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Abstract —This study investigated a cost-effective and eco-friendly treatment of used
lubricating oils which are a significant environmental hazard using alginate/CuO beads and
photodégradation of textile dye using alginate/ZnO beads. ZnO-alginate beads were
characterized using scanning electron microscopy, nd X-ray diffraction to confirm the
stability and immobilization of ZnO nanoparticles in the alginate beads. The photocatalytic
activity of the ZnO-alginate and alginate/CuO beads was evaluated by their ability to degrade
used lubricating oils and briant green under UV irradiation. The results demonstrated that the
CuOf/alginate beads exhibit excellent photocatalytic activity for used lubricating oil
degradation. The photodegradation of dye by ZnO-alginate achieved a 70% degradation of
used lubricating oils after halve hours of UV irradiation. The research findings indicate that
nano-alginate beads are a promising material for the treatment and control of used lubricating
oils and wastewater, which could be further explored for the treatment of other pollutants and

offering an eco-friendly and cost-effective approach for environmental remediation.

Keywords: beads alginate, Zinc oxyde, copper oxide, lubricating oil, photodegradation.




Résumé : Cette étude a examiné un traitement rentable et respectueux de I'environnement des
huiles lubrifiantes usagées, qui constituent un danger environnemental important, en utilisant
des billes d'alginate/CuO et la photodégradation des colorants textiles en utilisant des billes
d'alginate/ZnO. Les billes d'alginate/ZnO ont été caractérisées a l'aide de la microscopie
électronique a balayage et de la diffraction des rayons X pour confirmer la stabilité et
I'immobilisation des nanoparticules de ZnO dans les perles dalginate. L'activité
photocatalytique des billes d'alginate/ZnO et d'alginate/CuQO a été évaluée par leur capacité a
dégrader les huiles lubrifiantes usagées et le vert brillant sous irradiation UV. Les résultats ont
démontré que les perles d'alginate/CuO préesentent une excellente activité photocatalytique
pour la dégradation des huiles lubrifiantes usagées. La photodégradation des colorants par les
billes d'alginate/ZnO a atteint une dégradation de 70 % des huiles lubrifiantes usagées apres
une demi-heure d'irradiation UV. Les résultats de la recherche indiquent que les billes de
nano-alginate sont un matériau prometteur pour le traitement et le contrle des huiles
lubrifiantes usagées et des eaux usées, et pourraient étre explorées plus avant pour le
traitement d'autres polluants, offrant ainsi une approche respectueuse de I'environnement et

rentable pour la remédiation environnementale.

Mots-clés : bille alginate, oxyde de zinc, oxyde de cuivre, huile lubrifiante, photodégradation.
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Introduction Générale

Introduction Générale :

Une grande quantité d'huile de lubrifiant usagee (ULO) est produite chaque année. L'ULO est
I'un des problemes majeurs de lI'environnement en raison de sa teneur en métaux et d'autres
contaminants dangereux. Par conséquent, il est nécessaire de développer des méthodes
durables et éco-efficaces pour atténuer la pollution d'hydrocarbures dans les eaux de
ruissellement, afin de produire de I'eau propre, un recyclage d'huile de lubrifiant usagée et un
environnement durable [1]. A cet égard, plusieurs technologies ont été proposées, notamment
I'adsorption, les systemes biologiques, les membranes, I'oxydation catalytique par voie
humide assistée par micro-ondes (oxydation hydrothermale) et les procédés d'oxydation
avancée (POA)[2,3]. Malheureusement, certaines de ces technologies présentent de
nombreux inconvénients, tels que la production de boues résiduelles, une faible efficacité, un
taux de réaction et un contréle des conditions opérationnelles limités & une température et un
pH spécifiés pour le traitement. Dans ce cas, la technologie de photocatalyse a été envisagée.
L'objectif de ce travail est d'étudier I'application de la technique de photodegradation pour
recycler I'ULO et ainsi prolonger son cycle de vie. La photocatalyse a suscité un intérét
mondial en raison de son potentiel a utiliser I'énergie solaire non seulement pour résoudre les
problémes environnementaux, mais aussi pour fournir une énergie renouvelable et durable.
[4].Des matériaux actifs a la lumiere avec de grandes surfaces sont nécessaires pour dégrader
les colorants organiques [5] Plusieurs oxydes métalliques ou semi-conducteurs sont des

photocatalyseurs actifs sous la lumiére du soleil en raison de leur faible bande interdite [6].

Le but de cette recherche est d'obtenir une production de haute qualité d'huile lubrifiante a
partir d'huile lubrifiante usagée grace a sa réaffinage, réduisant ainsi la pollution
environnementale causée par I'huile lubrifiante usagée. Ce processus rend donc essentiel que
I'huile lubrifiante usagée soit réutilisée pour effectuer différentes fonctions telles que la
lubrification des pieces mobiles des moteurs et des machines, la réduction des frottements, le
transfert de chaleur, I'élimination des contaminants et des débris, ainsi que la transmission de
puissance. Dans ce context, La dégradation photocatalytique des eaux usées et I'huile
lubrifiante usagée a été réalisé sous rayonnement UV en utilisant des billes alginate a base
d’oxyde de cuivre (CuO) et d’oxyde de Zinc (ZnO).

Ce mémoire est partagé en trois chapitres :



Introduction générale

Le premier chapitre de cette étude est dédié a une revue de littérature sur les lubrifiants en
général, ainsi que sur les possibilités de récupération des huiles usagées. Nous y présentons
également plusieurs approches explorées dans des études antérieures pour la régénération de
ces huiles usagées En plus, ce partie & consacré pour présenter les nanomatériaux et leurs

utilisations.

Le deuxieme chapitre est consacré a la présentation des méthodes necessaires et les appareils
expérimentaux utilisés dans ce travail pour réaliser les analyses qui consiste a évaluer
quelques caractéristiques de 1’huile telle que : la densité, la viscosité cinématique, le point
éclair et le couleur et 1’évaluation des propriétés des biosynthése nanoparticules et leurs

applications.

Le troisieme chapitre présente les résultats expérimentaux obtenu dans I'laboratoire. On

termine le mémoire avec une conclusion et des recommandations.
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Recherche Bibliographique




Premier Chapitre: Recherche Bibliographique

1.1 Généralité sur les huiles lubrifiantes et les nanoparticules

1.1.1 Introduction :

Une huile est une matiére grasse liquide a température ordinaire et insoluble dans I'eau
d'origine animale ou minérale végétale ou synthétique.lls peuvent appartenir a différentes
familles d'hydrocarbures et présenter des propriétés trés différentes des autres liquides[7].

Apres un certain temps d'utilisation, Les huiles lubrifiantes commencent & se dégrader en

raison d'une contamination par des substances polluantes[8].
| .1.2Définition :

Les huiles lubrifiantes sont des liquides visqueux utilisées pour assurer la lubrification des
pieces mobiles des moteurs et des machines. 1l s'agit de produits a base d'extraits pétroliers
correctement raffinés, et pour automobiles sont fournies comme base, « huile minérale ou
huile de synthése », a laquelle divers additifs tels que des améliorants de viscosité, des
dispersants, de I'anticorrosion, anti-usure, ...etc., sont ajoutés a des concentrations totales trés
différentes pour améliorer les propriétés et répondre aux exigences spécifiques d'utilisation

des huiles finie produites[8].

| .1.3 Principe de raffinage des huiles lubrifiantes :
Le pétrole brut est la matiére premiére de base pour la fabrication de tous les lubrifiants, qu'ils
soient a base d'huile minérale ou synthétique. La production de lubrifiants industriels

nécessite plusieurs étapes de raffinage.

La premiére étape est la distillation atmosphérique du pétrole brut a une température d'environ
350°C. Cette étape produit un résidu atmosphérique contenant des produits lourds qui seront
en partie utilisés pour la récupération des huiles lubrifiantes aprés une distillation sous vide.
D'autres opérations de raffinage sont nécessaires pour séparer les différentes fractions de

résidus.

Le craquage catalytique est le premier traitement thermique subi par le résidu, ce qui permet
d'obtenir des molécules d'hydrocarbures a chaines courtes et, par conséquent, des produits

légers.
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Le deuxiéme traitement des huiles consiste en une extraction partielle des structures

aromatiques par solvatation.

Ensuite, les huiles subissent une troisieme opération de raffinage, appelée déparaffinage par

solvant.

Enfin, la derniére étape de traitement est I'hydrotraitement, qui permet d'éliminer environ 90%

des contaminants, tels que l'azote, le soufre, les métaux et les hydrocarbures non saturés[9].

Unité de raffinage Mtk

DISTILLATIONS
ATMOSPHERIQUE
DISTILLATION SOUSYIDE

Figurel.1 :Un Schéma représentatif de différentes étapespour la fabrication d’une huile de
base minérale par I’extraction du pétrole[10]

I .1.4 Compositions des lubrifiants :

Les fluides lubrifiants sont fabriqués a partir d'huiles de base et de 5 a 20 % en masse de
différents additifs en fonction des besoins pratiques [11].

Le schéma présenté dans la Figure 1 illustre le principe de composition d'un lubrifiant
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Huile lubnifiante = huile de base + additifs

Huile de base

huile minerale
_ou :
huile de synthése

anti-usure

Huile lubrifiante

Figure 1.2 :Principe de composition d’une huile[12]
1.1.4.1 Les huiles de base :

Les huiles de base lubrifiantes sont des hydrocarbures a longue chaine raffinés a partir de
pétrole brut (huiles minérales), a forte ébullition, a haute viscosité et a poids moléculaire plus
¢levé, ou ils peuvent étre synthétisés, qui constituent la base de ’huile de graissage finie Les
lubrifiants sont fabriqués a partir de ces huiles de base en mélangeant deux ou plusieurs huiles

de base pour obtenir la viscosité souhaitée[13].
1.1.4.1.1 Les huiles minérales:

Le mot "minéral" signifiait & I’origine relatif aux mines, et si unpétrole est bien pensé¢ comme
une sorte de mine de petit calibre, alors le nom est tres approprié. Huiles minérales signifient

généralement huiles obtenues a partir de pétrole.

Les huiles minérales utilisées pour la lubrification n’étaient a ’origine que les fractions
obtenues par distillation de pétrole ayant une viscosité appropriée pour la lubrification. Ils
étaient en fait a peu prés les mémes que les mazouts lourds. Les composés chimiques qui
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composent les huiles minérales sont principalement des hydrocarbures, qui ne contiennent que

d’hydrogéne et du carbone[14].
1.1.4.1.2L es huiles semi-synthétiques :

Ces huiles sont obtenues en mélangeant des huiles minérales et des huiles de synthese,
généralement dans des proportions de 70 a 80% d'huile minérale et de 20 a 30% d'huile de

synthése.
1.1.4.1.3Les huiles de synthese ou synthétiques :

Ces huiles sont produites par voie chimique, ce qui permet de fabriquer des molécules de base
specifiques afin de créer I'huile de base souhaitée, avec des propriétés physiques et chimiques
prédéterminées. Ensuite, des additifs sont ajoutés pour répondre aux exigences spécifiques du
service souhaité. Ces huiles offrent des performances élevées, notamment pour des objectifs

et des conditions de service difficiles. Elles présentent les avantages suivants :

¢ Indice de viscosité plus élevée
e Meilleure tenue thermique.

e Meilleure résistance a I'oxydation

Tableau 1.1 :Exemples de familles d’huiles de synthéses[15]

Exemples des familles d’huiles de synthese

Polyglycols Bonnes propriétés lubrifiantes, haut indice de
viscosité : 150 a 200m2/s, faible volatilité, bonne
stabilité thermique, incompatible avec les huiles
minérales.

Esters Faible volatilité, bonnes propriétés lubrifiantes a

froid, bonne tenue thermique, bonne propriété

solvant et bonne résistance au cisaillement.

Hydrocarbures synthétiques

Comportement a froid performant, indice de
viscosité élevé. Selon la longueur de la chaine,

bonne propriété thermique.
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Silicone

Inerte chimiquement, grande résistance a la
chaleur et a I’oxydation, hydrophobe (qui
n’absorbe pas de I’eau), indice de viscosité éleve,

bonne propriété a froid, incompatibilité chimique

avec de nombreux additifs.

1.1.4.2 Les Additifs :

Des additifs sont ajoutés aux huiles lubrifiantes pour conférer des propriétés spécifiques a
I’huile finie. Les huiles provenant du raffinage par des méthodes conventionnelles ne sont pas
entierement satisfaisantes pour une utilisation comme lubrifiants. Par conséquent, les
lubrifiants sont hautement raffinés et leurs propriétés sont améliorées par 1’ajout de produits
chimiques. Les additifs, a une concentration de 12 a 15% en poids, lls peuvent
représenter20% du volume et 60% du cott de I’huile. Jouent un rdle considérable dans

I’obtention de la haute qualité de I’huile finie[16].

Les additifs chimiques sont utilises dans les huiles lubrifiantes pour améliorer certaines
caractéristiques spécifiques. lls renforcent les propriétés de I'huile de base existante ou

ajoutent des propriétés supplémentaires qui ne sont pas naturellement présentes[17].
Les additifs généralement utilisés sont :

a/Les détergents: ont le r6le d'empécher I'accumulation de dépbts et de vernis sur les
surfaces chaudes. lls ont également la capacité de neutraliser les contaminants acides. Les
détergents les plus couramment utilisés sont des composés d'organo-sels de calcium ou de

magnésium [17].

b/Les antioxydants : permettent d’amélioré la résistance a I’oxydation des huiles et leur
durée de vie [18].

c/Les dispersants : sont des additifs utilisés pour prévenir la formation de dépdts (boues)
dans les parties froides du moteur et I'agglomération d'impuretés solides qui se forment
pendant son fonctionnement. Du point de vue chimique, les dispersants sont des produits
organiques qui comprennent une téte polaire et une chaine lipophile. Parmi les types courants

de dispersants, on trouve les alcenylsuccinimides et les esters succiniques[18].
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d/Les anticorrosions : Permettent de limiter la corrosion des matériaux par les agents acides

provenant de la combustion en formant un film protecteur de passivation sur les surfaces[18].

e/Abaissement du point d’écoulement :permettent de réduire le point de température a partir
duquel I'huile peut couler en perturbant le processus de cristallisation des paraffines présentes
dans I'huile de base. Cela garantit une meilleure fluidité de I'huile & des températures basses,

assurant ainsi son bon fonctionnement méme dans des conditions de froid intense[18].

f/Additifs Anti-mousse :Les agents anti-mousse sont des additifs solubles dans I'huile & base
de silicone a trés haut poids moléculaire. Leur réle est d'empécher la formation de bulles d'air
a la surface de I'huile lubrifiante, ce qui peut entrainer des problemes de mousse
indésirable[19].

g/Les additifs a action tribologique :sont incorporés pour assurer la performance des
surfaces et prolonger la durée de vie des moteurs. lls présentent des propriétés qui peuvent
étre soit anti-usure, soit réductrices de frottement [17].

h/Améliorants de I’indice de viscosité :qui ont pour role d’améliorer la diminution de la

viscosité de I’huile lors de I’élévation de température dans le moteur[20].

i/Les extrémes pressions et protecteurs contre 1’usure :Lorsque le lubrifiant est utilisé dans
des conditions hydrodynamiques normales, le film d'huile reste stable et il n'y a généralement
pas de probleme d'usure. Cependant, dans des conditions plus exigeantes ou les pieces se
rapprochent et ou le film d'huile se rompt, le frottement peut entrainer une détérioration du
métal [21].

Les protecteurs contre I'usure ont pour fonction de minimiser le frottement et l'usure entre les
composants métalliques du moteur. lls agissent en formant une fine couche d'additifs qui
sépare les surfaces métalliques. Les additifs extréme-pression, quant a eux, contiennent des
molécules organo-soufrées et organochlorées. Ces additifs provoquent une réaction
superficielle qui empéche le contact direct entre les métaux, réduisant ainsi l'usure et le

frottement métal-métal[22].
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Figurel.3 :Part des additifs dans les différents types d’huiles[9]
| .1.5Les Caractéristiques Générales Des Huiles Lubrifiantes :

Tous les lubrifiants sont caractérises par certaines propriétés, qui sont spécifiques aces fluides.

En sites parmi ces propriétés :
I.1.5.1 Viscosité (ASTM D445)

La viscosité est la caractéristique la plus importante d'un fluide. Elle est définie comme la
résistance au cisaillement d'un fluide lorsque des forces de cisaillement sont appliquées entre
les différentes couches du fluide. La viscosité est fortement influencée par la température et
joue un r6le crucial dans les pertes par frottement et I'épaisseur des films d'huile. Elle mesure
la capacité d'un fluide a s'écouler. Certains additifs sont utilisés pour améliorer la viscosité des

lubrifiants & des températures élevées [23].
I .1.5.2 Viscosité cinématique :

Dans plusieurs formules, le rapport entre la viscosité dynamique p (ou m) et la masse
volumique p de fluide. Il s'agit de la viscosité cinématique(V).Considéré : V= p/p. Elle
s’exprime en m2/s, systéme cgs :le Stoke (St) ; 1 m?/s = 10°cSt[24].
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| .1.5.3 Indice de viscosité

L'indice de viscosité (IV) est un paramétre numérique qui refléte la variation de la viscosité
d'une huile en fonction de la température et permet d'évaluer sa stabilité a la chaleur et au
froid. Un IV de 100 indique une faible variation de la viscosité, tandis qu'un 1V de 0 indique
une grande variation ou une sensibilité élevée a la température. En pratique, I'lV est déterminé
a partir de mesures de viscosité cinématique effectuées a des températures de 40°C et 100°C,
soit en utilisant des tables ASTM, soit a l'aide de programmes spécifiques sur calculatrice ou
ordinateur[23].

1.1.5.4La densitée (ASTM D1298)

La densité d'une substance est le rapport entre sa masse volumique et celle d'un corps de
référence, dans des conditions spécifiees pour les deux corps. En regle générale, I'eau est
utilisée comme corps de référence pour les liquides, tandis que I'air est utilisé comme corps de

référence pour les gaz[23].
1.1.5.5 Point d'écoulement

Le point d’écoulement est la température la plus basse a laquelle 1’huile coule encore

lorsqu’elle est refroidie sans agitation, dans des conditions normalisées[23].
1.1.5.6Point d’éclair (ASTM D93)

Le point d’éclair indique la facilité¢ avec laquelle 1’huile de graissage peut s’enflammer et
briler. Le point d’éclair de I'huile de graissage est la température la plus basse ou elle
s’évaporera suffisamment de fluide ou de vapeur pour former une concentration combustible

de gaz avec de I’air qui peut s’enflammer spontanément par une flamme spécifiée [25].
1.1.5.7Couleur (ASTM 1500)

La couleur des huiles moteur n'est pas artificielle, elle évolue progressivement pendant son
utilisation dans le moteur. Plus précisément, elle devient rapidement plus sombre en raison
des résidus de combustion métallique. La coloration noire de I'huile moteur en service est un

indicateur de son altération et peut également signaler la présence d'eau [26].

10
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| .1.6.Fonction des huiles de lubrification :

Les huiles motrices jouent un réle essentiel dans le fonctionnement des moteurs et offrent des

performances remarquables. Voici quelques-unes de leurs fonctions principales[27] :

e Reéduction des frottements : L'huile réduit les frictions, ce qui améliore le rendement
du moteur et réduit la consommation de carburant.

e Protection contre I'usure et la corrosion : L'huile protége les organes mécaniques en
minimisant l'usure et en prévenant la corrosion, assurant ainsi la longévité et
I'efficacité du moteur.

e Evacuation des impuretés : L'huile élimine les impuretés en les filtrant a travers le
filtre & huile et lors des vidanges réguliéres, maintenant ainsi la propreté des piéces du
moteur.

e Renforcement de I'étanchéité : L'huile contribue a une meilleure étanchéité, assurant
ainsi un taux de compression optimal et une puissance moteur maximale.

e Dissipation de la chaleur : L'huile aide & évacuer la chaleur, prévenant ainsi toute

déformation des piéces du moteur
| .1.7.Classification des huiles lubrifiantes :
Les huiles sont classer sellant deux types, afin d'indiquer un certain produit:

» Classification selon la viscosité (fluidité).

» Spécification selon le service (niveau de performance).
I .1.7.1Classification selon la viscosité
Il existe trois organismes qui s’occupent de classer les huiles selon leur viscosité :

e L[’ISO (International Organisation for Standardization)
e La SAE (Society of Automotive Engineers)

e [’AGMA (American Gear Manufacturers Association)
I .1.7.1.1 Classification 1SO-VG :

Le grade ISO est utilisé comme référence pour determiner la viscosité des huiles industrielles,
ce qui permet de caractériser leur consistance. La norme 1SO-VG (International Organization

for Standardization - Viscosity Grade) définit 18 classes de viscosité. Chaque classe

11
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représente la viscosité de I'huile a 40°C. Plus le chiffre associé est élevé, plus la viscosité de

I'huile est importante [9].
1.1.7.1.2 La classification SAE :

La classification internationale couramment utilisée pour les huiles moteur et les huiles de
transmission est celle de la SAE américaine (Society of Automotive Engineers), qui est basee

sur la viscosité [28].

La viscosité d'une huile moteur est indiquée par deux grades, un grade a froid et un grade a
chaud. Le grade a froid est représenté par la lettre W (Winter) et reflete la viscosité
dynamique a basse température, c'est-a-dire la capacité de I'huile & démarrer le moteur et a
amorcer la pompe a huile. Les valeurs courantes pour le grade a froid sont OW, 5W, 10W,

15W, ou un chiffre plus bas indique une meilleure fluidité a basse température.

Le grade a chaud indique la viscosité cinématique a une température élevée (100°C) et est
représenté par des chiffres tels que 20, 30, 40, 50, 60. Un chiffre plus élevé indique une
viscosité plus élevée a haute température, ce qui se traduit par une meilleure résistance de
I'huile[29].

Les huiles qui satisfont aux limites de viscosité pour un seul grade a froid ou a chaud sont
appelées mono grades (par exemple, SAE 10W, SAE 40, SAE 30), tandis que celles qui
respectent a la fois les limites de viscosité pour un grade a froid et un grade a chaud sont
appelées multigrades (par exemple, 5W40, 10W30, 20W40 [30].

Tableau. I .2 :Classification des huiles moteur[30]

Viscosité (cp) a | Température o .
) o Viscosité (cst) a
la température | (°C) limite de

Grades SAE °C) pompablilité Do
ASTM D 2602 | ASTM D 3829 ASTM D 445
Maxi Maxi Min
ow 3250 a-30 -35 3.8
5W 3500 & -25 -30 3.8
ow 3500 a-20 -25 4.1
15w 35004 -15 -20 5.6
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20W 4500 a -10 -15 5.6
25W 6000 a -5 -10 9.3
20 5.6
30 9.3
40 12.5
50 16.3
60 21.9

SAE 10W-30
SAE 10W-40
SAE 10W-60 .
SAE 15W-40 mlnefal base
SAE 15W-40 semisynthetlc base e
SAE 20W-60 semisynthetic baa'e
SAE 5W-30 synthetlc base E

¥ SAE 0W-30 synthetic base -
1 | | | | | | 1 | 1

I § i 1§ =

Figurel.4 : Gradient de la viscosité en fonction de la température pour les différents types
d’huile lubrifiantes[31]
1.1.7.1.3 Classification AGMA :

AGMA (American Gear Manufacturers Association) définit 9 gammes de viscosité pour les

huiles d’engrenages industrielles [28].
I .1.7.2 La spécification (classification selon le service) :

Le niveau de performance des huiles est généralement indiqué par un chiffre ou une lettre, et
plus cet indicateur est élevé, plus I'huile est performante. Pour garantir des normes de qualité,
diverses organisations telles que I'API (American Petroleum Institute), I'armée américaine
(MIL), et des grands constructeurs tels que I'ACEA (Association des constructeurs Européens

13
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d'Automobiles), qui a remplacé le CCMC (Comité des Constructeurs du Marché Commun),
ont établi des spécifications basées sur les exigences de performance des huiles moteur.
Chacune de ces spécifications est un ensemble de tests effectués en laboratoire, specialement

congus pour évaluer les propriétés des lubrifiants examinés [30].

@idité 4 basse température | | Meilleure fluidité a haute tw
10W 20W 30 [ ]

l+ 50°C

15°C +30°C

Exemple: @ @

Cette hule moteur est adaptée pour des conditions
climanques compn ses entre ~20°C et + 40°C

Figurel.5 :Caractéristiques d’un type d’huile lubrifiante[32]
I.2.Les huiles lubrifiantes Usagees

1.2.1 Définition :

Les huiles usées désignent de maniére générale toutes les huiles qui ont été utilisées dans un
processus de transformation et qui doivent étre éliminées en raison de la perte de leurs

propriétés physico-chimiques de base[33].

Les "huiles usagées" sont considérées comme des déchets dangereux et ne doivent pas étre
confondues avec d'autres types d'huiles usagées, telles que les huiles solubles usagees et les
fluides aqueux d'usinage, les huiles de friture d'origine végétale ou les mélanges eaux-
hydrocarbures. Les circuits de collecte et d'élimination pour ces différents types d'huiles sont

distincts les uns des autres[34].



Premier Chapitre: Recherche Bibliographique

1.2.2 Les types des huiles usagées : Les huiles motrices usagées sont des huiles qui ont été

contaminees et dont les propriétés ont éte altérees suite a leur utilisation

On cite deux types des huiles usagées :

1.2.2.1L es huiles usagées claires

Sont les huiles industrielle, elles sont peu détériorées, donc facile a valoriser sous formede

matiére ou récupéré sous forme d’une huile de base[35].

Tableau 1.3 : Huiles générant des huiles usagées claires[36]

Origine Spécificité
e Huiles pour mouvements
e Huiles pour turbines.
- e Huiles pour transmissions hydrauliques.

Huiles pour isolante pour transformateurs
Huiles non solubles pour le travail des

métaux

Industrielle/automobile

Huile pour amortisseurs

1.2.2 .2 Les huiles usagées noires

Ces huiles sont principalement issues de la lubrification des véhicules automobiles et

représentent une part importante des huiles usagées. Elles sont obtenues a partir d'un mélange

de résidus lourds. Le traitement de ces huiles usagées est plus complexe en raison de leur

forte dégradation et de la présence de contaminants. Les huiles noires peuvent étre récupérées

par des prestataires spécialisés dans des installations dédiées, soit pour produire de I'huile de

base destinée a la lubrification des moteurs, soit pour étre incinérées dans des cimenteries et

autres procédés[35].

Tableau 1.4 : Huiles générant des huiles usagées noires[36]

Origine

Spécificité

Automobile

15
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Toutes huiles finies pour moteurs essences
y compris les huiles dites mixtes

Huiles pour moteurs Diesel dites «
Tourisme »

Huiles pour moteurs Diesel pour véhicules
utilitaires y compris SNCF et Marine

Huiles multi fonctionnelle

Huiles pour transmissions automatiques

Huiles pour engrenages automobiles

Tous fluides caloporteurs
Huiles pour le traitement thermique
Huiles pour compresseurs frigorifiques

Huiles pour compresseurs d’aires, a gaz ...

Industrie _ _ _
e Huiles pour engrenages industriels
e Huiles pour moteurs non comprises dans les
autres huiles « D »
Aviation Huiles pour moteurs d’avions

1.2.3 Les huiles usagees en Algérie :

En Algérie, les huiles usagées sont définies comme des huiles minérales ou synthétiques qui,

apres utilisation, ne conviennent plus a leur application d'origine. On distingue deux types

d'huiles usagées :

= Les huiles noires, qui incluent les huiles moteur (essence et gasoil) ainsi que les huiles

industrielles (huiles de trempe, de laminage, de tréfilage)

= Les huiles claires, provenant des transformateurs, des circuits hydrauliques et des

turbines.

+ Sur le marché national, la quantité d'huiles usagées s'éléve a environ 150 000 tonnes

par an, réparties comme suit :

75% d'huiles moteur, 19% d'huiles industrielles

(provenant d'ateliers et d'entreprises industrielles), 3% de graisses et paraffines, et 3%

d'huiles pour l'aviation et la marine.

16
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e Plusieurs activités sont susceptibles de produire des huiles usagées en Algeérie,
notamment les garages, les concessionnaires, les stations de vidange et les stations-
service, les transports (routiers, fluviaux, aériens, ferroviaires), les usines, les ateliers
et les entreprises industrielles, ainsi que les entreprises traitant les déchets contenant
des huiles usageées, tels que la démolition automobile, le traitement des filtres a huiles
et des emballages souillés par des huiles, parmi d'autres.

Les huiles usagées ne sont pas biodégradables, elles sont classées dans la catégorie desdéchets
spéciaux dangereux. Leur rejet dans la nature est strictement interdit. Elles peuventengendrer
une détérioration importante du milieu naturel, qui peut étre traduit par unepollution de I'eau,
du sol et de I'atmosphere : Un (01) litre d'huile usagée peut contaminer 1million de litres

d'eau; Particulierement, les huiles de vidange contiennent de nombreux éléments toxiques tels

quelles métaux lourds (plomb, cadmium[37].

Figurel.6 : ’huile usée en Algérie[37].
1.2.4 La dégradation des huiles motrices :
1.2.4.1 Phénomeéne d’oxydation :

Pendant la phase de compression, une quantité de gaz comprimé s'échappe a travers les
passages entre les segments et les chemises du moteur, se retrouvant ainsi dans le carter ou se
trouve I'huile de lubrification. Ce gaz contient environ 20% d'oxygéne (02), ce qui entraine
une oxydation progressive de I'huile au fil du temps. De plus, la présence de particules

métalliques agissant comme des catalyseurs accélére ce processus d'oxydation. Non
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seulement les particules métalliques et I'oxygene contribuent a I'oxydation de I'huile, mais les
gaz d'échappement (EGR) jouent également un role. Les gaz d'échappement produisent une
quantité significative de suie dans la chambre de combustion, qui se condense avec le temps
et s'accumule, entrainant ainsi I'oxydation des composants métalliques. Tous ces facteurs

contribuent a la dégradation de I'huile de lubrification du moteur[38].
On peut observer 1’oxydation de 1’huile du moteur se caractérise par :
- L’épaississement.

- Le noircissement de I’huile et son odeur acre.

- L’¢lévation de I’acidité.

- La formation de dépdts et de boues.

1.2.4.2 Phénomeéne de rouille et de corrosion :

La rouille et la corrosion sont deux processus qui entrainent une augmentation de l'usure. La
corrosion affecte principalement les metaux non ferreux, causée par l'attaque de I'acide
organique issu de I'oxydation des huiles ou du carburant. La rouille, quant a elle, concerne les
métaux ferreux et est causée par I'hnumidité résultant de I'interaction entre I'eau et I'oxygeéne de
I'air. Lorsque les huiles lubrifiantes sont contaminées, elles favorisent la formation de rouille
et la dégradation de certaines particules métalliques. Ces phénomenes contribuent a l'usure
des composants[38].

1.2.5 La contamination des huiles moteurs usageées :

La dégradation de I'huile est facilement observable par un changement de couleur, ou elle
devient progressivement noire au fil de son utilisation. Cette dégradation de I'huile est causée
par des contaminants, a la fois liquides et solides, indésirables. Ces contaminants peuvent
entrainer une détérioration des composants du systéme de lubrification, que ce soit pour le
moteur lui-méme ou pour l'huile lubrifiante. La contamination se présente principalement

sous deux formes[39].
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+« Contamination liquide :

- L'eau, l'un des contaminants les plus fréquents dans I'huile, peut causer des dommages
considérables. Lorsqu'elle se retrouve dans I'huile, une augmentation de température peut
entrainer son oxydation, ce qui peut altérer la viscosité et favoriser la corrosion des surfaces
métalliques. De plus, I'eau peut provoquer la condensation a l'intérieur du moteur lorsqu'il fait
froid.

- La dilution sévere, qui entraine une baisse de la concentration des additifs et de leur
efficacité, provogue une diminution de la viscosité a mesure que la distance parcourue

augmente.

++ Contamination solide :
- Les particules d’usures qui forment a cause des frottements des éléments mobiles.
- L’étanchéité insuffisante.

- Lors de l'ouverture du réservoir pendant la vidange ou lors de la vérification du niveau

d'huile, des particules de poussiére atmosphérique peuvent pénétrer..

- Les résidus de combustion ont un effet néfaste sur l'usure des composants, tout comme

I'influence des suies.

1.2.6 L’impact des huiles moteur usagées sur I’environnement et la santé :

Une grande quantité de lubrifiants utilisés dans le secteur de I'exploitation forestiére peut se
disperser dans I'environnement, entrainant ainsi une pollution des sols, des eaux de

ruissellement et des nappes phréatiques[40].

Les huiles usagées représentent un risque potentiel pour la santé humaine et I'environnement

en raison de leurs impacts possibles. Ces risques incluent :

e Lacontamination de I'eau potable, méme a de faibles concentrations (1 ppm).
e Ladestruction des ressources alimentaires et des habitats naturels.
e Les effets cancérigenes, génotoxiques et feetotoxiques.

e Les impacts sur les systemes immunitaire et reproducteur.
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e Les dommages potentiels aux reins, au foie, au cceur, aux poumons et au systéme

nerveux.

Figure 1.7 :Les huiles moteur usagées dans un cas réel I’environnement[41]

Le tableau ci-dessous récapitule les contaminants qui présentent des risques pourla santé et

I’environnement.
Tableaul.5 :Récapitule les contaminants qui présentent des risques pour la santé et

L’environnement [42]

Contamination Source Impact

* Frottement et usure des | ¢ Usure mécanique du

) piéces mobiles moteur
Métal . _ _
 Additifs d’huile lubrifiante | * Polluants sous forme de
métaux lourds toxiques
Hydrocarbures » Combustion incompléte * Toxicité
aromatiques  Intervalle long entre les
polycycliques vidanges
o ) * Additif pour huile de * Toxicité
Biphénylespolychlorés
transformateur

» Contamination de solvants | * Corrosion
Chlore ) o o
chlorés e Génération de dioxines

20




Premier Chapitre: Recherche Bibliographique

* Additifs d’huile lubrifiante | générées lors de la
combustion
* Fuite du moteur a essence * Génération d’oxydes de
Soufre * Additifs d’huile lubrifiante | soufre lors de la combustion

 Corrosion

1.2.7 Recyclage :

Les huiles usagées deviennent impropres a leur utilisation d'origine en raison de la présence
d'impuretés ou de la perte de leurs propriétés initiales. Il est important de ne pas les jeter.
Grace a l'utilisation d'une machine de récupération des huiles usagees, les huiles usées
peuvent étre nettoyées, raffinées et recyclées de maniéere répétée, permettant ainsi la
production d'une huile de lubrification propre et dépourvue d'impuretés. Les machines de
recyclage des huiles usagées permettent de récupérer les huiles usées et de les transformer en
une huile de base de couleur jaune, qui peut étre utilisée dans les moteurs et d'autres

machines[43].

Selon I'Agence de protection de I'environnement des Etats-Unis, le recyclage consiste a
transformer des substances utilisées afin qu'elles puissent étre réutilisées. Le recyclage de
I'huile de moteur usagée implique des mécanismes et des processus visant a éliminer les
impuretés de I'huile usagée et a la ramener a son état initial. Lorsqu'une huile moteur est
utilisée et qu'elle ne remplit plus sa fonction d'additif, elle devient foncée en raison de

I'accumulation de carbone provenant de l'usure.

L'acide présent dans I'huile moteur maintient normalement sa couleur, mais dans I'huile
usagée, cet acide est affaibli en raison de la neutralisation d'une base. Les méthodes physiques
les plus couramment utilisées pour recycler I'huile de moteur incluent l'affinage, la
centrifugation, la filtration, la distillation et le lavage a I'eau, qui permettent d'éliminer les

acides solubles dans I'eau.

Lors du recyclage, des additifs peuvent étre incorporés dans I'huile de moteur recyclée,
parfois en la mélangeant avec de I'huile neuve. Les processus de recyclage comprennent
différentes étapes de purification visant a traiter I'huile de moteur usagee afin de la rendre
réutilisable[44].
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1.2.8 Principales techniques de traitement des huiles usagées :

Il existe principalement deux méthodes de traitement des huiles usagées, comme illustré dans
la figure. L'une de ces méthodes consiste a convertir les huiles usagées en un matériau
pouvant servir de base pour la production de nouveaux lubrifiants. Ce processus est appelé
régénération ou re-raffinage. Selon les directives de I'Union européenne en matiére de gestion
des déchets (directive européenne sur les déchets 2008/98/CE, article 4.1), la régénération est
considérée comme l'approche préférentielle en termes de respect de I'environnement, des

émissions atmosphériques et de la santé.

Une autre méthode de traitement des huiles usagées consiste a les utiliser comme combustible
pour la récupération d'énergie. Cependant, pour se conformer aux réglementations
européennes et aux normes internationales, un traitement strict est nécessaire pour éliminer
les polluants tels que les composés organiques, les chlorures et les métaux lourds. Ces
substances doivent étre traitées dans des installations de récupération d'énergie agréées. Il est
également possible d'incinérer les huiles usagées dans de grandes installations industrielles ou
des cimenteries, a condition que la température de combustion atteigne au moins 850 °C avec
un temps de séjour d'au moins 2 secondes. Cela garantit une destruction adéquate des

polluants et minimise les impacts néfastes sur I'environnement[45].
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Collecte des huiles

Usagees

Industrie

Consommateur

Lubrifiants

(Mélange)

Additifs

Huile Usagée

Sédiments, particules
Prétraitement

. . Fractions légeres (naphta)
+ Déshydratation

Eaux usées (vers une

Station d'épuration)

Combustible
Distillation sous vide
Métaux lourds

Asphalte

Distillation d’Huile de Base

Raffinage
(Traitement chimique) Composés chlores
(Extraction de solvants) Composés organiques
(Hydrogénation)

Aromatiques

Polynucléaires

Huile de Base

Figurel.8 : Schéma de Régenération (reraffinage) [45]
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1.2.9 Les principales étapes a suivre lors de la récupération des huiles usagées

Les huiles usagées noires ou claires peuvent étre récupérées et valorisees selon trois systemes
différents [46].

+ Systéme de récupération sous forme d’une huile de base, préte a étre un nouveau
lubrifiant pour moteur, et machine industrielles.

+ Systéme de valorisations énergétiques, sous différentes voies, soit pour ’obtention de
chaleur, applicable dans les cimenteries, les raffineries etc. Soit comme un
combustible utilisé en équipement de cogénération pour la production d’¢électricité, la

fabrication de ciment, et en usine de production de conglomérat bitumineux.
Les huiles usagées peuvent étre récupérées en suivant les étapes suivantes :

o Distillation sous vide : Cette étape consiste a séparer les différentes fractions des
résidus lourds

o Ultrafiltration : L'huile est soumise a des opérations de filtration et de sédimentation
pour éliminer les particules solides indésirables.

o Ré-addition : Une quantité appropriée d'additifs est ajoutée a I'huile pour améliorer ses

performances et ses caractéristiques.

1.2.10 Traitement de I’huile usagée par des nanoparticules :

Les nanotechnologies jouent un réle important dans les huiles lubrifiantes, notamment dans la
préparation des additifs, mais leur application dans le traitement des huiles usagées reste peu
répandue. Cependant, plusieurs études récentes ont montré un potentiel prometteur de la

nanotechnologie dans ce domaine [47].

Ont ainsi démontré que les nanotubes de carbone (NTC) peuvent étre utilisés comme
adsorbants pour étudier les caractéristiques d'adsorption de certains ions métalliques divalents
tels que le cuivre, le cobalt, le cadmium, le zinc, le manganése et le plomb. De plus, les
nanoparticules peuvent étre utilisées pour la dégradation catalytique de contaminants
environnementaux tels que les PCB, les colorants azoiques, les aliphatiques halogenés et les

nitro-aromatiques [48].
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Dans certains types de lubrifiants, une couleur est ajoutée pour identifier le produit. La
suppression de cette couleur devient alors une étape importante dans le processus de
traitement des huiles usagées. Une technique prometteuse de décoloration est la réaction
photocatalytique. Zhang et al. ont ainsi rapporté que les nanofibres de TiO2/SnO2
hétérostructurées présentaient un taux de dégradation beaucoup plus éleve du bleu de
méthylene, de la rhodamine B et du 4-chlorophénol dans le test photocatalytique. De méme,
Song et al. ont découvert que les C-dots/WO3 possedaient une capacité photocatalytique plus
forte et une excellente recyclabilité pour I'élimination photocatalytique de la rhodamine B
[49].

1.3. Nanomatériaux

1.3.1 Définition :

Les nanotechnologies sont un domaine scientifique qui se concentre sur la conception et la
production d'objets ou de structures extrémement petits, a une échelle de 100 nanometres (100
millioniemes de millimetre) ou moins. Les nanomatériaux font partie des principaux produits
des nanotechnologies, tels que les particules, les tubes, les tiges ou les fibres ayant des

dimensions nanométriques.

Les nanomatériaux sont de plus en plus utilisés dans différents domaines tels que la sante,

I'électronique, les cosmétiques, les textiles, les technologies de I'information et la protection

de I'environnement avec I'avancement de la nanotechnologie[50].
"Atome Molécule Virus Bactérie Cellule Point Balle de tennis
0,1 nm 100 nm 0,001 mm 0,01 mm 1mm 10 cm
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Figure 1.9:Dimension des nanomatériaux[51]
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1.4 Nanocomposites :
Les matériaux composites sont constitués d'une matrice contenant des inclusions (de taille
micron) qui sont beaucoup plus grandes que les atomes, mais suffisamment petites pour que

les matériaux soient homogenes a une échelle macroscopique [52].

Les nanocomposites sont également composés d'une matrice et de charges, mais ce qui les
distingue des matériaux composites classiques, c'est qu'au moins l'une des charges a une
dimension inférieure a 100 nm, ce qu'on appelle la nanocharge. Cette nanocharge peut étre
unidimensionnelle (comme les nanotubes et les fibres de carbone), bidimensionnelle (comme
les argiles en feuillets et les nanofeuillets de graphene) ou tridimensionnelle (comme les

nanosphéres).

Les nanoparticules présentent une surface d'échange beaucoup plus importante que les

particules de taille microscopique pour un poids donné.

Cela confere aux nanocomposites de meilleures propriétés par rapport aux composites
classiques, notamment une meilleure répartition des contraintes a l'intérieur de la matrice.
Cependant, il est important de noter que I'ajout de charges microscopiques dans une matrice
peut  améliorer  certaines  propriétés au  détriment  d'autres  propriétés.
Les nanocomposites peuvent étre classés en deux grandes catégories en fonction de la nature

de leur matrice :
I.4.1 Nanocomposites & matrice céramique

La fabrication de ces matériaux se réalise par frittage d'oxydes et d'autres matériaux
inorganiques. Ce processus implique la compression des différents composants a haute

pression, parfois accompagnée de températures élevées[53].

1.4.2 Nanocomposites a matrice polymere
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Nanocharges Carboniques :
- Nanotubes

- Nanofibres

- Nanoparticules

- Nanofeuillets

Nanocharges Métaliques :
- Nanoparticules

- Nanofils

- Nanotiges

Nanocomposites polymeres ]

\

Nanocharges Naturelles :
- Nanofibres
- Nanocristaux

/\

Nanocharges D’argiles :
- Nanofeuillets
- Nanoplaquettes

Figure 1.10:Classification des nano composites polyméres selon le type de

la nanocharge renforcante[53]

La deuxiéme grande famille de nanocomposites concerne les matériaux a matrices

polymeres. Les nanocomposites a matrice polymeére peuvent étre classés en quatre

sous-familles en fonction du type de nanocharge incorporée dans la matrice.

1.5 Nanoparticules /Polymere

1.5.1 Les Polymeres

1.5.1.1 Définition :

Les polymeéres sont des macromolécules formées par la répétition de monomeres, qui sont les
petites molécules de queue qui ont la capacité de plus d'entre eux parmi les liaisons
covalentes. Les polymeéres sont caractérisés par leur poids moléculaire élevé et leur capacité a
former des structures moléculaires complexes. lls peuvent étres ynthétisés de maniére
naturelle, comme les protéines et les acides nucléiques, ou artificielle, dans le cadre de

monomeres synthétiques[54].

1.5.1.2 Les propriéteés :

Les proprietés des polyméres varient en fonction de leur structure et de leur composition

chimique. Les polymeres peuvent étre [54]:
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Rigidité :Certains polymeéres, comme le polyéthyléne de haute densité, ne sont pas rigides et

ont une résistance a la traction. D'autres, comme le polypropylene, sont plus souples.

Résistance a l'usure : Les polymére sont souvent une résistance élevée a l'usure.

Résistance chimique : Les polyméres peuvent résister a un grand nombre de produits

chimiques, qui sont utilisés pour les revétements, les tuyaux et les réserves de stockage.

Isolation thermique et électrique : Les polymeéres sont souvent de bons isolants thermiques et
électriques, ce qui les rend utiles pour les applications électriques et électroniques, telles que

les cables et les connecteurs.

Transparence :Certains polymeres, comme le polycarbonate, sont transparents, ce qui les rend
utiles pour les applications optiques, telles que les verres de lunettes, les écrans d'ordinateur et

les lentilles de caméra.

Elasticité :Certains polymeéres, tels que le caoutchouc naturel et le polyuréthane, ont une

élasticité élevée et peuvent étre étires ou comprimés de maniere répétée sans se rompre.

Imperméabilité :Certains polymeéres, comme le polytétrafluoroéthylene (PTFE), sont
imperméables aux liquides et aux gaz, qui sont utilisés pour les membranes et revétements de

protection.

Ces propriétés font des polymeres des matériaux trés utiles pour une grande variété
d'applications dans de nombreux domaines, tels que l'industrie automobile, I'électronique,
I'emballage et la construction.

1.5.1.3 Alginate :
L'alginate est un polysaccharide naturel dérivé des parois cellulaires d'algues brunes ou de

varech. Il est largement utilisé dans diverses industries en raison de ses propriétés uniques et

de sa polyvalence. Voici quelques aspects clés de l'alginate :
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1. Composition et structure : L'alginate est composé de longues chaines d'unités répétitives
de deux types de molécules de sucre : I'acide D-mannuronique (M) et I'acide L-guluronique
(G). Le rapport entre les unités M et G détermine les propriétés physiques et chimiques de
I'alginate. Les chaines d'alginate peuvent former des gels ou rester solubles en fonction de leur
composition et de la présence de cations divalents tels que le calcium[55].

2. Propriétes geélifiantes : L'alginate a la capacité de former des gels lorsqu'il est combiné
avec des cations divalents, en particulier des ions calcium. Ce processus de gélification se
produit par liaison des cations aux unités G de la chaine d'alginate, ce qui entraine le
réticulation des chaines polymeéres et la formation d'un réseau de gel tridimensionnel. Le
processus de geélification est réversible et le gel peut étre décomposé par des agents chélatants

tels que I'acide éthylénediaminetétraacétique (EDTA)[56].

3. Applications dans I'alimentation : L'alginate est couramment utilisé dans l'industrie
alimentaire en tant qu'épaississant, stabilisant et agent gélifiant. On le trouve dans une variété
de produits tels que les desserts, les sauces, les vinaigrettes et les cremes glacées. Les gels
d'alginate sont également utilisés pour encapsuler des ardémes, des huiles et d'autres

ingrédients, permettant une libération controlée et une meilleure stabilité.

4. Applications biomédicales et pharmaceutiques : L'alginate a été largement étudié et
utilisé dans les applications biomédicales et pharmaceutiques[57]. Il est biocompatible,
biodégradable et présente une faible toxicité, ce qui le rend adapté aux systemes de libération
de médicaments, aux pansements pour les plaies et aux échafaudages pour l'ingénierie
tissulaire. Les hydrogels d'alginate peuvent étre formés par réticulation avec des ions calcium

pour fournir une matrice tridimensionnelle pour I'encapsulation et la croissance cellulaire.

5. Utilisations industrielles et techniques : L'alginate trouve des applications au-dela des
secteurs alimentaire et biomédical. Il est utilisé dans divers processus industriels, tels que
I'impression textile, la fabrication de papier et le traitement de I'eau. L'alginate peut agir en
tant qu'agent épaississant dans les pates d'impression et en tant que floculant dans le

traitement de I'eau pour aider a éliminer les impuretés.

En résumeg, l'alginate est un polymere naturel polyvalent avec une large gamme d'applications
dans différentes industries, grace a ses proprietés gélifiantes, sa biocompatibilité[58].
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1.5.2 Nanoparticules inorganiques
Les nanoparticules sont généralement définies comme étant plus petites que 100 nanometres

dans au moins une de leurs dimensions [59].

Les nanoparticules inorganiques designent des particules qui ne sont pas composees de
carbone. Les nanoparticules constituées de métaux et d'oxydes métalliques sont généralement

classées dans la catégorie des nanoparticules inorganiques.

1.5.2.1Nanoparticules a base de métal :

Les nanoparticules a base de métal sont des particules de taille nanométrique synthétisées a
partir de métaux, soit par des méthodes destructives, soit par des méthodes constructives.
Presque tous les métaux peuvent étre synthétisés sous forme de nanoparticules. Parmi les
métaux couramment utilisés pour la synthése des nanoparticules, on retrouve Il'aluminium
(Al), le cadmium (Cd), le cobalt (Co), le cuivre (Cu), I'or (Au), le fer (Fe), le plomb (Pb),
I'argent (Ag) et le zinc (Zn)[60].

Les nanoparticules ont des propriétés uniques, comme leur taille trés petite (de 10 a 100 nm),
leur surface avec un rapport surface/volume élevé, la taille des pores, la charge et la densité de
charge de surface. Elles peuvent avoir des structures cristallines ou amorphes, des formes
sphériques ou cylindriques, et elles peuvent également présenter différentes couleurs. Les
nanoparticules sont réactives et sensibles a des facteurs environnementaux tels que lair,

I'hnumidité, la chaleur et la lumiére du soleil [61].

1.5.2.2Nanoparticules a base d’oxydes métalliques :

Les nanoparticules d'oxyde métallique sont des particules trés petites, généralement d'une
taille comprises entre 1 et 100 nanomeétres, composeées d'oxydes métalliques tels que le TiO2,
le ZnO, le Fe203, le CuO et I'AlI203. La synthése de nanoparticules d'oxydes métalliques est
principalement due a leur réactivité et efficacité accrues[62].Ces nanoparticule sont des

propriétés particuliéres par rapport aux nanoparticules métalliques[63].

Ces nanoparticules ne sont pas utilisees dans une grande variété d'applications, tous
catalyseurs en médecine, en passant par I'électronique, les cosmetiques et la production
d'énergie[64].

La synthese des nanoparticules d'oxyde métallique peut étre réalisée par diverses méthodes

telles que la précipitation, la pyrolyse, le sol-gel, la méthode hydrothermale, la synthése
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assistée par micro-ondes, la co-précipitation et la synthese par voie humide. Les
nanoparticules d'oxyde métallique présentent des propriétés uniques telles que leur grande

surface spécifique, leur forte réactivité et leur capacité a absorber le luminaire [65].

1.6. Les méthodes de synthése (chimique physique et biologique)

1.6.1 La méthode chimique :est I'une des méthodes les plus courantes pour synthétiser des
nanoparticules. Elle implique la synthese de nanoparticules a partir de réactions chimiques.
Les réactifs utilises dans cette méthode sont généralement des précurseurs métalliques qui
sont réduits ou oxydés pour former des nanoparticules. Cette méthode est souvent utilisée

pour synthétiser des nanoparticules métalliques comme I'or, I'argent et le cuivre.

Le processus de synthése de nanoparticules chimiques peut étre effectué de différentes
maniéres, y compris la méthode de réduction chimique, la méthode de précipitation, la
méthode d'émulsion et la méthode de co-précipitation[66].

1.6.2 La méthode physique : Cette méthode implique la production de nanoparticules a
partir de processus physiques tels que I'évaporation ou la condensation, des techniques
comme la pulvérisation cathodique, I'ablation laser et la décomposition thermique [67].

1.6.3 La méthode biologique : Dans la méthode chimique, les nanomatériaux sont
fabriqués a l'aide de produits chimiques toxiques, qui peuvent étre dangereux pour la santé

publique et I'environnement.

D'autre part, la bio-méthode de fabrication de nanomatériaux utilise des organismes vivants,
tels que des bactéries, des champignons et des plantes, pour générer des nanoparticules. Cette
méthode est plus respectueuse de I'environnement et moins dangereuse pour la santé, car les
organismes sont capables de générer des nanomatériaux a l'aide d'enzymes et de processus

biologiques naturels[68].

1.6.4 Les méthodes de caractérisation :

Il existe de nombreuses méthodes de caractérisation des nanoparticules de polyméres, notant :
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1.6.4.1 Le microscope électronique :

La microscopie électronique est une technique de caractérisation des nanoparticules de
polymére qui permet de visualiser la taille, la morphologie et la distribution des
nanoparticules. La microscopie électronique a transmission (TEM) est souvent utilisée pour
observer les nanoparticules individuelles tandis que la microscopie électronique a balayage
(SEM) peut étre utilisée pour examiner des echantillons plus épais. Cette technique permet

également de caractériser la structure cristalline des nanoparticules[63].

1.6.4.2 La diffraction des rayons X (XRD) :

La diffraction des rayons X (XRD) est une technique qui permet de déterminer la cristallinité
des nanoparticules de polymeére et leur structure cristalline. Cette technique est basée sur
I'interaction des rayons X avec les atomes des nanoparticules. Les résultats de cette technique

fournissent des informations sur la structure cristalline des nanoparticules et leur taille [63].

1.6.4.3 Le spectroscope infrarouge (IR):

La spectroscopie infrarouge (IR) est une technique qui permet d'identifier les groupes
fonctionnels présents dans les nanoparticules de polymeére et de caractériser leur structure
chimique. Cette technique est basée sur I'absorption de la lumiére infrarouge par les liaisons
chimiques des nanoparticules. Les résultats de cette technique fournissent des informations
sur la composition chimique des nanoparticules et leur structure [69].

1.6.4.4 La diffusion de lumiere dynamique (DLS) :

Est une technique qui mesure la taille hydrodynamique des nanoparticules et peut étre utilisée
pour déterminer leur taille moyenne et leur distribution de taille. Cette technique est basée sur
la diffusion de la lumiére par les nanoparticules en suspension dans un liquide. Les résultats
de cette technique fournissent des informations sur la taille des nanoparticules et leur
distribution de taille[70].
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1.6.4.5 La spectroscopie de fluorescence :

La spectroscopie de fluorescence est une technique qui est souvent utilisée pour caractériser

les nanoparticules qui ont des propriétés fluorescentes. Cette technique est basée sur

I'’émission de lumiére par les nanoparticules lorsqu'elles sont excitées par une source de

lumiere. Les résultats de cette technique fournissent des informations sur les propriétés

optiques des nanoparticules [71].

I .7. Application

Les nanoparticules de polymeére ont de nombreuses applications dans des domaines tels que :

1)

2)

3)

4)

5)

6)

Meédecine: Les nanoparticules de polymeére ont été largement utilisées dans le
domaine de la médecine en raison de leur capacité a traverser les barrieres biologiques

et a cibler spécifiquement les cellules cancéreuses ou les tissus infectés [72].

Electronique: Les nanoparticules de polymére peuvent étre utilisées pour créer des
dispositifs électroniques plus petits et plus efficaces [73].

Optique : Les nanoparticules de polymeére peuvent étre utilisées pour fabriquer des
nano composites optiques.

Matériaux composites : Les nanoparticules de polymere peuvent étre incorporées
dans des matériaux composites pour améliorer leurs propriétés mécaniques,
thermiques et électriques.

Alimentation : Les nanoparticules de polymeére peuvent étre utilisées comme additifs
alimentaires pour améliorer la texture, la couleur et la stabilité des aliments.
Environnement : Les nanoparticules de polymére peuvent étre utilisées pour la
détection et la dégradation des contaminants environnementaux, ainsi que pour la

purification de I'eau et de l'air[73].
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Chapitre I1: Partie pratique

I1 .1 Introduction :

Ce chapitre comprend une description des équipements, des produits chimiques et végétaux
utilisés, ainsi que des techniques expérimentales. La partie expérimentale a été réalisée dans
des laboratoires différents : le laboratoire pédagogique de chimie 2 de la faculté des Sciences
et Technologies de I'Université de Ghardaia (Algérie) et le laboratoire de RHM2 a Hassi
Massaoud, CRAPC Quargla, CRAPC Laghouat.

11.2. Objective du travail:

L’objectif recherché a travers ce travail est la synthése des nanoparticules 1'oxyde de zinc
(ZnO NPs), a I’aide de I’extrait de plante de Nerium Oleander ou (Apocynaceae) par méthode
¢écologique et la syntheése chimique 1’oxyde de cuivre (II) (CuO NPs). Nous détaillerons le
procédé de synthése biologique en milieu aqueuse d’extrait et I’utilisation des ces

nanoparticule par suivie les étapes suivant:

¢ La collecte et préparation de I’extrait de plante de Nerium Oleander

¢+ La biosynthése des NPs-ZnO en utilisant 1’extrait de plante comme agent réducteur et
synthese chimique de NPs-CuO par la méthode sol gel.

%+ Formation des billes alginates chargé avec es nanoparticules

¢+ Caractérisation des NPs-ZnO et NPs-CuO synthétisé et les Billes avec différents
techniques d’analyse (DRX, SEM, IR, Zetasizer)

¢+ Utilisation de NPs-ZnO et NPs-CuO comme agent photocatalutique pour traiter les
huiles lubrifiants usagée et 1‘eau pollue.

¢+ Caractérisation d’huile lubrifiante (15w40). (Viscosimétre, Rancimat, Densimétre)

 Et en fin, déterminations 1’application de ces nanomatériaux dans les secteurs

industriels pour traitement les huiles lubrifiantes et les eaux usagées.
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Pré-enquétes |
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Figure 11. 1 : Organigramme descriptif de la méthodologie de travail.
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11.3. Matériel utilisé :

11.3.1. Matériels et produits chimiques :
Le tableau suivant regroupe tous les produits chimiques et matériels utilisés dans notre étude.

Tableaull.l : descriptif des produits chimiques et matériels utilisés.

Produits

* Nitrate de cuivre (Copper(ll)
nitrate) Cu(NO3)2

¢ L’eau distillée

« Zinc acetate dihydrate

Zn(CH3COO)2 « 2H20 M=187,56 g/mol,

M=219.50g/mol, Masse volumique : 3,05 g/cms,
Densité 1.74 g/ml a 20 °C, Point de fusion 114,5 °C,
Solubilité dans I'eau 434,78 g/l 4 20 °C, Point d'ébullition 170 °C,soluble
Point de fusion 237,00 °C, dans I"eau.

Pourcentage de pureté 98%) « Ethanol C;HeO

« Hydroxyde de sodium NaOH M= 46,07 g/mol,

M=39,997 g/mol, Masse volumique 789 kg/ms,

Masse VO|UmIQU62,13 gcm_s, POII’]'[ d'ebU”Itlon 78,37 oC:,

Point de fusion318,4°C, Point de fusion -114,1 °C,

Point d’ébullition 1390°C, - Butanol
C2nH4n+20n+1(M=44,052 6 =+

0,002 2 g/mol; C 54,53 %, H 9,15
%, O 36,32 %,Solubilité dans

Solubilité dans I’eau a 0°C : 42 g/100 g
d’eau a 100°C : 347 g/100 g d’eau.

« Alginate de Sodium (CgH;NaOg) : . i
I’eau,Indice de réfraction 1,458-

Masse molaire : 198,105 g/mol. 1,461,pH :4.5-7.5

Matériels et verreries Les photos

» Four a moufle » Balance analytique
» Etuve » pH métre (AD 130)
» Centrifuge » Chauffe-ballon avec agitation
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> UV- visible (UVILIINE
9400C)

> Sonde a ultrasons

> Thermométre > Chambre noire

11.3.2. Matériel végétal:
Le matériel végétal utilisé dans cette recherche c’est la plante de Nerium Oleander
11.3.2.1. Présentation de la plante de Nerium Oleander :

Nerium Oleander ou laurier-rose (appelé localement Défla, nom anglais : Rose-bay, laurier-
rose commun, appartenant a la famille des Apocynacées. Il pousse dans les pays autour du
bassin méditerranéen Dans les zones humides situées le long des cours d'eau. Jusqu’a 2000 m
et se trouvent dans de nombreuses régions du monde, comprenant un climat méditerranéen ou
subtropical. On le trouve principalement sur les alluvions et les terrains rocheux, le long des
wadis au nord du Sahara et dans les montagnes de Tassili et de Hoggar et il est frequemment

cultivé comme plante ornementale pour former des haies dans les parcs et les jardins [74].

11.3.2.2. Position systématique de cette plante :

Royaume Plantae
Division Angiospermes
Classe Magnoliopsida
Sous-classe Astéridés
Ordre Gentianales
Famille Apocynacées
Genre Nerium L.
Espéce laurier rose L.

11.3.2.3.La description de la plante :

Nerium oleander L. est un petit arbre a feuilles persistantes de 2 a 5 m de hauteur, est une
plante tolérante a la sécheresse. Les feuilles sont longues de 5 a 20 cm, acuminées ou aigués,
courtement pétiolées, étroit, avec un limbe vert fonce coriaceus. Les fleurs sont produites en

grappe terminale d'environ 5 cm de diameétre avec cing pétales et différentes couleurs varient
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du lilas, saumon, carmin, rose foncé au rose pale, violet, cuivre, abricot, orange, blanc et
jaune. Le fruit est constitué d'un follicule étroit de 7,5 a 17,5 cm de long et s'ouvre pour se
disperser graines pelucheuses. Cette plante peut étre propagée par graines et montre une
grande variabilité dans les semis populations[75].

a- Composition chimique de Nerium Oleander :

Le criblage photochimique impliquait des tests chimiques standardisés pour évaluer la
présence de plusieurs constituants actifs de I'extrait de N. oleander comme les flavonoides, les
alcaloides, les saponines, les tanins, les terpénoides, les composés phénoliques, les stéroides,

les glycosides cardiaques et les glucides [76].
b-Utilisation de Nerium Oleander :

Il est utilisé pour les écrans, les haies le long des autoroutes, la plantation le long des plages.
Il est capable de former attrayant petits arbres en ne laissant que quelques tiges. Dans les
régions du Nord, il peut étre cultivé comme plante d'intérieur ou de patio. En plus de tout cela,
la plante s'est révélée antibactérienne, antimicrobienne, anti-inflammatoire, antinociceptive et

antitumorale activité [75].
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11.4. Récolte du Matériel végétale:

La plante de Nerium Oleander a été récoltée facilement et sans aucun obstacle, et cela est di a
sa présence et son abondance dans tous les endroits et sur toutes les routes dans la région de

Ghardaia au sud-est d’ Algérie. Nous avons pris I'échantillon de la ville de Guerrara.

I El Guerrara
181
o e LEm

Figure 11. 2: Géographie de la zone de prélévement de plante de Nerium Oleander[77]

I1.5. Préparation de I’extrait des feuilles de Nerium Oleander :

Lavage :Lavage des plants par 1’eau distillée ont été lavés plusieurs fois pour €liminer les

impuretés et poussieres.

Séchage :Apres, les feuilles fraiche de N. Oleander ont été séché a ’air libre a température

ambiante, pour réduire la teneur en humidité des plants.

Découpage :Nous coupons la plante en petits morceaux pour faciliter le travail et pour

pouvoir la mettre dans la bécher.

Préparation de I’extrait: L'extrait a été préparé en mettant 20 g des feuilles dans un bécher en
verre de 500 ml contenu 200 ml d'eau distillée. Le meélange a éte agité pendant 15 min a

température 60°C, avec un couvercle placé sur le bécher pour préserver les composés
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volatiles. L'extrait était filtré avec un papier filtre et conservé dans une bouteille hermétique a
4°C.

Figure 11. 3 : Préparation de I’extrait de plante frais.
11.6. Biosynthése des nanoparticules de ZnO :

Le processus de préparation du nano de ZnO passe par les étapes suivantes :

Les nanoparticules de ZnO ont été biosynthétisées en suivant la méthode décrite par Muthuvel et
al [78]. avec quelque modification. En bref, elles ont été préparées en agitant 2 g d'acétate de zinc
dans 50 mL d'eau déionisée pendant 30 minutes a 85 °C. On préparer une solution de NaOH avec
I'eau distillée. Les deux solutions ont ensuite été vigoureusement agitées ensemble. Les 15 mL
d'extrait de feuilles ont été mélangés goutte a goutte avec la solution pendant ce processus
d'agitation. Aprés avoir été agité continuellement pendant2 heures a l'aide d'un agitateur
magnétique, un précipité blanc a été obtenu. Pour éliminer les impuretés, le précipité a été filtré et
lavé a plusieurs reprises avec de I'eau distillée, puis avec de I'éthanol. Apres séchage du précipité a
400 °C pendant 4 heures, la poudre de ZnO obtenue a été soumise a une caractérisation ultérieure .

On peut résume le protocole de méthode synthése de NPsZnO par cette schéma :

41



Chapitre Il : Partie pratique

Solution de Zinc acétate dihydrate

Extraitaqueuses de plante Nerium Oleander

Titrage avec NaOH

Agitation chauffage 35°C ,1h
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Carbonisation a 400 °C, 2h

Caractérisation des ZnONPs /

Le microscope
électronique a
balayage SEM

Diffraction des rayons

Zetasizer

X DRX

Figure 11.4 : schéma descriptif de Biosynthése des nanoparticules de ZnO
11.7. Synthése Chimique des nanoparticules de CuO :

Les CuO-NPs ont été élaborées en utilisant la méthode sol-gel [79]. Dans une synthése
distincte, 0,1 M de nitrate de cuivre a été préparé dans 100 ml d'eau déionisée et agité en
permanence jusqu'a obtention d'une solution bleue homogéne. Ensuite, 0,2 M de NaOH ont

été ajoutés a la solution et agités a 80 °C pendant 2 heures jusqu'a obtention d'un précipité
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noir, qui a ensuite été refroidi a température ambiante. Une grande quantité de précipité noir a
été obtenue. Apres précipitation, le précipité a été filtré puis lavé avec un exces de méthanol
pour éliminer le matériau de départ. Enfin, la poudre a été séchée dans un four a air chaud a

400 °C pendant 4 heures, en vue d'une caractérisation ultérieure[80].

Figure 11.6: Etape de préparation de produit Copper(Il) nitrate
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On peut résume le protocole de méthode sol-gel de NPsCuO par cette schéma:

Agitation Filtration

Séchage
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CuONPs

Figure 11.7 : Schéma descriptif de synthése chimique des nanoparticules de CuO

I1.8.Préparation des Billes d’alginate et des billes composites:

» Les billes d'alginates sont préparés comme suit: Pour préparer les billes, on commence
par ajouter de l'alginate de sodium a raison de 100 ml d'eau distillée. Ensuite, on agite
le mélange jusqu'a ce que l'alginate soit complétement dissous. Aprés l'agitation, on
fait tomber goutte a goutte la solution d'alginate de sodium dans 100 ml d'une solution
de chlorure de calcium a 4%, tout en maintenant une agitation magnétique. Une fois
les billes formées, elles sont lavees plusieurs fois a I'eau distillée, puis séchées a I'air
libre.
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» Pour la préparation des billes mixtes alginate-nano, (5% m/v) de nano ajouté lentement
dans la solution d'alginate, cette suspension est agitée, pour une bonne dispersion des
particules dans la suspension, ensuite, le méme protocole suivi pour la réticulation dans le
bain de CaCl, 4%, les billes sont préparés a température ambiante, ce protocole est représenté

dans la figure 11.8.
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Figure 11.8 : étape de préparation des Billes d’alginate de ZnONPs
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Figure 11.9: étape de préparation des Billes d’alginate de CUONPS
I1.9. Traitement d’huile lubrifiante usagée (15w40) :

15 mL d'huile lubrifiante usagée ont été placés dans un bécher en verre de 250 mL. Ensuite,

45 mL de solution de n-butanol ont été ajoutés pour dissoudre I'huile usagée, ainsi que 2 g de
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KOH. Ensuite, prendre 45 mL de solution de n-butanol et les mélanger avec I'huile, en
remuant uniformément. Le KOH est incorporé progressivement dans le mélange d'huile
usagée et de n-butanol afin d'éviter la formation de sel et pour neutralisé le milieu. Une fois
que tout est mélangé, on agite uniformément pendant 1 heure a une température de 60 °C en
utilisant I'agitateur magnétique.. Ensuite, on filtre par un entonnoir Blichner et une pompe a
vide. En fin, on effectue un processus d'évaporation pour eliminer le n-butanol du mélange.
traitement des déchets d'huile lubrifiante pour obtenir une nouvelle huile lubrifiante peut étre

visualisé dans la Figure 11.10[81].
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Figurell.10:traitement d'huile lubrifiante usagée pour obtenir une nouvelle huile

Lubrifiante
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I1.9.1.Les Application des ZnONPs et CuONPs sur L’huile Lubrifiant usagée
(15w40) :

Une petite quantité de ZnONPs est ajoutée a une quantité d'huile apres avoir séparé évaporé le
butanol. L'échantillon est ensuite laissé sur un agitateur magnétique sous un source de
(lumiére ultraviolette (UV) ou Lumiére du soleil) pendant une journée compléte. A la fin de
cette période, nous remarquons que I'huile a changé de couleur, passant du noir au marron
clair, Aprés comme le montrent les photos suivantes. Ensuite, on filtre a I'aide d'un entonnoir
Bichner et d'une pompe a vide. Ce processus de filtration est répété plusieurs fois jusqu'a ce
que la suspension solide soit complétement éliminée. Ensuite, on effectue un processus de

centrifugation pour récupérer les nano poudres pour obtenir une nouvelle huile lubrifiante

peut étre visualisé dans la Figure 11.11.

Figurell.11 : Etape d’application ZnONPs sur I’huile
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Méme méthode nous ajoutons CuONPs, les billes composites ZnONPs, les billes composites
CUONPs et les billes composites magnétiques au lieu de ZnONPs, Comme le montrent les

photos suivantes.

Figurell.12 : Etape d’application CuONPs sur I’huile

11.9.2.Les Application des Billes D’alginate sur L’huile Lubrifiant usagée
(15w40) :
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Figure 11.13 : Etape d’application des billes ZnO sur I’huile

Figure 11.14 : Etape d’application des billes CuO sur 1’huile

I1.10. Etude de la photodégradation d’un colorant textile

11.10.1. Préparation de la solution Coloré Verte Brillant VVB:

Nous sommes intéressés a la photodégradation d’une colorante cationique Verte Brillant VB

par la poudre brute et activé des feuilles Nerium Oleander.

Le vert brillant, également connu sous le nom de (vert losange B ou vert aniline), a été
sélectionné comme colorant modéle dans cette étude. Il appartient a la classe chimique des
triphénylméthanes et est classé comme un colorant cationique ou basique.
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Tableau 11.2 : Propriétés de vert Briante

Colorant Verte Brillant VB
Structure
chimique
CH,
N
5
l
0=5=0
G I
Q/ \O i
H3C/\N
L,
Formule
. C27H34N204S
chimique
Masse
) 482,63
molaire
(9/mol)
Longueur
d’onde
) [625nm, 428nm’]
maximale
Amax (nm)
Charge (+)*
Solubilité )
Qui
dans ’eau
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Pour I'élaboration de solutions aqueuses, les colorants ont été utilisés tel qu’il a été fourni sans
aucune purification préalable. Les solutions sont préparées en dissolvant des quantités

appropries du colorant dans de 1’eau distillé pour la préparation de la solution mére.

Pour déterminer la concentration de la solution préparée, nous utilisons la formule de dilution
suivante : C1V1=C2 V2.

C1 : représente la concentration de la solution mére en mg/L.

V1 : est le volume de la solution mere prélevé, exprimé en litres.

C2 : correspond a la concentration de la solution fille en mg/L.

V2 :est le volume de la solution mére fille, également exprimé en litres.

Dans notre cas, a partir d'une concentration de 100 mg/L, nous avons utilisé 4 flacons a des

concentrations différentes de VB, comme indiqué dans la figure suivante.

Figure 11.15: Solution mere et les solutions fille de VB

Tableau 11.3: conversion la concentration de mol/L a mg/L.

C1 C2 C3 C4

C mg/L 200 400 600 800
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11.10.2. protocole de la photodégradation du VB :

Les tests de photo dégradation ont été réalisés a différents temps de contact dans un intervalle
de 1-60 min (toutes les demi-heures jusqu’a I’atteint de 1’équilibre), la valeur initiale du pH,
la température, le volume de la solution colorant est maintenu constant (tempeérature ambiante
20°C, pH=6.8, V=50 ml), avec une agitation continu sous irradiation UV. Les échantillons
prélevés sont centrifugés a 4000 rpm pendant 10 min. Les mesures d'absorbance ont été
réalisées a l'aide d'un spectrophotomeétre a une longueur d'onde d'absorption maximale pour le
VB (A = 625 nm). La concentration résiduelle est calculée en utilisant la courbe d'étalonnage.

Le rendement d'élimination (R%) est déterminé en utilisant la relation suivante :

Co— Gt

R% = x 100

0

Avec

R : Le taux élimination (%)
Co : Concentration initiale en colorantat =0 en (mg/L)

C:. Concentration du soluté a I’instant t (mg/L).
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Figure 11.16: Application des CUONPs, ZnONPs et les billes dans la photodégradation
I1.11.Caractérisations des huiles Lubrifiantes (15w40) :

11.11.1.Viscomeéter
11.11.1.1.Définition de la viscosité :

La viscosité est une caractéristique physique des fluides qui mesure leur résistance a
I'écoulement. Elle représente la friction interne entre les différentes couches de fluide lorsque
celui-ci est soumis a une contrainte ou a une force de cisaillement. En d'autres termes, la

viscosité indique la facilité ou la difficulté avec laquelle un fluide peut se déplacer.
Il existe deux principaux types de viscosité :

1. Viscosité dynamique (ou viscosité absolue) : Elle mesure la résistance au cisaillement d'un
fluide lorsque les couches de fluide se déplacent les unes par rapport aux autres. Elle est

généralement mesurée en uniteés telles que les pascal-secondes (Pa-s) ou le poise (P).

2. Viscosité cinématique : Elle est définie comme la viscosité dynamique divisée par la
densité du fluide. Elle est souvent utilisée pour comparer la viscosité de différents fluides, en
particulier lorsque la densité varie. Les unités courantes de la viscosité cinématique sont le

meétre carré par seconde (m#s) ou le centistoke (cSt).
11.11.1.2.SVM Viscosimetre :

Le "SVM Viscosimetre" est un type spécifique de viscosimétre développé par Anton Par, une
entreprise spécialisée dans les instruments scientifiques et de laboratoire. SVM signifie
"Stabinger ViscosimetreMeasurement”, faisant référence a la méthode de mesure de la

viscosité utilisée par cet appareil.

Le SVM Viscosimetre utilise le principe de la méthode Stabinger pour mesurer la viscosité
des liquides, y compris les huiles. La méthode Stabinger est une technique qui utilise a la fois
la mesure de la densité et de la viscosite pour obtenir des résultats précis. Elle est basée sur la
détermination du temps d'écoulement d'un liquide a travers un capillaire a une température
donnée. Le SVM

Viscosimétre mesure a la fois la densité et la viscosité en utilisant une cellule de mesure

spéciale [82]. Cet instrument est freqguemment employé dans l'industrie pétroliére, I'industrie
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chimique et divers autres secteurs nécessitant une mesure précise de la viscosité des liquides.

Il est réputé pour sa fiabilité, sa précision et sa convivialité

Figure I1.17 : SVM Viscosimeétre

I1.12. Caractérisations des nanoparticules formées :

I1.12.1. Diffraction des rayons X(DRX) :

Diffraction des rayons X (DRX) est une méthode largement employée pour déterminer la
structure cristalline des matériaux. Elle exploite le phénomene de diffraction des rayons X
lorsqu'ils interagissent avec un échantillon cristallin. Pour réaliser cette technique, un
diffractométre est utilisé, un appareil spécialement concu pour mesurer les angles et les
intensités des rayons X diffractés par I'échantillon. En analysant les intensités des rayons X
diffractés a différentes positions angulaires, on peut obtenir des informations précieuses sur la

structure cristalline du matériau étudié.

Les données de diffraction des rayons X sont communément représentées sous forme de
diffractogrammes, qui mettent en évidence des pics d'intensité a des angles particuliers. Ces
pics sont associés aux distances entre les atomes dans la structure cristalline. Grace a
I'utilisation de modéles mathématiques et de techniques d'analyse avancées, il est possible de
déterminer la structure cristalline, y compris les positions atomiques précises et les distances

entre les atomes. Cette approche permet une caractérisation approfondie des matériaux et joue
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un role essentiel dans divers domaines tels que la recherche en chimie, la science des

matériaux et la cristallographie. [83]

> Principe:

Le principe fondamental de la diffraction des rayons X (DRX) est basé sur la nature

ondulatoire des rayons X lors de leur interaction avec un échantillon cristallin.

Lorsque les rayons X frappent un cristal, ils sont diffractés par les atomes qui le composent.
Selon la disposition périodique des atomes dans le cristal, les rayons X diffractés vont

interagir de maniere constructive ou destructive.

L'équation de Bragg est utilisée pour décrire le phénomene de diffraction des rayons X. Elle
établit une relation entre l'angle de diffraction (0), la longueur d'onde des rayons X () et la

distance interplanaire (d) entre les plans atomiques du cristal:
nA = 2dsin(0)

Dans cette équation, n’est un nombre entier correspondant a l'ordre de diffraction, A
représente la longueur d'onde des rayons X, d désigne la distance interplanaire, et 6 représente

I'angle de diffraction[84].
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L e e e R

Figurell.18 : Illustration de la loi de Bragg

Appareillage:

Nous utilisons un diffractométre pour I'analyse des échantillons et la marque est "PANalytical
EMPYREAN " L'instrument équipé du détecteur a scintillation LYNXEYE et d'un
rayonnement Cu Ka (A = 1,54184 A) Les échantillons ont été exposés a une tension de 30 kV
et un courant de 10 mA. lls ont été positionnés dans un porte-échantillon et scannés sur une
plage angulaire allant de 25 a 40°.
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Figure I1.19 : photo de diffractométre DRX

I1.12.2. Microscope électronique a balayage (MEB, SEM) :

Le microscope électronique a balayage (MEB), également connu sous le nom de microscope
électronique a balayage (SEM), est un instrument largement utilisé dans le domaine de la
recherche scientifigue pour I'examen d'échantillons a une échelle microscopique.
Contrairement aux microscopes optiques conventionnels qui utilisent la lumiére pour produire
des images, le MEB utilise un faisceau d'électrons pour générer des images a haute résolution
des échantillons. Cette technologie permet d'obtenir des informations détaillées sur la
structure et la composition des échantillons, ce qui en fait un outil puissant pour I'observation

et I'analyse microscopique.

> Principe:

La microscopie électronique a balayage (MEB) permet I'observation détaillée d'une portion de
la surface d'un échantillon en utilisant un faisceau électronique de quelques nanometres de
diametre. Son objectif principal est d'analyser la morphologie et la taille des particules
présentes dans I'échantillon. Grace a sa haute résolution et sa capacité a produire des images
en trois dimensions, le MEB est utilisé dans de nombreux domaines de recherche pour I'étude
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des matériaux, des nanotechnologies, de la biologie cellulaire, et d'autres domaines ou une

analyse précise de la structure et de la topographie des échantillons est essentielle.

La MEB offre des niveaux de grossissement bien supérieurs a ceux obtenus avec la
microscopie optique visible, allant de 35 a 100 000. De plus, elle présente une profondeur de
champ importante, ce qui permet l'observation d'échantillons présentant des surfaces

rugueuses.

Le microscope électronique a balayage (MEB) fonctionne en irradiant I'échantillon avec un
faisceau d'électrons focalisé dont I'énergie est genéralement comprise entre 5 et 20
Kiloélectronvolts (keV). Les électrons qui sont émis par I'échantillon suite a cette interaction
sont ensuite détectés.

Dans un MEB, le faisceau est focalisé de maniére a obtenir une sonde d'un diamétre compris
entre 1 et 0,1 micrométre. Cette sonde balaye une surface carrée de 1'échantillon, Le niveau de
grossissement dans un microscope électronique a balayage est déterminé par le rapport entre

la taille de I'image affichée par le microscope et la taille de la zone balayée de I'échantillon.

La capacité de résolution du MEB est déterminée par la taille de la sonde (faisceau) utilisée et
la taille du volume d'interaction, qui varie en fonction du signal utilisé. Lorsque les électrons
primaires émis par le canon a électrons interagissent avec la surface de I'échantillon dans un
microscope électronique a balayage, certains d'entre eux sont diffusés de maniere élastique,
créant des électrons rétrodiffusés. D'autres électrons transférent leur énergie cinétique aux
atomes de I'échantillon, provoquant leur ionisation et I'émission d'électrons secondaires. Ces
électrons secondaires ont une énergie relativement faible, généralement quelques dizaines
d'électronvolts (eV), et proviennent principalement des couches superficielles de I'échantillon.
Lorsque les atomes ionisés se désexcitent, cela peut entrainer I'émission de photons X
(émission secondaire) ou d'électrons Auger [85].
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Les électrons retrodiffusés et les électrons secondaires émis par I'échantillon sont collectés de
maniere selective par des détecteurs qui envoient un signal a un écran cathodique. Le taux
d'électrons atteignant le détecteur dépend de la morphologie de la surface (Figure 11.20), ce
qui permet d'obtenir des informations topographiques sur I'‘échantillon.

L] Le microscope électronigque a balayage

canon 3
&lectrons

Principe de fonctionnement

lertilla ran cathodique

&l ectrornagnétique

conders eur 4

générateur de
balayage

MWW,

\ﬁ,

" etmdifusis

conderser 2

)

bobine s de
balayage

&lectrons

! ? seconldies
rapons
&chartillon ok s
Figure I1.20: Schéma de fonctionnement d’un MEB
Appareillage:

Nous utilisons le microscope électronique a balayage en champ proche (MEB) avec une

tension d'accélération de 30 kV (Figll.21) pour analyser nos échantillons. Cela nous permet
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de déterminer la morphologie et la taille des nanoparticules obtenues.

Figure 11.21:Appareille de MEB couplé a I'EDX

11.12.3. Diffusion dynamique de la lumiére (DLS) et potentiel zéta :

Les nanoparticules ont été examinées pour leur taille et leur charge de surface a l'aide d'un

analyseur de taille de particules (Malvern, Royaume-Uni) par DLS et potentiel zéta.

Les mesures de diffusion dynamique de la lumiére (DLS) et du potentiel zéta ont été réalisées
a l'aide du Malvern ZetaSizer (ZS 90, Etats-Unis). Les mesures ont été effectuées en utilisant

un spectrometre Bruker Tensor.
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Chapitre Il Résultats et Discussion

I11.1. Introduction

Ce chapitre est entierement dédié a la présentation des résultats des diverses
analyses(viscosimétre,densité,point d’éclair, couleur)qui ont été réalisées sur 1’huile
lubrifiante neuve, usagée et traité , Et des résultats d'une biosynthése respectueuse de
I'environnement de nanoparticules d'oxyde de zinc utilisant des extraits de la plante Nerium
Oleander comme bioréducteurs, ainsi que des résultats de synthese chimique de nitrate de

cuivre.

Les NPs de oxyde de zinc et les NPs de nitrate de cuivre préparé ont été caractérisés en
utilisant la Diffusion dynamique de la lumiére (DLS) et potentiel zéta.la Diffraction des
rayons X et Le microscope électronique a balayage (MEB, SEM), Energie dispersive des
rayons-X (EDX).

I11. 2. Caractérisation des nanoparticules et Billes ZnO et des

nanoparticules et Billes CuO :

I11. 2.1.Analyse de la diffusion dynamique de la lumiére (DLS) et du potentiel

zéta :
Zn0O:

Les diametres hydrodynamiques, les potentiels zétas des nanoparticules de ZnO synthétisees
ont été déterminés par analyse DLS et Zéta seize. L'histogramme de distribution de taille de
la DLS a montré que les diamétres hydrodynamiques moyens des nanoparticules de ZnO
mesuraient 115nm (Figure 111.1 a). Les nanoparticules de ZnO ont montré des potentiels zéta
de -6.89 mV (Figurelll.1 b). Il est connu qu'une faible charge négative provoque I'agrégation

des nanoparticules par répulsion électrostatique et diminue la stabilité des particules [86].
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Figure 111.1: (a) Distribution de taille des particules des nanoparticules de ZnO synthétisées ;

(b) Analyse du potentiel zéta.

Tableaulll.l: Les résultats de diffusion dynamique de la lumiére (DLS) et potentiel zéta

T Z- Pdl ZP Mob Cond

Size | Aveerage

“C d.nm | d.nm mV pmem/Vs | mS/cm
25 98.50 | 115 1
25 -6,89 -0,5528 0,449
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CuO:

Le potentiel zéta et la distribution de taille des particules des CuO-NPs (10 mL) synthétisees
chimiguement sont étudiés par la technique de diffusion dynamique de la lumiere (DLS), qui
permet de déterminer le rayon hydrodynamique en considérant chaque particule comme une
sphére distincte en mouvement brownien [87]. L'analyse DLS permet de déterminer
I'épaisseur des nanoparticules métalliques. On observe une plage fine de distribution des
tailles de particules, avec une taille moyenne calculée de 126 nm pour les CuO-NPs, comme
présenté dans la figure 111.2 (a)

Les valeurs de potentiel zéta (ZP) exposent des détails concernant la charge de la surface et la
stabilité des échantillons. La figurelll.2 (b) montre que la valeur moyenne de ZP pour les
nanoparticules de CuO est de -33,8 mV. En effet, des valeurs de ZP supérieures a +30 eV ou
inférieures a -30 eV indiquent une forte charge, ce qui provoque une répulsion entre les
particules pour prévenir leur coalescence et leur agrégation [88].Les nanoparticules de CuO
présentent une bonne stabilité, ce qui est clair avec la valeur de ZP de -33,8 mV. La valeur
négative éleveée du ZP confirme que les particules de revétement présentes a la surface des
nanoparticules de CuO sont composées de groupes chargés négativement et contribuent a la

stabilité moderée des nanoparticules.
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Figure 111.2: (a) Distribution de taille des particules des nanoparticules de CuO synthétisées ;

(b) Analyse du potentiel zéta.

Tableaulll.2 : Les résultats de diffusion dynamique de la lumiére (DLS) et potentiel zéta

T Z- Pdl ZP Mob Cond

Size | Aveerage

“C d.nm | d.nm mV pmem/Vs | mS/cm
25 97.4 | 126 1
25 -33,8 -2,711 3,1

69



Chapitre Il Résultats et Discussion

111.2.2.Diffraction des Rayons X(DRX) des Nanoparticule CuO :

L'objectif c'est la verification que la poudre résultante est formée par les nanoparticules
d'oxyde de zinc Les expériences de diffraction des rayons X fournissent une liste de pics (ou
raies) de diffraction, chaque pic correspond a une famille de plans réticulaire d’indice (hkl).
L’identification de la phase et de ses parameétres de maille est ensuite réalisée par
comparaison avec les bases de donneées répertoriées sur les fichiers J.C.P.D. La caractérisation
DRX a été faite en utilisant un diffractométre ou un rayonnement X provenant de I'émission
Ka du cuivre, de longueur d'onde A=1.5405 A

La diffractogrammes des échantillons de CuO synthétisés par méthode chimique (figures
111.3) a confirmé la présence de la phase monoclinique des nanoparticules de CuO. Les pics de
diffraction a des angles 20 spécifiques ont été observés 35,25°, 38,91°, 47,50°, 48,92°, 61,67°
et 66,5°. Ces angles correspondent aux plans (002), (111), (200), (202), (220) et (113)
respectivement, qui correspondent aux plans cristallins spécifiques de cette phase. L'intensité
et les positions des pics de diffraction observés dans le diagramme XRD sont en bon accord
avec les valeurs rapportées et trouvées dans le dossier #05-661 du JCPDS (Joint Committee
on Powder Diffraction Standards). La phase monoclinique de CuO est caractérisée par les
paramétres de maille suivants (numéro de carte JCPDS 45-0937) : a = 4.8535 A, b = 3.358 A,
c=5.17 A et B =98.55° Cet accord indique que les nanoparticules de CuO synthétisées
possédent une structure cristalline bien définie et présentent un comportement de diffraction
caractéristique compatible avec la phase monoclinique de CuO.

LQMUULWN\M

Figurelll.3:Diffraction des rayons X des nanoparticules de CuO
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Les résultats obtenus sont cohérents avec les résultats présentés dans le travail de
Bentardjallah et Hattabi[89].

111.2.3.Microscope électronique a balayage (MEB, SEM) de des Nanoparticule
CuO:

L'étude morphologique des nanoparticules (NP) de CuO synthétisées a été réalisée a l'aide
d'un microscope électronique a balayage (MEB). La figurelll.4 présente des images
morphologiques des NP de CuO synthétisées, mettant en évidence leur agglomération sous
forme d'amas sphériques dispersés. Ces observations confirment également que les particules

sont de petite taille.

Ny

¢ HFW mag = HV spot det WD  pressure
X3 4.14 ym 50 000 x 20.00 kV 12.0 ETD 4.2 mm 2.06E-4 Pa

Figurelll.4: Image au microscope électronique a balayage (MEB) des nanoparticules de CuO
111.2.4.Diffraction des Rayons X (DRX) des Billes CuO :

Le modéle XRD des nanoparticules de cuivre préparées présentées sur la figurelll.5 indique une phase

unique avec une structure cristalline monoclinique.
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400

o

Sagtian [*29]

Fig. 111.5:Diffraction des rayons X des nanoparticules des billes de NPs-CuO

I11. 2.5.Microscope électronique a balayage (MEB, SEM) des Billes CuO :

L'analyse d'image MEB de billes de CuO consiste a examiner la morphologie de surface, la
distribution des particules et la texture générale de I'échantillon. Ce qui suit est une analyse générale

de I'image MEB d'une sphére de CuO pour la Fig. I11.6:

L'image MEB de la morphologie de surface de la sphére CuO a haute résolution montre un rugosité, la
présence d'irrégularités et des fissures a été évaluées. La morphologie de surface peut fournir des

informations sur le processus de fabrication et la qualité du grain de CuO.
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spot det WD pressure
s 20.7 pm 10 000 x 20.00 kV 12.0 ETD 4.2 mm 2.09E-4 Pa

Figure 111.6 : Image au microscope électronique a balayage (MEB) des Billes de CUO

111.2.6.Diffraction des Rayons X (DRX) des Nanoparticule ZnO :

20000 — 100 002 101 102 110 103200 112 201

2500

Figure I11.7 :Diffraction des rayons X des nanoparticules de ZnO
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La diffractogrammes des échantillons de CuO synthétisés par méthode chimique (figures
I11.7) a confirmé la présence des pics de diffraction a 20 = 31.2°, 34.2°, 36°, 48°,
56.48°,61.90°, 66.13°, 68.37°, 72.99° sont attribués respectivement aux plans cristallins
suivants: (100), (002), (101), (102), (110), (103), (200), (112), (201) qui correspondent a ceux
de ZnO de structure hexagonale wurtzite (JCPDS 36-1451). Tous les pics sont intenses, nets

et fins, affirmant la bonne cristallinité des nanostructures élaborées.
111.2.7.Microscope électronique a balayage (MEB, SEM) des Nanoparticule ZnO :

Les images microscopiques montrent les nanoparticules de ZnO a différents grossissements,
révélant une distribution de tailles de particules dans la plage de 100 nm.

8. HFW ‘ ';‘.xn] 2 J‘.' p C W pressure
X5 414 um 5000 x 5.00 kV 6.0 ETD 4.8 mm 1.12E-4 Pa

Figure.l11.8: Image au microscope électronique a balayage (MEB) des nanoparticules de
Zn0

I11. 2.8.Diffraction des Rayons X (DRX) billes ZnO :

Les diagrammes de diffraction des rayons X (DRX) de la bille de NPs-ZnO sont présentés
dans la Figure I11.9. Les pics affaiblis de la poudre des billes peuvent étre attribués a
I'introduction d'alginate de calcium, tandis que les autres pics de diffraction correspondent au
ZnO (JCPDS 36-1451).
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Selon la littérature, la position du pic (002) pour le ZnO en Bille est genéralement de 26 égal a
34.42°. nous constatons un léger décalage du pic (002) par rapport a ceux enregistrés pour nos

échantillons.

100 —

400 —

Figure 111.9 : Diffraction des rayons X des nanoparticules des billes de NPs-ZnO
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I11. 2.9.Microscope électronique a balayage (MEB, SEM) des Billes de NPs-ZnO :

-

’.!"".4

s HFW mag = HV spot det WD pressure ) < 5 um
® 20.7 pm 10 000 x 20.00 kV 12.0 ETD 4.2 mm 2.09E-4 Pa Scios 2

Figure 111.10 :Image au microscope électronique a balayage (MEB) des Billes de ZnO

Les images SEM de la surface des perles de ZnO-NPs sont représentées dans la Figurelll.10.
On peut observer sur les images la morphologie sphérique des perles avec une structure

poreuse.

111.2.10. Caractérisation physico-chimiques d’huile lubrifiante (15w40) :

Les résultats de la recherche qui étudie le recyclage de I'huile lubrifiante usagée et les

compare a un échantillon d'huile lubrifiante neuve en utilisant nanoparticules CuO.

Le Tableau 1.3 comprend également les résultats des divers tests de qualité (apparence,
viscosités a 40 et 100°C, point d'éclair, masse volumique a 40 et 100°C, Couleur et
Réfractometre) realisés sur les produits d'huile lubrifiante selon les méthodes ASTM.

Tableau 111.3 : Caractéristique d’huile neuve, traitée, et usagée SAE 15w40
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Caractéristiques Unité | Huile neuve Huile usée Huile traitée
Apparence . . .
] - Trés clair Sombre clair

Visuelle
Couleur - 3 <8 5
Viscosité
Cinématique mm?/s | 98.584 54.6 86.097
a40°C
Viscosité
Cinématique mm?/s | 13.041 10.5 12.115
a 100°c
Masse Volumique 3
. g/Cm 0.86494 - 0.85835
ado0°c
Masse Volumique 3

g/Cm 0.88240 - 0.87130
(API 15°C)
Masse Volumique .
. g/Cm 0.87869 - 0.81841
a 100°c
Densité a 40°c

- 0.8833 0.8778 0.8750
(API 15°C)
Densité a 100°c

- 0.9363 0.8735 0.913

(API1 15°C)
Point de flashe (°C) 224 176 208
Point d’éclair (°C) 237 208 229
Réfractomeétre - 1.620 - 1.614
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Huile
Traité

Figure 111.11 : Apparence Les huiles lubrifiantes (neuve,traité,usagée)

Apparence : Les huiles lubrifiantes neuves, usagées et traitées indiquent des différences
distinctes dans leur aspect visuel. Comme présente dans le tableaulll.3 L'huile fraiche
présente généralement une couleur claire et brillante, tandis que I'huile usée a tendance a
devenir plus foncée, apparaissant souvent en noir. En revanche, I'huile traitée présente une
teinte rougeétre, quoique moins claire que I'huile neuve. Les mesures de couleur obtenues a
l'aide du colorimétre peuvent servir d'indicateurs de I'état et de l'efficacité de [I'huile
lubrifiante. Alors que I'huile neuve posséde des propriétés de lubrification optimales, Il est
important de noter que la mesure de la couleur de I'huile traitée (5) se situe entre les valeurs
de I'huile neuve (3) et usée (>8), indiquant un niveau modéré de dégradation et de
contamination. L’aspect sombre de I'huile de lubrification usagée et de celles issues des
procédés traités était di a leur combustion et oxydation a haute température par le moteur

thermique pendant tres longtemps.
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o

Indice de réfraction

m Huile neuve mHuileusée mHuiletraitée

Figure 111.12 : Effets du traitement de I'huile de lubrification usagée sur son réfractometre.
L’indice de réfraction :

L'aspect clair et brillant de I'huile neuve est cohérent avec son indice de réfraction plus élevé
de 1,620, indiquant un degré de transparence et de clarté relativement plus élevé. I'huile
traitée, qui présentait une couleur rougeatre et un indice de réfraction légérement inférieur de
1,614, présentait un changement de couleur et de propriétés de réfraction par rapport a I'huile
neuve. La présence de nanoparticules dans [I'huile traitée pourrait influencer ses
caractéristiques optiques, entrainant une teinte de couleur différente et une légére diminution
de l'indice de réfraction.

Bien que I'huile traitée présentant un changement de couleur et un indice de réfraction
Iégerement inférieur par rapport & I'huile neuve, conserve toujours un certain niveau de

transparence. D'autre part, la noirceur de I'huile usée indique un niveau d'opacité élevé et la
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rend inadaptée a la mesure de l'indice de réfraction. Bien que la comparaison de l'indice de
réfraction ne soit pas possible pour I'huile usée, la grande différence d'aspect visuel entre
I'huile usée (noire) et I'huile traitée (rougeatre) suggere des changements significatifs dans les

propriétés optiques dus au traitement des nanoparticules [90].

250
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Point de flashe Point d’éclair

B Huile neuve M Huile usée ™ Huile traitée

Figure 111.13:Effets du traitement de I'huile de lubrification usagée sur sa point de flashe et
point d’éclair.

Point d’éclair :

Les mesures de point d'éclair obtenues pour les huiles lubrifiantes neuves, usagées et traitées
sont respectivement de 237, 208 et 229 °C. Le point d'éclair est la température la plus basse a
laquelle les vapeurs d'une substance peuvent s'enflammer lorsqu'elles sont exposées a une
source d'inflammation. Il sert de parameétre important pour évaluer les caractéristiques

d'inflammabilité et de sécurité d'une substance.

La valeur élevée du point d'éclair de 237 °C pour I'huile neuve indique qu'elle a une volatilité
relativement faible et qu'elle est moins susceptible de s'enflammer a des températures plus

basses.

En revanche, I'huile usée présente un point d'éclair inférieur de 208 °C qui est inférieure a la
spécification minimale des huiles de lubrification SAE-40. Cette diminution du point d'éclair
peut étre attribuée a I'accumulation de contaminants et de sous-produits de dégradation lors de
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l'utilisation de I'huile. Ces impuretés peuvent abaisser le point d'éclair en introduisant des

composés volatils qui peuvent s'évaporer a des températures plus basses.

Fait intéressant, I'huile traitée présente une valeur de point d'éclair de 229 °C, qui se situe
entre les valeurs des huiles neuves et usées. L'ajout de nanoparticules au lubrifiant peut avoir
influencé le point d'éclair en modifiant la composition et la volatilité de I'huile. Lors du
traitement, les composants volatils ont été dégradée a par les nanoparticules de I'huile de
lubrification usée en augmentant le point d'éclair au-dessus de la spécification minimale de
SAE-40 [90].
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Figure 111.14:Effets du traitement de I'huile de lubrification usagée sur sa viscositeé.
viscosité a 40 °C :

Les mesures de viscosité cinématiques a 40 °C pour les huiles lubrifiantes neuves,
usageées et traitée a l'aide de la méthode ASTM-D 0092 sont respectivement de 98,584 mm2/s,
54,6 mm?/s et 86,097 mm/s, comme présenté dans le tableaulll.3 et la figure I11.14. La
viscosité cinématiques est une mesure de la résistance d'un fluide a écoulement, avec des
valeurs plus élevées indiquant des caractéristiques d'écoulement plus épaisses ou plus
résistantes. Les valeurs de viscosité obtenues fournissent des informations précieuses sur les
caractéristiques d'écoulement des huiles lubrifiantes. La viscosité plus élevée de I'huile neuve
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suggere de bonnes propriétés de lubrification, tandis que la viscosité plus faible de I'huile usée
peut indiquer une efficacité de lubrification réduite en raison de la contamination. La mesure
de la viscosité de I'huile traitée se situe entre ces deux extrémes, mettant en évidence

I'influence potentielle des nanoparticules sur le comportement d'écoulement de I'huile.

Viscosité a 100 °C : Le résultat de la viscosité cinématique a 100°C montre qu'il y a une
diminution de la viscosité de I'huile de lubrification a mesure que la température augmente.
Le résultat indique également que I'huile de lubrification usagée a la plus faible viscosité par
rapport aux huiles de lubrification traité et neuve. Cela peut étre di a la contamination d'un
composant trés volatil (huile 1égere) présent dans I'huile. Apres traitement, les composants
volatils ont été dégradés de I'huile usée et ont par conséquent augmenteé la viscosité des huiles
lubrifiantes, comme indiqué dans le tableau I11.3. Le tracé des viscosités cinématiques de
chacune des huiles lubrifiantes (Fig. 111.14) révele qu'elles se situent toutes dans la limite de

spécification minimales et maximales requises pour les huiles de lubrification.
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B Huile neuve M Huile usée Huile traitée

Figure 111.15: Effets du traitement de I'huile de lubrification usagée sur sa densité.

Densité : Les mesures de densité sont importantes pour évaluer la qualité et la composition
des huiles lubrifiantes. Les changements de densité peuvent indiquer les niveaux de
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contamination, la dilatation thermique et I'impact des additifs ou des nanoparticules sur les

propriétés de I'huile.

Les mesures de densité a 40 °C (API 15 °C) pour les huiles lubrifiantes neuves, usagées et
traitées sont respectivement de 0,8833, 0,8778 et 0,8750. De plus, les mesures de densité a
100 °C (API 15 °C) sont respectivement de 0,9363, 0,8735 et 0,913.(Tableau 111.3 et figure 111
15) L'huile neuve a généralement une densité plus élevée en raison de sa composition pure,
avec moins d'impuretés et de contaminants. Lorsque l'huile lubrifiante est utilisée, des
contaminants tels que des particules, des résidus de carburant et des sous-produits d'oxydation
peuvent s'accumuler, entrainant des changements dans la densité de I'huile. L'ajout de
nanoparticules au lubrifiant peut avoir contribué a ce changement de densité, a 100 °C (API
15 °C) l'huile traitée présente une densité de 0,913, se situant entre les densités des huiles
neuves et usagées. Cela suggére que I'ajout de nanoparticules peut avoir influencé la dilatation

thermique de I'huile a température élevée.

I11. 3.Résultats de photodegradation :
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Figure 111.16 : Activité photodégradation de Verte Brillant
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Le diagramme suivant représente 1’activité de photocatalytique pour les différents matériaux
préparés (CuO, ZnO et leurs billes) pour dégrader le Verte Brillant, mesurée en fonction du
temps, pour chaque ¢élément. L’axe vertical représente 1’efficacité de la photodégradation,

tandis que I’axe horizontal représente la durée nécessaire pour chaque élément.

Le nano ZnO présente le plus haut niveau d’efficacité dans la dégradation de colorant vert
braillant sous I’effet de la lumiére, ce qui en fait le réactif le plus réactif. Cela peut étre
attribué a ses propriétés qui favorisent la génération de peroxyde d’hydrogéne (H,0,), un

activateur des réactions de dégradation photochimique.

Tout d'abord, le nano ZnO posséde une grande surface spécifique en raison de sa petite taille,
ce qui lui confere une plus grande capacité d'adsorption des composes organiques cibles.
Cette adsorption facilite le contact entre les composés organiques et les sites actifs du nano

Zn0O, augmentant ainsi les chances de réaction.

De plus, le nano ZnO présente une large bande interdite et une structure de bande électronique
favorable, ce qui lui permet d'absorber efficacement la lumiére visible et les ultraviolets
proches. Lorsque le nano ZnO est exposé a la lumiére, les électrons sont excités de la bande

de valence & la bande de conduction, créant ainsi des paires électron-trou [91].

Ces paires électron-trou sont impliquées dans la génération de peroxyde d'hydrogéene (H,0,)
par réduction de l'eau et de l'oxygene dissous dans le milieu réactionnel. Le peroxyde
d'hydrogéne joue un rble crucial en tant qu'activateur des réactions de dégradation
photochimique, en réagissant avec les composes organiques adsorbés sur la surface du nano

ZnO et en facilitant leur dégradation.

De plus, la stabilité et la réactivité du nano ZnO sont également des facteurs importants pour
son efficacité dans la dégradation des composés organiques. En raison de sa structure
cristalline et de ses propriétés de surface spécifiques, le nano ZnO présente une excellente
stabilité chimique et une résistance a la corrosion. Cela lui permet de maintenir ses propriétés

catalytiques pendant de longues périodes d'exposition a la lumiére.

En ce qui concerne les billes de ZnO, elles sont Iégerement moins efficaces que le nano ZnO.
Cela peut étre di a la plus grande taille des particules de zinc, ce qui peut affecter la surface
réactive et la surface disponible pour les réactions de dégradation.

La taille des particules est un facteur important dans les réactions catalytiques. Les

nanomatériaux, tels que le nano ZnO, possédent une taille réduite qui leur confére une grande
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surface spécifique. Cette plus grande surface offre davantage de sites actifs pour les réactions

chimiques, favorisant ainsi les réactions de dégradation [92].

En revanche, les billes de ZnO ont une taille plus importante, ce qui réduit leur surface
spécifique en comparaison avec le nano ZnO. Cette réduction de la surface réactive limite le
nombre de sites disponibles pour les réactions de dégradation, ce qui peut entrainer une

diminution de I'efficacité globale du matériau.

De plus, la plus grande taille des billes de ZnO peut également entrainer une diffusion plus
lente des composes organiques a travers la structure des billes. Cela peut limiter I'accés des
composes organiques aux sites actifs a la surface des billes, réduisant ainsi les possibilités de
réaction et ralentissant la dégradation des composes organiques.

Cependant, il convient de noter que les billes de ZnO peuvent encore présenter une certaine
activité catalytique et étre utilisées dans des applications de dégradation des composés
organiques, bien que leur efficacité puisse étre 1égérement inférieure a celle du nano ZnO.
L'efficacité de tout matériau dépendra également des conditions expérimentales, de la

concentration des composés organiques, du pH et d'autres parameétres.

En conclusion, la l1égére diminution de I'efficacité des billes de ZnO par rapport au nano ZnO
dans la dégradation des composés organiques peut étre attribuée a leur plus grande taille, qui
limite la surface réactive et I'acces des composés organiques aux sites actifs. Cependant, les
billes de ZnO peuvent toujours étre utilisées dans certaines applications de dégradation, en
tenant compte de leurs caractéristiques spécifiques et de leurs performances par rapport aux

autres alternatives disponibles [91].

Le nano CuO est moins efficace que les éléments précédents, mais il possede néanmoins la

capacité de dégrader les composés organiques sous 1’effet de la lumiére.

le nano CuO posséde une grande surface spécifique et une taille de particule réduite, ce qui lui
confére une réactivité accrue. Ces caractéristiques favorisent l'interaction entre le matériau et

les composés organiques, facilitant ainsi leur dégradation.

Il convient également de souligner que le nano CuO présente des avantages en termes de codt
et de disponibilité par rapport a certains autres éléments utilises dans des applications
similaires. Cela peut le rendre attrayant dans certaines situations, en particulier lorsqu'il est
utilisé a grande échelle ou dans des applications ou les performances supérieures d'autres

matériaux ne sont pas nécessaires [93].
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En conclusion, bien que le nano CuO puisse étre considéré comme moins efficace que
certains éléments précédents dans certaines applications, il possede neanmoins la capacité de
dégrader les composés organiques sous l'effet de la lumiere en raison de ses propriétés
photocatalytiques. Sa réactivité, sa surface spécifique élevee et son colt avantageux peuvent

en faire un choix viable dans certaines situations.

Les billes de CuO sont moins efficaces que les éléments précédents, mais leur efficacité est
tres proche de celle du nano CuO.

Tout d'abord, il est important de noter que les billes de CuO et les nano CuO partagent la
méme composition chimique, a savoir I'oxyde de cuivre (CuO). Cependant, ils different en
termes de structure et de taille de particules. Les nano CuO ont une taille de particules
extrémement réduite, généralement inférieure a 100 nanomeétres, ce qui leur confére des
propriétés uniques en raison de leur grande surface spécifique. Les billes de CuO, en
revanche, ont une taille de particules plus importante, généralement supérieure a 1 micrométre
[93].

Il est courant de constater que les nanoparticules présentent souvent des performances
améliorées par rapport a leurs homologues a plus grande échelle, en raison de leur surface
specifique accrue et de leurs propriétés physiques et chimiques différentes. Cela signifie que
les nano CuO peuvent avoir une efficacité légerement supérieure a celle des billes de
CuO[93].Cependant, vous affirmez que I'efficacité des billes de CuO est tres proche de celle
des nano CuO. Cela peut étre soutenu par plusieurs facteurs. Premiérement, bien que les nano
CuO aient une surface spécifique plus grande, les billes de CuO peuvent encore avoir une
surface suffisamment importante pour permettre une réactivité élevée. De plus, les billes de
CuO peuvent présenter une distribution plus uniforme dans certains systémes ou applications,

ce qui peut compenser leur taille de particules plus importante en termes d'efficacité.

En conclusion, bien que les billes de CuO puissent étre légerement moins efficaces que les
nano CuO en raison de leur taille de particules plus importante, leur efficacité reste tres
proche. Les billes de CuO peuvent présenter des avantages en termes de stabilité, de

distribution uniforme et de codt, ce qui les rend attrayantes pour certaines applications.

Le niveau le plus élevé d’efficacité dans le processus de dégradation photochimique est dd a
plusieurs facteurs tels que la taille des particules et la surface réactive. En général, on peut

dire que le nano ZnO et le nano CuO ont des propriétés électriques et structurales qui les
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rendent plus capables d’activer les réactions photochimiques et de dégrader les composés
organiques. Cependant, le nano ZnO nécessite plusieurs méthodes de récupération telles que

la centrifugation, les filtres nanométriques, etc.

En ce qui concerne les billes de ZnO et les billes de CuO, ils peuvent étre facilement
récupérés en ajoutant une propriété magnetique pour faciliter la récupération, ce qui donnerait

des billes magnétiques [93].

87



Conclusion générale

Conclusion générale :

Cette étude a rapporté avec succes une approche biologique sans précédent et respectueuse de
I'environnement pour la synthese de nanoparticules de ZnO, en utilisant un extrait aqueux des
feuilles de Nerium Oleander. Les composants biologiques présents dans les feuilles ont été
utilisés comme agents stabilisants et réducteurs. Des nanoparticules d'oxyde de cuivre
monométallique (CUONPs) ont été synthétisées par réduction chimique du sel de nitrate de
cuivre. Le matériau nanométrique synthétise a été utilisés pour former des billes alginate qui
a éte démontré efficacement une activité catalytique sous I'éclairage solaire pour dégrader le
colorants VB traitement d’huile lubrifiant usagée. Cette recherche a démontré que I'huile
lubrifiante usagée peut étre recyclée a l'aide d'échantillons des billes CUONPs et il a été
démontré que la méthode utilisée a €liminé les contaminants volatils de I'huile lubrifiante
usagée et ont rendu I'huile d'une qualité essentiellement équivalente a celle des huiles neuves.
D'aprés les résultats obtenus, la méthode de photodégradation a été plus efficace pour le

recyclage d’huiles.

Ces résultats prometteurs offrent un nouveau moyen aux chercheurs de produire des
photocatalyseurs rentables et respectueux de I'environnement pour éliminer efficacement les

colorants de l'eau et pour le recyclage d’huiles usagées.
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Chapitre 1: Introduction du projet

1. Idée du projet (Solution proposée):

Nous sommes actifs dans le domaine du traitement des huiles usagées et des eaux polluées en utilisant

la technologie des nanoparticules. Cela fait partie des industries chimiques modernes.

RECYCLAGE

Eaux Usées Station d'épuration Eaux usées nettoyées

’-N économie des ressources pétroliéres

+
protection environnement

Collecte Filtration & Décantation Valorization

L'idée du projet est née de notre intérét pour le probléme de la pollution environnementale et du besoin
urgent de développer des techniques efficaces pour purifier les huiles usagées et les eaux polluées.
Apreés une étude, nous avons constaté que le volume du marché des huiles usagées atteint environ
150 000 tonnes par an. Aprés leur utilisation, I'élimination de ces huiles dans la nature entraine une
pollution des sols et des eaux, car elles ne se dégradent pas facilement. En effet, un litre d'huile usagée
peut contaminer un million de litres d'eau. Nous avons donc effectué des recherches et étudié les
techniques disponibles ainsi que les avancées de la nanotechnologie, et nous avons réalisé le potentiel

des nanoparticules pour améliorer l'efficacité des processus de purification.

Nous avons mené de petites études expérimentales pour évaluer la capacité des nanoparticules a
purifier les huiles usagées et les eaux polluées, et il s'est avéré que cette technologie aux propriétés

efficaces améliore la qualité de ces liquides.
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Cela se fait en établissant une unité de production basée sur les derniéres technologies disponibles dans
le domaine, en utilisant des matiéres premieres telles que (extraite de la plante Nerium Oleander), le

ZnO (oxyde de zinc), nitrate de cuivre et |'alginate de sodium.

Nous choisirons une zone industrielle a proximité des entreprises qui générent des huiles usagées et des

eaux polluées, telles que les compagnies pétrolieres.

2. Valeurs proposées:

+ Lavaleur ajoutée que le projet apportera:
+ Les nanoparticules sont un produit d'application récent et innovant dans le domaine du traitement.

+ La qualité et |'efficacité des nanoparticules dans I'élimination des problémes de pollution des eaux et

des huiles usagées.

+ Notre produit est disponible pour les clients, et nous offrons des services de transport et de

distribution, ainsi qu'un service de commande en ligne via Internet (réseaux sociaux, page officielle).
+ Les nanoparticules peuvent étre utilisées plusieurs fois.

+ Le produit est facile a utiliser pour le client, car nous fournissons une fiche descriptive et un guide

d'utilisation.

3. L'équipe de travail

L'équipe du projet est composée des membres suivants:
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Etudiant 01 : Ramdani Ahlam, spécialisation : Génie chimique. Son réle comprend d'acquérir
I'assurance qualité, la recherche et le développement afin de participer a des formations dans le
domaine du marketing, a la Battlebots Challenge : un jeu virtuel sur les fondamentaux de
I'apprentissage profond. Elle s'est également inscrite sur la plateforme (startup.dz) pour obtenir le label
d'une entreprise émergente. Elle s'est familiarisée avec les procédures juridiques et administratives pour
la création d'une entreprise émergente, ainsi qu'avec le design thinking, l'idéation et la réalisation de
prototypes lors d'un atelier sur I'impression 3D. Elle a acquis des compétences en communication et en
négociation, ainsi qu'une connaissance du modéle d'affaires BMC (Business Model Canvas) et des
procédures de facturation formelles pour les projets. Elle a effectué un stage chez Sonatrach, la société
nationale du pétrole et du gaz, la société nationale de distribution d'électricité et de gaz, effectué un

stage chez Sonatrach pour la deuxiéme fois, ainsi que I'Algérienne des Eaux.

Etudiant 02 : Hiba Karima, s'engage dans la gestion de projet, la recherche de marchés et le marketing.
Pour acquérir ces compétences, elle a obtenu un diplome technique en comptabilité. Elle a également
suivi des formations dans le domaine du marketing et a participé a la Battlebots Challenge, un jeu
virtuel sur les fondamentaux de |'apprentissage profond. Elle s'est inscrite sur la plateforme (startup.dz)
afin d'obtenir le label d'une entreprise émergente et a acquis des connaissances en matiére de
procédures juridiques et administratives pour la création d'une entreprise émergente. Elle a également
participé a un atelier sur la pensée conceptuelle, I'idéation et la réalisation de prototypes utilisant
I'impression 3D. Elle a développé des compétences en communication et en négociation, ainsi qu'une
connaissance du modele d'affaires BMC (Business Model Canvas) et des procédures de facturation

formelles pour les projets. En plus de son diplome en pharmacie, elle posséde une certification en
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comptabilité technique. Elle a effectué plusieurs stages, notamment chez Sonatrach, Naftal (entreprise

pétroliere) et I'Algérienne des Eaux, ainsi qu'un stage en pharmacie.

Encadreurs: Khane Yasmina, spécialité : doctorat chimie analytique et I'environnement. Son réle est le
suivi des procédés de synthése chimique et d'amélioration de produit est d'apporter une expertise et un
soutien technique aux membres de I'équipe. Elle aide a définir les méthodologies expérimentales, a

concevoir les expériences et a analyser les résultats obtenus.

Co-Encadreurs: Aouf Mohammed, spécialité : doctorat Génie chimique, grace a sa spécialité, il peut
fournir des conseils techniques, des recommandations et des solutions aux problémes rencontrés dans

le projet, il est fourni un encadrement supplémentaire et une expertise spécifique dans le domaine.

4. Les objectifs du projet

v" Nous nous efforcons de devenir le leader du marché des nanoparticules dans le traitement des

huiles usagées et des eaux polluées en Algérie au cours des années de production.
v Atteindre une part de marché suffisante pour répondre aux besoins des clients.

v Améliorer la qualité des huiles usagées : I'objectif principal est de convertir les huiles usagées

polluées en huiles pures et réutilisables.

v’ Purification des eaux polluées : le projet vise a appliquer la technologie des nanoparticules pour la

purification des eaux polluées.

v Protection de l'environnement : le projet contribue a protéger I'environnement des effets de la

pollution résultant d'une élimination inappropriée des huiles usagées et des eaux polluées.
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v Le projet se concentre sur |'amélioration de la qualité de ces liquides, la protection de

I'environnement et le développement d'une technologie innovante dans ce domaine.

5. Un calendrier pour la réalisation du projet:

Q 0 Les études préliminaires com- -
[ =
[

prennent la sélection de I'empla-
cement de 'unité de production

et la préparation des documents
requis.

Demande d'approvisionnement
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Chapitre 2:les aspects innovants.

1. Nature des innovations:

a. Innovation radicale : La nature de l'innovation réside dans le développement radical des
nanoparticules en ajoutant une substance magnétique qui facilite la récupération et le contrdle de ces

particules.

b. Innovation sur le marché : Les particules d'alginates sont utilisées pour filtrer les eaux contaminées et
les huiles usagées grace a une nouvelle technologie appelée nanotechnologie. Cette technique
présente une excellente efficacité dans la purification de ces liquides, ce qui signifie qu'elle utilise
des particules extrémement petites aux propriétés magnétiques qui peuvent contribuer
grandement a la purification, réduisant ainsi les efforts et le temps nécessaires. De plus, ces
particules sont réutilisables a plusieurs reprises et peuvent étre régénérées en les collectant et en
extrayant les contaminants saturés, puis en les réutilisant dans le processus. Cette idée contribuera
au développement d'un nouveau produit innovant qui contribue a résoudre le probléeme de la
pollution pétroliére et de la pollution de I'eau, tout en offrant des opportunités économiques pour

l'utilisation de matiéres secondaires et leur transformation en un produit de valeur.

c. Le produit sera commercialisé en fournissant des informations détaillées sur ses avantages et son

efficacité, ce qui peut étre utilisé pour promouvoir et encourager les personnes a l'acquérir.
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2. Domaines d'innovation

Les aspects innovants de notre projet sont les suivants:

* Premiéere entreprise en Algérie a utiliser la technologie des nanoparticules dans le processus de

production des billes nano/alginate.

* Vente des nanoparticules en tant que produit supplémentaire.

* Offrir un autre type de nanoparticules améliorée avec une nouvelle technologie, a savoir les billes

nano magnétiques (Billes Magnétiques).

« Cibler un nouveau groupe de consommateurs.
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Chapitre 3 : Analyse stratégique du marché

1. Offre du secteur de marché

Marché potentiel : Toutes les catégories de la société qui s'intéressent au traitement des huiles

usagées et des eaux polluées.

* Marché cible : Les entreprises industrielles impliquées dans la production d'huiles et les

entreprises spécialisées dans le traitement des eaux.

* Ciblage des entreprises industrielles car elles sont responsables de I'élimination des huiles
usagées et des eaux polluées dans la nature, ce qui entraine une grave détérioration de

I'environnement en tant que déchets dangereux contenant de nombreux éléments toxiques.

* Possibilité de conclure des contrats d'achat avec plusieurs institutions industrielles, y compris

des compagnies pétrolieres.

2. Mesures d'intensité de la concurrence

Les principaux concurrents sur le marché algérien produisent principalement des produits utilisant des

substances chimiques hautement toxiques :

* Le nombre d'entreprises présentes sur le marché.

* Les entreprises de purification de I'eau.

> Points forts :

Ancienneté sur le marché, force et réputation de la marque.

> Points faibles :
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Utilisation de matériaux moins performants (argile, charbon actif) qui absorbent les polluants sans les

décomposer, entrainant une augmentation de la pollution dans I'environnement.

3. Les stratégies marketing

*Nous nous appuyons sur une stratégie marketing basée sur des prix compétitifs en maitrisant la
réduction des colits grace a |'utilisation de technologies avancées.

+Un site web pour la distribution des produits et la gestion des commandes.

Notre entreprise offre a ses clients un espace pour exprimer leurs préoccupations et les traiter dans les
meilleurs délais, ce qui renforce la confiance des clients en notre entreprise et confere une crédibilité

accrue a notre produit, car nous plagons le client au-dessus de tout.
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Chapitre 4 :Plan de production et d'organisation

1. processus de production

Les principales étapes du processus de production sont les suivantes :

O Préparation des matiéres premieres : Collecte et préparation des matiéres premiéres
nécessaires pour la production de nanoparticules (ZnO, nitrate de cuivre, Nerium Oleander,

Alginate de Sodium, NaOh, CaCl2 (Chlorure de Calcium), Ethanol, Matiére magnétique)

O Préparation de la solution ou du milieu : Mélange des matiéres premiéres avec un solvant
approprié pour obtenir une solution homogene adaptée a |'utilisation des nanoparticules dans
le traitement des eaux usées et des huiles usagées en ajustant la concentration des matériaux

nano et d'autres produits chimiques utilisés dans le processus.

Formation des nanoparticules : La solution est transformée en petites particules a l'aide de

techniques telles que la précipitation chimique ou autres méthodes.

Séparation et purification des nanoparticules : Les nanoparticules sont séparées des
substances indésirables et purifiées pour obtenir des particules pures avec une taille et des
propriétés spécifiques.

Séchage et faconnage des particules : Le solvant est éliminées et les particules sont séchées,

puis faconnées pour obtenir la forme finale souhaitée.

Mesure et analyse des particules : Les particules sont mesurées et analysées pour déterminer
leur taille, leur distribution et leurs propriétés physiques et chimiques a l'aide de techniques

telles que la microscopie électronique et I'analyse spectrale.
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O Conditionnement et emballage : Les nanoparticules sont emballées dans des contenants

appropriés et sécurisés pour préserver leur qualité et les protéger contre la contamination.

O Stockage et distribution : Les nanoparticules sont stockées dans des espaces de stockage
appropriés et les opérations de distribution sont organisées pour assurer la livraison des

produits en bon état et dans les délais impartis.
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Extraction de l'extrait avec I'ajoute de
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2. Approvisionnement:

Dans notre projet, l'approvisionnement se fait a travers plusieurs étapes et processus :

Contrat avec |'Etat pour fournir la plante "Dafla” qui ne pousse pas dans tous les endroits et régions du
pays.

Processus d'achat et d'approvisionnement : Nous communiquons avec les fournisseurs (centres de
vente de produits chimiques et d'équipements de laboratoire, fournisseurs d'équipements et de
maintenance...) et concluons des contrats d'achat pour les matiéres premiéres nano requises. Les
spécifications des matiéres requises et leur quantité doivent étre définies pour garantir l'obtention du

produit approprié.
La politique de paiement dépend des exigences de I'entreprise et peut étre en espéces ou autre.

Le délai de livraison est précisément déterminé pour les matiéres premiéres requises (prix, quantité,

délai, etc.) afin de faciliter la vente et garantir la continuité.

Stockage et gestion : Une fois les matiéres premiéres nano regues, elles doivent étre stockées de maniere
siire et appropriée. Des conditions de stockage telles que la température et I'humidité appropriées
doivent étre fournies pour préserver la qualité des matériaux. La gestion des stocks consiste a vérifier les

dates de péremption et a réorienter les matériaux si nécessaire.

Préparation des nanoparticules : Des équipements et des processus spécialisés sont utilisés pour

préparer les nanoparticules utilisées dans le traitement des eaux usées et des huiles usagées. Ces

processus peuvent inclure des techniques telles que la fragmentation et le broyage des particules en

tailles nano, ainsi que la modification de la surface des particules pour améliorer leur efficacité et leur
q p p

capacité a réagir avec les substances traitées.
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Application et tests : Apreés la préparation des nanoparticules, elles sont appliquées dans les processus
de traitement des eaux usées et des huiles usagées. Le processus d'application dépend de la nature de la
substance a traiter et de |'objectif du traitement. Les nanoparticules sont intégrées dans le systeme de
traitement, que ce soit en les ajoutant directement a I'eau ou aux huiles usagées, ou en utilisant des

dispositifs spéciaux pour éliminer les contaminants.

Apres l'application, des tests sont effectués pour vérifier I'efficacité des nanoparticules dans le
traitement des substances ciblées. Ces tests comprennent la mesure de la concentration des
contaminants avant et apres le traitement a l'aide de différentes techniques d'analyse. Les performances
des nanoparticules sont également évaluées en termes de capacité a éliminer les contaminants et a

améliorer la qualité de I'eau ou des huiles.

Enfin, il est essentiel de mettre en place un systéme durable pour la croissance du projet de production
de nanoparticules pour le traitement des eaux usées et des huiles usagées. La gestion des stocks doit
étre soigneusement gérée et réguliéerement mise a jour pour garantir la disponibilité des matériaux
nécessaires en temps voulu. Il est également nécessaire d'évaluer et d'analyser la qualité des matériaux

recus des fournisseurs pour garantir leur conformité aux normes et aux spécifications requis

3. Main-d'ceuvre:

Les travailleurs humains jouent un réle crucial dans le projet de production de nanoparticules pour le
traitement des eaux et des huiles usagées. Le projet nécessite une équipe qualifiée et formée capable

d'effectuer différentes opérations, notamment :
% Gestion et planification:

Définir les objectifs du projet et établir des plans pour les atteindre.
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Organiser et planifier les opérations et les ressources.
Suivre 'avancement du projet et prendre les mesures nécessaires pour I'améliorer.
+ Scientifiques et chercheurs :
Effectuer des études et des recherches pour améliorer et développer les nanoparticules utilisées.
Analyser les données et évaluer ['efficacité des matériaux et leur impact sur le traitement.

Développer de nouvelles techniques et proposer des solutions innovantes dans le domaine du

traitement.

# Techniciens etingénieurs :
Opérer les équipements et les appareils utilisés dans le processus de production.
Assurer la maintenance des équipements et effectuer les réparations nécessaires.

Surveiller les paramétres du processus tels que la température et la pression, et garantir un

fonctionnement correct.
% Ouvriers qualifiés :
Préparer les matiéres premiéres et exécuter les opérations de préparation et de production.
Suivre les opérations et garantir la qualité et I'efficacité.
Respecter les procédures de sécurité et de prévention pendant le travail.
+ Equipe qualité et contréle qualité :

Effectuer des tests de qualité sur les produits et les matériaux utilisés.
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Surveiller les normes et les spécifications et garantir leur conformité.
Analyser les données et fournir des rapports sur la qualité des produits.
+ Equipe sécurité et environnement :
Appliquer des mesures de sécurité et de prévention pour protéger les travailleurs.

Identifier les causes des accidents et fournir des rapports a leur sujet, ainsi que mettre en ceuvre les

améliorations nécessaires pour les éviter.
Fournir des recommandations pour améliorer les procédures de sécurité et de prévention.
Fournir des équipements de protection et des outils appropriés pour les travailleurs.
Inspecter et entretenir régulierement les équipements de sécurité.

+ Equipe marketing et ventes :

Analyser le marché et les besoins des clients dans le domaine du traitement des eaux et des huiles

usagées.
Développer des stratégies de marketing et de promotion pour les nanoparticules.
Négocier et conclure des accords de vente avec les clients et les partenaires.

+ Equipe support technique :

Fournir un support technique et des conseils aux clients pour l'utilisation et l'application des

nanoparticules.
Résoudre les probléemes et répondre aux questions techniques.

Fournir une formation et des ateliers pratiques aux clients et aux partenaires.
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+ Equipe gestion des relations :
Construire et renforcer les relations avec les fournisseurs et les partenaires commerciaux.
Négocier les conditions des contrats et gérer les relations commerciales.
Suivre la satisfaction des clients et travailler a répondre a leurs besoins.

4. Partenariats clés:

Les principaux partenaires de notre projet incluent les fournisseurs de matiéres premiéres, les
entreprises de produits chimiques, les entreprises de technologie et les laboratoires de recherche et
développement dans le domaine de la nouvelle technologie nano, ainsi que les entreprises utilisées

dans le domaine du raffinage.

Les organismes gouvernementaux et les institutions concernées : nous pourrions avoir besoin de
coopérer et de communiquer avec les organismes gouvernementaux concernés par la purification et la

préservation de I'environnement et des ressources en eau.
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Chapitre 5 : Plan financier

1. Les coiits et les charges:
a. Lescolitsdu projet: Les cofits du projet se répartissent comme suit:

¢ Coiit de production 5g de nano CuO et 25g des Billes d’alginate pendant 3 Jour dans

Laboratoire

Nombre Prix(DZD)

Matiéres premieres - 119

Equipements de laboratoire - 900

Electricité, eau - 100

Colt du main-d’'ceuvre 2 6550

Coiit du batiment - 500

Totale 2 8169

) . . . Jn
** Lesrevenus: Les nano, les billes d’alginate, les billes magnétiques

Les revenus Le prix Quantité
Les billes d'alginate 850 1g
les billes magnétiques 1500 1g
Nanoparticule ZnO 3000 1g
Nanoparticule CuO 5500 1g
Totale 10850 4g
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b. Méthodes et sources de financement :

® Prétbilatéral : Nous envisageons de solliciter un prét aupres d'une institution financiére pour couvrir
. A . . 7z . 1 LR
une partie des co(its du projet. Cela nous permettra de disposer des fonds nécessaires pour l'acquisition

des équipements et des matiéres premieres, ainsi que pour le démarrage des opérations.

® Préttrilatéral : En plus du prét bilatéral, nous explorons également la possibilité d'obtenir un
prét trilatéral, impliquant la participation d'un autre partenaire financier, pour renforcer

davantage notre capacité financiére et soutenir la croissance du projet.

® Acceés a un partenariat avec un investisseur externe : Nous sommes ouverts a la possibilité de
nouer un partenariat avec un investisseur externe qui partagerait notre vision et notre mission.

Cela pourrait inclure un investissement en capital ou d'autres formes de collaboration financiére.

c. Méthode de récupération des fonds :

® \ente des produits finis et semi-finis : Nous prévoyons de commercialiser nos produits finis

ainsi que des produits semi-finis afin de générer des revenus.

® En offrant des produits de haute qualité, nous visons a attirer et fidéliser une clientéle solide,
ce qui contribuera a la récupération de notre investissement initial et a la rentabilité continue de

notre entreprise.
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Chapitre 5: Le prototype expérimental

Le premier prototype expérimental est une version préliminaire du produit ou du service, qui sert de
base pour le développement jusqu'a ce que le produit final soit officiellement commercialisé sur le
marché. En général, l'utilisation de nanoparticules dans le traitement des eaux et des huiles usagées
comprend plusieurs étapes essentielles. Cela commence par la conception des caractéristiques
souhaitées des nanoparticules, suivie de leur préparation a l'aide de différentes techniques. Ces
nanoparticules sont ensuite appliquées dans le processus de traitement des eaux et des huiles usagées,
et leur performance est surveillée et évaluée par analyse et caractérisation. Si elles ne répondent pas aux
normes requises, le processus est amélioré et développé pour atteindre un modéle final qui assure les
performances souhaitées. Les nanoparticules utilisées dans le traitement des eaux et des huiles
bénéficient de leur capacité d'absorption, d'échange et d'amélioration des processus de dépollution,
mais elles font également face a des défis techniques et économiques. L'utilisation de nanoparticules
représente un domaine prometteur pour améliorer la qualité des ressources naturelles et préserver

I'environnement.

Nano Particule CuO Nano Particule ZnO
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Huile Huile g Huile
‘ Traité Usagée

I!SEQQQ Traitée

Traitement d’huile

Traitement de I'eau




Attachment No. 04: Business Model Template

Les partenariats clés :
Distributeurs de
matiéres premieres.
Laboratoires de sécurité
sanitaire.

Entreprise de
maintenance des
machines.

Partenariat avec les
fournisseurs pour
assurer
'approvisionnement en
matiéres premieres.
Collaboration avec des

laboratoires d'analyse.

Les activités
principales :

Achats de matiéres
premieres.

Fabrication (traitement
et transformation,.
Stockage.

Distribution.

Achat de matiéres
premieres, puis leur
transformation dans les
ateliers de fabrication,
suivi du stockage et de la

distribution du produit.

Les valeurs proposées :
Résoudre les problemes de
pollution de l'eau et des huiles
usagées.

Utilisation du produit a
plusieurs reprises.

Capacité a améliorer la qualité
de I'eau et a recycler les huiles
usagées a des prix compétitifs.
Mécanisme de recyclage des
huiles usagées et élimination
des problemes de pollution,
tout en améliorant la qualité

de I'eau.

Relations avec les clients :

Support technique : répondre a toutes les questions,
communication directe.

Relations a long terme avec les clients principaux.

Garantie.

Sensibilisation : sensibilisation a travers des sorties sur le
terrain et clarification de la gravité de la pollution et des
huiles usagées sur I'environnement, en proposant une
alternative telle que les billes d'alginate pour réduire les cotts
et les amendes liés a la pollution environnementale.
Evaluation : utilisation du produit et réception des
commentaires via des enquétes, un site web ou une page de
médias sociaux dédiée au projet.

Processus d'achat et de vente : clarification du processus
d'achat, de vente et des points de vente.

Livraison : clarification des modes de livraison du produit au

client lors de l'achat.

Segments de clientéle :
Les consommateurs
intéressés par la
préservation de
I'environnement.

Les entreprises industrielles
utilisant des huiles, y
compris Sonatrach, les
compagnies d'eau et tous
les utilisateurs d'huiles

usagées.
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Les ressources
principales :
Machine de fabrication

de particules nano, four,

appareil a rayons
ultraviolets.
Matieres premieres

(Copper(2),alginate,
ZnOy.

Local de l'entreprise.
Techniciens.

Sources de financement.
Fournitures de

laboratoire.

Les canaux :

En ligne.

Publicités lors de conférences, salons internationaux.
Page officielle.

Lieu physique permanent.

Canaux de distribution avec les compagnies pétrolieres,
gazieres et les organismes chargés du traitement de l'eau.

Canaux de marketing vers le public et les utilisateurs finaux
B2C, B2G, B2B,.

Les structures de cofits :

Couts d'achat des matieres premieres.

Couts d'électricité, d'eau et de gaz.

Couts du batiment.

Couts des bureaux et des équipements.
Couts des ateliers et des bureaux de stockage.
Couts de maintenance et d'exploitation.
Cotts de nettoyage et de transport.

Cofts des analyses.

Les sources de revenus :
Vente de matériaux manufacturés individuellement (Nano.
Le prix du produit est sujet a variation en premier lieu.

Vente du produit (Les Billes).
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Salaires des employés.
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