
multibox de 1000 litres pour stockage avant expédition. Ces huiles sont considérées comme
impropres a la consommation humaine et déclassées ¢Hl®¢ GTKXLOHY DOLPHQWL

non autorisées a la filiere agroalimentaire.

La société Lorrainergies collecte 300 tonnes par mois de ce déchet et valorise cette matiere
GDQV OYLQGXVWULH GHV ELRFDUEXUDQWY KRUM d@H OD )L
VXEVWLWXHU OHV KXLOHV GH FKDVQH GH WURQORQQHXVH |
j EDVH GfKXLOHYVY GH IULWXUH XVDJpHV

7TURLV W\SHV GYLQIRUPDWLRQV RQW pWp IRXUQLV

- la nature des huiles ou graisses collectées par la société Loriesnest) essentiellement

composée de 80% de colza/tournesol, 10% de palme, et 10% de suif.

- la nature des aliments fritspommes de terre, viande (poulet), beignets sucrés, poisson,

chips.

- la température de friture profonde des aliments généralemexepde 180°C.

412 &RPSRVLWLRQ GX PpODQJH GIKXLOHV GH IULWXUH XVD.
commerce

La composition des huiles de friture usagées et des huiles de friture du commerce ont été
déterminées par chromatographie en phase gazeuse selon denéimérale au BF

permettant de préparer les esters méthyliques correspondants. Les différents acides gras ont
SX r WUH LGHQWLILpY DLQVL TXH OHV LVRPqQUHV FDUDFWpPU

présence de graisses animales.

/ITDQDO\VHpOGHQVW\LIW\SHVY GIKXLOHV GH IULWXUH XVDJpHV |
ORW GYpFKDQWLOORQ GH PDQLQUH j GplLQLU SDUIDLWHPHGC

4.1.2.1 Composition des huiles de friture du commerce

Le tableau 32 présente la teneur et la compositioacides gras des différentes huiles de

friture de commerce utilisées dans la restauration.
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Tableau 32: teneur et composition des différentes huiles du marché (Chaque analyse a été répétée 3 fois).

Huile Huile Huile

Acide Borges Borges Huile Risso Soja Tournesol Colza Palme

gras Excellence Traditionnel Lesieur Chef  [6-121-127 [6-121-127 [6-121-127] [6-121-122
C14:0 - - - - - - 0,10 1,10-1,50
C16:0 - - - - 0,10 3,27-7,19 3,90-5,10 37,9-438
C16:1 541r0,7 17,21r0,8 1535104 452102  9,82-11,10 - 0,20 0,20
C18:0 3,6010,2 - 0,89r0,1 2,26r0,4 3,90-4,50 2,86-4,20 1,70-2,14 4,40-5,00
C18:1 5321r0,5 7158105 5210r0,9 71,60r0,7 2300-26,00 17,00-89,11 60,10-634 39,10-44,20
C18:2 37,77r0,7 11,2r1,0 3254r0,3 14,98r0,4 51105360 4,00-74,00 20,40-21,5 10,00-11,90
C18:3 - - - - 6,29-7,80 - 9,52-9,90 0,30
C20:0 - - - 0,89r0,10 0,30 - 0,40-0,60 0,30
C20:1 - - - - 0,10 - 0,181,440 0,10
C22:0 - - - - 0,10 - 0,30 0,10-0,50
C22:1 - - - - - - -
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Ces résultats montrent une composition en acides gras vatiableneur en acide oléique

(C181) est majoritaire dans la composition de toutes ces huiles de friture utilisées en
restauration pour le réseau de collecte de la société ihemees. Elle a été mesurée
respectivemen& 53,20+0,9 % pRXU OJKXLOH % RTLbBN),§ ¥4 po@ O K KHOH
Borges traditionnelle52,10:t0,® SRXU OJKXLOH /HVLHXRIXHW TKXLOH 5L
Chef. Cette tendance est traduite égalemansdes huiles végétales a savoirOfKXLOH GH
FRO]D i OfKXLOH GH SDOPH ,00a8p,11%) [6 WRXUQ
121-122-12-124@ 2Q QRWH pJDOHPHQW OD SUpVHQFH GH OfDFLC
margue Risso Chef (0,9 %) dans les huiles végétales pures colza (9,2 %) et palme avec une
teneur de 0,5 %. La fraction CIBest prépondérait GDQV OTKXLOH stjpapWDOH S
122-123124,.

&HV UpVXOWDWY PRQWUHQW XQH JUDQGH YD Wan&leOLWp H
TXL SRXUUDLW LQIOXHQFHU OH PpODQJH GTKXLOHV GH IUL

base pour lubrifiants.

Ces compositions de matiere grasse non lauriqguestrang ont une cristallisation rapide

sous une forme stable. La présence doubles liaisons éthyléniques sur la chaine
hydrocarbonée des acides gras et I'hnydrogéene en position 3 de la fonction ester conduit a une
LQVWDELOLWp j O RI\GDWLR@3IMWIKHUPLTXH HW j OTK\GURO\V

La présence de colza qui présente des caractéastigtéressantes (indice de viscosité éleve,
propriétés lubrifiantes) [48] serait donc un atout pour la valorisation de ces huiles de

restauratioren tant que biolubrifiants.

Apres cette étude de composition pour les huiles de friture utilisées errasstpour le

réseau de collecte de $mciété Lorrainergies, nousans cherché a vérifier la composition

des huiles de friture usagées collectées sur le méme réseau de collecte afin de confirmer les
informations fournies par le collecteur et ainsi garatdi qualité et la stabilité de la

composition de ces différentes huiles.

Thése Valorisation non alimentaire des huiles de friture usagées/Ange ESSONO ABAGA/2013 1



4122 &RPSRVLWLRQV GX PpODQJH GY{KXLOHYV GH IULWX
du biolubrifiant IGOL

/IHV DQDO\WHV GH OD FRPSRVLWLRQ GHV Pp@&igndgew G TKXLC
les collectes hiver et été et du biolubrifiant IGQibrifiant a base de colzeonsidéré

comme la référence du marché en matiére de biolubrifiant été effectuéepar
chromatographie en phase gazeuse selon la méthode généralge hatBbleau 33 présente

les résultats de ces analyses.

Ces résultats montrent deseurs en acides gras variables pgyR XV OHV pFKDQWLOOR
DQDO\VpV [/91DFL GlHestRm@jpritdir® Hanstchaque composition de ces différentes

huiles. La mémetendance a été déja observée pour les huiles de fritures utilisées en
restauration (chapitre 4.1.2.1). Les analyses des huiles de friture usagées MixHFU hiver et
OL[+)8 pWp PRQWUHQW TXHGOPYDRWHH HUWDVOSDpEEB&RRY ROpL
46,93+0,4%pour le MixHFU hiveret 43,18+0,06% pour le MixHFU été. Ces résultats
FRQILUPHQW ELHQ TXH FHVY PpODQJHYVY GITKXLOHV SURYLHQC
33-74-121-122-123-124.

/ID FROOHFWH GYKLYHU HW FHOOH G T hiwigueS uhp WerQMWItE QW G D
HQ WHQHXU HQ DFLGH JU Daf legcedirditioBsHIE Blockdge I[pShdeTde H U

cuisson utilisé pendant ces périodes.

La composition du biolubrifiant IGOL considéré comme la référence du commerce pour des
lubrifiantV j EDVH G{KXLOH YpJpWDOH SUpVHQWH OD BaPH YDUI
teneur en acide oléique (C18 est plus élevée 58,24+0% par rapport aux autres acides

gras.

Le rapport acide grassaturés/ acides gras insaturés de cededqwypeut entainer
potentiellement des différences quant a la stabilité thermooxydante des bases biolubrifiantes

mais egalemerdffecterleurs performances.
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Tableau33: Teneur et composition des différentes huiles du marché, et des huiles de friture usagiébsigant IGOL (Chaque analyse a été
répétée 3 fois).

Biolubrifiant Huile Huile Palme
Acide MixHFU MixHFU IGOL Borges Huile Borges Huile Risso Soja Tournesol Colza [6-121-
gras Hiver Eté référence Excellence Traditionnel Lesieur Chef [6-121-122] [6-121-127] [6-121-122 122
C140 0,23r0,1 0,21r0,0 0,0610,0 - - - - - - 0,10 1,50
C16:0 11,1905 10,22r0,11 53710,3 - - - - 0,10 3,27-7,19 3,905,1 43,00
Cl61 - 0,23r0,01 0,22r0,1 541r0,7 17,21r0,8 1535r0,4 4,52r0,2 9,82-11,10 - 0,20 -
C18:0 4,7810,3 3,8510,03 1,8610,7 3,60r0,2 - 0,89r0,1 2,26r0,4  3,90-4,50 2,86-4,20 1,70-2,14 5,00
C18:1 46,93r04  431810,06 5824r1,2 5321r15 7158r05 5210r09 71,60r0,7 23002600 17,00-8911 60106340 40,00
C18:2 32,84r1,0 20,52r1,0 2292r09 37,77r0,7 11,20r1,0 3254r0,3 1498r04 51,10-536 4,00-74 20,40-21,50 10,00
C18:3 0,04r0,0 20,63r1,4 9,80r0,3 - - - - 6,29-7,80 - 9,52-9,90 -
C20:0 0,31r0,0 0,2410,04 0,30r0,1 - - - 0,89r0,1 0,30 - 0,4-0,60 0,50
C20:1 0,81r0,1 0,31r0,2 0,50r0,0 - - - - 0,10 - 0,18-1,40 -
C220 0,57r0,1 0,60r0,06 0,55r0,1 - - - - 0,01 - 0,33 -
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4.1.3 Analyses physicechimiques des huiles de friture usagées avant filtration

4131 /YLQGLFH GYLRGH D Y2@Qbhanx®@ WUDILOWUDWLRQ

/ITLQGLFH GYLRGH D pWp pJDOHPHQW GpWHUPLQpP SRXU Ol
usagées MixHFU Hiver et MixHFU Etavant ultrafiltration. Nous ans analysé 26
échantillons en hiver et 16 en été. Chaque analyse a été répétée @daidslltats de ces

analyses sont consignés dans le tableau 34

Tableau OHVXUH GH OYLQGLFH GYLRGH GH OL[+)8 KLYHU HW C

MixHFU MixHFU Soja Tournesol Colza Palme
Mesure hiver été [6-122-123] [6-122123] [6-122-123] [6-122-123]

Indice d'bde
(gl,/100g | 77,69+024 78,50+0,60 12593+1,87 126,59+050 118810,02 54,40+0,04
d'huile)

Les valeurs obtenues a savor7,69r1,40 g I,/ J GTKXLOH SRXU78,H[rtp8 KLYHU
gl J GTKXLOH SRXU OH OL[+)8 pWp FdéQbhddivddQams OD PrPt
composition en acide grasCes résultats mettent également en évidence un taux

G 1L QV D WcKrteBpontdadiQ & un mélange partiel des différentes huiles utilisées en
restauration collective_a friture prdonde a considérablementé&#les propriétés chimiques

GH FHV KXLOHV /YfLQGLFH GYLRGH OL[+)8 KLYHU RX pWp
YpJpWDOHYVY GRQW HOOHV VRQW LVVXHV YRLU WDEOHDX

aux réactions thermiques [7®-77].

CetLQGLFH TXL UHQG FRPSWH GLUHFWHPHQW GHV SHUIRUP

conforter les résultats obtenus sur la composition en acide gras.

&HYV FDUDFWpPULVWLTXHV VRQW j SUHQGUH HQ FRPSWH SXI
quantL Wp G $§ Daat@usuel lantcorrosion et artoxydants) a introduire lors de la

formulation en tant que biolubrifiant pour chaine de trongonneuse.
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4132 /YLQGLFH GH SHUR[\GH DYDQW XOWUDILOWUDWLR

/ITLQGLFH GH SHURI[\GH D pFWaqie GAOAC M&hoQepoffciaileé 9BT33P

,O SHUPHW GfpYDOXHU OD GpJUDGDWLRQ WKHUPRRI[\G
PLOOLpPpTXLYDOHQW GTYR[\JgQHV DFWLI SUpVHQW GDQV N J
GHJUp GYR[\GDWILRDQVGHW DWXGAHpY GH OD PDWLqUH JUDVVH
OH GpEXW GYR[\GDWLRQ GYXQ FR unteMgifdvézihe hivldcdle ¥¢H GH O
lipide, des peroxydes se formeNous avions analysé 26 échantillons en hiver et 16 en été.

Chaqueanalyse a été répétée 3 fois. Le tableau 35 présente les valeurs de cet indice.

Tablead5 OHVXUH GH OYLQGLFH GH SHUR[\GH GH OL[+)8 KLYHL

MixHFU MixHFU Soja Tournesol Colza Palme
Mesure hiver été [6-121-127 [6-121-122] [6-121-127 [6-121-127
Indice de
(mpéeq“/’l’(‘g%‘?g 1510£0,09 1876+003 0,61-3,98+001 3,99+Q01 1.4 14
actif)

Les résultats obtenus 18009 megy NJ & §Q@if pour les huiles MixHFU hiver, et
18,76£003 meg N J &S traduisent des huiles bien oxydées. La teatpée de stockage,
OfDSSRUW HQ R[\JgQH SDU OYDLU DPELDQW HW OD OXPLql
société Lorrainergies expliqueraient cette dégradation. Les produits issus de cette altération
sont le plus souvent des composés volatdddéhydes, des cétones des alcools. Ces
SURGXLWY GH VFLVVLRQ VRQW HQ JpQpUDO WUqV DJUHVVL

responsable des phénoménes de rancissemen6{73].

Ces résultats traduisent le caractére odorant des échantillrRgWMiHiver et MixHFU Eté.
Ceci serait donc un paramétre important a traiter pour la valorisation de ces déchets en
biolubrifiants.

4133 $FLGHV JUDV OLEUHV HW LQGLFH GYDFLGH

/IYDFLGLWp ROpLTXH D pWp GpWHUPLQpPpH DIL@uU&desYDOXHU
échantillons fournis par la société Lorrainergies. Les acides se forment au cours du
YLHLOOLVVHPHQW GH OfKXLOH 1RXV DYLRQV DQDO\Vp p

analyse a été réepétée 3 fois. Le tableau 36 présente les valeursndeceet i
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Tableau36 OHVXUH GH OYLQGLFH DFLGH OL[+)8 KLYHU HW pWp

MixHFU  MixHFU Soja Tournesol Colza Palme
Mesure hiver été [6-121-127] [6-121-122] [6-121-127 [6-121-127
Indice acide 0,11+0,0% 0,1540,02
(%) 5,2+0,03 4,56%0,02 0.2240.02 0,09+0,00 0,04+0,00 0.19+0,02

Les résultats obtenus sont de 5,2+0,03 % pour le mélange MixHFU Hiver et 4,56+0,02 %
SRXU OYpFKDQWLOORQ OL[+)8 (Wp &HV YDOHXUV VRQW V>
huiles raffinées type tournesol, colza, soja, palme (Tableau/36)¥ Y D O H XAHV GITLFL&IH
PHVXUpHV PRQWUHQW Tpriidydes) Ces VRI&LR RokifirrRedt I6sHIifférences

GH WHQHXU HQ DFLGH JUDV HW OfpWDW GITDOWpPUDWLRQ
H[SOLTXp SDU OH IDLW X XGIVYRXWHWXH GBHSOUHDVW SHX | S
DYHF OHV SURGXLWYV GTR[\GDWLRQ GRQF HQ SDUWLFXOLH
hydrogénes [756-77].

4.1.3.4 Dosage des composés polaires avant ultrafiltration membranaire.

Le procédé de friturgorofonde favorise la formation des composés polaires, paramétre
essentiel qui différencie les huiles végétales raffinées des huiles de friture usagées. lls sont
FDUDFWpULVpV SDU OYDSSDULWLRQ GH JO\FpULGHV SDU
produL,WV GIDOWpUDWLRQ WKHUPRR[\GDQWH HW OHV DFLC
hydrolytique [7576-77].

Le taux de composés polaires a été déterminé conjointement par les testeurs électroniques
commerciaux couramment employés dans la restauration audslardriture profonde ou de

la cuisson. Parallelement, les analyses des classes lipidiques par chromatographie sur couche
mince ont été réalisées en utilisant le latroscan, et par la méthode officielle de dosage (NF EN
ISO 8420 juin 1995). 26 échantillopst été analysés en hiver et 16 en été. Chaque analyse a

été répétée 3 fais

Le tableau 3%®i-dessousSUpVHQWH OHV UpVXOWDWY REWHQXV SDU FlI

de ces produits.
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Tableau35 : Valeurs des composés polaires des échantillons prélevés eethéreété avant

filtration.
Composés polaires avd Méthode Officielle latroscan | Testeur EBRC PCT 120
filtration NF en 1SOB420 (%) (%) (%) (%)
MixHFU Eté 17,25 +1,10 18,32 +0,05 18,11+2,8 19,4+2,3
MixHFU Hiver 19,86 +1,62 19,56+0,52 21,4+2,3 22,61+1,6

Les préléevements ont été orientés sur les huiles qui semblaient étre surutilisées, sur la base
GIXQH DSSUpFLDWLRQ YLVXHOOH HW ROIDFWLYH /D TXDOL
base de sa viscosité, sa coulewsat odeur. La présence de particules calcinées, la formation

GH PRXVVH RQW pWp GI{DXWUHYV FULWqQUHV SULV HQ FRPSW!

La teneur en composés polaires, dont le seuil limite doit étre inférieur a 25 % selon la
|égislation francaise, est respectée pour les dewo GIpFKDQWLOORQV SUpOHYDPp)

/HV UpVXOWDWY GHV DQDO\WHV PRQWUHQW FODLUHPHQ\
uniguement sur des observations visuelles et olfactives pour caractériser le degré de

dégradation des huiles de friture. Le6(HVWDXUDWHXUV VH VDWLVIHUDLHQV
IRQFpH QYHVW SDV REOLIJDWRLUHPHQW VLJQH GTXQH PDXYI

&HV DQDO\WHV RQW SHUPLYV GYTfREVHUYHU XQ SURILO GYfKX
FROOHFWHYV G kKdfdibles vdlgvirs@hiseWaes pgar rapport au taux imposé par la
réglementation seraient dles a la décantation statique de 15 jours que nous nous sommes
imposés avant prélevement pour la filtration. Seule la partie oléine est prélevée et doit subir

un traitenent physique pour servir en tant base pour biolubrifiant.

&HSHQGDQW RQ REVHUYH XQH OpJqUH DXJPHQWDWLRQ GF
MixHFU hiver. Ces variations sont probablement dues a la température élevée et a la
SUpVHQFH G T HbextsGas@V prodddé de @iture et & une dégradation hydrolytique
GXUDQW OH VWRFNDJH /YpFKDQWLOORQ OL[+)8 KLYHU S
OTDOWpUDWLRQ K\GURO\WLTXH WHPSpUDWXUH HW SUpVHQ
IDLW t&pX Qe chauffe plus long, nécessaire a la fonte des matiéres premiere pendant

O T KLY Hpyoduitd de scission généreomposés polairegont en général trés agressifs

SRXU OH JREWSHW/-RIRGRUDW

Thése Valorisation non alimentaire des huiles de friture usagées/Ange ESSONO ABAGA/2013 s



Ces résultats sont a prendre en constidracar ce parametre a une influence significative

sur la formulation des bases lubrifiantes.

4135 9LVFRVLWp GX PpODQJH GYKXLOHV GH IULWXUH X

La viscosité conditionne le frottement, le transfert de chaleur de chaleur et [& fllgd
OYKXLOH /D YLVFRVLWpP HVW OfXQ SDUDPgWUH HVVHQWLH(
lorsque la masse moléculaire croitFRQVpTXHQFH GYXQH PRGLILFDWLRQ G
GH OfDOFRRO GX GHJUp GH SRCe el lavald\deRkr@mibcht@hsL TXH
Les interactions dipolaires et la flexibilité de la molécule peuvent aussi avoir une influence

sur la viscosité cellesci vont respectivement augmenter et décroitre avec la masse
moléculaire [36128129-13(.

Les lubifiants sont souvent utilisés dans des conditions critiques et une large gamme de
WHPSpUDWXUH HW GH SUHVVLRQ /YLQIOXHQFH GH OD WHP
indce OfMLQGLFH GH YL-ViER ¥éw/ g mBitsXey IUbkfiaresht sensibles aux
changements de température -f29. Les publications spécialisées fournissent en général

ces deux valeurs de la viscosité des huiles a 40°C et a 1BA°€a qui concerne les huiles

de chaine de tronconneuse, les caractefdank» et «c O DGKBVENM LOMKXLOH GpSHQC
OD YLVFRVLWp HW GH OD WHPSpUDWXUH j ODTXHOOH OfKXI

discriminants.

Le tableau 37 présente les valeurs des viscosités cinématiques des deux échantillons
MixHFU Hiver et MixHFU Eté.
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Tableau37: Viscosités cinématiques des échantillons MixHFU hiver et MixHFU été

Propriétés MixHFU MixHFU Tournesol Palme Colza Soja Castof
été hiver ~ [4352- [4352- [43-52- [4352-  [4352
127 127 122] 127 127
Viscosité
cinématiqued 40°C| 38+10° 40+10° 3338 4043 3843 3137 252
(cSt)
Viscosité

cinématique a |10+2x10° 10+10° 883 7,983 8185 7476 2025
100°C (cSt)

Indice de viscosité 219 219 238242 190196 193203 218 82-90

8 /IKXLOH &DVWRL BCRQWIDFLVEH ULELZDHROPLTXH &

/[HV PHVXUHVY GH YLVFRVLWp G\QDPLTXH VRQW UpDOLVpHYV
Pro. Les résultats obtenus ont été convertis en viscosité cinématique. La viscosité cinématique
étant le rapport de la viRVLWp G\QDPLTXH SDU OD GHQVLWp GX 10X
Deux séquences de mesure de viscosité ont été effectuées a la température de 40°C et de
100°C.

Les valeurs de viscosités MixHFU hiver et été sont différentes. Ces valeumnsaaotord
avecles viscosités des huiles végétales pures type colza, tournesol (Tableti5275B-
122-128. Les vakurs obtenues sont trés faibjes rapport aux valeurs de spécification pour
une huile de chaine de tronconneuse. En gérlérgkade 1ISO 100 correspa & desvaleurs

de viscosité cinématigucomprises entre 90 et 110 ¢$50 150 correspond a dealeurs de
viscosité cinématiqueomprises entre 135 et 165 ¢380 220 correspond a dealeurs de

viscosité cinématique comprises entre 198 @t &3t

Ce paramétre est a prendre en considération. Il va influencer la formulation des bases

lubrifiantes choisiepour la production ddsiolubrifiants.
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4136 $QDO\WHV WKHUPLTXHV GLIIpUHQWLHOOHY GX Pp!
usagées

/IH SRLQW G 1pFRXagpelépdigi\We etiQdlRdtidh détermine les propriétés a basse
WHPSpUDWXUH GTXQ IOXLGH ,0 LQGLTXH OD WHPSpUDWXU
Les composés polaires issus des altérations thermiques, hydrolytiques et thermooxydantes de
OfKXLOH FRQGLWLRQQHQW OH SRLQW GYpFRXOHPHQW ¢«
UDPLILFDWLRQV HW SDU OD GLPLQXWLRQ ®&E1ZD3MRQJIXHXU

8QH DQDO\WH WKHUPLTXH uB daldmmétieQiWalayagdidtentic §&dschH G

sur une plage de température allant2¥C a +50°C a permis de mesurer les points de fusion

HW GH FULVWDOOLVDWLRQ GH FHV IUDFWLRQV HW GRQF
UHSUpVHQWH XQ SDUDP qVibd He tePtype teWidluNtiarton pouddirssV L O LV D
faire quelquessoiert les conditions climatigues. Chaque analyse a été répétée 3 dois.

tableau 38 présente les résultats obtenus.

Tableaud8 3RLQWV GIpFRXOHPHQW GHV pFKDQWLOORQV OL[+)8

Propriété M'X,H,FU M'X_HFU Soje Tournesc Colz: Casto
ete hiver
3RLQW GTpFR|-9,13x1C -9 38x2x11 9 -15 12 27
Point éclair (°C >20( >20( 24( 252 24C 25C

Les valeurs obtenues pour les deux échantillons sont différef®dSC pour le MixHFU été

et - f& SRXU OH OL[+)8 +LYHU &HV SRLQWV GYpFRXOHPH(
friture usagée cristallise trés rapidemariasse température. En général, les huiles végétales
RQW G 1 leq prbp0édesl ggochimigus WHOV TXH OYLQGLFH GH YLVFRV
volatilité, un taux de biodégradabilité élevé et une faible écotox@td31]. La présence de

doubles LDLVRQV pWK\OpQLTXHV VXU OD FKDVQH K\GURFDUER!
SRVLWLRQ % GH OD IRQFWLRQ HVWHU FRQGXLW j XQH LQV
(hydrolyse). Les échantillons MixHFU hiver et été contiennent une proporisnétevée
GYDFLGH JU DcvfavonsataitUepcristallishtion de ces triglycéridés-f6-77).

Le point éclair est la température minimale pour laquelle la concentration des vapeurs émises
est suffisante pour produire une déflagration au conti{@@H IODPPH RX GTXQ SRLQ\
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On observe que la température a laquelle ces huiles peuvemtflaimanable est supérieur a
200°C tout comme les huiles végétales raffinées.

/IH SRLQW G Y ¢sE&RpXeOdreReH €Ngidération. Il va influencer la foatiran des bases

lubrifiantes choisies en tant que biolubrifiants.

414 /IXOWUDILOWUDWLRQ GX PpODQJH GTKXLOHV GH IULWX

Introduction : Objectifs et moyens

/ID VI\QWKqVH ELEOLRJUDSKLTXH VXU OfpWDW GHV FRQQD
problemedu rafinage des huiles végétalesuleve des interrogations quant au chdes

techniques de filtration a utilisgB89-90-91-107- 113133134135136-137]. Dans le cas

GIXQH ILOWUDWLRQ IURQW bradnd en&thXidérativh dIavgitalleidésV R QW |

particulesa retenir lors de la séparatiehles effets du phénomene de colmatage.

Pour résoudre ces problemes, des études de débit ou de flux de perméat ont été réalisées par
le raffinage des huiles végétales en utilisant la techniqueatefittration ou G XOWUDILOW UL
tangentielleavec des membranes céramiques hydrophobes [114, 115]. On a pu observer que
les flux de perméat dépendent des parameétres hydrodynamiques et de la nature des huiles a
filtrer. Les résultats de ces études mehtpW TXTXQH DXJPHQWDWLRQ GX GL
pression transmembranaire, la vitesse de circulation ou de la température entraine un gain du
flux de perméat.
- Le débit de perméat serait satisfaisant pour un diametre de pores inférieur a 0,8 um ou
encaoe lorsque la température ne dépasse pas 35°C.
- La filtration perd de son efficacitét parallélementle phénomeéene de colmatage est
important lorsque la température est supérieure a Fanentier M., et al. 1994
- De méme, la vitesse tangentielle dieculation doit étre proche de 3,5 m/s et la
pression ne doit pas dépasser 4 bars.
- Le raffinage des huiles végétales par naoiittration ou ultrafiltrationse fait avec un
VROYDQW KDELWXHOOHPHQW OYKH[DQH 2Q W RXYHUD
comme solvant [138.36].

Thése Valorisation non alimentaire des huiles de friture usagées/Ange ESSONO ABAGA/2013 121



- /HV SKpQRPgQHY GH SRODULVDWLRQ HW GH FROPDWDJI
flush, systéme de contre pression qui permet de décoller le film polaire qui se forme

sur la membranertitant la filtration[89-91-107).

/ Bbjectif de ce travail consiste

1- A appliquer un procédé de filtration sur des huiles de friture usagées sans utilisation de
solvant organique.

2.0EWHQLU VXU XQH FRQILIJXUDWLRQ LQGXVWULDOLVDEOH
une productiorde 30 & 200 litres par jour.

3. Produire en quantité suffisante sur un pilote sadhistriel permettant une production en
ELROXEULILDQW SRXU FKDVQH GH WURQORQQHXVH GH OfR

laboratoire et multiplier ce débit par k@lustriellement.

Pour atteindre ces objectifs, le laboratoire et la société Lorrainergies ont élaboré un
SURJUDPPH VPpTXHQWLHO SHUPHWWDQW GTpWXGLHU OH SUF

6XLWH j OTpWXGH ELEOLRJUD SK aurifsseursGét \cornstRIQaV® B&VY DY
matériels de filtration (Orelis) ont permis de dresser les grandes lignes des travaux a réaliser
et le choix de la configuration la plus adaptée pour permettre la filtration de cette matiere.
Les premiers essais de filtr&iQ G{KXLOHV GH IULWXUH XVDJpHV RQW
tubulaire monocanal | OfpFKHOOH GH TADSIEDGEOPOPNW VIMHHPEUDQH F|
hydrophobeGH PDUTXH 3DOO ([pNLD YRLU FKDSLWUH /91
domaine de porosité HY PHPEUDQHY GH ILOWUDWLRQ SRXYDQW rwu
Mais aussi quantifiedle débit optimal de perméat etduire OfRGHXU GHIlaAULWXUF
diminution de laeneurencomposés polaires dans le perméat.
Aprés plusieurs visites dfILQGXVWULHO 2UHOLV )UDQFH GDQV OHV OF
ont été réalisés ensuite sur le pilote axial Millipore process du laboratoire (voitrehapi

/ 1 R E&thit dewdstelr les membranes Carbone Lorraine du laboratoire qui disposent
GIXQH SOXV JUDQGH VXUIDFH GYpFKDQJH SDU UDSSRUW j
SDLOODVVH HQ YXH GIREWHQLU XQ GpELW FRQVpPTXHQW &t
GX ODERUDWRLUH LGRIP R Op® XIOWIVH /G % V696 SSHU PN V1 GERRBEWH QL |
ultrafiltration un batch de 300 litres avec le pilote sendustriel équipé de deuxadules
membranaires fournis p@relis France. Les paramétres hydrodynamiques de filtration ont
pWp RSWLPLVpPV DILQ GYDYR lulte Ksphemménas defpqaripalionteQiey H W
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colmatage observés avec les deux premiers modidesomposition des membranes étaient

différentes.

4141 (VVDLV VXU XQ PRGXOH GiXHalis® I LOWUDWLRQ j O

/IHV HVVDLV VRQW UpDOLVpPpOWUMNHFLRQHWOQLW Q WELITK@AOHJ M
portemembrane tubulaire de type Membralox en acier inoxydétiecm de longueur, 10

mm de diametre extérieur, 6 mm de diametre intéee,005 m2 de surfagpermettant de
PHWWUH HQ °XYUH GHWKXLEBOHVOYROXPHW &®H PHPEUDQI
FRQVWLWXpHV GTXQ VXSSRUW HQ FDUERQ¢bnsti@QVeRtXd p GTXQ
cylindrique. /YLQWHUYDOOH GH SUHVVLRQ FKRLVL HVW FRPSUL
circulation est maitenueconstantest a la température variable 86°C a 55°C. Le nombre de

Reynolds a une valeur d&#8,57 ce qui nous situe en régime turbulent. Il caractérise un
écoulement, en particulier la nature de son régime (laminaire, transitoire, turbulent). Ikest san
GLPHQVLRQ HW VH PHYXUH VHORQ OffpTXDWLRQ

V : Vitesse caractéristique du fluide (mésjec V= 3m/s

L : dimension caractéristique (myec L= 6.10m

Q Viscosité cinématique du fluid&(ou m2yavec @ 4,2.10°

Le rétentat est recyclé en permanehcSRXU QRXV SHUPHWWUH GYREVHU®
OfpYROXWLRQ GX FROPDWDJH GH OD PHPEUDQH HQ IRQFW
polaires dans le perméat. Le module ponembrane est plongé dans un badarie de

marque Lauda Ecosilver modéle EC0 SRXU PDLQWHQLU HQ WHPSpUDWXUF

Comme dans chaque procédé membranaire, le choix du seuil de coupure des membranes

utilisés se fait de deux fagons

- GTXQH PDQLgqUH WKpRULTXH Hla\pks BXDauBi@Wu xhiXdy OD FR
a filtrer par les études phystohimiques (composition, hydrophobicité ou hydrophilie
des differentes composantes, taille des particules).
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- dTXQH PDQLqQUH HPSLULTXH j SDUWLU GTXQ HQVHPEOH
bibliographie sur des membraneaffétentes (constituant, hydrophobicité) &tpartir
de caractéristiqueghysique (dimensions et structure des pores) afin de déterminer

celles qui offrent les meilleurs résultats en terme de séparation et de débit de perméat.

Des analyses granulométrigueles échantillons MixHFU Hiver et MixHFU Eté ont été
UpDOLVpHV j ODLGH GX ODVWHUVL]IHU ,0 QM\ D SDV GH
échantillons. Les résuits de ces analyses (Figure idontrent une huile composée de prés

de 24,5% de particOHV HW GIfKXLOH &HV SDUWLFXOHV VH GpFF

9 des particules de tailles inférieures a 10 um représentant environ 0,5% du volume
GTKXLOH j WUDLWHU

9 des particules de taille située entre 10 Wml@0 pum représentant enviro®eddu
volumetoW DO GH OYfpFKDQWLOORAQ

9 des particules de taille entre 100 putrb80 um représentant envirof8du volume de
OTpFKDQWLOORAQ

9 Enfin des particules comprises entre 5@ et 1000 um, représentent%2du volume
GH OfpFKDQWLOORQ FRQFHUQpP

Figurel4: Répart WLRQ JUDQXORPPWULTXH GH OfpFKDQWLC
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'I{DXWUH SDUW OfpWXGH ELEOLRJUDSKLH QRXV D SHUPLV

deux seuils de coupur®,5 pm et 0,8 pm.

La membranéall Exékia qui a été utilisépeut supporter une tergépature de80°C. Elle est
chimiquement et biologiqguement inertepmpatible avec les détergents utilisés dans le
QHWWR\DJH GHV PHPEUDQHV GIXOWUDILOWUDWLRQ (OOH

corrosifs, aux acides et aux bases.

Pour toutes les eqppULPHQWDWLRQY OHV HVVDLV RQW pWp UpDO
(mélange de MixHFU hiver et MixHFU été). Les huiles ont été préeaédessusdes
multibox des huiles de friture de collecte de la société Lorrainergies aprés une décantation

statique @ 15 jours.

9 Etude de la viscosité de MixHFU

I MpWXGH GH OD YLVFRVLWp GH OL[+)8 SRXU FHV HVVDLV D p
sur ure échelle allant de 25 a 55°Cette étude permettra de choisir le domaine de
température qui sera utilisé poJ O XOWUDILOWUDWLRQ /IHV PHVXUHYV

fonction de la température sont représentées sur la figure 15.

Figurel5: Evolution de la viscosité en fonction de MixHFU.
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/ID FRXUEH GY{pFRXOHPHQW REWHQXH GripQs@clef fdhctiob d¥ DU L D W
OD YLWHVVH GH FLVDLOOHPHQW PRQWUH TXYLO H[LVWH X
viscosité. Cette huile a donc un comportement rhéologique de type Newtonien. Cette courbe
montre que la viscosité est abaissée de mioitgguela température passe de 25°CHG.

3RXU DPpOLRUHU OHV GpELWYV GH ILOWUDWLRQ LO VHUDLYV
friture usagées par ultrafiltration par membrane céramique a température supérieure a la
WHPSpUDWXUH IDHPVE LG WIBH WHPSpUDWXUH ValddessUdeY LVFRVL

50°C. Le domaine étudié serait donc compris entre 35°C et 60°C.

9 Etude duflux de perméat

/ID GXUpH GH OfRSpUDWLRQ GH ILOWUDWLRQ VH i®LWXH HC
du débit au cours du temps @t volume a filtrer. En tenant compte des données de la
OLWWpUDWXUH OD SUHVYVLBRa keMperatlrgmtétg étudidde)35°Cey O THI I
60°C. La vitesse de circulation est constante sur ce module (2,5 Auwstours de
OfH[SPULHQFH OH GpELW PDVVLTXH HVW PHVXUp j OYDLGH

les heures.
- Evolution du flux en fonction du temps (membrane 0,5 um et 0,8 pum)

/1pY RO X Wk Bepedneat en fonction du temps est représentdesstigures 16 et 17
pour les membranes de taille de porosité 0,5 um et 0,8 pum.

Figurel6: Evolution duflux de filtration en fonction du temps de filtration du MixHFU
(membrane 0,5 pum)
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Figurel7: Evolution duflux de filtration en fonction du tempde filtraton du MixHFU

(membrane @ pum)

Aprés la premiére heure de filtratio@ I p Y R O XX D& gern&Atuit la méme tendance

pour les membranes de 0,5 um et 0,8 um. flues de perméat mesurés autour de la troisieme

et la quatrieme heure sont giraent identiquge quelque soit la température de filtration. Ce
UpVXOWDW SHXW SDUDVWUH VXUSUHQDQW SXLVTXTXQH p
HQWUDVQHU XQH GLPLQXWLRQ GH OD fik stFcBweLdy fensd O TK X
Le profil observé traduit un important phénomene de colmatageg4®6]. La conséquence

de ce phénoméne est une inhibition du gain attendu en ce qui concerne les vdlaexrdele

filtration (Figures 16 et 17).

Pour la membrane 0,5 um, a 55°Cfllex de perméase stabilise en 1 heuae20 kg/hVm?, et

décroit a11,8kg/Wmzala 2°™ KHXUH SXLV GYHQYLURQ SDU KHXUH N
Le méme profil est observé & la température de 45°C ol on padsekdédvm? & la £

heure, a une stabilité a leisieme heure d& kg/l/mz2 Les filtrations aux températures de 40

et 35°C traduisent le méme parcours. On mesure a 40fi@Gxumaximum & la Y®heure de
11,2kg/lVm2, qui décroit brutalement a I heure pour atteindre une valeurGleg/iVm?2 et

stabilise ala 8™ et 4™ DYHF XQH Y DO H X6 k6/hMmOA B5L0G dhHneSure un

flux maximum del0,4kg/lVmz2 & la £ heure contrel,8 kg/h/m2 a la ™ et 4°™ heure de

filtration.

Par contreavec la membrane de diamétre de pore de @8l@flux de perméat est presque
20 fois leflux de la membrane 0,5 um. $le stabilise en 1 heure4d4 kg/hWm2 pour une
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filtration effectuée & 55°C. A 1a®° heure de traitement, fux décroit et atteint une valeur
de290kg/hm? et se stabilise aps la $™heure & la valeur dE70kg/Wmz. Les flux mesurés

a la température de 35, 40, 45°C sont quasiment identiques a celui mesuré a la température de
55°C (380kg/hm2 & 35°C,3944 40°C et410a 45°C) et se stabilisent aprés f&"3heure de

filtr ation autour d4.6 kg/hWmz2

- Evolution du flux en fonction de la température (membrane 0,5 um et 0,8 um)

Les flux de perméat en fonction de la température pour des membranes céramiques de

diamétres de pores (0,5 um et 0,8 um) sont rassemblés sur lalf&yure

Figure18: Courbes deflux de perméat en fonction de la tempéarture pour les membranes de
0,5 um et de 0,8 pm

Lesflux de perméat sont trés faibles pour la membrane a 0,5 um, avec un maximum mesuré a
20 kg/hWhm2 On observe une augmentation dlwx HQ IRQFWLRQ GH OfpOpYCLC
WHPSpUDWXUH $ f& OHI1GkyHMWHWVGREHOCH PRREVHAXJRQ DW!

Quant a la membrane de 0,8 um, les débits a 35°C et 40°C sont presque ide38¢u@et00
kg/lWmz Mais il faut nder que lastabilité du systemeQ THV W W R atslriReXdpiés 8 D V
heurs GH ILOWUDWLRQ /JLQIOXHQFH GH OD WHPSpP38ODWXUH F
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kg/Wm2 de fluxa 35°C a410kg/iWm2 deflux | f& 3DU FRQWUH OfDXJPHQWD
de pores deOD PHPEUDQH ODLVVHUDLW SDVVHU SOXV GH SHUP|
/ITHITHW FRPELQp GH OD UpGXFWLRQ GH OD YLVFRVLWp HW

engendreun flux acceptable [101].

En conclusion, il faut retenir de cette sérifld [ SPpULHQFHY TXH OfXOWUDILOW!
PpODQJH GTKXLOHV GH IULWXUH XVDJpHV DYHF GV PHPE
débits acceptables pour levalorisation. Le diamétre des pores doit étre inférieur ou égal a

0,8 um avec une temprge se situant entre 35°C et 55°@ vitesse tangentielle étant de
OfRUGUH GH PV > @

Comme cela était prévisible, les débits de perméats sont plus faibles dans le cas
GIXOWUDILOWUDWLRQ SRXU OH GLDPgWUH rdsidth e&vécuid GH
GLDPgQWUH GH SRUH GH —P /IXOWUDILOWUDWLRQ SUpVE
GH OfKXLOH ILOWUpH (OOH SUpVHQWH pJDOHPHQW GHV D\
dans le temps, ce qui traduit un phénoméne tltaatage moins important [9101-107]. De

plus, en jouant sur les parametres hydrodynamiques, les valeurs de débits peuvent étre
modifiées. En augmentant la pression de 2 a 4 bars, et la température de 35 a 60°C, les débits
mesurés sont doublés pour les rheames de diamétre de pore de 0,8 um. La qualité de
OYKXLOH HVW DFFHSWDEOH /YXOWUDILOWUDWLRQ HIIHFW.
SHUPHW GYREWHQLU SUqV GH GH WDX[ GH ILOWUDW DSL

4142 (VVDLYV QGtfakoD svdd Onlnodule axial § litres)

Les essais ont été réalisés avec un module permettant de Mé&re XYUH XQ YROXPH X
de | OLWUHYV GH PpODQJH GYKXLOHV GH IULWXUH XVDJp
«recyclage2 SHUPHW GH P oW dlJddlmat@de pd¥ RiOnémbrane en fonction du

temps.

/IIXQLWp GH ILOWUDWLRQ WDQJHQWLHOOH GH PDUTXH OLO¢
membrane en acier inoxydable (Techsep, Rhone Poulea@irculation du milieu a filtrer
est assurée par upempe a membrane wanner de type halilicouplée a un moteur Leroy

Somer (flux maximum de 550 I/h/mpression maximale 60 bars).

129
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/IH GLVSRVLWLI HVW pTXLSp GIXQH FXYH FKDXIIDQWH PXQL
HQYHORSSH GX UgVHUNREPUBG TN IKEH OTKXLOH HVW UpJXC

de marque Pharmacia Biotech.

La conception permet de faire varier indépendamment les parametres hydrodynamiques
suivants WHPSpUDWXUH SUHVVLRQ WUDQVPHPIEUDQDLUH YLW

/D PHPEUDQH &DUERQH /RUUDLQH HQ JUDSKLWH XWLOLVpH
m de long, de 6 mm de diametde 9 mm de diamétre extérieer de 0,2 m2 de surface

filtrante.

Pour le nettoyage de la membrane, le module est monté giloteeou le nettoyge se fait a

OfDLGH GTXQH VROXWLRQ YY GH GpWHUJHQW 3 8/758%!
SOXV j OfLVVXH GH FKDTXH FDPSDJQH GfHVVDLV OfDSSD
KH[DQH pWKDQRO VRXGHLQQCBIHVXQYHDX{GpPLQPUDOLVpH

/I TREMHFWLI GH OD SKDVH FRQVLVWH j Wehbviridite deQ SLOR
OTRUGUH GRGXCHH OLOOLSRUH SURFHVYV VXSpULHXU j OD V.
de la £®phase DILQ G { R E WitHed lnitaok @e @lipation acceptable et de vérifier les
parametres hydrodynamiques de filtration utilisés récemment par le module Pall Exékia a la
SDLOODVVH DYDQW OD PLVHLEGQXXWUHHGXQPRKKIOH DWHHAFL O

France.

Les paametres hydrodynamiques suivants ont été utilisés

température de 55°C,

pression de 4 bars,

vitesse constante de 3,5 m/s,

taille de pore des membranes 0,5 um et 0,8 um.

/H PrPH pFKDQWLOORQ GTKXLOHV GH IULWXUH »VIRdpHV OL
HVVDLV RQW pWp UpSpWpV IRLV NJ GTIKXLOHV GH IULW

été utilisés 30 kg pour la membrane 0,5 um et 75 kg pour la membrane 0,8 um.

Les courbes de la figure 19 rassemblent les résultats de débit de filratamurs du temps

obtenus pour les membranes de diameétre de pore de 0,5 um et de 0,8 um.
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Figurel9 : Evolution duflux de filtration en fonction du temps de filtration MixHU (3

essais Module Millipore process pression 4 barstempérature 55 °C)

/H SURILO GHV FRXUEHV SRXU OHV GHXfluPde¢RiEalion@atV PRQYV
cours du temps. LBux accumulé en une heure de filtration chute brutale et se stabilise apres
3 heures de filtration. Ces résultats corroborent ceux déja obtenukep essais a la paillasse

au chapitre 4.1.4.2.

Pour lamembrane de 0,5 um, on mesure un débit de filtration moyehkdgvm? apres 4

heures de filtration. La®f heure de filtration donne uflux de 18 kg/W/m2 VIHQ VXLW XOQ
baisse brutale déux ala 2*™ KHXUH GH ILOW U DBBKgRQ? b ttheQtiiRlisaBod H G H
apres 3 heures de filtratipiR « O TR Q P #u¥ aelperméE® dé,25kg/lVm2

La courbe deflux de filtration de la membrane 0,8m présente urflux de perméat
satisfaisant makré sa chute progressive. flax moyen apres plus de 4 heures de filtration a
été mesuré a5 kg/h/m2 En uneheure de filtration, on mesure B§/lWm2deflux de perméat,

le flux décroit brusquement & I8 heure 26 kg/lVm?) et se stabilise aprés 4tures de
filtration pour une mesure d®,1kg/lWmz2

/1pY R OKWK BeGiltration en fonction du temps pour les membranes 0,5 um et 0,8 um
WpPRLJQH GH OD UpVLVWDQFH j OTpFRXOHPHQW GX 10Xl
provoguée par des interamis importantes entre les molécules de lipides et la surface
membranaire. Deux hypotheses peuvent étre émises pour expliquer ces résultats. Soit nous
VRPPHV HQ SUPVHQFH GTXQ SKpQRPgJQH GH FROPDWDJH Gt
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agrégats, soit IVIDJLW GH SKpQRPqQHV GIDGVRUSWLRQ HQWUH
matériau membranaire [9101-107).

La premiere hypothese semble la plus plausible et la plus formulée dans les différents travaux
déja effectués pour la filtration des huiles usées.aOpu observer que la turbulence au
voisinage de la membrane ne doit pas exercer un effet important sur les phénomenes
GIDGVRUSWLRQ TXL VpYLVVHQW DX F°XU GH OD PHPEUDQH
3DU FRQWUH OD IRUPDWA4pBLQ |& §utfaece ser&itXrikirhisé ipar Gine
augmentation de la vitesse de circulation. Ces hypotheses seront discutées au chapitre 4.1.4.3

de ce mémoire.

4143 2SWLPLVDWLRQ GHV SDUDPqQWUHV K\GURG\QDPLT
pilote axial (50 litres)

CesmOQLSXODWLRQV SUpOLPLQDLUHYVY RQW SHUPLV GTDERUG
VXU GHV FKDUJHV GH j NJ GIKXLOHV GH IULWXUH XVD.
OfRUGUH GH j NJ K HQoiPuR fidhQd® Perntedt Me/FHa 251kgn2 Les

parametres hydrodynamiques influents de filtration ont été déterminés, ce qui a permis
également de préciser les limites du domaine expérimental dans lequel il a été décidé de
UpDOLVHU XQ SODQ GYH[SpPULHQFHV Sé&rés\hiirodyndiqXeX GH O
HW GX QRPEUH GTH[SpPULHQFHYV TXTLO DXUDLW IDOOX HIIHF
la méthodologie empiriqu&E HY S OD QV GiabEeSprUds FeQuRdts\expéerimentagté

utilisée afin de déterminer les conditiongptimales /HV REMHFWLIV @& DQW G
meilleure filtration D L Q Vun plus fort débit de perméat, tout erégmrvant les propriétés

physicc FKLPLTXHVY UHFKHUFKpHY GH OYfKXLOH

Pour cette partie de notre étude, nous avons choisi de travailler abatcinde 300 litres
GITKXLOHVY GH IULWXUH XVDJpHV IRXUQLH SDU OD VRFLpW¢
Orelis de taille 0,1 pm, 0,45 um et 0,8 um ont été fournies par la Société Orelis France. Les
essais ont été réalisésec un pilote semindustiel SHUPHWWDQW GH PHWWUH HQ
XQLWDLUH GH OLWUHV GH PpODQJH GTK¥UO@3tHeVe€&H 1ULW
utilisé, soit en configuration « recyclage » ou le perméat et le rétentat sont réintroduits en
SHUPDQHQFH Gdirfevtativn afthIE tréviller & concentration constante, soit en

configuration «production » pour laguelle le perméat est prélevé alors que le rétentat retourne
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YHUV OH EDF GY{DOLPHQWDWLRQ /HV HVVDLV VRQY§¢ UpDOLY
pour prendre en compte ce parametre. Le tableau 39 rassemble les résultats de toutes les

expériences.
% 2SWLPLVDWLRQ SDU OD PpWKRGH GHV SODQV GTH[SpUL

/[HV SODQV GYH[SpPULHQFHV VRQW GHV RXWLOV PDWKpPD
traitement deGRQQpHY SHUPHWWDQW GYDQDO\WHU VLPXOWDQpPI
une bonne connaissance des avantages attendus et risques encourus. lls ne constituent en
aucun cas un carcan, mais un outil efficace et souple réduisant le colt expérinmrgal to

organisant de fagon optimale les essais.

/[HV SODQV GYH[SpPULHQFHVY SHUPHWWHQW GH YDULHU SO
expérimentation. Contrairement aux notions traditionnelles admises, la meilleure précision sur
les résultats est obtenue IGIXTRQ YDULH SOXVLHXUV IDFWHXUV j OD IRL

7TURLV UpSRQVHYV H[SpULPHQWDOHY RQW pWp PHVXUpHV
a partir de la matrice de Doehlert, pour les trois variabfggssion transmembranaire, la

tempeérature et la taille des pores.
- . débit ou flux du perméat
- :teneur en composés polaires
- OH SRLQW GH FULVWDOOLVDWLRQ GH OYfKXLOH
Les trois réponses peuvent étre représentées par un modele quadratique, représentant la
variation de chacune des réponses dans le domaine expiadime
i =Bot  BXi+ o X2+ 13 XiXi
Re M UHSUpVHQWH OHV YDULDEOHVY GpSHQGDQWHV ;L Ol
constant, R3ji les coeficients pUDLUHY GX SUHPLHU RUGUH %MLL OHV W

I fpTXDWLRQ GX PRGgQOH SUpVHQWH GL[ FRHIILFLHQWYV TXL

leurs interactions sur les réponses obtenues.
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N°Exp

© 00 N oo o B~ W N P

[EEN
o

PP
N P

[ N
[$1 I N N

Ran¢

12
10

15
11
14

D O© P oo o

Pressio  Temperature:

bars
6.0
2.0
5.0
3.0
5.0
3.0
5.0
3.0
5.0
4.0

3.0
4.0

4.0
4.0
4.0

°C pHm
55 0.45
55 0.45
70 0.45
40 0.45
40 0.45
70 0.45
60 0.80
50 0.10
50 0.10
65 0.10
60 0.80
45 0.80
55 0.45
55 0.45
55 0.45

Taille Débita 1h

filtration

Ka/h
0.63
17.12
0.69
3.35
2.06
0.41
14.25
0.35
10.24
2.05

66.68
15.94

0.84
0.55
0.55

Débit
A 2hde
filtration

Ka/h
0.58
4.00
0.65
1.79
2.06
0.39
10.51
0.303
8.28
1.88

27.38
12.01

0.67
0.53
0.48

Débit & 3l

de filtratior

Ka/h
0.58
1.82
0.52
0.80
2.018
0.311
4.88
0.28
6.68

1.82

18.00
9.01

0.64
0.51
0.42

Débit a 4h  Débitfinal

filtration

Ka/h
0.57
0.19
0.43
0.97
1.81
0.25
3.48
0.28
6.73
0.57

7.23
7.23

0.60
0.44
0.22

Composé

de perméat Polaires

Ka/h
0.59
5.78
0.57
1.72
1.98
0.34

8.28
0.30

7.98

1.58
29.82
11.04

0.68
0.50
0.41

(M.O)
%
3.60
3.72
4.43
3.99
4.02
3.89
3.76
3.28
2.97
3.42

3.71
4.12

3.98
3.78
4.55

Composé
polaire:
TesterEB

4.52
4.36
4.32
3.99
4.07
412
3.97
4.25
4.37
3.98

3.65
4.06

4.15
4.36
4.85

Composé
polaire:
latroscal

%
4.20
3.82
4.08
3.86
3.81
4.23

4.30

3.25
3.02

3.18

3.62
4.33

4.26
4.25
4.30

DSC
°C
-13,9
-13,76
-13,83
-13,7
-13,8
-13,84
-13,5
-14
-14,2
-14,09

-13,57
-13,5

-13,89
-13,9
-13,87
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/ITDQDO\VH GH Qd3 diffbrented (@poHseg ¥st donnée dans le tableatd&9saus.
/IHV UpSpWLWLRQV HIITHFWXpHV DX FHQWUH GX GRPDLQH !

expérimentale.

Tableau39: Analyse de la variance concernant débit de filtfatQ

/IHV HVWLPDWHXUV GH FRHIILFLHQWY SHUPHWWHQW GTDSSI

interaction sur les réponses attendues (voir Tableau 40).

La validation des différents modéles quadratiques est effectuée en effectuant des
expérimeQ WDWLRQV GDQV OH GRPDLQH H[SpULPHQWDO HQ GH\
SDU OH SODQ GTH[SpPULHQFHYV

Tableau (1T HWV GHV IDFWHXUV HW GHV LQWHUEDFWLRQV

(*p<0.05,** p<0.01,*** p<0.001)
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La méthodologie des surfaces tBponses permet de trouver les relations existant entre les 3
IDFWHXUV HW OHV UpSRQVHYV HW /HV FRXUEHV G
NEMROD® permettent de déterminer les conditions optimales de la variation de la teneur en
composés pddLUHV GDQV OH SHUPpDW GX GpELW GH SHUPpDW
ILOWUpH HQ QYLPSRUWH TXHO SRLQW GX GRPDLQH H[Sp
OTpYROXWLRQ GH FKDFXQH GHV UpSRQVHV HQ IL[IDQW XQ

domaine expérimental.

/IfDQDO\WH GHV HVWLPDWHXUV GHV FRHIILFLHQWY GHV PRCG
montre un effet positi§ignificatif de la taille des pores (effet de +17,195) deux fois supérieur

j OTHIIHW GH OD SUH\W\{9,650). GeY Bita dantobder@ds Lebl fonction de

OD GLPLQXWLRQ GX GpELW GH SHUPpDW DX FRXUV GX WHP
la taille des pores de la membrane qui chute drastiquement en fonction de la durée de
filtration. Ceci peutVIH[SOLTXHU SDU OH FROPDWDJH SURJUHVVLI
ILOWUDWLRQ ,0 DSSDUDLW TXH OD WHPSpUDWXUH j WUQqV
positif, le débit de perméat augmentant sensiblement a des températures de fillwation p
élevées. On observe une forte interaction entre la pression atlléa des pores de la

membrane.

4.1.4.3.1 Influences des parametres hydrodynamiques

4.1.4.3.1.1Influence de la température sur le débit de filtration

/IH FKHPLQ RSWLPDO FRQFHUQ B QavhéatapesvlhedrasDigiliretion G X G

est représenté sur les figures 20, 21, 22, 23. La température est fixée au centre du domaine.

1: Courbe de débit de perméat

2 : Température

3: Pression
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Figure20: Evolution des parametres @iration (1: pression 2: température 3: taille)
pour une maximisation du débit°{3heure) de filtration selon le chemin optimal.

Figure2l: Evolution des paramétres de filtration: (firession 2: température 3: taille)

pour unemaximisation du débit (#"®heure) de filtration selon le chemin optimal.
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Figure22: Evolution des parametres de filtration: (dression 2: température 3: taille)

pour une maximisation du débitt¥heure) de filtration selon le chenptimal.

Figure23: Evolution des paramétres de filtration: (iression 2: température 3: taille)
pour une maximisation du débit{2 heure) de filtration selon le chemin optimal

Le chemin optimal permet de définir les conditions op®aen tenant compte des
interactions entre les difféerents parametres.
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6L OYREMHFWLI HVW GH PD[LPLVHU OH GpELW LO DSSDL
(paramétre 1)alors quela taille de la membrane (parametre 3) et la température (paramétre

2) doivent étre légerement augmentéks logiciel Nemrod permet alors de générer les
FRXUEHV GYLVRUpSRQVHV HQ IL[DQW OD WHPSpUDWXUH
FRXUEHV GYLVRUp¥ R@veHMa maxiniddtien du débit de perméat avec le

différentesinteractions

Figure 24: Courbes de réponses de déBihgure de filtration on fonctiode la

température /taille de la membrane (la pression est fixée au centre du domaine).

Les courbes de réponses (Figure 24) du débit déMakKIHXUH GH ILOWUDWLRQ PF

faudrait minimiser la température. Elle devra étre inférieure ou égale a 55°C. Le débit

maximal serait de 30,4 kg/h.

4.1.4.3.1.2Influence de la pression sur le débit de filtration

2Q VILQWpPpUHVVH PDL QW H €38idp tkansnifbrénad®exsdrQerddbiGBan® 2 S U
FDGUH GH OD FDPSDJQH GTHVVDLV PHQWLRQQpH 7DEOH
réalisées a diverses températures, pressions et tailles de porosité de membranes.

Sur une durée de plus de 4 heures lestasuinontrent une baisse de débit quelle que soit la

taille de porosité de la membrane.
'‘DQV OH FDGUH GH OfpWXGH n@iHbran&le 010 UES WAsRtGls DY H F

experimentaux montrent que
139 ’
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Pour une pression de 3 bars a la température de 3®@°@embrane 0,1P D XQ GpELW
maximum de 0,35 kg/h, débit atteint & la premiére heure de filtration ; ce débit décroit & 0,28
kg/h & la #™ heure de filtration. Pour une pression de 5 bars & 50°C, elle a un débit
maximum de 10,24 kg/h, débit atteint a la premiére heerdtration ; ce débit décroit a 6,73

kg/h & la #™ heure de filtration.

La sérieGTH[SpUL RBMWEWhBRahae P W D E ORHRDXXW UrHJéDIX 1
maximumde 3,35 kg/h (32heure de filtration) peut étre attejmur une pression de lBars a
40°C. Ce débit chute a 0,80 kg/h'{% heure de filtration). Pour une pression de 5 bars a

f& OD PHPEUDQH GH P YRLW VR Q*GquEelde/fil8afidh) RQ Q H U
puis chuter a 1,82 kg/h't#°heure de filtration).

Quant da membrane 0,8 um (tableau 38), avec une pression de 3 bars a 60°C, on mesure un
débit maximum de 66,68y/h a la premiere heure de filtration (14,25 seulement pour 5 bars a
60°C). Ce débit chute a la 4eme heure a la valeur de 7,23 kg/h (7 kg/h posia$bac).

La chute rapide du débit observéar chaque seuil de coupure de la membrane apres la
premiére heure de filtration est probablement due a un colmatage superficiel de la membrane.
8QH IRUWH UpGXFWLRQ GH OD SHQUN platelavd VPolr EeY ptéssignsl DY D
de 2 et 6 baron observe que le palier est atteint aprés une heure de filtration. A 55°C, les
GpELWY HQUHJLVWUpPV SRXU OD PHPEUDQH GH VHXLO GH F
kg/h pour 2 bars et de 0,29 kg/h pouE UV 'DQV OH FDV GYXQH IDLEOH SUE
IRUFH PRWULFH LPSRVpH QfHVW SDV VXIILVDQWH SRXU RE
pression trop élevée (6 bars) accentue le phénoméne de colmatage. Dans ce cas précis, les
particules collidales, les acides gras insaturés, pénétrent plus facilement dans la membrane
[91- 95]. Le débit décroit alors rapidement pour atteindre 0,58 kg/h pour la membrane de 0,45

P /D PrPH VLWXDWLRQ HVW REVHUYpH SRXU WRXWHV OH
Cependant, dans le cas des pressions intermédiaires (3 et 4 bars), le colmatagesdest p
PRLQV UDSLGH $SUqV K H ks\aurs JeHigsits 3 anP vhiQivg Do/ teRe®@

enregistrées pour une pression de 6 bars.

/JHV FRXUEHV GBR&MRXNPSRQVHYV PRQWUHQW OTLQIOXHQFH

filtration en tenant compte des différeatinteractions entries parametres.
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JLIXUH &RXUEHV GYILVRUpPSRQVH ™ adux e ditlatiGhp EL W G H

fonction de la pression/taille de pore de membrane (température fixée au centre du domaine)

La figXUH PRQWUH TXTLO IDXGUDLW PLQLPLVHU OD SUHVV]
pression inférieure & 4 bars seidéale. Le débit maximal pouvant étre atteint d98%heure
de filtration serait de 6,2 kg/h.

JLIXUH &RXUEHV Gril& dédbilt g petnéat ‘{° 8dure de filtration) en

fonction de la pression/ température (taille de pore de membrane fixée au centre du domaine)

/IHV FRXUEHV GTLVEYKIRQMHGH ODWUDWLRQ ILIJXUHV
minimiser la tempe&ture pour obtenir un excellent débit. Par contre elles montrent également

une chute considérable de débit par rapport a la premiere heure. Le débit maximal pouvant
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étre atteint avec les mémes parametres est de 30,4 kg/h. |l chuté™ heure a 6,X%g/h,
débit maximal potentiel.

4.1.4.3.1.3Influence de la taille des pores sur le débit de filtration

Pour le parametre taille de pore de la membrane (b3), les courbes isoréponses (Figures 24, 25
26) montrent que pour le chemin optimal de débit est obtenu esantiline membrane de 0,8

um. De la premiére a la quatrieme de filtration, les messatisfaisantesle débits sont
enregistrées avec la membeade taille de porosité d&8 um. Les résultats du tableau 39

illustrent bien cette hypothese.

4.1.4.3.1.4Influence ded filtration sur les composés polaires

Le procédé de friture favorise la formation des particules. Le suivi de la variation de ces
FRPSRVpVY GXUDQW OHVY FROOHFWHYVY GYKLYHU HW GYpWp D
officielle, méthode chimikKH 1) (1 ,62 HW GIDXWUH SDUW GHV |
testeurs de marque EBRO, par le test PCT 120, de la société 3M, et par analyse de classes de
lipidiques par chromatographie sur couche miogeplée a une détection par ionisation de
flamme(latroscar).

&HV WHVWV RQW SHUPLV GYREVHUYHU XQH YDULDELOLWpP
majorité des échantillons se situent entre 20 et 25% de composés polaires (Figure 27). On

observe également une dispersion dans le temps. 42 échantill@été analysés.

Pour la filtration, les composés polaires ont été également mesurés dans les 300 litres utilisés.
Chaque analyse a été répétée 3 fois. Le tableau 41 donne les valeurs obtenues de ces

composeés polaires.
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Figure 27: Variation des composg¢slaires GHY GLIIpUHQWY ORWYV GTKXLOHYV

Lorrainergies

Tableau 41: Variation du taux de composés polaires des huiles de friture usagées avant et
apres filtration.

Composés polaires Méthode Officielle | |atroscan (%6) 'I;ester EBRC '?)/CT 120
NF en ISO 8420 (% (%) (%)

MixHFU avant filtration 17,3+1,1 18,3 +0,1 18,1+2,8 19,4423

MixHFU apreés filtration 4,3 0,9 3,6%0,2 3,4%1,3 3,9+1,8

$ILQ GH OHV UpGXLUH WRXW HQ D\DQW XQ H[FHOGHQW GpE|

de Doehlert a@hné les résultats-dessous

Tableau 42: Angkse de la variance : réponse: Composés polaires

Source de Somme des  Degrés de Carré moyen Rapport Signif
variation carrés liberté
Régression 2.6132 9 0.2904 592.1644 < 0.01 ***
Résidus 0.1798 5 0.0360
Validité 0.1789 3 0.0596 121.5945 0.817 **
Erreur 0.0010 2 0.0005
Total 2.7931 14
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Tableau 43 Estimations estatistiques des coefficients daégponse omposés polaires

Ecart Typede la réponse 0.022
R2 0.936
R2A 0.820
R2 pred N.D.
PRESS 2.864
Nombre de degrés de liberté 2
Nom Coefficient  EcartType Signif. %
b0 4.275 0.013 < 0.01 ***
bl 0.123 0.011 0.801 **
b2 0.091 0.011 146~
b3 0.570 0.011 0.0377 ***
bl-1 -0.259 0.020 0.603 **
b2-2 -0.282 0.020 0.510 **
b3-3 -0.846 0.019 0.0514 ***
b1-2 -0.059 0.026 14.8
b1-3 0.578 0.029 0.244 **
b2-3 -0.299 0.029 0.900 **

Figure28: Evolution des paramétres de filtration: (iression 2: température 3: taille)

pour une minimisation des composeés polaires dans le perméat sdiemia optimal.
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Les résultats montrent que la taille des pores de la membrane est le paramétre essentiel pour
limiter la teneur en composés polaires dans le perméat.

Figure 288  &RXUEHV GYLVRUpPpSRQVHV SRXU OD WHQHXU HQ F

peméat en fonction de la pression/taille de pore de membrane (température fixée au centre du
domaine)

/IHV FRXUEHV GILVRUpPSRQVr V¥ XdHOO D KGXDHW PRRQWLIMHU C
réduire la teneur en composés polaires dans le perméat m@eanambrane de 0,8 pum. I
faudrait filtrer avec une pression de moins de 4 bars.

Pour réduire la teneur des composés dans le perméat en fonction de la température et la taille

GH SRUH GH PHPEUDQH Odt¥ laFgdre) BHNdn G/ RUMpISIREYV H
avec une température inférieure a 55°C.

/I TXOWUDILOWUDWLRQ SDU PHPEUDQH FpUDPLTXH D SHUPL
SRODLUHV 2Q QRWH XQH EDLVVH FRQVLGpPpUDEOH GX WDX]|
HQYLURQ [/1p KKEUQVHEL Gttato@ pfékentait une teneur en composés polaires de
OfRUGUH GH FRQWUH HQYLURQ DSUqV ILOWUDWLRQ
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Figure 29 &RXUEHV GYLVRUpPpSRQVHV SRXU OD WHQHXU HQ F
perméat en fonction de la température/taidgpdre de membrane (pressfixée au centre du

domaine)

Cette standardisation par ultrafiltration a un double avantage. Elle améliore la qualité de
OYKXLOH SDU XQH VWDELOLWp DX[ UpDFWLRQV GYDOWpUDW
et passale 5,31 % a 2,46 %. Grace a cette standardisation, ces huiles de friture peuvent étre
utilisées comme base biolubrifiante, dans des conditions climatiques hivernales. Le point de

cristallisation avant filtration était d8°C, il atteint-14°C apres filtation.

Le pilote semiindustriel est utilisé, soit en configuration « recyclage » ou le perméat et le
UpWHQWDW VRQW UpLQWURGXLWY HQ SHUPDQHQFH GDQV
concentration constante, soit en configuration « productionus laguelle le perméat est
SUpOHYp DORUV TXH OH UpWHQWDW UHWRXUQH YHUV OH
variation du point de cristallisation au cours du temps. Il est4l6°C a la premiere heure de

filtration et -14°C & la %™ heure defiltration. Le colmatage de la membrane par les
FRPSRVpV SRODLUHV VHUDLW SUREDEOHPHQW | OfYfRULJ
GIpFRXOHPHQW /RUVTXH OH FROPDWDJH VH SURGXLW LO |
de la membrane. Les acides gmasaturés peuvent alors passer en trés faible quantité dans le
SHUPpDW &HV FRPSRVpVses fidaded/ ptUdditiés RrasistalliREns Res

facilement a basse température, ce qui expliquerait cette lohigmint de cristallisation [93].
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Figure 9DULDWLRQ GX SRLQW GIpFRXOHPHQW HQ IR

4143159DOLGDWLRQ GH OYfH[SpULPHQWDWLRQ DYHF OH EI

3RXU PD[LPLVHU OH G pE L W(flaxHo@e§tohtant 125 Gdh/mi)faudraitk

conserver les mémes paramétres hydrodynamideida premiere heure de filtration. Il faut
minimiser la pression tout en conservant la température entre 50 et 55°C avec une taille de
pore de la membrane a 0,8 um. On constate par contre une chute considérable de débit,
malgré le fait que les huiles atemn comportement de type Newtonien et se fluidifient lors
GITXQH DXJPHQWDWLRQ GH WHPSpUDWXUH &HV PrPHV UpV
pOpYDWLRQ GH OD WHPSpUDWXUH QYMDPpOLRUHc BODV IRUF

performances du pilote.

La réponse attendue pour un débit de perméat optimal de 30,4flkg/lde 121,6 kg/h/m2)

apres traitement des données avec la matrice de Doehlert est de travailler a 3 bars a la
température de 55°C avec une taille de porosité membranaire de 0,8 um.niatagel
REVHUYp HVW j OTRULJLQH GH FRQVpPpTXHQFHVY PDMHXUHYV
procédé. Les expériences effectuées ont été faites sans utilisation du back flush (décolmateur).
Les débits issus de ces expériences montrent une diminutioressivgr du débit au cours du
WHPSV G€ DX FROPDWDJH GH OD PHPEUDQH 3RXU OD YDOL

effectué toutes les 30 minutes apres mesure du débit de perméat. Il produit un flux en sens
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LQYHUVH SRXU GpFROP D Wittt dOdsbiP d¢HilEal M@ike uhfqonatays
DWWpQXp YRLU )LIXUH /H 10X[ PR\HQ PHVXUp HVW GTH
NJ K /YH[SpPULHQFH D pWp UpSpWpH IRLV

Figure 31: Evolution du flux de filtration en fonction du temps avecisdiion du back flush
(55°C; 3 bars; porosité de 0,8 um)

4.1.4.1 Analyses physicoFKLPLTXHV GX PpODQJH GYKXLOHV G
ultrafiltrées

1RXV DYRQV Y X déesparamédr§spphyXiGbiniques des huiles de friture usagées

gue ceuxci vont influener la base biolubrifiante des huiles de chaine de tronconneuse que
QRXV VRXKDLWRQV GpYHORSSHU &HV KXLOHWhesadigitd HQWHQ
élevéeet une teneur en composés polaires proches du seuil légal autorisé en France. En
revanche, FHV PpODQJHV GY{KXLOHV GH IULWXUH FRO]D WRXU
YDORULVpVY GDQV OD ILOLgQUH GHV ELRFDUE Xthingwsy SUpV
intéressantes (indice de viscosité, composition en acides gras) qui leurtizeemete
FROQFXUUHQFHU OHV OXEULILDQWY GYRULJLQH PLQpUDOH

notamment dans le secteur forestier.

/I TXOWUDILOWUDWLRQ GH FH GpFKHW DYDLW GRQF SHUPLV
GIDPpOLRUHUPFEBN GBGRA-HQOW G G HIX>GL PHYX 8 YDE PR &eiteHldseO D FL G

biolubrifiante.
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Le tableau 44 présente les analyses phy$icOLPLTXHV GX PpODQJH GEKXLOHYV

avant et apres filtration ainsi que labrifiants du commerce.

Thése Valorisation non alimentaire des huiles de friture usagées/Ange ESSONO ABAGA/2013 149



Tableau 4: Propriétés physieohimiques des huiles de friture usagées, des lubrifiants et biolubrifiants du commerce

MixHFU MixHFU

Propriétés avant filtréees  Biolubrifiant
filtration (0.8um) IGOL Total Stihl Motul ~ Castrol Auchan Castorama
Viscosité cinématique &
40°C (cSt) 42,00 38,00 15900 15000 8300 10000 87,00 93,00 13000
Viscosité cinématique &
100°C (cSt) 10,00 10,00 10,00 9,00 10,00 13,00 7,00 9,00 15,00
Indice de viscosité 21900 21900 216,00 - - - - - -
Acidité oléique (%) 531+029 246+063 0,18+004 - - - - - -
Indice de peroxyde
PpT eaftid/kg de
matiére grasse) 1873+019 9,22+012  4,51+0Q02 - - - - - -
,QGLFH GTL
(mg1,/100g) 98,28+123 10154+170 10478+064 - - - - - -
Pour point (°C) -9,10 -14,20 -22,30 -1450  -2690 -1460 -17,00 -14,90 -19,40
Flash point (°C) 25200 25200 240,00 >20000 >20000 >20000 >20000 >20000 >20000
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414111&RPSRVLWLRQ GX PpODQJH GTKXLOHYV GH IULWXUH

La détermination de l@omposition en acidegras du mélangaltrafiltré G  keXdeCriture

usagées (MixHFUD pWp UpDOLVpH GDQV OHV PrPHV FRQGLWLRQV
des analyses de MixHFU avant et aprés ultrafiltration ainsi que des huiles vierges et des
PDUTXHYV GTKXLOHV XWLOLVpV HQetwbleaWAB.XUDWLRQ VRQW FF

/ITPpFKDQWLOORQ OL][$pasun® varigblltp \ei @neken acide gras pour les

échantilons avant et apreés filtration2Q UHWURXYH OHV PrPHV DFLGHV JUD
non filtrée. Les principaux résultats des analysesdminposition en acide gras ont montré

oD SUpVHQFH PDMRULWDLUHPHQW GH OYDFLGH ROPpPLTXH S
avant et aprées filtration. Cette valeur de la teneur en acide oléique est similaire dans les
PDUTXHV GTKXLOHYV sGad réstdukitdon) B sxvVadirL iileV pdriges Excellence
(53,21%), huile Borges traditionnelle (71,58 %), huile Lesieur (624) et huile Risso Chef

(71,80%). Cette tendance est confirmée dans les huiles vierges colza, tbusogs et huile

de palme [6124. &HV YDOHXUV PRQWUHQW TXH OfKXLOH GH FF
FRPSRVLWLRQ HW FRQILUPHQW OfXQ GHV FULWQUHV IRXL
rapport entre les acides gras saturés et insaturés dans les huiles non filtrées et dans les huile
ILOWUpHYV HVW VLPLODLUH grasQinddtbr®s LHEBNX Yed d8uR X&5. G DF L C
proportion en acidegras insaturés est légérement plus élevée dans les huiles filtrées. Ceci
SRXUUDLW VI{H[SOLTXHU SDU OH |IDLWhclioxmen@ht eS8 madB téH HV W
recyclage. Le phénomeéne de polarisation de concentration et de colmatage favoriserait plus
facilement le passage des acides gras insaturés par leur structure. Ces résultats sont en accord
avec ceux rapportés par Leung et Guo (20&t6Montefrio et al. (2010 sur la filtration
GIKXLOH XVpH &HWWH EDVH XWLOLVpH FRPPH WHOOH HQ
VROLGLILHU UDSLGHPHQW j EDVVH WHPSpUDWXUH 'TRe
GIpFRXOHPHQW SDf@niggphlRXW G{IXQ DGGLW
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Tableau 45 teneur et composition de MixHFU, des huiles du marché, et du biolubrifiant IGOL

MixHFU
Lorrainergies  Biolubrifiant Huile Soja Palme
MixHFU filtrées IGOL Huile Borges Huile Borges Huile Risso [6-122 Tournesol  Colza [6-122

Acide gras Lorrainergies (0.8um) référence Excellence  Traditionnel Lesieur  Chef 123] [6-122-123] [6-122-123] 123]
C:14 0,21r0,0 0,21r0,0 0,0610,0 - - - - - - 0,10 15
C16:0 10,22r0,11 9,97r0,5 53710,3 - - - - 0,10 3,27-7,19 3,905,1 43,00
Cle1l 0,23r0,01 0,2810,0 0,22r0,1 5,41r0,7 17,21r0,8 1535r0,4 4,52r0,2 9,82-1110 - 0,20 -
C18:0 3,8510,03 3,7610,4 1,86r0,7 3,610,2 - 0,89r0,1 2,26r0,4 390450 2,864,20 1,70-2,14 5,00
C18:1nr9c 4318r0,06 42,7610,3 58,24r1,2 5321r1,5 71,5810,5 521r0,9 71,61r0,7 gggg 17,00-8911 60,10-6340 40,00
C18:2n6c  20,52r1,0 41,2610,9 2292109 37,77r0,7 11,2r1,0 325410,3 1498104 51,10536 4,00-7400 204-21,5 10,00
C18:3r6  2049r14 0,03r0,0 9,80r0,3 - - - - 6,29-780 - 9,52-9,90 -
C183n3 0,14r0,00 0,14r0,01 - - - - - - - - -
C20:0 0,24r0,04 0,2810,0 0,30r0,1 - - - 0,89r0,1 0,30 - 0,4-0,60 0,5
C20:1 0,31r0,2 0,6410,2 0,50r0,0 - - - - 0,10 - 0,1814 -
C20:3 - - - - - - - - - - -
C21:.0 - - - - - - - - - -
C220 0,60r0,06  0,67r0,1 0,5510,1 - - - - 0,01 - 0,33 -
C22:1 - - - - - - - - - - -
C24:1 - - - - - - - - - - -
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414112/YLQGLFH GH SHUR[\GH GX PpODQJH GTKXLOHV GH

/ITMLQGLFH GH SHUR[\GH TXG pSHDBHDW LGP WDIOEKKHRIRR P GD QW H
déterminé apre ultrafiltration. Les résultats obtenues pour le mélange MixHFU est de
18,73+x0,19 mg@ NJ &dthf avant ulrafiltration et de 9,22+0,12 me N J &S (tableau

44) apres ultrafiltration. Cetdt difféerence tradti des huiles relativement moins oxydées.

/I TKXLOH HVW PRLQV DJUHVVLYH HW PRLQV RGRUDQWH /H
forestiers lorsque cette base est formulée en tant que biolubrifiant pour chaine de
WURQORQQHXWHODIRRIOXGHLFDWLRQ GHV PpODQJHV GYKXI
WHPSpUDWXUH FRQVWLWXHQW XQ IUHLQ j OfLQGXVWULH G
FHSHQGDQW XQH ELRGpJUDGDELOLWp UDSLG-tsurdWt OHXU
G fti€me pression intéressan{@8, 139].Les produits de scission issus de la dégradation
WKHUPRR[\GDQWH VHUDLHQW PRLQV SUpVHQWV &DQV OH
produit

Ce parametre important devrait étre traité pour la formulation de beke en tant que

biolubrifiant pour chaine de trongonneuse.

414113/YLQGLFH GYLRGH GX PpODQJH GTKXLOHV GH IULW.

/ITLQGLFH GYLRGH D pWp GpWHUPLQpP SRXU OH PpODQJH OL
obtenues a savair98,28+1,2 gl J GIKXLOH SRXU OL[+)8 DYDQW Il
101,52+1,79 12/ 100 gG KX LOH )apré&sQiltddil¥ation montrent une baisse relative

GX WDX[ GILQVDWXUDWLRQV &HW LQGLFH HVW SOXV IDLEC
(104,78 g 4 J GIKXLOH GpYHORSSp HQ WDQW TXH ELROX
WURQORQQHXVH j SDUWLU GH OfKXLOH YpJpWDOH SXUH O
YDOHXU PHVXUpH DX SRLQW GYpFRXOHPHQW ELH@elTXH OH E
&HW LQGLFH TXL UHQG FRPSWH GLUHFWHPHQW GHV SHUIRL
conforter les résultats obtenus sur la composition en acide gras et devra étre pris en compte

lors de la formulation de la base biolubrifiante pour chairteoteonneuse.
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414114'RVDJH GHV DFLGHV JUDV OLEUHV HW LQGLFH GYDI

/IYDFLGLWp ROpPpLTXH D pWp GpWHUPLQpPpH DSUqV XOWUDILOV
de dégradation hydrolytique de ces huiles. Les résultats obtenus moXt@nW D X[ GIDFLGL
réduit presque de moitié 5,31 % avant ultrafiltration contre 2,46 % aprés ultrafiltration. Les
XWLOLVDWLRQV UpSpWpHV GHV EDLQV GH IULWXUH HQWUDV
TXL DITHFWHQW OD VDY BXUO {BB®iEHdposarils deRI¥gbadaXidh de

ces huiles solidifient cette matiere a basse tempér&ergui expliquerait le caractére moins

odorant des huiles ultrafiltrées. Les produits de scission issus de la dégradation hydrolytique

sont moins pésents dans le perméat.

4.1.4.2 Analyses des propriétés physichimiques des lubrifiants et biolubrifiants
du marché

4.1.4.2.1 Viscosité de la base MixHFU ultrafiltrée, des lubrifiants et biolubrifiants du marché

/ID YLVFRVLWpP HVW OfTXQH GHYV luBriflddtS Ud. pakaptéte Hils¥ i4tQ WL H O
OYDGKpVLYLWp GX OXEULILDQW GpSHQGHQW GH OD YLVFRYV
les spécifications normatives de la norme iso 15380 imposent deux types de viscosité

viscosité de grade I1ISO 100 et uriscosité de grade ISO 150. Les additifs essentiellement les
polymeres ajoutés a faible concentration dans une base lubrifiante entrainent une
DXJPHQWDWLRQ UHODWLYH GH OD YLVFRVLWp SOXV LPSRU\
conséquent fat X JPHQWHU OYLQGLFH GH YLVFRVLWp VDQV PRGL

propriétés essentielles de la base lubrifiante.

Les mesures de viscosité du MixHFU a 40°C avant et apres ultrafiltration sont différentes a
savoir: 42 cSt avant filtration et 38 cStpees filtration(voir tableau 40). Cette mesure de
viscosité a 40°C correspond a celle habiémeent mesurée pour la plupades huiles
végétales [42428129-130. On observe une différence significative de cette mesure entre le
MixHFU filtré et le biolubrifiant IGOL développé a base de colza p@8 cSt pour MixHFU

contre 159 cSt pour le biolubrifiant IGOL. La viscosité du bioliidmmt IGOL a été donc
augmenté@our se conformer a la spécification du grade ISO 150 pour une huile de chaine de
trongonneus. Les mesures de viscosité des lubrifiants du commerce (&aiSt, Stiht 83

cSt, Motul: 100 cSt, Castral 87 cSt, Castoramal30 cSt) du tableau 45 montrent bien une
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formulation de la viscosité pour répondre aux spécifications normatives pobr 0 K XLOH DL
une filance et une adhésivité acceptables par rapport & la chaine et au guide chaine de la

tronconneuse.

&HV UpVXOWDWY FRQILUPHQW TXYLO IDXGUDLW ELHQ DXJPI
MixHFU filtré en ce qui concerne cparametre pour en faire une huile de chaiiee
tronconneuse. La base biolubrifiante (MixHFU filtré) est encore tres fluide. Les caractéres de
ILODQFH HW GYDGKpVLYLWH WR{N GIXVP RMGIIDW L RYREHY FH F

4.1.4.2.2 Analyses thermiques difféentielles des lubrifiants et biolubrifiants du marché

/D ILIJXUH UDVVHPEOH OHV PHVXUHV GHV SRLQWYV GfpF

biolubrifiants pour chaine de tronconneuse du commerce.

Figure32: Analyses thermiques des différents l@iants et biolubriants du marché.

Les résultats montrent des variabilités de point de cristallisation. Le lubrifiant STIHL et le
biolubrifiant IGOL résisteraient mieux aux basses températures. Leurs valeurs de point
GIpFRXOHPHQW GH PHY XMRRWVGYHOCGCKCVLWUHQQYWLIHO /H Pp
usagés OL[+)8 D XQ SRLQW d4FER XOHIBasl QW les lubrifiants du
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FRPPHUFH $YDQW OTXOWLLI etQpesseapvds RifafilicaBiorpidy DC.W G H
Cette base peut &8H XWLOLVpH WHOOH TXTfHOOH SRXU XQH XWLC
tronconneuse. Elle montre des similitudes avec les lubrifiantsHANC(-14,9°C), TOTAL

(-14,5°C). 6 XU OH SODQ pFRQRPLTXH OfYXOWUDILOWUDWLRQ
formulaion. Pour le respect du cahier de charge, il est nécessaire de prendre en compte ce
parametre lors de la formulation de cette base en tant que biolubrifiant pour chaine de

tronconneuse.

42 OLVH HQ °XYUH GX ELROXEULILDQW SRXU FKDvVvQH GH WU

Le cahi?d GHV FKDUJHVY SRUWH QDWXUHOOHPHQW VXU OD II
«%LRGpJUDGDEOH @8 PDLV SOXV JpQpUDOHPHQW UHVSHFWX
La viscosité est considérée comme le facteur essentiel de la qualité du produit. Les huiles,
doiventétre de grade ISO 150. Il a été convenu que, compte tenu du fort indice de viscosité,

des huiles végétales, les formulations devraient avoir une viscosité a 40°C supérieure a 150
cSt, de sorte que la viscosité a température ambiante soit encore plus geochlle des

huiles minérales.

La filance apparait comme un facteur complémentaire. Les exigences ont été fixées sur une
filance minimum de 50 cm selon le protocole IGOL a température ambiante. Cette filance

doit étre le plus stable possiben fonctionde la températureUne des contraintes de
IRUPXODWLRQ GH FH W\SH GH ELROXEULILDQW HVW TXH
WHPSpUDWXUH ORUV GH OfYXWLOLVDWLRQ GHVY WURQORQQF

La contrainte du prix vient modérer ces exigences. Powxpivitant forestier, le prix de
OfKXLOH GHYUDLW rWUH LGpDOHPHQW OH PrPH TXH FHOX
KXLOHV YpJpWDOHYV RQW XQ SUL[ GH UHYLHQW VXSpULHXU
de la viscosité et de la filancednit des surco(ts par rapport au prix de base. De maniéere a

rester compétitif par rapport au marché, un plafond a été fixé a 2,5 euros HT/I. Priorité était
donnéeaux parameétre¥ LVFRVLWp ILODQFH HW SRLQW GTpFRXOHPHQ

fonction de cette contrainte de co(t.
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$XFXQH H[LJHQFH QYD pWp IL[pH DX ODERUDWRLUH VXU
particulierement du label AFNOR « NF environnement » compte tenu du surcodt que
OfREWHQWLRQ GH FH ODEHO DIXQWH LAHE B Y®DQ @/p OX G HORD 8
UHVSHFWXHXVH GH O#§nteQdrie UeRpec) HeB ldigu¥eés érviXoxinementales du
ODEHO $)125 FYHVW j GLUH GH UHVSHFWHU XQH ELRGpJUD
% selon le test OCDE 301B et la nonitité aquatique des produits selas ltests OCDE

201, 202 et 203 @be létale > 100 mg/lLHV WHV WYV G&fdnQ&féctudsLaipde
GpWHUPLQHU O9DEWd GhdluarfitnO OHUJpQLFLWp

La question de la couleur daissée au libre choix toud Q VDFKDQW TXTXQH FRXOH

du produit apparait aux utilisateurs comme étant une huile trop fluide.

Un plan de mélangeD pWp pODERUp SRXU IRUPXOHU GLIIpUHQWHYV
WURQORQQHXVH VHORQ OHV VitkmrsaldirFIEsWradeQI80360¢t190H W\S
4XDWUH W\SHV GIDGGLWLIV RQW pWp XWLOLVpV SRXU OHV

- /IYDGGLWLI SRXOXEDUIPDQFH ,0 SHUPHW GYDXJPHQWHU
- /If{DGGLWLI SRXU OH SRLQW):ElDMizolSTIAWI geffeeE R XOHP
GI{DPpOLRUHU OD WHPSpUDWXUH GH FULVWDOOLVDWLF
- /IIDGGLWLI SRXUOXXHUGAKROLYLWpPO IDYRULVH OfH[FHOOH
avec la chaine de scie.
- /TDGGLWLI -SSRXW HO HDAD WO Y H [:WUbriZelHE 060U He¥ AddRif® anti
usures et extrémepressionont pour but de réduire les couples de frottement et
pPFRQRPLVHU OYYpQHUJLH HW SURWpPJHU OHV VXUIDFHV

lubrifiant des propriétés de glissement spécifiques.

LeV UpSRQVHVY DWWHQGXHV VRQW OD YLVFRVLWpPp OH SRLQW

tableau 45 rassemble les réponses des différentes expérimentations.
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4.2.1 Formulations pour chaine de trongconneuse

4.2.1.1 Plan de mélange

Le mélange est composé de 99, BHAKXLOH HW G Kdpdb Groduit. Uv paR X U
GH PpODQJHV D pWp pODERUp j OfDLGH GIXQH PDWULFH GH
HVW XQ PRGgOH FXELTXH FHQWUp UpGXLW SHUPHWWDQW G

interactbns sur les différentes réponses étudiées.

- OD YLVFRVLWp GH OYKXLOH

- OH SRLQW GH FULVWDOOLVDWLRQ GH OTKXLOH
- :le colt des additifs poulDD0kg de biolubrifiant formulé.

Le tableau 45 regroupe le plan de mélanges et les résultats issuslifféeentes

expérimentations.

/JHV FRXUEHV GILVRUpPSRQVHV JpQpdmridttenSde déterin@ RSLFLH O
FRQGLWLRQV RSWLPDOHV GH YDULDWLRQ GH OD YLVFRVLW
FREW GHV DGGLWLIV DMRGYOLVIDW/ILRQAL SHUBHWWHDPGH |
IRQFWLRQ GHV FRQWUDLQWHY ,0 HVW SRVVLEOH GH YLVX

fixant un facteur, la plupart du temps au centre du domaine expérimental.

4.2.1.2 Optimisation des formulations

Le tableawi6 regroupe le plan de mélanges et les résultats issus des différents mélanges.
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Tableauwd6 : Plan de mélanges et réponses des expérimentations

Les 35 formulations ont été étudiées afin de déterminer les effets et les interactions entre les
dillpUHQWYV DGGLWLIV /HV FRXUEHV GILVRUpPSRQVHV JpQplL
de déterminer les conditions optimales de variation de la viscosité, du point de cristallisation

GH OTKXLOH HW GX FREW GHV DGGLWh perniativiaRide Vonondle; O 1K X L
OYKXLOH HQ IRQFWLRQ GHVY FRQWUDLQWHY RSpUDWLRQQHC
chacune des réponses en fixant un facteur, la plupart du temps au centre du domaine

expérimental.

Les analyses des différentes népes expérimentales sont présentées dans le tableau 48 ci
dessous
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Tableau 47 Analyse de la variance des différentes réponses

Source de Somme des Degrésde Carré moyen  Rapport Signif
variation carrés liberté
Viscosité Regression  374.6590 13 28.8199 8.2061 < 0.01 ***
Résidus 63.2160 18 3.5120
Total 437.8750 31
Point de Regression  23.0770 13 1.7752 15.0158 < 0.01 ***
cristallisation
Résidus 2.1279 18 0.1182
Total 25.2049 31
Codt pour Regession 4.03538E+00 13 3.10413E  27087742.23 < 0.01 ***
1000kg de 00 0001 09
biolubrifiant
Résidus 2.06272E 18 1.14595E
0007 0008
Total 4.03538E+00 31
00

/I THVWLPDWLRQ VWDWLVWLTXH GHV FRHIILFLHQWY GX PRGO

les formulations en fonain des contraintes physiechimiqueset des contraintes de codt du

biolubrifiant
Tableau 48 Estimations et statistiques des coefficients
Viscosité Point de cristallisatiol Co(t / 1000kg

Ecart Type de la réponse 1.874 0.344 0.000
R2 0.856 0.916 1.0

R2A 0.751 0.855 1.000

R2 pred 0.453 0.545 1.000

PRESS 239.667 11.469 0.000

Nombre de degrés de liberté 18 18 18
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viscosité Point de Codt / 1000kg
cristallisation

Nom  Coefficient Signif. % Signif. % Signif. %
bl 1775.153 44.1 -555.10978 19.6 56.170 < 0.01 ***
b2 11024.503 82.0 943.42281 91.5 39.834 < 0.01 ***
b3 11297.921 40.8 -3515.6453 16.8 59.629 < 0.01 ***
b4 12018.945 62.1 -4852.1358 28.3 82.760 < 0.01 ***
bl-2 -17064.491 79.8 -1228.2029 92.0 2.639 49.1
b1l-3 -22568.622 41.5 6938.0894 17.9 1.652 29.9
b2-3 -141696.356 47.5 17500.754 62.9 8.847 43.6
bl-4 -23272.793 60.0 8750.4106 28.8 2.549 31.9
b2-4 154272.180 50.0 -18983972 65.0 8.350 52.3
b3-4 -84177.946 48.2 25549.739 25.1 6.914 31.6
b1-2-3 222488.340 41.8 -24324.335 62.7 -0.287 55.2
bl-2-4 -288918.413 30.3 40359.929 43.0 -4.043 79.8
b1-3-4 138199.909 47.2 -38399.5 28.0 -10.469 34.3
b2-3-4 36408.457 93.4 -22329.38 78.3 -25.935 31.2

Figure 33:Variation de la réponseviscosité Figure 34:Variation de la réponseviscosité
dans le plan : Filance, Antigel, Extréme dans le plan : Filance, Antigel, Adhésivité
PressiolCOMPOSANTS FIXES Adhésivité = COMPOSANTS FIXES :ExtrémePression =
0.1200 0.2389
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Figure 35:Variation de la réponseviscosité Figure 36Variation de la réponseDSC dans
dans le plan: Filance, Extréme Pressi le plan : Filance, Antigel, Extréme Pressior
Adhésivité COMPOSANTS FIXES : COMPOSANTS FIXES : Adhésivité =

Antigel = 0.0250 0.1200
Figure 37 Variation de la réponseDSC Figure 38:Variation de la réponseDSC
dans le plan : Filance, Extreme Pression, dans le plan : Antigel, Extreme Pression,
AdhésivittCOMPOSANTS FIXES : AdhésivittCOMPOSANTS FIXES Filance
Antigel = 0.0500 =0.6087

Thése Valorisation non alimentaire des huiles de friture usagées/Ange ESSONO ABAGA/2013

162 |



Figure 39:Variation de la réponseCo0t Figure 40:Variation de la réponseCo0t
dans le plan : Filance, Antigel, Extreme dans le plan : Filance, Antigel, Adhésivité
PressiolCOMPOSANTS FIXES : COMPOSANTS FIXES :Extreme Pression

Adhésivité = 0.1200 = 0.2500

I TRSWLPLVDWLRQ GX V\VWgPH IRUPXOp GRLW &&WH&LLU FRP
réponses mesurées dans un domaine réduit en fonction des contraintes inférieures et
supérieures de chatuaes constituants. Les figures 41 etc#dessous perment GIDQDO\VHU
HW GH GpWHUPLQHU OD IRUPXODWLRQ IR 8&¥4 tépddngedietHi€® WHQI
OfHIITHW GH FKDFXQ GHV DGGLWLIV HW GH OHXUV LQWHUDI
X150 permet de répondre aux exigences de viscqdd@ mPa.s), de conditio® T XWLOLVDWL
- f& HW GH FR€W Y4 NJ VL OHV SURSRUWLRQV GHYV

1-Filance: 0,0635 % -Antigel: 0,025% 3Extréme Pression: 0,22% Adhésivité: 0,12 %
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Figure 41: Formulation optimale du biolubrifiasBiolub X150 en faction la filance,
OTDQWLJHO HW OfH[WUrPH SUHVVLRQ

Figure 42: Formulation optimale du biolubrifiasRiolub X150 en fonction la filance,
OfDQWLJHO HW OYDGKpVLYLWp
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4.3 Performances des huiles formulées en tant huile pour chaine de tron¢conneuse

4.3.1 La viscosté des huiles formulées

/HV DGGLWLIV YRQW EHDXFRXS MRXHU VXU OH FR€W pFRQR
physicachimiques. La formulation Biolub X150 répond au cakiercharge. Elle est de grade

ISO 150. Une deuxiéme formulation a été déppée pour répondre au grade 15@. Pour

ces deux produits, les parametres de viscosite, filance, adhésivité et la résistance au froid sont

excellentes.

Le tableau 49montre le positionnement des huiles formulées par rapport aux lubrifiants et
biolubrifiant du marché. Les propriétés comparatives sont la viscosité a 40°C, température de
IRQFWLRQQHPHQW GTXQH KXLOH GH FKDVQH GH WURQORQQ

La viscosité cinématique est le quotient de la viscosité dynamique pardaéddu fluide. Les

valeurs de viscosité cinématique a 40°C montrent que la formulation Biolub X150 respecte

les spécifications générales de la norme 15380 pour une huile de chaine de trongconneuse
DSUqV IRUPXODWLRQ /TDMRXWQEH HYBIGG GWD X YRR® RWIU LD
OYKXLOH TXL pWDLW GH F6W I62M,MBdIqV IRUPXODWLRQ V!

La valeur dda viscosité cinématique a 40{@ur la deuxieme formulation identifiée Biolub
X100 est également acceptable. Elle est mesudd8r0,003 cStCe qui correspond au grade
ISO 100 des spécifations générales de la norme 136380 pour les huiles de chaines de

tronconneuse.

Le tableau 49montre que les valeurs des viscosités a 40°C, température du réservoir de la
trongconneuse peadt son fonctionnement, des lubrifiants et biolubrifiants du marché a

savoir: IGOL 142r0,002 cSt, Total 68,01 cSt, Motul 1000,07 cSt sont inférieures a celle

GH OfKXLOH IRUPXOpH %LROXE ; &HWWH SURSULpWp SH!

filance a 40°C. Cette valeur satisfait aux exigences du cahier de charge.

/ID YLVFRVLWp j f& SHUPHW GH FDOFXOHU OfYLQGLFH GH
caractéristique qui permet de chiffrer la variation de la viscosité en fonction de kratumne.
/D YDOHXU D pWp DVVLIJQpH DUELWUDLUHPHQW j XQH Vp

YLVFRVLWp YDULH SHX DYHF OD WHPSpUDWXUH HW j OD YL
ayant une grande variation. Ces valeurs joueront unimfgertant aux indices de \issités

correspondants a chacda ces lubrifiants.
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Les valeurs des différentes mesures de viscosité a 100°C varien? exst et 10 cSt. Elles
jouent un réle importanpour caractériser les indicede viscosité correspondantaux

lubrifiants.
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Tableauwd9: Caractéristiques physiques des huiles formwéees lubrifiantslu marchChaqueexpérience été répétée 3 fois)

Biolubrifiant

Propriétés Biolub X100 Biolub X150 IGOL Total Stihl Motul Castrol Auchan Casto

Viscositéa

40°C (cSt) 108r0,003 162r0,009 159r0,002 150r0,01  83r0,005  100r0,07  87r0,012 93r0,015 130r0,003

Viscosité a

100°C (cSt) 10r0,007 10r0,000 10r0,001 910,000 10r0,002 13r0,000 710,001 910,000 15r0,001
Point

GIpFRX(
(°C) -17r0,012 -21r0,007 -22,3r0,009 -14,5r0,008 -26,9r0,010 -14,6r0,009 -17r0,011 -14,9r0,008 -19,4r0,005
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4.3.2 Lafilance

/ID ILODQFH HVW XQH FDUDFWpPULVWLTXH TXL HVW IRQFWL
normalisé permettant de mesurer la filance, ou pouvoir filant. Toutefais, aaons voulu
caractériser ce critere. Pour cela, nous avons utilisé une méthode proposée par le laboratoire
,*2/ 8Q DIJLWDWHXU HQ YHUUH HVW SORQJp GDQV FP GYK:
longueur du fil formé est réalisée sur f'%u la £™ goutte. Cette mesure de filance a été

réalisée aux températures de 20°C et 40°C. Les résuitatpesentés sur les figures 43 et

44,

Figure43: Filance des formulations a la température de 20°C (Chaque mesure a été répétée 3 fois).

Figure44 : Pouvoir filant des formulations a 40°C (Chaque mesure a été repétee 3 fois).
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On peut établir trois groupes de filance :

- huiles trés peu filantes : résultat entre 0 et 50 cm

- huiles filantes : résultat entre 50 et 100 cm

- huiles trés filantes : rékat supérieur a 100 cm

&HYV PHVXUHV PHWWHQW HQ pYLGHQFH OHV JUDQGHV GLII
différentes formulations (voir Figure 35 et 36). On peut observer que toutes les huiles perdent

du pouvoir filant avec une augmentation de ragérature, ce qui suggere une faible stabilité

des additifs utilisés.

/TKXLOH PLQpPUDOH WPpPRLQ 727%/ 07& SHUG SDU H[HP:
filance a 40°C.

2Q FRQVWDWH TXH OfMpOpYDWLRQ GH WHPSpUDWXUH LQGX
caractére filant. La formulation témoin ellgéme passe de 120 cm anf@rature ambiante a

10 cm a 46C. Seules les formulations 1 et 3 ont une chute de filance équivalente. Ces
IRUPXODWLRQV HW HQ OYRFFXUUHQFH ,*2/laohsRqus O XV HV

ont des viscosités du grade 1ISO 150.

4.3.3 Analyses thermiques différentielles des huiles formulées

/H FDKLHU GH FKDUJH VWLSXOH TXH OfTKXLOH20®UIRXOpH G|
PpODQJH GTKXLOH OL[+)8 XOWUD QD WRJpHP XXD WHIVRN GEH EDNKEX
ELROXEULILDQW SRXU FKDVQH GH WURQORQQ#45YG D XOQ
/I TKXLOH VDQV DGGLWLI QH SHUPHW SDV GH ULYDOLVHU D
et notamment les lubrifiants abds G KXLOH PLQpUDOH TXL RQW XQH H[FH

Les mesures ont été effectuées par la DSC. La rampe de temparétéretiliséale -30°C a

+50°C. Chaque analyse a étfpétée3 fois. Le tableau 48 (chapitre 5.2.1) montre que le
biolubrifiant IGOL Bio plus répond parfaitement a cette caractéristique. Il est composé des
mémes acides gras gleemélangeMixHFU. Pour les deux formulations optimisées Biolub

X100 et Biolub X150, les points ed cristallisations ont augment@our atteindre
respectiemen -17,000r0,012°C pour le biolub X100 e21,000r0,007°C pour le biolub

; /IH SRLQW GTpFRXOHPHQW IRUP XO pceuixdwpiotuid IGEL ; HVW
Bio plus (-22,300r0,009°C) tout en étant supérieur a certduzifiants comme TOTAL

MTC 150 (-14,5%0r0,008°C), MOTUL ¢14,800r0,009°C), CASTROL {17,000r0,011°C),

CASTO (19,400r0,005°C), AUCHAN¢§14,90r0,008°C) qui sont des huiles minérales a
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structure parrafinigue qui leur permettent de résister au froid ménte dege points de
cristallisation aussi faibles. La variabilité des différent®ings de cristallisation setai
SUREDEOHPHQW XQ FKRL[ pFRQRPLTXH /fDMRXW GYDGGL\
/I TRSWLPLVDWLRQ SHUPHW j FKDTXH LQGXVWULd@tidaH OD O X

des colts généres.

4.3.4 Tests de stabilité thermooxydante

Différents tests de performance de stabilité des formulations des biolubrifiants développés
comparativement a la référence du marché (biolubrifiant IGOL) ont été effectués dans le
respect deségles des spécifications générales a la norme I1ISO 15380 et des tests normalisés,
VSpFLILTXHV DX[ OXEULILDQWY &HV WHVWYV RQW pWp Upl
OpFDQLTXH 7KpRULTXH HW $SSOLTXpH /(07% GH OT8QLYHU\

4.3.4.1 Tests RBOT

&H WHVW SHUPHW GH PHWWUH HQ pYLGHQFH OD GpJUDGDYV
UpDOLVp VXLYDQW OD PpWKRGH QRUPDOLVpH $670 ' &
VWDELOLWDp j OTR[\JgQH GTXQ pFKDQWL OO RQrécydatd)p VHQF H
i  f& VRXV SUHVVLRQ GTR[\JqQH

Le test RBOT conduit a des résultats similaires a la référence commerciale. Tres peu de
GLIIlpUHQFHV VRQW REVHUYpHV FRQFHUQDQW GHHA@VHPEOH
dégradation par oxydatiorsteobservée entre 17 et 20 min pour les formulations Biolub X100

et Biolub X150 contre 19 min pour la référence commerciale IGOL Bio plus. Ces résultats
PHWWHQW HQ pYLGHQFH OfLQIOXHQFH GHV DFLGHV JUDV
polyinsatués (C18:2 ¥6 et C183 n+ VXU OD VWDELOLWp j OfR[\GDWLRQ
FRPSRVLWLRQ GX PpODQJH G Y KMEW et Ve @asbélde lces Xilkest X VD Jp H
XQH LQIOXHQFH GLUHFWH VXU OD UpVLVWDQFH j OTR[\GDW.
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Tableaub0: Test de stalité thermooxydante des formulations Biolub X100 et X150.

Caractéristiques Spécifications Biolub IGOL | Biolub X100 | Biolub X150
Test des 4 billets (mm) <05 0,36r0,05 0,38r0,07 0,32r0,04

Test RBOT (min) NI (non indiqué) 19r1,20 20r0,87 170,56
Test BRUGE&R (N/m?) 30 ND 32,40r1,70 | 36,80r1,30
viscosité a 40°C (Pa.s) | 1SO 100 ou ISO 150 0,14r0,00 0,07r0,00 0,15r0,00

Indice de viscosité NI 198 206 219
Point d'écoulement (°C) NI -22,3r0,00 -17r0,01 -2110,00

NI : Non indiqué. Chaque analyse a été répét@is3 f

4.3.4.2 Tests BADDER

Le test BADDER, test spécifique des biolubrifiants, a été réalisé selon la méthode normalisée
DIN 51554. CelleFL FRQVLVWH j pYDOXHU OD VWDELOLWp WKHUPF

un récipient a 95°C pendant 72 h au contact der ¢uiH
SHUPHW GH PHVXUHU OYDXJPHQWDWLRQ GH OD YLVFRVLWp

FP& NJ

GH IOXLGH H

Les spécifications de la norme internationale 1ISO 15380 admettent une augmentation de la
HW XQHMPKAHHH QWDWLRQ GH Of

YLVFRVLWp PD[LPDOH GH

Les résultats du test BAADER, consignés dans le tabfdamettent en évidence des

fluctuations pour les deux formulations. Seule la formulation Biolub X150 répond aux

spécifications. Sa viscosité cinématique a augmenté et atteint la val&6,86r0,004 cSt

soit une augmentation de 20,42%. La viscosité cinématique du Biolub X100 atteint la valeur

de 130,68r

F6W VRLW XQH DXJPHQWDWLRQ GH

/[TDXJPFE

Biolub X100 peut provenir de la présence des réactions deqmulgnsation (formation des

polymeéres)[76- @
PJ .2+ J VRLW
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%LROXE

; HVW SDVV

PJ .2+ J GH SOXV &H TXL pTXLYDXW j XQ \

2,46 % mesuré avant le test. Le Biolub X150 est @oméorme aux exigences du test.
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/[H WHVW HVW UpDOLVp | f& GXUDQW K /I{DXJPHQWDWLR(¢
HOOH OLpH j ODSSIWDMQEBUGFMWM BpGEHGXHOV PDLV pJDOHPH
carboxyliques au cours du proces¥ GIfR[\GDWLRQ TXL SRXdhidimitédeH[SOLT:
FHWWH EDVH IRUPXOpH SDU UDSSRUW j OfH[LIJHQFH GX WH\

/ID GLIITpUHQFH HQWUH OH %LROXE ,*2/ HW OH %LROXE
Les deux produits sont conformes aux exigencesstu

: (

Tableau 51 Test BADDER des huiles formulge

o Biolub Biolub Biolub

Test BADDER Spécifications IGOL X100 X150
Augmentation de la viscosité (%) 20 20,00r0,20 | 21,80r0,10| 20,42r0,20
Augmentation de l'acidité (mg KOH/¢ <2 1,00r0,04 | 2,70r0,01 | 1,30r0,01

4.3.5 Tests antiusure et extréme pression

Le test des quatre billes (ASTM-L172) permet de déterminer les qualités-atWv XUHV G {XQ
fluide étudié. Pour cela, une bille supérieure normalisée repose sur trois autres billes
inférieures de méme type. Les bl VRQW VRXPLVHV j XQH FKDUJH IL[pH
bille supérieure est mise en rotation sur les trois billes inférieures. La vitesse de rotation est
IL[pH SDU OfRSpUDWHXU &HV WURLVY ELOOHV VRQW UHWHQ
la position voulue par une coupe remplie de lubrifiant a tester. La bille en rotation va frotter

sur les trois billes statiques, occasionnant une usure dont le diamétre sera mesuré.

Le tableau50 présente les résultats obtenus. Les propriétésuantesdes formulations

WHVWpHY VRQW FRQIRUPHYV DX[ VSpFLILFDWLRQV GLDPgqW!
DLQVL TXH OD UplpUHQFH FRPPHUFLDOH1GHRO Wés BifiiMov XUH D
; HW %LROXE ; RQW GHV G L Dnfeqgtvdé) 3380,@1eX 0,320,864 UHV SHF
PP &HV UpVXOWDWY UHVSHFWHQW OfH[LJHQFH GH OD QR

dépasse pas 0,50 mm. Ces résultats mettent en évidence les propriétégrestnaturelles
des huiles végétales.
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Le test BRUGGER, quipUPHW GH GpWHUPLQHU OHV SURSULPWpPV HJ
a conduit a des résultats nettement supérieurs a la norme a savoil, B2\¥m2 pour la
formulation Biolub X100 et 36,8L,3 N/m2 pour le Biolub X150. Les spécifications du test
BRUGGER SR XU XQH DSSOL mbi/deReQupEl €oni\génerilenieXtide 30 N/mmz2.

&H UpVXOWDW SHUPHW GRQF GfHQWUHYRLU GITDXWUHV D

vitesse.

4.3.6 Evaluation de la couleur

Pendant le procédé de friture profonde certairengbments physiques et chimiques se
produisent altérant la phase lipidique affectant le godt, la couleur, la valeur nutritionnelle et la
séurité alimentaire des aliments/ fLQWHQVLWp GH OD FRXOHXU HVW DXJ|
dépend de la matierelJLUH GH OD PDUTXH GH OfTKX13B3EBHW GX WHP!

Dans cette étude, la couleur a été déterminée par colorimétrie en utilisant le LOVIBOND
TINTOMETER PFX 195. Ce colorimetre permet la mesure de la couleur dans le systéme de
mesure Lovibnd en utilisant la méthode IP 17 A. La couleur est déterminée en comparant la
lumiére transmise a traved&chantillon et celle transmise a travers les standards de couleur
Lovibond, une série de verres colorés calibrés dans chacune des couleurs dmidmse
MDXQH EOHX HQ SDUWDQW GH WHLQWHV WUQqV SDOHV MX

dessous permet de caractériser les différentes couleurs

LedeltaE G( RX HQFRUH "( HVW GplILQL FRPPH XQH PHVXUH GH

L1, &, by sont les coordonnées dans l'espace colorimétrique CIE Lab de la premiére couleur a

comparer et b, &, b, celles de la seconde.

L'espacgCIE L* a* b*|étant presque perceptuellement uniforme, des couleurs a égale distance
GDQV O HVSDFH /DE GRQF D\DQW XQ PrPH GHwam ( GHY

comme ayant la méme différence de couleur.
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Lesrésultats de mesure de la couleurtsmmsignés dans les tableaux 52, 53 et 54

Tableau 52 Evaluation de la couleur de MixHFU

Avant ultrafiltration

Test de couleur Lovibond MixHFU
L a b G
73,81 4,6 |57,12| 7,9
MixHFU hiver 73,35/ 4,69(57,04| 7,9
73,89 4,8 |57,67| 7,9
Moyenne 73,68/ 4,70 57,28| 7,90
Ecart type 0,2410,08| 0,28 |0,00

Tableau 53 Evaluation de la couleur de MixHFU ultrafiltré

Apres ultrafiltration

Test de couleur Lovibond MixHFU
L a b G
83,15/1,60/55,91] 7,10
MixHFU (ultrafiltré) 83,16/ 1,69/56,23 7,10
83,26/ 1,44/55,49 7,00
Moyenne 83,19/1,58/55,88 7,07
Ecart type 0,05|0,10| 0,30 | 0,05

Tableau 54 Evaluation @ la couleur des témoins huile Frial et l@lZa

Control

L a b G
96,75| -1,81| 6,56 | 0,90
Huile Fial (Témoin) 96,80 | -1,81 | 6,62 | 0,90
96,66 | -1,80| 6,68 | 0,90
Moyenne 96,74 | -1,81 | 6,62 | 0,90
Ecart type 0,06 | 0,00 | 0,05 | 0,00
85,81 | -3,56 | 27,06 | 4,50
Huile Colza (Témoain) 85,81 | -3,67 | 26,83 | 4,50
85,81 | -3,72| 27,70 | 4,50
Moyenne 85,81 | -3,65| 27,20 | 4,50
Ecart type 0,00 | 0,07 | 0,37 | 0,00
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Nous avionautilisé la valeurG (Gadner)pour comparer la couleur des différentes huiles. La

valeur de G mesurée pour MixHFU avant filtration est de 7,90. Elle est supérieure a celle des
témoins res(i FWLYHPHQW SRXU OfKXLOH )ULDO HW SRXU
UpDFWLRQV GTIDOWpUDWLRQ-3813%. GH OD IULWXUH SURIRQCG

En revanche, les valeurs de G apresafiltration dans le tableau 53montrent une
amélioration de la adeur. Elles sont passées de 7,90 a 7,10, encore netterréetenes
YDOHXUV GHV WpPRLQV /TXO Wedised inPuetdd WLRQ D GpSROOXp

Les photos edessous illustrent cette amélioration de la couleur de MixHFU.

Photo 6: MixHFU non filtré Photo 7: MixHFU filtré

4.4 Compatibilité des huiles formulées en tant que biolubrifiants pour chaine de
WURQORQQHXVH DYHF OfHQYLURQQHPHQW

'DQV OTLQGXVWULH GH OD OXEULILFDOWLRQY MR QFHEHBHIQW X
VD ELRGpJUDGDELOLWp D pWp pWDEOLH /HV HVVDLV GH E
série (OCDE, 1992) ou le test CEC3B-A-93 (CEC, 1995) sont disponibles pour évaluer
OYLPSDFW GHV SURGXLWYV FKLPLUOIX¥HY.\Ce¥ desls anHéP la@dmeéit DT XD
commentés dans la littérature {202-143144145146].

/H VRO HVW XQ HQYLURQQHPHQW HVVHQWLHO SRXU GHV DI
qualifié de complexe. Dans le domaine forestier, quand un prostudéposé sur le sol, il

FRQYLHQW GTDERUG GH GpWHUPLQHU VYLO HVW GIYDERUG
GHV FRXUV GY{HDX RX V{ILO SpQgWUH GDQV OH VRO , O

comportement dans un milieu aquatique. Une migratiom tapide du produit chimique par
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des eaux de drainage, menera a la pollution des eaux souterraines et de la nappe phréatique.
Au contraire si le produit estatwbé SDU OHV S D UW LilFeXt®ibdégiadabMe,R Gered WV
transformé par les micror ) DQLVPHY GX VRO VDQV FDXVHU GH GRPPDJ
le choix que nos avions porté sur la métho@CDE 301 B qui permet de mesurer la
ELRGpJUDGDELOLWpPp XOWLPH GIXQ SURGXLW VXU OHV GHX
28 jours et est gé satisfaisant lorsque le taux de Csdmulé atteint 70%.

4.4.1 Evaluation de la biodégradabilité ultime selon le test OCDE 301 B

/IHV DQDO\VHV VH VRQW GpURXOpHV DX /&', /IDERUDWRLUH
Environnement) & Maranggilvange en FDQFH /fpYDOXDWLRQ GH OD ELRC
HITHFWXpH VHORQ OHV SULQFLSHV GH OfHVVDL 6WXUP PF
natureleFRPSRVpH GH WRXUEH j VSKDLJQHV GYDUJLOH GH VD
pulvérisé fourni par le toratoire luiPrPH /D QDWXUH HW OfRULJLQH GH
grande influence sur les résultats de la biodégradation [147].

7TURLYV SURGXLWY RQW pWp WHVWpV SRXU OfpYDOXDWLR

- Le lubrifiant Total MTC, huié minérale,

- /1K X lofnbléé Biolub X150 de grade ISI®0, MixHFU fornulée en tant que huile

pour chaile de tronconneuse,

- /H ELROXEULILDQW ,*2/ %LR SOXV KXLOH GH FKDVQH
YpJpWDOH SXUH FRO]D &1 HnahéQBurlkp lybbifidrgsatbageF W X H C
GTKXLOH YpJpWDOH

Dans ces tests, les réacteurs d'essais contenaient 1 kg de sol avec sesgarn@mes

d'origine. Le dioxyde de carbone provenant de la biodégradation ultime des lubrifiants
introduits dans chaque aéteur a une concentration de 200 mg de carbone organique, a été
PHVXUp SDU WLWULPpWULH SRXU OD G Xlapété réeldur€e pafSpULH
titrage du Ba(OH) 0 GH +&/ TXL UHVWDLW GDQV OHV ERXWHLO(
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La figure 45montrela cinétique de dégagement du L£@es lubrifiants et biolubrifiants

utilisés dans le sol. Les graphiques ont un profil similaire de production ge3e® courbes

présentent une légéere diminution du taux de biodégradabilité pour les lubrifiants a base
GWXLOH YpJpWDOH &HSHQGDQW FHWWH GLPLQXWLRQ QfYF
OfLPSDFW GH FHV KXLOHV VXU OfHQYLURQQHPHQW &H F
logement des communautés microbiennes du sol a des polluants en dépit desnaltérati
chimiques de la structure des lubrifiants utilisés. Le lubrifiant minéral Total MTC 150 devrait
montrer une meilleure biodégradabilité par rapport aux huiles usées en raison de sa structure
paraffinique [19148]. Ce sont généralement des produits dad®® GDWLRQ FRPPH OfDH
GHV SHUR[\GHV RX GHV SRO\PqUHV GHV DOGpK\GHV TXL
biodégradabilité [148]Ces composeés toxiques affectent souvent les roigganismes. Les

résutats présentés dans le tabled@urdontrent plo)V{W OH FRQWUDLUH /TXOWUDI
éliminé ces produits de scission.

Le tableau 55montre un taux de biodégradabilité similaire pour le biolubrifiant IGOL Bio

plus et la formulation Biolub X150 avec un taux de 93 % de biodégradabilité setiest le

2&"( % /Y KXL OeHToRL QM WD Gien que biodégradable montre un taux de
biodégradabilité (78%) bien inférieur aux huiles Bio. Il en est de méme pour les esters qui

sont préserveés de certains phénomenes de contamination en raison déileartseamique

HW GH OHXU U{OH GDQV OD SURWHFWLRQ FRQWUH OfXVXU
semblent également étre bien dépolluées des produits de scission qui pourraient compromettre

leurs propriétés de dégradation [14%0].

Dans toutes ces études sur la biodégradabilité, les biolubrifiants se sont avérés étre des
produits facilement dégradables et ont montré un taux de biodégradabilité ultime
significativement plus élevé que ceux du lubrifiant d'origine minérale, en partidakherun
environnement de sol. Ces résultats confirment les travaux qui montrent que les huiles
YpJpWDOHV SUPpVHQWHQW GHV SURSULpWpM21@MBEILEHVVDQW
GIDXWUHMW HADHFW XOpH GRPDLQH GH O fH[ES®@mRdaibiiéVdeR Q IR UF
KXLOHV YpJpWDOHYV j OTHQYLURQQHPHQW > @
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Figure45: Cinétique de dégagement de {ffOhaque analyse a été repétée 3 fois, n=9).

Tableaub5 : Biodégradabilité ultime des lubrifiants et biolubrifiants selon OCDE 301 B

(Chaque nalyse a été répétée 3 fois, n=9)

Lubrifiants Biodégradabilité OCDE 301B (%)
TOTAL MTC 150 78,0r0,6
IGOL Bio plus 93,0r0,3
Biolub X150 90,010,5
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4.4.2 Ecotoxicité des lubrifiants et biolubrifiants formulés et présents sur le marché

Les lubrifiants dévant de la pétrochimie présentent des risques pour les écosystemes, la
TXDOLWp GH OfHDX SRWDEOH GX VRO HW OD VDQWp GHV S
GH FHV SURGXLWV &HOD HVW G€ j OD SUpVHQFH GH FK
cycliques (dérivés aromatiques) difficilement attaquables par les microorganismes et souvent
WRI[LTXHV ORUVTXTLOV VRQW DFFRPSDJQpV GH PpWDX|[ OR>
verte, 1995).

/ITpPYDOXDWLRQ WR[LFRORJLTXH t&athit @hproduitEv \Wed Qetkérieg,H Up D
OfpFRV\VWgPH GH SRLVVRQVY OHV DOJXHV HW OHV GDSK!
HITHFWXpHVY UHVSHFWHQW OHV QRUPHV 2&'( HW ,62
environnemental des produits chimiques rajoutés demdliles en tant que biolubrifiant

pour huile de chaine, nousams utilisé les tests OCDE 20202; 203 [152153-154]. On
GpWHUPLQH GIDXWUH SDUW OD GRVH OpWDOH '/ RX OD
st rassemblés dans le tableau 56

Tableatb6 (YDOXDWLRQ GH OYpFRWR[LFLWp GHV OXEULILDQWYV

Lubrifiants Algues CE5672h | Daphnies CE5@8h Po'gsé’gsé "ZSO%Sh
OCDE 201 (mg/l)) OCDE 202 (mg/l)
(mgll)
IGOL Bio plus 5400 > 10 000 > 10 000
Biolub X150 5200 > 10 000 > 10 000
TOTAL MTC 150 770 2350 360
4.4.2.1 Ecotoxicité selon la méthode OCDE 201
/IH WHVW 2&'( HVW OfpSUHXYH GITLQKLELWSeR@sttttd OD FU

capricornutum (souche ATCC 2262 pour les algues et pour les protozoaresilture
Collection Cumbria CCAP n°27814).

/[HV WHVWYV GYIpFRWR[LFLWp SUpVHQWHQW GHV UpVXOWDW
biodégradabilité. Les biolubrifiants sont inoffensifs par rapport aux algues. La dose létale

mesurée est supérieure @00 mg/l & savoir 5200 mg/l pour la formulation Biolub X150,
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5400 mg/l pour IGOL Bio plus. Pour ce qui est du lubrifiant minéral TOTAL MTC 150, bien
que pratiquement non toxique pour les algues, on a mesuré un taux de croissance bien plus
faible que celuPHVXUp SDU OHV ELROXEULILDDE.Y GH OfRUGUH Gl

4.4.2.2 Ecotoxicité selon la méthode OCDE 202

/IHV HVVDLV VXU OHV GDSKQLHV RQW pJDOHPHQW GRQQp G
tous les biolubrifiants avec une concentration supérieure a 10PJ O /YKXLOH PLQQp!
TOTAL MTC 150 présentait une toxicité supérieure. Comme dans le cas de la
biodégradabilité, les biolubrifiants ne présentent aucun impact sur les daphrl&s]20

4.4.2.3 Ecotoxicité selon la méthode OCDE 203

Aucun des biolubrifiant/ Q fHV W W R [ L iBs0hk, &R édult@ds-iy nestiecdose létale
montrent une concentration élevéedmssus de 1000 mg/l, alors quée lubrifiant minéral
TOTAL MTC 150 présente une toxicité pour les poissons. La dose |Iétale mesurée montre une
faible concentration (360 mg/l) [21b4].

(Q FRQFOXVLRQ OH ELROXEULILDQW %LROXE ; j EDVH G
ELRGpJUDGDELOLWpPp pOHYpH HW GRQF FRPSDWLEOH DYHF
WRI[LTXH /YKXLOH |RBUEpdélpbhcalxRi@exds du cahies ciearge c'esta

dire une huile biodégradablQ RQ WR[LTXH HW TXL SUpVHQWH DXFXQ LPS¢

443 7THVWY DOOHUJgQH HW GIYLQQRFXLWpP

/ID ELRGpJUDGDELOLWpPp HW OYpFRWR[LFLWpPp mpaRiQie HQ Pt
HQYLURQQHPHQWDOH GTXQ OXEULILDQW &HSHQGDQW OfD
SODQ PDOJUp OH IDLW TXYILO SUHQQH HQ FRPSWH OHV F
blcherons sont en contact avec les huiles de chaine notamonsede réglage du débit de

OYKXLOH RX DORUV ORUV GH SURMHFWLRQ pYHQWXHOOH |
PYHQWXHO GTXWLOLVHU GHV KXLOHV YpJpWDOHV VXU XQ S
PWXGH RQW SRXUOREGIHW G BHY DERNUELOLWpP RX GH UpVLV
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une espéce animale. Les directives européennes font référence aux méthodes OCDE, mise en
°XYUH DX ODERUDWRLUH /&'

'‘DQV OD VHFWLRQ GHV OLJQHV GLUHFWwuwée|lEdHHasts/ TLQWLWXO

suivants.
- OCDE 404: irritation de la peau
- OCDE 405: irritation des yeux
- OCDE 406: sensibilité allergene

Le test a été réalisé sur une population animale (les lapinsueeMeZélandg pour laquelle

les Iésions dermatologiques ou aitgs sont examinées selorsdwiteres précis. Le tableau

57 répertorie les résultats de la série de tests réalisés sur les biolubrifiants (formulation Biolub
; ,*21 %LR SOXV HW OTKXLOH PLQpUDOH 727%/ 07&

Tableau 57 7HVW G LU U LbVWOD W/ IpREQWIGE /GIQN U J p

Formulations Tests Diagnostique
OCDE 404 Non irritant pour la peau
IGOL Bio plus OCDE 405 Ni irritant ni corrosif pour les yeux
OCDE 406 Pas de risque de sensibilisation et d'allergene
OCDE 404 Non irritant pou la peau
Biolub X150 OCDE 405 Ni irritant ni corrosif pour les yeux
OCDE 406 Pas de risque de sensibilisation et d'allergene
OCDE 404 Non irritant pour la peau
TOTAL MTC 150 OCDE 405 Ni irritant ni corrosif pour les yeux
OCDE 406 Pas de risque de sensibitisa et d'allergéne

&HV PHVXUHV RQW SHUPLV GH YpULILHU OYLQQRFXLWp GHYV
et usagée testées, constituant un argument favorable a leur utilisation. Cependant, les résultats
ne font pas apparaitre de différences BEntrOfKXLOH GJRULJLQH PLQpUDOH
YpJpWDOHV /HV WpPRLQV ,*2/ HW 727%/ QH VRQW SDV UHS
de chaine du marché. On trouve également des huiles issues de recyclage présentant des
caractéristiques toxicologiquessHD XFRXS PRLQV IDYRUDEOHV j OfH[HPSO
biohydran [20]. Un travail sur la détection des métaux lourds dans les huiles de chaine réalisé

en 2003 confime cette hypothése (Cecutti€tal., 2003).
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ESSAIS DE COUPE EN FORET

5 ESSAIS DE QOUPE EN FORET

/IHV pWXGHV WHFKQLTXHV HW GHV GpPRQVWUDWLRQV GpMj
végeétales pures dans les projets AFOCEL (1996 et 2002), la Bourse des Travaux Forestiers du
Centre avec un financement du Conseil Régional dQ @eU H DYHF OY$/(/ $VVF
Limousine des Exploitants forestiertd, CBB (Comptoir des Bois de Brives) et la COFOLOR
(Coopérative Forestiere de la Lorraine) ont abouti a identifier un déficit de filance et de
viscosité pour expliquer la fluiditpercue par les blcherons. Des solutions ont été trouvées

par TOTAL et IGOL pour augmenter la viscosité et la filance. Les différents aspects étudiés
SDU 727%/ HW ,*2/ VXU OHV KXLOHV GH FKDvQH j EDVH GYK
rendre compte @ différences entre les formulations et de mieux cerner les paramétres qui
YRQW MRXHU VXU OD TXDOLWp GH OTKXLOH

/ID YLVFRVLWp VHPEOH HVVHQWLHOOH HW GHYUDLW rWUH (
150 cSt. La filance est un parametre complénienia prendre en compte et devrait étre
supérieure a 50 cm selon le protocole IGOL. La couleur est complétement subjective, mais

une couleur foncée pourrait rassurer les utilisateurs en raison de la couleur brune
généralement retrouvée dans les huiles ddthFKp 3DU FRQWUH OfRGHXU GH |

facteur de rejet a terme si elle est trop marquée.

1RXV VRXKDLWRQV YDOLGHU FHV VROXWLRQV VXU GHV ELR

ultrafiltrées sur pilote et formulésn tant que huilequr chaine de tronconneuse.

Les tests se sont déroulés uniquement dans les foréts domaniales et privées du massif vosgien
JUDQFH HQ KLYHU PDUV HW SHQGDQW OfpWp MXLOOHW

HVW FDUDFWpULYV pHgr8Dodis @skerfidléngit suQesHe@lements feuillus de

chéne, de hétre et de charme a hauteur de 75%, de peuplements résineux (25%) dominés par

OH VDSLQ O¢YpSLFpD OH SLQ VIOYHVWUH OH SLQ QRLU HW

Six (6) typesGTpFKD QW L OOLRMW FEHWSpWE PLY HQ WHVWY DXSUQqV
(Office National des Eaux et Foréts section Est France), de VNF (Voies Navigables de France
GH OD UpJLRQ (VW )UDQFH HW GH OYDVVRFLDWLRQ )RUrw t
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- Le produit Toal testé est un produit de marque Total MTC 150 qui est un produit de base

minérale beaucougtilisé actuellement par les tiierons.

-/H SURGXLW ,*2/ GH PDUTXH %LR SOXV D pWp FRQoX j SD
référence du marché pour les biotifiants pour chaine de tronconneuse et reste tres apprécié

par les blcherons.

- Les produits Biolub X100, Biolub X150 sont les produits formulés au LIBio dans le cadre

de cette étude. Les deux produits sont déclinés en deux viscosité grade 1ISOSIDA &0.

Deux échantillons ont été présentés pour chaque proBigitub X100 avec et sans additif de
PDVTXDJH GTRGHXU %LROXE ; DYHF HW VDQV DGGLWLI G

5.1 Méthodologie

Un questionnaire recensant 15 question® ae¥his aux opérateufdnnexe 3.

/H WHVW D pWp D[p VXU OD SHUIRUPDQFH GH OJKXLOH EDV\
que laYLVFRVLWp OD OMBREONRPRRB®MRQ HW OH FRPSRUWHP
SPULRGH IURLGH HW SHQGD QaMe @ifisesVipabitSehidmeR Gat 165K D X G H

blcherons.

$X FRXUV GYXQH SpULRGH GH WURLV MRXUV OHV RSpUDV
IRUPXODWLRQ WRXV OHV FULWQqUHV SXLV UHYLHQQHQW | C

réétalonnagelUne fois caéétalonnagachevé (Témoin), ils enchainent avec un autre produit.

Les produits sont testés de maniére anonyme. lls sont présentés aux opérateurs dans des

bidons désignés simplement par un code.
Le tableau 5®résente les différents produits codifiés opt été testes.

Tableaub8: liste des produits soumis au test de terrain

Formulateurd D€Signation du  Grade | Viscosite g Point Code du
) produit ISO 40°C (cSt)| bas (°C) produit
Total MTC 150 ISO 150 1520 -14,5 HC1
IGOI Bio plus ISO 150 159,8 -22,3 HC2
LIBio Biolub X 100 ISO 100 1080 -17 HFF1
LIBio Biolub X150 ISO 150 1620 21 HFF2
LIBio Biolub X100 SA| 1SO 100 1080 -17 HFF1A
LIBio Biolub X150 SA| 1SO 150 1620 21 HFF2A
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5.2 Les opérateurs

Le test est mené avec 12 blcherons constitués en équipe deldbexons et une abatteuse.

8QH pTXLSH WUDYDLOOH GDQV OH IHXLOOX 8QH DXWUH p
SHWLWYV ERLV UpVLQHKXY VH Y1) DFIQ HYRGsdc)atidd Gdrad et Bdisv O D
GH OT(VW RQW HIIHFWXp FHVY HVVDLV

5.3 Evaluation des résultats

Les utilisateurs ont reporté leur impression qualitative sur plusieurs paramétres en indiquant si
OfKXLOH pWDLW PHLOOHXUH PRLQV ERQQH RX pTXLYDOHQ'
attribuent une note sur 5 (5 étant lalM@ OHXUH QRWH VXU OD YLVFRVLWp
désir de poursuivre avec cette huile. Pour chacun des critéres, une nteOdeu 1 a été
DWWULEXpH \péradermavaitX iemgl l&R casemeins bonne», «identique» ou
«meilleure». La somne totale des notes des différents critéres est ajoutée a la note sur
OfpYDOXDWLRQ GH OD YLVFRVLWp

/ID FRPSDUDLVRQ GH GHX[ PR\HQQHV DSSHOpH HQFRUH WtEt
utilisé comme méthode statistiquéchantillons indépalants et vaance égale (t det&lent

et intervalle de confiance de la différence de moyennes).

5.4 Discussions

Les résultats des différents tests sont consignés dans les tableaux6b8, 59,

9 Campagne été
6XU OD FDPSDJQH GYpWp OTKXL @dihtd pdpmpaMzssitéWepI®R2 Q D X
et 1Q00 pour les autres critéres (lubrification de la chaine, du guide chaine, la consommation,
lenettoyal H GX FDUWHU «HWF /HV UpWwxb@aB3VV VRQW SUpVHQ
Pour la viscosité, la moyenne des notésW GH “ [TKXLO dsthR@&LILpH +)
évaluéeavec un total d&2 point Cette valeur place cette huile-dessus du témoin pour ce

qui est de la viscosité. Les huiles codifiees HFF2 et HC2 ont également des ragesiel
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du témoin. HFF2 edh formulation Biolub X150, HFF2A est la formulation Biolub X150
DYHF DGGLWLI GH PDVTXDJH GTfRGHXU /H +& HVW OH %LR(
formulations codifiees HFF1 et HFF1A respectivement Biolub X100 et Biolub X100 avec
PDVTXD Xdr a1t Refetss. Leurs notes sont inférieures a la moyerB® pour HFF1 et

8,5 pour HFF1A).

Pour les autres critéres (nettoyage de la machine, graissage de la chaine et du guide chaine,
consommation, odepetc« ), la moyenne pol OD FDP SD iQeH10F&ved\Wm ddart

type de 5,5. La différence entre les produits présentés pour le test est significative. Le Biolub
X150 est plus apprécié. Il a un total de points d®.17e biolubrifiant IGOL a également
convaincu les blcherons. Il a une note dg.1Les Biolub X100 et X100 avec masquage
GfRGHXU VRQW UHMHWpV

9 Campagne hiver
Pour la viscosité la moyenne des notes est 9,5 avec un écart typk (dekleau 59 Le
témoin a une note de 9,2/D WHQGDQFH GpMj SHU0oXH SHQGXOW OfpW,)
est apprécié. Il a une note supérieure a la moget a celle du témoirll0,7 pour le Biolub
X150, et11,2SRXU OH %LROXE ; DYHF PDVTXDJH GTRGHXU [/H
rejeté pour cette campagne. Le biolubrifiant IGOL est égaleapmécié avec une note de
10,2 également adlessus du témoin. Les notes du tableau 58 traduisent la méme perception

pour les autres critéres.

Ces notent traduisent globalement une perception favorable des huiles testées par rapport a
OYKXLOH XeélténoM glitlUERIPDQW j EDVH Gdatd XITO E60P ¢o@ifpeU D O H
HC1).

Les huiles formulées Biolub X150 codifiées (HFF2) et Biolub X150 SA codifié (HFF2A)
traduisent une perception plus favorable par rapport au biolubrifiant IGOL Bio plus (HC2) et
au témoin Total MTC 150 codifié HC1.

/[HV WHVWV RQW pWp HIIHFWXpV pJDOHPHQW DYHF XQH DED
)%( SHQGDQW OfKLYHU HW OfpWp

Les résultats de ces testmsregroupés dans les tableaux 59, 60,@ds résultats mament

une acceptabilité de toutes Idmiles proposées au test de coupe. Aucune différence
VLIQLILFDWLYH QYfHVW REVHUYpH 8QH OpJqUH YDULDELOL
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Les huiles codifiées HFF2 et HFF2A sont beaucoup appréciées. i@Bamtgat a ce qui a été
remarqué avec les chaines de trongonneuse, les abatteuses fonctionnent correctement avec
WRXWHY OHV KXLOHV PrPH OHV KXLOHV FRGLILpHV +)) HW

les tronconneuses.
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Tableaub9: Résutats des tests du terrain Campagtée

Tableau60: Résultats tests sur le terrain campalginer
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Tableawsl 7HVWYV VXU OH WHUitebHv@r DYHF OYDEDWWHXVH
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51 TeVW FRPSOpPHQWDLUH GHREVHUYDWLRQ GH

Les différentes formulations Biolub X@5 IGOL Bio plus, et TOTAL MTC ont été
présentées aux blcherons qui ont participé aux différents tests de terrain dans les récipients en
verre afin de juger la couleur. La couleur peut avoir une incidence sur la perception des
opérateurs de terrain danskaHV XUH Re OfLPSUHVVLRQ GH JUDLVVDJH S
IDLW GH YRLU RX GH QH SDV YRLU OfKXLOH VXU OH JXLGH
produits a été effectuée sur undllg de note de 0 a 5 (Figure’¥ La somme des notes

cumuée donnait le ressenti des opérateurs par rapport a chaque formulation.

Figure 4 : Comparaison des performances des lubrifiants par la couleur.
La formulation TOTAL MTC 150 se caractérise par une couleur bien foncée et les deux
huiles famulées au laboratoire se caractérisent par une couleur brune claire. Le lubrifiant
TOTAL est plus apprécié par sa couleur. Une huile plus claire comme le biolubrifiant IGOL
LR SOXV GRQQH OYLPSUHVVLRQ GYfrWUH SOXVs.IlGQXLGH G
IRUPXODWLRQ %LROXE.; QfHVW SDV UHMHWQpH

(YDOXDWLRQ GH OfRGHXU

8Q WHVW VXU OTRGHXU D pWp L P DaslparfoisSiertgdlguir &&ddttR Q WH U
faites par les opérateurs de terrain dans le projet AFOCEL 1 et 2 (en 1996 e$BO@R)

huiles végétales pures.



Les différentes formulations sont présentées dans des récipients en verre. Les tespeisrs (8)
auhaD UG SDUPL OH SHEt\IRYNG bhOanalysede$ Adilgs sur le plan olfadif,

OTDY Houd @eHpas étre ifencé par la couleur des produits. lls notent de maniere
VXEMHFWLYH VL OfRGHXU OHXU -s&i3 WdeuwWpaiculzdeUp DEOH 2
« désagréable ». Ces observations sont notées respectivement +4,. Q.edraitement des

données egibtenuen cumulant les points acquis par chaque produit. La note finale de chaque
produit est comprise dans la fourchett;[+8].

Les résultats deectest présentés sur la figur8 permettent de montrer des différences
significatives entre les fornations suJ OH SODQ (GH MMRFFEOUWHQFH GHX]
peuvent étre distinguées : les produits Biolub X150, Biolub X150 avec additif de masquage
GfRGHXU FqGUH GH ERLV HW ,*2/ %LR SOXV RQW XQH RG
pour certains testesir Le produits TOTAL MTC 150 a une odeur beaucoup plus marquée et
nettement désagréable. Ce constat recoupe les résultats du test terrain, au moins pour ce qui
HVW GH OD IRUPXODWLRQ GH OfLQGXVWULHO 727%/

Figure 8 : Evaluation olfactive des formulatioh GTKXLOH GH WURQORQQH:
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5.1 Conclusions

/IHV UpVXOWDWY SHUPHWWHQW GH FRQ KOiX*tdd gra@®M1®F FHSW D
150. Les huiles de grade ISO 150 ont été appréciées par les opérateurs pour une utilisation en
tant que huile de cha@ de trongonneuse. Les opérateurs acceptent de continuer avec la
IRUPXODWLRQ %LROXE ; TXL D IDLW OYfREMHW GH FHWW
presque rejeté. Les différences entre les grades 1ISO 100 et 150 sont plus marquées pour une
utiisstLRQ HQ WDQW KXLOH GH FKDVQH GH WURQORQQHXVH
percoit pas du tout les différences de viscosité. Elle fonctionne aussi bien avec le grade ISO
100 que le grade I1ISO 150. Au niveau des observations faites, la fejgiaEait comme un
paramétre bien percu des opérateurs car elEesentmentionnée.

Parallelement aux observations sur la fluidité, les principales remarques formulées portent
sur:

- une impression de graissage insuffisant avec un guide et une ohaifre huilée avec le

grade ISO 100.

- /HV PrPHV RSpUDWHXUV QTRQW VLIJQDOp DXFXQH XVXUH
fréquence moins élevée detentionde la chaine pour les formulatsipiolub X150 et IGOL.

- 3RXU FHUWDLQHV IRUPRBDMILRQV7HQ O PRFSUREOYPH GTR
soulevé.

-$XFXQH UHPDUTXH SDUWLFXOLqUH QYD pWp IRUPXOpH FRQ

de travail (pas de changement par rapport a la situation habituelle).

'‘DQV OTHQVHPEOH OH M fovhiigfioH BioMIXX15QddtéeTsdm @exCues de la

maniere la plus neutre, voire de maniere positive sIRGHXU OH FRQWDFW F>
nettoyage sur la machine ou sur la consommation ou on note un meilleur rendement par
rapport aux autres formulatie. En général, les bucherons considérent que pour une coupe de
FKrQH LO IDXW XQ SOHLQ GTKXLOH SRXU XQ SOHLQ GYHVV
etdemieGH FKrQH XQ VHXO SOHLQ GTKXLOH

JLQDOHPHQW OHV RSpUDWH XU 8&ved R Qraduit dpbifieFHRERGUSERIX U F R (
le BIOLUB X150. Ce produit répond a leurs attentesviscosité semble essentielle et est de

grade ISO 150. Elle est supérieure a 150cSt. La filance est un paramétre complémentaire qui

été pris en compte. Elle estpgrieure a 50 cm selon le protocole IGOL. La couleur reste

complétement subjective
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CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES

6 CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES

6.1 Conclusion générale

Ce projet de recherche appliquée a été initié par la Société Lorrainerf@&EMHFW LI YLVD
développer une nouvelle voie de valorisation des huiles de friture usagées, en tant que bases
lubrifiantes végétales biodégradables, destinées a des applications pour huiles perdues telles
gue les huiles de chaine de tronconneuse.

DifferHQWY SDUWHQDLUHYV LQGXVWULHOV RQW pWp LPSOLTX
Forét), VNF (Les Voies Navigables de France), GIPEBLOR (Groupement Interprofessionnel

GH BURPRWLRQ GH OT(FRQRPLH GX %RLVY HQ /RUUDLQH DY
Les huiles de friture usagées représentent un gisement potentiel encore peu valorisé dans le
GRPDLQH GHV ELROXEULILDQWY GYfXQ SRLQW GH YXH HQ
volume estimé 150000tonnes sur son territoireg France ne collecte qu@ H00 tonnes qui

sont valoriséprincipalementians le domaine du biodiesel (Ademe 2012). Il existe cependant

des utilisations non alimentaires mais écologique de ces huiles, notamment dans le domaine

des huiles de tronconneuses.

Dans une premiére partieous nous sommes attachés a étudier les différentes caractéristiques
physicachimiques et la tracabilité de ces huiles afin de les classer selon leur provenance en
termes de qualité et de stabilité au cours du temps. Deux types de mélange, MixHFW hiver e
MixHFU été, ont montré une faible variation de leur composition et ont donc été utilisés pour

leur transformation en tant que biolubrifiant.

Ces huiles collectées dans les différentes enseignes de restauration présentent une teneur
élevée en composés lpmes, une acidité élevée, une variabilité dans leur composition en
DFLGHY JUDV UHODWLYHYV DX[ GLIIpUHQWHY PDUTXHV GTK>
huiles de friture profonde représente un frein pour une utilisation en tant que bigfirif

&HV PpODQJHV GYKXLOHV YpJpWDOHV FRO]JD WRXUQHVRO
dans la filiere des biocarburants, présentent des propriétés phisitigues intéressantes

(indice de viscosité, biodégradabilité) qui leur permettratentoncurrencer les lubrifiants
GTRULJLQH PLQpUDOH RX YpJpWDOH WURXYpV VXU OH PDU]
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/ID GHX[LqPH SDUWLH GH OfpWXGH D FRQVLVWp j GpYHORS
PHPEUDQDLUH SHUPHWWDFQRWSRRVpOLERODWURY KWVGH GL
consécutive au procédeé de friture profonde pour une valorisation en biolubrifiants.

/I fIXWLOLVDWLRQ GH OD PpWKRGRORJLH GHV VXUIDFHV GH
contribué a optimiser les paramétrde température, pression, porosité des membranes de
ILOWUDWLRQ HQ WHQDQW FRPSWH GH OfLQVWDOODWLRQ
(maintien en température des cuves de stockage des huiles de friture usagées). Les résultats de
caractémsation physicechimique (rhéologie, point de fusion et cristallisation, profil en acides
JUDV GX PpODQJH RQW SHUPLV GH GpYHORSSHU UDSLGH
régénération de ces huiles alimentaires usagées. Un montage pilote du praé&géélsé en
FROODERUDWLRQ DYHF OfLQGXVWULHO 25(/,6 )5%1&( SHU
rendements des différentes étapes, la valorisation dpsodaits générés (phase de lipides
SRODLUHV HW UpWHQWDW GYXOWUDILOWUDWLRQ REWHQX LC
UQH pWXGH GX GpELW GH SHUPpDW D GRQF pWp HQWUHSU
équipés de membranes en céramique. Les nombreux essais réalisés dans ce domaine montrent
gue les flux de perméat dépendent a la fois des paramétres hydrodynaeidadtration

mais aussi de la nature des huiles a filtrer. Ainsi, une augmentation du diametre des pores, de

la pression transmembranaire, de la vitesse de circulation ou de la température entraine une
augmentation du flux de perméat. Une filtrationimale de ces huiles pourra étre conduite en

utilisant un systeme membranaire de porosité 0,8 um, avec une pression se situant entre 2 et 4
bars et une température comprise entre 50 et 55°C. Les flux mesurés sont de 60 kg/h/m2 pour
une utilisation du pil®2wWwH VDQV EDFN IOXVK HW DXJPHQWH wWUqV VLJ
GIXQ V\VWgPH GH GpFROPDWDJH LQWpJUp DX SLORWH GH
GIfKXLOH GH IULWXUH SURIRQGH SRXU XQH DSSOLFDWLRQ

en composeés polaires de prés de 78%.

La troisieme partie a été consacrée a la formulation proprement dite de ces huiles régénérées

en tant que huile de chaine de trongonneuse.

/IHV FDUDFWqUHYV ©ILODQW?2 ©ODGKpVLYLWlesHoMUBaRINQO W G pF
pPWDEOLHV j OfDLGH GfXQ SODQ GH PpODQJHV DYHF FRQW
DYHF FRXUEHV GYLVRUpSRQVHV SHUPHWWHQW GH UpSRC
chimiques et économiques des produits formulés.

Certains dditfs OD ILODQFH -XVDXQWLHAKWOO CHIMQWRH SUHVVLRQ ¢
DX[ KXLOHV RQW SHUPLV GH UpSRQGUH DX FDKLHU GHV FK
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detronconneuse pour les grades ISO 100, 156@&#0 qui sont des spiications générales

GH OD QRUPH SRXU FH W\SH GH OXEULILDQW /fKXLOH
une viscosité de 162 cSt et un point de cristallisatior2 fieC.

8QH pWXGH VXU OTXWLOLVDWLRQ GIDU{PHVM&@@WIHUHOV I
FDUDFWqUH RGRUDQW GH FHV KXLOHV GH IULWXUH XVDJp
huiles. Le caractére odorant déja trés réduit par filtration disparait totalement par addition
GYDU{PHV VSpFLILTXHYV

'"HV pWXGHV VXU idation\par\madbicatod chir@iduR ou enzymatique ont été
étudiées pour établir la stabilité thermooxydante de ces huiles retraitées (température, UV,
SRO\PpULVDWLRQ« SDU GHV WHVWV GH SHUIRUPDQFH 5%
/TKXLOH IR U EoXformel akdpacifications pour les tests GIH[WUrP H» 8tdeHVVLRQ

stabilité.

'‘DQV OD GHUQLqUH SDUWLH GH OfpWXGH OfTLQQRFXLWp G
pPWXGLpH SRXU YpULILHU TXH OYXWLOLVIixsiue poQr I&santeEHY SUF
KXPDLQH HW UHVSHFWH DX PLHX[ OfHQYLURQQHPHQW (Q H
projection de cette huile sous forme de microgouttelettes dans le milieu environnant et sous
forme de micro ou naRn&G LVSHUVLR QS BROIVRYVQWIDLIHFWHU OD VDQWp G
pWXGHYV GH ELRGpJUDGDELOLWp HW GYpFRWR[LFLWpP VHOR
pYDOXHU OYLPSDFW HQYLURQQHPHQWDO HW VDQLWDLUH GI
que I'huile formulée estiddégradable a 90%, faiblement toxique selon les tests OCDE 201,

202 et 203 et n'est pas allergéne.

Des essais en milieu naturel effectués en partenariat avec des exploitants forestiers, ONF,
91) RQW SHUPLY GIDGDSWHU OHV $HWRssq& i teRdmptadeOD QD
OD FRQVRPPDWLRQ GX QHWWR\DJH GX FDUWHU GH OfXVX!
FRQGLW Llisatw (flaidite Bt ktabilitéles huiles en fonction des conditions climatiques).
&HWWH SDUWLHPGWH @OTPWXIGVHHD SKMQ SURGXLW UDSLGHPHQW

les spécifications environnementales des &sdéa(Norme NF Environnement).
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6.2 Perspectives

$ILQ GH UpSRQGUH WRXW GH VXLWH j OD GHPDQGH GHV IR
étre testé GH QRXYHDX SHQGDQW I0HjK étYeHddcié®e HoribeEgret) W RL U H
GpFLGp GH OD PLVH HQ SURGXFWLRQ DX VHLQ GX ODERUDMW
étude statistique des caractéristiques du produit en hiver.

Une concerbWLRQ DYHF OfLQGXVWULH 2UHOLV D SHUPLV GYLQ
nouveau pilote de production pour une production estimée a 3000 litres par mois. Une
GHUQLqUH pWXGH D FRQVLVWpP j XQH pWXGH pFRQ&®PLTXH |
WRXWH OD OLJQH GH SURGXFWLRQ /H GLPHQVLRQQHPHQW
process pouvant produire prés de0B0 litres par mois. La société Lorrainergies a démarré la
SURVSHFWLRQ GI1XQ WHUUDLQ FRQVWUX EewalnEodtHermidV WHYV
GIDERXWLU j XQ QRXYHDX SURMHW GH GpYHORSSHPHQW C
K\GUDXOLTXH SRXU UpSRQGUH j GHV PDUFKpV GH FH W\S
OXEULILDQWHY j SDUWLU G TKXYXIOWH ® 3URWKMN H KR/QR P H YV XI
ont fortement incité les partenaires industriels a continuer le projet vers un développement
industriel, principalement pour des applications en tant que fluide hydraulicageet de

démoulage/décoffrage.
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