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ou X et Y représentent un atome d'oxygéne on de soufre ou
un groupe méthyléne et R, R et R, représentent un radical
hydrocarboné, un polyéther, un polythioéther ou I'atome d'hy-

drogéne.

On décrit également un procédé de préparation par catalyse

de transfert de phase.
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La présente invention concerne l'utilisation comme
additifs & effet extr@me-pression, antiusure et antioxydant
de disulfures thiophésphorés et un procédé pour' leur
préparation. ‘ 7 '

I1 est connu d'ajouter aux huiles lubrifiantes des
additifs dont le rdéle est d'améliorer la résistance &
l'oxydation et & l'usure de ces huiles.

Ainsi les dialkyldithiophosphates de zinc, tels
que ceux décrits dans les brevets américains 4 436400,

4 466895, 4 587062 et dans le brevet belge 896 226 ont un

effet antiusure et antioxydant. Cependant ces additifs
perdent leur efficacité lorsque les piéces métalliques
lubrifides sont soumises & des contraintes élevées. Ils ne
peuvent donc  pas étre- utilisés comme additifs
extréme-preésion. De plus ces sels métalliques interagissent
dans certains cas avec les dispersants & base d'amines ou de
polyamines altérant ainsi les propriétés antiusure des
dithiophosphates. Par ailleurs la présence des métaux peut
conduire & 1l'apparition de cendres qui va & l'encontre de
1'effet recherché. _ '

Contrairement aux précédents, une autre classe
d'additifs, les oléfines polysulfurées décrites par.exemple
dans les brevets américains 4 097387, 4 119545, 4 119550 et
4198305  sont = utilisables dans ~ les  conditions
d'extréme-pression.  Ces produits sont de bons additifs
antiusure et extréme-pression mais ils ne présenfent pas
d'effet antioxydant. .

Nous avons trouvé maintenant un additif aux huiles
lubrifiantes qui préseﬁté au méme temps un effet antiusure,
antioxydant et extréme-pression. .

L'additif selon l'invention se caractérise en ce
qu'il consiste en un disulfure disymétrique thiophosphoré
répondant & la formule générale : )

R, =X

1
N (5)-5-5-R, (1)
/ B

RZ—Y
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ol X et Y identiques ou différents représentent un
atome d'oxygéne ou de soufre ou un groupe méthyléne.

Si X et Y représentent un atome d'oxygéne ou de
soufre, Rl"RZ et R3 identiques_ou différents représenient
un radical hydrocarboné acyclique ou cyclique, saturé,
insaturé, ou aromatique ou une chaine de formule générale
R,-2, - Rg - 2, f+5 Ry — ol Z, et 1z, identiques ou
différents correspondent & un atome d'oxygéne ou de soufre,
Ry
alkyléne et n est compris entre 0 & 8.

-~ S8i X et Y représentent un groupe methyléne, R,

correspond & un groupe alkyle, R, correspond & un groupe
5

et R2 identiques ou différents représentent un atome
d'hydrogéne ou un radical hydrocarboné et R, représente un
radical hydrocarboné comme décrits précédemment. .
Si X et Y correspondent a des atomes d'oxygéné ou
de soufre, R1 et R2 sont ern* général des groupes alkyles, des
cycles saturés ou aromatiques ou des chaines de formule
générale R, - Zl-+— RS-ZZ-+hR§_-
Les groupes alkyles R1 et Rz, sont en général en
C1 a C22, de préférence en ¢y a C12 ou mieux en C1 a 08.
Les cycles saturés ou aromatigues sont en général
en C5'ou C6' de préférence en7C6. Ces cycles peuvent étre
substitués ou non. ' o
Dans la formule générale R4-Zl-+-R5-ZZ—+hR5— Z, et
Z, correspondent de préférgncevé un atome d'oxygéne,'R4
correspond & un groupe alkyle en C1 a C12 et de préférence
en C1 a CG' RS
n est compris entre 0 & 8 et de préférence entre 0 a 3.
' Si X et Y correspondent & des groupes méthylénes,

correspond & un groupe alkyléne en c, a C, et

R1 et R2 correspondent en général & 1l'hydrogéne ou un groupe
alkyle en C; & C,yr de préférence en C, a ¢,, ou mieux ens'Cl
a Cs. :

Indépendamment de la nature de X et Y, Rg
correspond en général & un groupe alkyle saturé ou insaturé
en C1 a Cyor de préférence en ¢y a Ceg ou mieux en C, a C, ou

4 un groupe aralkyle.
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R3 est choisi de préférence parmi les groupes
n-propyle, n-butyle, iso-butyle, allyle, méthallyle ou
benzyle." ' .

lLes additifs de formule générale (I) ol X et ¥
correspondent & l'oxygéne, donc les 0,0-diesters de l'acide
dithiophosphorique, sont préférés. .

I1 ‘existe plusieurs procédés de préparation de
composés de formule générale (I).

Les brevets américains 3 109770 et 4 496683

décrivent la réaction d'un dialkyldithiophosphate de sodium

avec un halogénure d'alkylsulfényle ou encore la réaction
d'un halogénure de dialkyldithiophosphoryle sulfényle avec
un mercaptoate de sodium. Cette méthode nécessite la
préparation de l'halogénure de sulfényle, un produit

- hautement toxique comme intermédiaire.

Les brevets américains 3 705293, 3 859297,
4 006155 et 4 119780 concernent la réaction &'uh composé &
fonction(s) -SH comme par exemple un acide
dialkyldithiophosphorique avec un sulfénamide par exemple le
N(alkylthio)phtalamide. " Ici encore 1'intermédiaire
sulfénamide est un produit tox1que et corrosif.

Le brevet américain 3 035082 mentionne 1'obtention
de produits de formule générale (I) par condensation d'un
acide dialkyldithiophosphorique sur un S=-alkylthiosulfate en
phase aqueuse. Les produits doivent &tre extraits de la
phase aqueuse par un solvant organique et le rendement de
cette synthése ne dépasse pas 50 a 60 %.

Notre procédé permet d'éviter 1l'étape d'extraction
et au méme temps d'augmenter considérablement le rendement
de cette synthése.

Notre procédé de synthése de disulfures de formule
générale (I) consiste par la condensation d'un composé de
formule générale

R, - X

1 s
' \P// (II)

/\
Y sH
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avec un S-alkylthiosulfate de formule générale

R,=5-50,M 3 (111)
ol Ry Ry Rg, X et Y ont les significations précitées et M
représente un métal alcalin, alcalinoterreux ou un ion
ammonium, caractérisé en ce que la condensation a lieu dans
un milieu biphasique comportant de l'eau et un solvant
organique en présence d'un agent de transfert de phase.

La synthése des composés de formule générale (II)
est connue, elle est décrite par exemple dans l'ouvrage :
ORGANOPHOSPHORUS COMPOUNDS DE G.M. KOSOLAPOFF (John Wiley,
1950, New York).

'~ pPar exemple les composés de formule (II) dans
lesquelles X et Y sont identiques et ieprésentent un atome
d'oxygéne, donc les 0,0~-diesters de 1'acide
dithiophosphorigue peuvent &tre préparés par réaction de
composés & fonction alcool avec le pentasulfure de
phosphore. On utilise en général "des alcools aliphatiques
primaires ou secondaires ou bien des phénols.

Comme exemples on peut citer le- n-propanol,
1'isopropanol, le n-butanol, 1'isobutanol, le n-pentanol,
1l'isopentanol, 1'hexanol, l'éfhyl—z—hexanol, - le
methyl-4-pentanol-2, 1'heptanol, le  n-octanol, le
teroctanol, le nonanol, le decanol, le cyclohexanol, 1le
methylecyclohexanol, le phenol, lé méthoxyphenol, le
butylphénol, le nonylphenol ou le dodecylphenol. '

On peut mentionner également les monoethers du
glycol, comme le methoxy-2-ethanol, 1'ethoxy-2-ethanol ou
CELLOSOLVE, le butoxy-2-ethanol ou bien des alcools
polyethoxylés comme par exemple ce&s commercialisés par
RHONE-POULENC sous le nom de CEMULSOL '

En utilisant un 1,2 ou 1,3-glycol, on obtient un
heterocycle & 5 ou 6 chainons qui renferme le phosphore.

Les composés de formule (II) dans lesquels X et ¥ .
identiques représentent un atome de soufre, donc les
S,S-diesters de l'acide tetrathiophosphorique sont obtenus
par réaction de mercaptans ou de thiophenols avec le
pentasulfure de phosphore.
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Parmi ces composés on peut mentionner 1'éthanethiol, le
propanethiol, le butanethiol, 1'isobutanethiol,
1'octanethiol, le dodecanethiol ou le thiophenol.

7 Les composés de formule (II) dans lesquels X et ¥
identiques représentent un groupe methyléne, donc les acides
dialkyldithiophosphiniques peuvent &tre obtenus & partir
d'halogénures de l'acide thiophoSphinique par réaction avec
le sulfure acide de sodium (NaHS) ou & partir de phosphines
secondaires et du soufre élémentaire. Les acides
diaryldithiophosphiniques se préparent avec d'excellents
rendements & partir de composés aromatiques comme le benzéne
et le pentasulfure de phosphore en présence d'un catalyseur
du type FRIEDEL et CRAFTS.

' Dans le cadre de 1'invention on utilise

avantageusement des composés de formule (II) dans lesquels X

‘et Y identiques représentent un atome d'oxygéne.

Les S-alﬁylthiosulfates de formule généfalé (III)
peuvent &tre préparés par toute méthode connue., Ainsi le
brevet américain 2 004873 décrit la syﬁthése par chloro-
sulfonation d'un alkylmercaptan. Le - brevet américain
4 191702 qui appartient au demandeur, décrit la synthése des
S-alkylthiosulfates par substitution d'un halogénure
d'alkyle avec un ion thiosulfate dans un systéme biphaéique.

Pour la préparation des composés de formule
générale (I) il est particuliérement avantageux de -préparer
le S-alkylthiosulfate, .dans un systéme biphasique eau,
solvant organique, en présence d'un agent de transfert de
phase et sans 1'isoler, ajouter le  composé de formule
générale (II).

Il n'est pas nécessaire d'isoler le composé II au
préalable il peut é&tre utilisé sous forme de solution de
synthése. Dans ce cas le solvant organique renfermant le
composé II est ajouté au systéme biphasique qui contient le
S~alkylthiosulfate et un agent de transfert de phase.

La température de 1la réaction beut varier trés
largement, par exemple entre 5 et 150°C mais en général des
températufes de 1'ordre de 40 & 90°C sont suffisantes.



10

15

20

25

30

35

2631039

6 )

Le temps de réaction est en général trés court et
ne dépasse pas 10 minutes & 5 heures.

Par agent de transfert de phase on entend & titre
non limitatif tous les produits capables de -former des
ligands avec les métaux alcalins ou alcalinoterreux' comme
par exemple les ethers couronne et les sels d'ammonium et de
phosphonium quaternaires décrits par DOCKS (Synthesis 8 141
(1973)) ou ceux décrits éar E.V. DEHMLOW (Angew. Chemie
Internat.ed. 13, (3) 170 (1974)) tels que les chlorures de
trimethylbenzylammonium, triethylbenzylammonium, le bromure
de tributylhexadecy1phosphonium,' le chlorure de
dimethyl-phenyldodecylammonium et le chlorure de choline.

Les résines échangeuses d'ions sur lesquelles sont
greffés des ammoniums quaternaires peuvent étre également
utilisées.

L'agent de transfert de phase est utilisé & une
concentration comprise entre 0,2 et 10 % molaire par rapport
aux composés de formule générale II et de préférence 0,5 &
8 % molaire. _ ’ N T T

Comme solvant organique on -utilise les solvants
non miscibles & l'eau et gqui dissolvent des composés de
formule générale I et II. On peut mentionner le chlorure de
methyléne ou bien les solvants aromatiques comme le toluéne,
le chlorobenzéne ou les xylénes. ’

Les additifs selon l'invention sont incorporés
dans les lubrifiantes d'origine pétroliére ou synthétique.
Parmi les lubrifiants synthétiques on peut énumérer les
glycols, les ethers et esters de glycols, les
polyalkyléneglycols et leurs ethers et esters et les esters
d'acides mohocarboxyliques ou pbcharboxyliques et de mono
ou polyalcools.

" On incorpore en général 0,1 & 10 % poids d'additif
dans les huiles lubrifiantes. ‘ '

En général 0,1 & 5 % poids est suffisant. Ces
pourcentages correspondent & une teneur en soufre d'environ
0,02 a 4 &,
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Les additifs selon 1'invention peuvent &tre
associés - avec. d'autres additifs usuels des ILviles
Vlubrifiantes' tels - que | les détergents-dispersants

traditionnels comme les aikylarylsulfonates et les

alkylphénates de sodium, de calcium ou de magnésium et/ou
‘des dispersants sans cendres comme les dérivés succinigues,

des antioxydants' tels que les phénols substitués ou les

- amines aromatiques.

Le pouvoir antiusure des additifs selon
1'invention est déterminé & l'aide d'une machine 4 billes
par mesure des diamétres des empreintes d'usure des billes
fixes. Le pouvoir antioxydant des additifs est déterminé par
la température du début de 1l'oxydation d'une huile

- lubrifiante en utilisant l'analyse calorimétrique

différentielle.

. Les performances de ces additifs -sous l'action
simultanée d'une pression d'oxygéne et de la température
sont. mesurées par l'oxydation en piéséhce de catalyseurs
G'ur mince film d'huile selon la méthode ASTM D-2277.

Les exemples suivants illustrent l'invention sans
toutefeis la limiter.
EXEMPLE 1 préparation du benzyldi(di n pentylthiophcsphoryl)
disulfure '

(nC 0)2~P -8-8S - CH2 —L?

581190278

) s .
a) & une suspension de P,5¢ (14,7 g, 0,066 mole) dans 30 ml
de toluéne maintenue & 90°C on ajoute en 30 minutes 23,3 g
(0,26 mole) de n-pentanol préalablement séché sur CaClz. La
suspension est chauffée & la méme température jusqu'd ce gue
le mélange devienne homogéne.
b) On met & réagir 12,66 g (0,1 mole) de chlorure de benzyle
dissous dans 50 ml de toluéne avec 34,9 g (0,14 mole) de
thiosulfate de sodium pentahydraté et 1,12 g (0,008 mole) de
chlorure de choline dissous dans 20 ml d'eau. Le contenu du
réacteur est:agité mécaniquement 4 heures, la température
¢étant maintenue & 70-80°C.
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c) on ajoute la solution préparée en la & la solution
préparée en 1b en 15 minutes environ en maintenant la
température a 60-70°C. Apreés .refroidissement, la phase
organique est lavée 3 fois, puis séchée sur Na25204. Apreés
évaporation du selvant, le produit est élué sur une colonne
de silice en utilisant comme éluant un mélange pentane-éther
(2000 ml, 95/5). 7 ’
A la solution obtenue, on ajoute en agitant vigoureusement
200 ml de solution saturée de'Na2C03. Aprés séchage de la
phase organique, les solvants sont évaporés et on récupére
36;8 g d'une huile jaune (rendement 94 %).
Analyse calculé C 52,01, H 7,45, P 7,89, S 24,37
trouvé € 52,19, H 7,87, P 7,83, S 24,8 )
RMN : 31P non découplé 89,3 ppm, quintuplet BJP_H=9,2HZ
EXEMPLE 2 préparation du benzyl (diisopropylthigphosphoryl)
disulfure. : '
On opére comme dans l'exemple 1 mais en remplacant les 23,3g
(0,26 mole) de n-pentanol par 15,6 g (0,26 mole)
d'isopropanol.
Le produit est obtenu sous forme d'une huile jaune (31 g,
rendement 92 §). '
Analyse calculé C 46,41, H 6,29, P 9;21
trouvé C 45,10, H 5,31, P =

RMN : 31P découplé 86,4 ppm.
RMN : 13C_(ppm) : 23,6, 42,9, 73,7, 127,6, 128,4, 129,3,

135,7 v :
EXEMPLE 3 préparation de ~1'allyle (di-n-pentylthiophos-
phory;) disulfure. :
On opére comme dans l'exemple 1 mais en remplacant  les
12,66 g de chlorure de benzyle par 7,659 (0,1 mole} de
chlorure d'allyle. Le produit est obtenu sous forme d'un
liquide jaune avec un rendement de 90 §&. '

EXEMPLE 4 on opére comme dans l'exemple 1 mais en remplacant

23,3 g (0,26 mole) de n-pentanol par 23,3 g (0,26 mole)
d'alcool isoamylique. Le benzyl (diisoamylthiophosphoryl)
disulfure est obtenu avec un rendement de 91 %.



10

15

20

25

30

35

2631039

9. ,

EXEMPﬁE 5 (comparatif : sans agent de transfert de phase)

a) on prépare 0,132 mole d'acide diisopropyldithiophos-
phorique & partir de 14,7g (0,066 mole) de PZSS dans 30 ml
de toluéne & laguelle on ajoute en 30 minutes 15,6 g (0,26
mole) d'alcbol isopropylique. La solution est chauffée &
90°C pendant 1l'addition de l'alcool et est maintenue a cette
température jusqu'd ce que le mélange devienne homogéne.

b) on met & réagir 12,66g (0,1 mole) de chlorure de benzyle
dans 50ml d'éthanol avec 34,9g (0,14 mole) de thiosulfate de
sodium pentahydraté préalablement dissous dans 50ml d'eau.
Le contenu du réacteur est maintenu agité pendant 8 heures,
au reflux du solvant. Aprés la fin de la réaction, le
solvant est évaporé et on recueille le thiosulfate de

‘benzyle sous forme d'une poudre blanche.

c) on met en contact la solution dans le toluéne de 1'acide
diisopropyldithiophosphorique préparée en 5a avec le
thiosulfate de benzyle préparé en 5b et -préalablement
dissous . dans 50ml d'eau. L'ensemble est chauffé pendant 1
heure en maintenant la température & 65-70°C. Aprés
évaporation du solvant et'purificatidn selon l'exemple la,
on récupére 20,2g de produit (Rt=60 %). '

'EXEMPLE 6 '

Le pouvoir antiusure de la composition lubrifiante contenant
comme huile de base, l'huile minérale 200 Neutral Solvent et
comme additif un produit de l'invention, a été déterminé &
l1'aide de la machine 4 billes EP de SHELL dont la
description figure dans "Annual BOOK OF ASTM STANDARDS" Part
24, pages 680 - 688, 1979.

Le test consiste & faire tourner une bille de 12 mm de
diamétre avec une vitesse de rotation de 1500 tr/mn sur
trois autres billes maintenues immobilés et recouvertes de
lubrifiant. Une charge de 40 ou 60 daN est appliquée par un
systéme de levier gui pousse les 3 billes fixes vers la
bille supérieure placée dans un mandrin.
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L'efficacité antiusure d'un lubrifiant est déterminée
par la valeur moyenne des diamiétres des empreintes d'usure
sur les trois billes fixes, aprés une _heure de
fonctionnement. 7
Les compositions lubrifiantes ont été testées de telle sorte
que la teneur en soufre apportée par les additifs soit égale
a 0,4 s.

% Produit dans & mm ¢ mm

Produit huile 200N 40 daN 60 daN
- ) - . 1,5 2,2
exemple 1 1,63 0,46 0,91
exemple 2 1,4 0,48 ' 1,28
exemple 3 1,42 . 0,45 0,87
exemple 4% . 1,63 0,49 0,95

exemple44xg

1,63 .- 0,49 . .0,74

x produit aprés purification

xx produit brut non purifié.

EXEMPLE 7

Dans cet exemple on détermine le pouvoir antioxydant des
additifs de l'invention par oxydation dynamique en utilisant
l'analyse calorimétrique différentielle, avec une
programmétion de montée en température de 5°C/mn et un débit
d'air de 10 1/h. On détermine ainsi la température du début
d'oxydation de 1l'huile. '

huile 200N T début oxydation 155°C
huile 200N + 1 % exemple 1 ) = 208°C
huile 200N + 1 & Lz 1395 = 195°C

Le Lz 1395 est un dithiophosphate de zinc préparé a partir
d'alcools ramifiés (% S = 19 %).
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' EXEMPLE 8

Dans cet exemple on détermine les performances des
compositions lubrifiahtes de 1l'invention sous 1l'action
simultanée d'une pression- d'oxygéne et de ia température
selon la méthode TFOUT (Thin Film oxydétion Uptake test),
ASTM D 2272. L'oxydation est  faite en 'présence de
catalyseurs et sur un mince film d'huile. -

On détermine le temps d'induction qui précéde la chute de
pression d'oxygéne dans 1l'autoclave (plus 1le temps
d'induction est élevé, plus les produits sont antioxydants).

huile 200N Ti = 20 mn

huile 200N + 1,4 % exemple 2 Ti = 160 mn
huile 200N + 1,2 % exemple 4 Ti = 180 mn
huile 200N + 1,2 % Lz 1395 ~ Ti = 140 mn.
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REVENDICATIONS
Additif aux huiles lubrifiantes a effet
extréme-pression, antiusure et antioxydant caractérisé

en ce qu'il consiste en un disulfure disymétrique
dithiophosphoré répondant & la formule générale

R1~X

P(8)-8-5-R, (1)

RZ-Y 7
ot X et Y identiques ou différents représentent un
atome d'oxygéne ou de soufre ou un groupe methyléne,

- si X et Y représentent un atome d'oxygéne ou de
soufre, R;, R, et Ry identiques ou différents
représentent un radical hydrocarboné acycligque ou
cyclique, saturé, insaturé ou -aromatique ou une chaine
de formule générale
R4-Zl—+-R5-Zz—+hR5- ol Z, et Z, identiques ou
différents correspondent & un atome d'oxygéne ou de

~soufre, R4 correspond & un groupe alkyle, RS correspond

4 un groupe alkyléne et n est compris entre 0 & 8.
- si X et Y représentent un groupe methyléne,'Rl

et R, identiques ou différents représentent un atome

d‘hy;;ogéne ou un radical hydrocarboné et R3 représente
un radical hydrocarboné comme décrits précédemment.

Additif selon la revendication 1 caractérisé en ce que
dans la formule générale (I) X et Y correspondent & un

atome d'oxygéne ou de soufre, de préférence 4 un atome

d'oxygéne. 7
Additif selon la revendication 2 caractérisé en ce gque
R, et R, représentent des groupes alkyle en ¢y a Cyyr

de préférence en Cl a C12 ou mieux en C1 a C8.

Additif selon la revendication 2 caractérisé en ce que
R, et R, représentent des cycles saturés ou arpmatiques
en C5 a Cor de préférence en Cqr substitués ou non.
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Additif,sélon la revendication 2 caractérisé en ce que

R,- et R, représentent une chaine de formule générale

1 2

. R4—Zl-+—R5-Zz-+-nR5-—— ol Zl et 22 identiques ou

différents correspondent & un atome d'oxygéne ou de
soufre, de préférence & un atome d'oxygéne, R,
correspond & un groupe alkyle en Cl a Clé et de

'préférence en C, a C6' Rg correspond & un groupe

alkyléne en c, a C, et nest compris entre 0 & 8 et de
préférence entre 0 a 3.

Additif selon la revendication 1 caractérisé en ce que
dans la formule générale (I) X et Y correspondent 2 un
groupe méthyléne ‘et R et R, correspondent &

1 2
1'hydrogéne ou un groupe alkyle en C1 a ¢ de

14
préféience en Cy a Cyq ou mieux en ¢ a Cg. 2
Additif selon l'une des revendications 1 & 6
caractérisé en ce qﬁe R3 correspond & un groupe alkyle
saturé ou insaturé en C1 a Ciov de préférence en C1 a Co
ou mieux en C2 a Cy ou_é un groupe aralkyle, comme les
groupes n-propyle, n-butyle, iso-butyle, allyle,
méthallyle ou benzyle.

Procédé de préparation de disulfures de formule

générale (I) par condensation d'un composé de formule

générale
R,-X S
1 YV
N (11)
VAN
R2-Y SH
avec un S-alkylthiosulfate de formule générale
R3-S-SO3 M (I11)

Qﬁ Rir Ryy Ryy X et Y ont les significations précitées
et M représente un métal alcalin, alcalinoterreux ou un
ion ammonium, caractérisé en ce que la condehsation a
lieu dans un milieu biphasique comportant de l'eau et
un solvant organique, en présence d'un agent de
transfert de phase.

Procédé selon la revendication 8 caractérisé en ce que
le solvant organigue non miscible & 1l'eau est le
chlorure de methyléne ou bien les solvants aromatiques
comme le toluéne, le chlorobenzéne ou les xylénes.



10

15

20

25

30

35

10

11

12

13

14

2631039

14
Procédé selon les revendications 8 ou 9 caractérisé en
ce que l'agent de transfert de phase est choisi parmi
les sels d'ammonium et de phosphonium quaternaires, les
résines échangeuses d'ions greffées 4'ammoniums
quaternaires ou des ethers couronnes.
Procédé selon 1l'une des revendications 8 & 10
caractérisé en ce que l'agent de transfert de phase est
utilisé & une concentration comprise entre 0,2 et 10 §
molaire par rapport aux composés de formule générale
(II) et de préférence entre 0,5 et 8 % molaire.
Procédé selon 1l'une des revendications 8 a 11
caractérisé en ce que la température de la réaction
varie entre 5 et 150°C en général entre 40 et 90°C et
le temps. de réaction varie entre 10 minutes et
5 heures. i ' ,
Compositibn caractérisée en ce qu'elle renferme une
huile lubrifiante d'origine pétroliére ou synthétique
et 0,1 et 10 % poids, de préférence 0,1 et 5 % poids
d'un additif selon les revendications 1 & 7.
Composition lubrifiante selon la revendication 13

.caractérisée en ce qu'elle renferme d'autres additifs

usuels des huiles lubrifiantes tels que les détergents
dispersants comme ‘les alkylarylsulfonates et 1les
alkylphenates de sodium, de calcium ou de magnésium et
les dérivés succiniqﬁes et des antioxydants tels que
les phenols suBstitués ou les amines aromatiques.
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