TRIBUNAL DE GRANDE INSTANCE DE PARIS

3 décembre 1975

(in&dit) 1976- III - n°® 4

~ Nouveauté - Expertise, choix des experts

- antériorité (mélange complexe)
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GUIDE DE LECTURE

I - LES FAITS

La soci@té américaine THE LUBRIZOL CORP commercialise un mélan~
ge LZ 1725 comprenant divers ''additifs obtenus par un procédé
propre exempt de méthne pour lubrification d'acides acylées so~
lubles dans 1'huile de moteur et destinBes & éviter le d&pdt de
boue par dispersion'.,

1

- 30. 3. 1959 : LUBRIZOL CORP. dépose aux Etats-Unis une demande de brevet portant
sur les "additifs'" pré-cités.,

- : LUBRIZOL CORP. dépose une demande de brevet frangais n° 1.254.094
sous couvert de la priorité développée par le précédent dépdt.

- : La soci&t& OROGIL fabrique des produits voisins

- 6, 12, 1966 : La société THE LUBRIZOL CORPORATION assigne la soci&té OROGIL
en contrefagon

~ : La société@ OROGIL réplique en demande d'annulation de brevet
pour défaut de nouveauté.

- 27. 11. 1968 ¢ Le Tribunal de Grande Instance de Paris rend un jugement ordon-
nant une expertise confiée & MM. ANGLA, DALIT et VOISIN avec
mission d'analyser un mélange complexe tel que celui commercialisé
aux Etats-Unis avant le 30 mars 1959 et de dire s'il &tait possible,
d 1'époque, d'analyser ce mélange suffisamment bien pour retrouver
les données essentielles des additifs.,

- : Les experts confient l'analyse au Laboratoire de la Préfecture de
Police de Paris, en exploitent les résultats et dans leurs con-
clusions donnent une réponse positive & la question posée par
le Tribunal.

- : LUBRIZOL demande 1'annulation de 1l'expertise pour méconnaissance
des prescriptions du décret du 10 juin 1965.



- 3. 12. 1975 : Le Tribunal de Grande Instance de Paris : = rejette la demande
d'annulation de 1'expertise
- rejette la demande
d'annulation du brevet
- fait droit 3 la de-
mande en contrefacon.

IT - LE DROIT

¥ TRAITEMENT DU PREMIER PROBLEME (choix des experts)

A - LE PROBLEME

1°) Prétentions des parties

a) Le demandeur en annulation de l'expertise (LUBRIZOL)

prétend que 1'expertise est nulle parce qué : . les experts n'ont
pas procédé personnellement & 1'analyse mals l'ont fait ex@cuter par le Laboratoire
de la Préfecture de Police de Paris (&)
. ce laboratoire
n'a pas été choisi aprés les consultations prescrites par le décret du 10 juin

1965 (F)

b) Le défendeur en annulation de 1'expertise (OROGIL)

prétend que les griefs articul@s contre 1'expertise ne sont pas
pertinents dans la mesure ol le décret du 10 juin 1965 n'est pas applicable &
la mission: confiée "par’ (et point "a") des experts.

2°) Enoncé du probléme
Quel est le champ d'application du décret du 10 juin 1985 relatif
aux choix de 1l'expert ?

B - SOLUTION

17) Enoncé de la solution

(%) "Or attendu qu'un expert ne délégue pas ses pouvoirs en faisant procéder
par un tiers, & des opérations d'analyse, alors que ce tiers, en 1l'espéce
un laboratoire, &tait particuliérement qualifié et disposait du matériel
nécessaire pour les mener 3 bien et alors que les opérations de ce tiers
ont 8té effectudes, ce qui est le cas, suivant les directives de 1l'expert,
et que ce dernier en a apprécié ensuite le résultat" ;

(F) "Attendu, par ailleurs, que si le décret du 10 juin 1965 exige que dans
un litige civil se rapportant a4 un brevet des experts techniques ne soient
désignés par le Tribunal qu'aprés consultation de certains organismes, ce
décret, dont les dispositions ont été respectées par le jugement du 27
novembre 1968, ne s'applique pas dans le cas du choix, par les experts eux-
mémes, d'un exécutant chargé d'opérations ou de constatations purement
matérielles",



2°Y Commentaire de la solution

Aux termes dfun décret du 10 juin 1965, lrosque, dans
un litige civil en matiére de brevet d'invention, le juge estime devoir recourir
4 une expertise technique, 1l doit consulter, sur le choix de 1'expert, l'un des
organismes désignés par arrétd ministériel (Facultés, Ecoles scientifiques,
services et laboratoires d'études). Cette mesure a pour but de permettre au juge
de se renseigner efficacement sur la compétence, dans la technique spéciale du
brevet en cause, de 1'expert qu'il se propose de désigner. Ainsi la Cour de
Cassation (Ch. Commerciale 10 juillet 1967, Ann. 67-247)a~t-elle décidé que doit
8tre cassé, comme ne satisfaisant pas aux exigences du décret du 10 juin 1965, l'ar-
rét qui ordonne une expertise technique dans un litige civil en matiére de brevet
d'invention dés lors qu'il ne résulte ni du texte de l'arrét, ni des piéces de
procédure que le Président a consulté, sur le choix de 1'expert, l'un des orga-
nismes désignés par 1'arrété ministériel prévu par ce décret.

Dans notre espéce, les dispositions du décret du 10 juin 1965
sont déclarées inapplicables car le Laboratoire de la Préfecture de Police de Paris
a été choisi non par le juge, mais par les experts eux-mémes.

¥ TRAITEMENT DU DEUXIEME PROBLEME (caractdre antériorisant de la
divulgation d'avant 1959)

A - PROBLEME

1°) Prétentions des parties

a) Le demandeur en annulation de brevet (OROGIL)

prétend (avec les experts) qu'il &tait possible en 1959 & un homme
de métier d'analyser le mélange complexe alors commercialisé pour y identifier
les additifs brevetés.

b) Le défendeur en annulation du brevet (LUBRIZOL)

prétend {(contre les experts) qu'il n'était pas possible en 1959
a4 un homme de métier d'analyser le mélange complexe alors commercialisé pour y
identifier les additifs brevetés.

2% Enoncé du probléme (de fait)

En 1959, un homme de métier pouvait—il analyser le mélange
complexe alors commercialisé pour y identifier les additifs brevetés?

B - LA SOLUTION

1®) Enoncé de la solution

"Mais attendu que le Tribunal ne peut que constater que les résultats auxquels
le Laboratoire Central de la Préfecture de Pollice est parvenu ne permettent
absolument pas d'identifier 1'additif breveté par la Société LUBRIZOL ;



4.

"Que, pour arriver a4 leurs conclusions, les experts ont &té obligés d'envi-
sager des opérations complémentaires qui n'ont pas été mises en oeuvre et
dont certaines relévent de la vecherche proprement dite et mon de la simple
analyse du produit dont 11 s agit 3

"Qu'il apparalt, dés lors, et, e¢n présence des avis discordants de professeurs
francais et américains versés aux débats, qu'il n'est pas démontré qu'a
1'époque considérée il alt &té possible d’analyser le mélange complexe LZ
1725 commercialisé par la SpciBt® LUBRIZOL pour identifier les constituants de

1'additif breverd, et les moyens de le fabriquer'.

2°) Commentaire de la solution

11 est de végle que le rapport d'expertise ne lie pas
le Tribunal.

En l'espéce, le Tribunal a contesté l'interprétation de l'analyse
par les experts qui ont extrapolé en préteadant qu'un homme de l'art qualifié et mieux
averti aurait pu pousser la séparation des constituants plus loin, ce qui aurait alors
permis, selon eux, de déterminer la présence des additifs obtenus par le procédé
breveté de la Société LUBRIZOL.

Les deux autres antérioritds citées (Brevets TEXAS et
SOCONY) sont tenus pour non pertinentes, les &léments
divulgués par leur; soing &tant différents par leur
structure et leur fonction des é€léments couvers par le
brevet LUBRIZOL.



TRIBUNAL DE CGRANDE INSTANCE
DE PARIS
3 décembre 1975

entre

La Société THE LUBRIZOL CORPORATION, siége 2 Cleveland, Etat de 1'Ohio,
(U.$.A.), représentée par M....., dv0c3t9 assisté de Me..

l.a Société Anonyme ORGIL, siége 77-79; rue de Miromesnil, Paris, représentée
par Maitre..... avocat, assisté de Mean,a,.

LE TRIBUNAL,

Siegeant en sudiance publique § e oo s e o e o

Apres que la caus &hé débattue en audience publique le 11 juin 1975,
devant Messi&urs BARDOULLLEY, Vice-président, ROBEQ[ET Premier Juge, et
Mademoiselle TARCOWIN, juge, assistés de GAYREL, PcvelaireMFrefffer5 et qu'f
il en elit éré deélibéré par les magistrats avant assisté aux débats.

A vendu en PREMIER RESSORT le jugement contradictoire cl-aprés t-—---
e
Attendu que la Société THE Lubrizol Corporati unyﬁssigné te 6 décembre
1966, la Sociéré Orogil en contrefagon de son brevet numéro 1.254.094, avant
pour titre “additifs uxevpts de métaux pour lubirifiants®, et décrivant un
procédé de fabrication d'smines acylées, solubles dans l'huile du moteur et
destinées a éviter le dépdt des boues par dispersion ;--e—womeonmemomemm———

Attendu que sur cette assignation, la Sociécé Orogil a conclu a la nul-
1ité du brevet d'une part parce que les additifs brevetés auraient &té com
merciazlisés antérieurement au 30 mars 1959, date de priorité du brevet aux
Etats~Unis, d'autre part en rvaison de deux brevets sméricains antérieurs ;

Attendu que la Société Lubrizol ne coutestant pas le fait de la com-
mercialisation d'un méiange LZ 1725, comprenant les additifs obtenus par
1e procédé de son brevet, et ce dvant le 30 mars 1959, mais soutenant qu'il
n'étaitr pas possible d' amalyvser le produit brevaté contenu dans un mélange
complere svec d'autres sddaitifs, le Tribunal a, par un jugement du 27 no-
vembre 1968, ordonné une mesure d'expertise confiée & Messieurs Angla, Dalit,
et Voisin, avec mission de recueillir un mélange complexe tel que celui mis
en vente pay 1la Société Lubrizol avant le 30 mars 1959 aux Etats-Unis, de
procéder 5 son analyse notamment spectroscope, selon les moyens techniques
dont on disposait déja dans L'industrie avant 13 méme date, de douner les
résultats de cette anslyse et de dire s¢'il était possible & 1'époque; 2
1'homme de liart qualifié, dlauthentifier au sein d'un tel mélange les
addicifs de dispersion et anci-corrosifs, ohjets du brevet litigieux, étant
bien précisé que la question qui se pose endroit n'est pas de savoir si le
mélange complexe sont 11 slagit, dit lubrizol 1725 ou sa contrefagon pré-
tenduelon 1200, ont été effectivement et convenablement analysés, mais




simplement s'il était possible, & 1'époque, d'snalyser de tels mélanges
suffigsamment bien pour vetrouver les données egsentielles de l'invention
et les moyens de fabriquer les additifs, sans disposer du brevet j--w=oo-
Attendu que les experts ont , conformément 3 leur wission, recueilli
une certaine quantité du mélavnge L Z I725, qui leur a été wmmis par la So
ciété Lubrizol, avec une attestation sur 1'bonneur, que ce mélange était
bien conforme 3 celui commercizlisé avant 1957 [ - que les experts ont
alors faltanalyser le me}dnge 1.Z 0725 par le Lsboratoire de la Préfecture
de Police de Paris : - qu’'ils ont alors exploité les résultats de 1'ana-
lyse faite par ce Laboratoire et formulé 1eurs conclusiong, selon lesquel-
les ils estimaient qu’s pogsibl 3 1'époque Consxderc& avant le
30 mars 1959, & un homme de Llart quaizflé‘ d anazlyser le mélange complexe
tel que celui mis en vente psr la Société Lubrizol pour retrouver les don-
nées essentielles de 1'invention et les movens de fabriquer les additifs
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Attenduv gu'd 1ls suite du dépdt du rapport, la Société Lubrizol a sou-
levé la nullité de l'expertise, aux wotifs gue les experts n'ont pas pro-
cédé personnellement a4 1' analyse du mélange 1. Z 1725, mais l'ont fait
exécuter par le Laboratoire de la Préfecture de Police a Paris, que ce
la boratoire nu'a pas été cheisi aprés leg consultations prescrites par le
décret du 10 juin 1965, gqu'enfin les experts ont violé ls régle fondamen-
tale du caractére contradictoire de l'ewpertise j-——mrecvrrrm o ;o .-

Or attendu gqu'un expert ne délégue pas ses pouvolrs en fazisant pro-
céder par un tiers, & des opérations d'analyse, alors que ce tiers, en 1’
espeéce, un laboratoire était particulieérement qualifié et ds posait du ma-

tériel nécessaive pour les mener 3 bien,et, alors que les opérations de ce
tiers ont été effectuédes, ce gui est le cas, suivant les directives de 1'
expert, et que ce dernier en a apprécié ensuite le vésultat jwmvmmmmmme=

£

Que le premier grief falt aux experts doit donc &tre écart

e
I

Attendu, par ailleurg que si le décret du 10 juin 1965 exige que dans
un litige civil & un brevet des experts techniques ne soient désignés par
le Tribunal qu'apreés consultation de certains organismes, ce décret, dont
les dispositions ont été respectées par le jugement du 27 novembre 1968, ne
s'applique pas dsns le cas du choix par les experts eux-mlmes, d'unexécutant
chargé dopérations ou de constatations purement matérielles j-mmmemmmm——en

Attendu enfin qu'il n'apparait pas que les experts alent violé d'une
fagon quelconque la régle du caractére contradictoire de 1'expertise ; -
qu'en efet, il ressort de leur vapport, qu’'ils ont réuni les parties les-
quelles ont déposé des dires sur la conduite des opérations d'expertise, leur
ont fait part des résultats de l'analyse effectuée par le Laboratoire de
La Préfecture de Police, puls des conclusions qu'ils en tiraient ;=eew---

Que les conclusions de ls Société Lubrizol tendant & 1la nullité du rap-
port d'expertise doivent donc &tre rejetées j-rmmmmmmm——m———— ;e

Qu'il échet dés lors de rechercher, au vue de ce rapport, s'il était pos-
sible, avant le 30 mars 1959 & 1'homme de 1l'avt qualifié, d'identifier le
produit brevreté dans le mélange complexe L Z 1725, et si le brevet litigieux
était ou non antériosisé par les brevets américains Texas numéro 2.628.942
du 17 février 1953 et Socony numéro 2.638.450 du 12 mai 1953, opposds par
la société Orogil au brevet de la Sociétd Lubrizol j-wemrmmmccomc e
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Attendu que le brev7t lubrizol décrit un procédé de fabrication d7un
produit soluble dans les huiles, qui est efficace comme agent de dispersion
dans les moteurs dont le fonctionnement A des températures alternativement

basses et dlevées, favorise, par suite de llaccumulation d'eau, ls forma-

[
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. cg produllt est obtenu par la
payvticulier pav 3
avec un éthyleéne aminé, en par-
il st précisé au brevet gue R

est un rvadical d’hydracarbure S
s de carbene, ce qui est véal
un peids mol eculalt€ dlen-

Qug, suivant le brevat
dride ssuccinique subsbit
polyisobutylene avec 1°
ticulier le tétraethyiéne
dans la formule de T?anh;.
alipha tique doit svoir auv
lorsque ce ra
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Que le brevet précise qus le produit résultant de ce procédé. efficace pour
la dispersion des boues, particuliérement pour de% opérations 3 basse température,
peut &tre combiné avec des agents de dipersion métalliques, des inhibiteurs
de corvosion ef d'oxvdation, @UC. ... . =« e s o i s o o o

Attendu qus le (
Orogil, le brevet améri 45 numéroe 2, 6?8 9425 d
ispersion des imﬁdes quifquo“ stables, en partivul

tir des acides ﬂncniniqU@; : qi" ertas les additif
bien des zgents de dispersions ts de 1'acide
différents de ] zol tant dansg leux
que l'addivif IUbII/QJ €30, en un additif pt ,
bine une fraction succinique, substituée, un substituant constitué par un
polyischuténe syant av moins 50 atomes de et un thylene pen-
tamine, alors que les additifs du brever sont des composés métalliques

- ,

1

qu'ils sont
leur fonction ;

3

3 T ,
£ le substd

L%

ne comportant pas 4’ et do i 30 atomes de
carbone ; - qU“ payr leurs, il apparsit as concerne, selon les
indications qui v sont ﬁﬂrimnuhs« 3

et ne failt suncume allussion a 1:

rei
titue, au coniraire, la fonction essentiel

o

&
;Lon de boue & base npef tur s qui cons-
le de l'addicif du brevet lubrizol.

.
e @
e

tériorité au brevet 1i-

Que le& hrevet Te Gdtusr une an

i :;gi EUIB, g o e e oo

Attendu sur la seconde antériorité prétendus que le brevet Socony numéro
2.638.450, divulgue un comp inhibiveur de corvesion venant de la réaction
d'un polyvalcovléne polyamin qui peut Bive le tétre éthyléns pentanine et
d'un anhydride d'act nyl succinigue avant n'importe quel nombre d'astomes
de carbone dans leur radical alcénvie

o

Mais attendue gue ce breveb n'aptériorise le prodult breveté par la

Société Lubvizol, ni dsns ss styvucture, ni dans sz fonction j-womrowoow—-"

Qu'len effet. le produit Lubrizol est obtenu & pasriir d'un anhdride succinique
comportant un substitutant ayent au moins 50 atomes de carbone, alors que les
composés décrite asu brevet Socony ont tous un  substituant ayant moins de
50 atomes de carbone, ce qui explique que ces composés ont, & la différence du
prodult lubvizol, une fonction essentiellement inhibitrice de corrogion, la
fonction dispersante étant d'autant plus zccusée que le nombre des stomes de
carbone augne

NLe ; v e e s



Que certes, la Société Orogil tente de soutenir que , si le brevet Socony
fait principalement valoir les pr@pviétéq anti-corrosives du prodult, ce
brevet ajoute que les produ igifs et suraient dés loxrs des proprié-

tésg dispersantgg 2 ) S 2 7 o o e

Mais attendu que les phénoménes de dispersion et d'émulsion sont dif-
férents et que, par silleurs, le brevet Socony précise que les"produits
de réaction de cette invention ne donuvent pas de cavactéristiques indésira-
bles dfémulsion 3 1'huile", ce qui ve & L'epcontre de la prétention de la
Société Orogf‘i 3550 e 2 £ S £ 5 2 T S e T o 8 R 1 ) st e 2

considéré comme une antériorité

Qu'lainsi, le brevet Socony ne peut
au brevet de la Société lubrizol;--~---—-

ATION 3 mmemmammm e

SUR LA PRETENDU ARBSENCE DE NOUVEAUTE D'UNE DIVUL
Attendu qu’il comvient, au vu de l'lex
par Messieurs Angla, Dsbir et Voisin, en écution du jugement du 27 no=-
vembre 1968, de rechercher s'il it possible, avant le 30 mars 1959, d'identi-
fier L'additif breveté dans le wélagne complexe de quatre constituants a-
joutés & 1'huile du moteur, produit commercialisé sous l'lappelatien L D 1725 ;

pertise, & laquelle 1l a été& procédé

Attendu gque 1'analyse d'un échantillion de ce prodult a été confié par les
experts au Laboratoxre Central de la Préfecture de Police jrormmmommnnnn

Attendu que ce lsboratoire a d'abord procédé 2 une chromatographie avec
acide silicique, en vue de séparer 1'huile minérale, du mélange constitué
par les quatre additifs ~dont une partie a 4té rraitée par une solution de
carbonate de soude, mais sans fournir sucun extrait, tandis qu'une autre partie
traité B la soude., et acidifiée, a donné un extrait qui, soumis au spectre d'
abgorption infra-rouge, 8 vévélé une bande cavactéristique du groupement
(P.OR.), f{esthers phosphorés, R étant un groupement aliphatique et des grou-

pements CH, et CH, ;- que 1l'an ique de cetbe méme partie a révélé
. 2

également 1'existence positive des esthers phosphoriques et de soufre et la
présence de bharvum et de traces de zinge ; - que la parftie insoluble, apreés
traitement au carbonate de soude et & ls soude, 2 &£é ensuite soumise au spectre

d fabsorption infra- rouge qui a comporté, outre les bandes caractéristiques du
groupement (P.0.R.}, deux bandes situées 1'une aux environs de I780 cm 1, et
1tautre de T715 Cmnia caractéristiques de deux fonctions C = 0, sinsi qu'une bande
située aux envirions de 1235cm-1 pouvant &tre due 3 un groupement (C.O.R) -

gque le produit traitd par la potasse a permis de séparsr deux catégories de

corps, des pra%auts solub es et des produite insolubles ; que la partie so-
luble exsminée au spectvre a permis de retrouvery un spectre présentant des

ress&mblancaa avec celui d'inhibiteurs de corvosion tels le "Paranox 15"
{Dialyildithiophasphate de zinc ; - que 11 rﬁcherch@ chimique des esthers phos-

phorigqueas et du scufre s été positive, de méEme que la recherche du zinec, des
tracesde baryum étsnt en oufre relevées -~que la nar&ie insoluble dans ls.
potasse présen au spectre infra-rouge des bands caractéristiques des

groupements (NH), (=0} et (C O R), la vosition des deux bandes (C =0) in-
diquant un succinimide substitué par un radical B, constitué par une chaine
(CH 2}, sur laquelle l'sbsence de bande aux environs de 730 cm-l permet

de dire s'il s’sgit d’une chaine ssturée n n'est pas supérieur 3 4, et que

si la chaine est insaturée, ou a aussi un motif & &4 astomes de csrbone au plus,
qui peut donc &tre éthyléne, propyléne, huthyléne ou isobuthyléne, mais
également les produits de polymérisation correspondsnt 3 ces motifs : poly-
éthyléne, polypropyléne, polybutyléne, poly-iscbutyléne qt'une micro ana-

0
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cette fraction de produit a fait apparaitre pour 100 grammes

3 13,13 % d'hydrogéne, 2,78 % dfoxvgéne et 0,46 %
e d'agzote étant compatible avec cells d'une succinimide
ont cependant noté que les chiffres obtenus indiquent
action de prodults renferme plusieurs constiiuants, entre autres
i X ayant p‘ s'absorber sur la colenne d'scide silicique, au
courvs de I'opération chromatogranhl Ua [ == o o s o

Antendu que l2 Divecteur du Laboratoire Central de la Préfecture de
“o}fc& g conclu, su vue des opévanions dfanslvses, ci-dessus rapportées, que
Paddicif analveé renfermait plusieurs constituants, parmi lesquels 1'anglyse
a permis de mettre en évidence ls présences d'esters phosphoriques et
trophosphoriques dont les spectres infra-rouge ont de grandes vessenblances
avec ieFaranorx 15 (Dialbyvldithio shosphate de zincl), et 1'0Qloa 519 de
1'0ronite Chenical Co :

N

Qutil & sjouté gque 1'zddicif analysé revfermait en outre une trds petite
quantité d'une substance gul est probablement uve succianimide dont les subs-
tituants ne contienne: ine dont lz longueur solt supérieure &

(- (2 - 2~ CH : gque le Directeur du Laboratoire 2 enfin
indiqué gu' failait gsence deberyvum - orm e e

Avtendu gu'il v a lieu de constater tout d'abord gue, malgré la connals-
sance qu'il recua des experis de la teconique antérieure et notamment
du brevet Socony, le Lahoratoire Central de la Préfecture de Police n'a pas
réussi & séparer les constitusants du mélasnge complexe 3, 2 1725, et a identi-
fier 1'sddivif du brever Lubrizol, qui se carvactérise par la combinaison sur une
méme molécule d'une fraction succinique substitude, d'un substituant R qui
est un iscbutyléne avant au moing 50 stowes de carbone, et diune tétradtviéne
i1 i~ qu'il nls pas, en effet, {dentifié les deux derniers constituants
du produit Lubrizol, et a seulement mis en &vidence la présence problable
d'une succinimide substituée, mais dont la quantitéd n'a pu &tre dosée axacie-
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Artendu cert que les expsrts prétendent quiun homme de 1'srt quﬁ;fie

ralt pu pousser la séparation des constitusnts plus loin

2 el obtenir la succinamide substitués sous forme pure,

ce qui aurait alors permis. selon eux, de déterminer, par specitre infra-vouge,

l1a présence d'un composé dévivé d'un polymere du type isobutyleéne, puis, par

vse élémentaire, déterminer le nombre d'atomes du "bstituant poly-ig~

obutyléne, et de constater zlors que le pombre d'atomes de carbone de la suc-

¥

cinimlde substltude étalt supdrieure & 50 jermrvrcmrcromr s e — e
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gartx aque si les exparts @Qriment que la polvithyléne

tEpat 4g la f)cbnique anw‘ythue de 1'époque, méme
fié, ils conai J%fent néanmoins gu'i paytir de 1'iden~
.lﬁ de combivner les polvéthylénes

de compasés dans .aqtea le ventre ls réeraéthyléne
. lart quali Lé, que la succ1nam3de iden-
on radical polyid bqtyLen que, pouvait devant I'impossibi-

-
¢ La polvamin
par recherches pvay
alkenyl-sueccinia
guccinimide subsitiiuae
elle du mélange compiexe Ilubriuol par analyse comg

nde, procéder non plus par analyse, mais
successives, en combiant l'anhydride

% diverses polvamines, pour obtenic la

ce, qu'il opouvait dés lovs identifier avewo
Tative eeeemmmemsn e




Mais attendu que le Tribunal ne pewt gque constater que les résultats
auxquels le Laboratoire Central de la Préfecture de Police est parvenu, ne

permettent absclument pas d'identifier 1'additif breveté par la Société

LUDTLZOT oo o o i e om o e s e

Que , pour arriver & leurs conclussions, les experts ont été obligés
d'envisager des opérations complémentsires,qui n'ont pas été mises en oeuvre,
et dont certaines relévent de la recherche proprement dite.et non de la
simple analyse du produit dont s'agit

Que d'ailleurs il condent d'observer qu'a 1'époque, la California

Research a échoué dans 1'anal¥pe exacte des constituants de 1l'additif Lubrizol ;
que certes, Monsieur Grieshaumer, employé & la Société Lubrizol avait réussi

& snalyser un échantillon d'Qloa 1200 et de Sautolubr 805, et 3 déterminer que
caes produits étrafent identiques a 1'additif breveté, mails que cette analyse
d'ailieurs postérieure au brever, ne se présentat pas dans les mémes condi-
tions, puisqu'il s'agissait de vérifier l'identité de deux produits par compa-
raison gvec un produit dont les caractéviqutiques étsient eommunes alors qu'un
tiers surait eu & faire cette analvse sans point de comparaison , ce quil
aurait pu le conduire 2 un échec pur et simple j~ermmmrcmcccm e ————

Qu'il apparait dés lors, et en présence des avis discordants de prof-

fesseurs fraungails et américians versés aux débats, qu'il n'est pas démontré
qu'a 1'époque considérée, il ait été possible d'amalyser le mélange complexe

. Z 1725 commercialisé par la Société Lubrizel pour identifier les cons-~
tituants de 1'additif breveté, et les movens de le fabriquer ;--wewrona

Attendu quas la preuve certaine de la divulgstion n'étant pas rapportée
il échet de rejeter le moven de défaut de nouveauté, tiré de cette pré-

tel
tendue diuulgation |« e c s oo e oo e s e i o o 0

SUR LA CONTREFACON 2 = monom e oo oo o s o om0 o

Attendu que lz société Orogil ne conteste pas que sous la dénomination
"0loa 1200", elle commercialise une amine scylée correspondant & la formule
du brevet & titve d'agent de dispersion dans les huiles lubrifiasntes ;--

Que cette commerxcislisgtion ceonstitue un acte de contrefagon du brevet
numéro 1.254.094, propridté de la Société Lubrizol j-—rrememomonmmonone

Attendu toutefeis que la Société Orogil prétend gue les faits de contre~
fagon commis par elle plus de trois ans avant l'agssignation du 6 décembre
1966, et ceux commis pay elle plus de trois ans avant les conclusions
prises par la Sociéré Lubrizol le 30 avril 1974 seraient prescrits j;---

Mais attendu que si la Société Lubrizol ne peut demander la condam-
nation contre la Société Orogil pour les faits de contrefagon commis par
celle-ci avant le 6 décembre 1963, elle est, par contre, fondée & obtenir
la réparation des faits de contrefagon pegtérieurs a cette date j------

Qu'en effet, la Société Lubrizol a pris le 14 janvier 1972, soit moins
de trois ans apreés le dépdt du rapport des experts, des conclusions pour
demander le bénéfice de son exploit introductif dlinstence jomrmemmm—mm=

Atrendu que la Société Lubrizol est donc bien foundée a solliciter la
réparation des faits de contrefacon commis par la Sceiété Orogil depuis le
6 décembre 1963, ainsgi que 1'interdiction sous astreinte de poursuivye les actes
de countrefagon, dont alle s’est rendue coupable jrrrmeommemmmmom oo e


http://caracteriqutiqu.es

Attendu sur le montant du préjudice, qu’il échet d'ordeonner la me-
sure d'expertise sollicitée par la Société demanderesse, tout en allouant
dés a présent, i cette derniére une provision de I00 000 F jw-=mememmuww

Attendu enfih, qu'en vaison de la nature de 1'affaire, il n'y a pas lieu
d'ordonner l'exécution provisoire du présent JUGEMENL §=mwmmewmm o mommm oo

PAR CES MOTLFS  § i m oom o oo o s e e o e

Dit qu'en commercialisant sous la dénomination "Oloa I200", une amine
acylée correspondant 2 la formule du brevet numéro 1.254.094 de la
Société Lubrizol, la Société Orogil a contrefait ledit brevet ;--w-wm--

Fait défense a la Socidté Orogil de poursuivre la conitrefacon , sous
5 L s 2

peine d'une astreinte de un franc ( 1F) par kile d'smines acylées contre-

faisantes, et ce par infracfion CONSLALEE | m e i o o i o e s

Avant dirve droit sur le préjudice subi par la Société Lubrizol ;--

Commet Monsieur Philippe GUILCUET, 14 avenue de Breteuil, Paris (7°)
expert, & l'effet de rechercher tous &léments permettant de déterminer le
préjudice causé 3 la Société Lubrizoel par les actes de contrefacon de la
Société Orogil commis depuis le 6 décembre 1963 r-mmmrmmmmmmeommmmm o

Fixe & cinq mille francs le montant de la consignation qui devra €tre
consignée au Secrétarist-Greffe (Bureau 303}, avant @ 31 janvier 1976,
g ]

.

par la Société Lubrizol, & valoir sur les honoraires de 1l'expert ;----

Dit que l'expert sera mis en oeuvre et effectuera sa mission conformé-
ment aux dispositions du décret du 17 décembre 1972, et qu'il déposera son
rapport au Secrétaciat-Greffe -Contrdle des expertises~ dans le délai de
quatre mois & compter de sa mise en OgUVIe §; —w—rmcm—cemcsme o e ——————

Condamne la Société Orogil & payer & la Société Lubrizol la somme de
cent mille francs (T00 000 F}, 2 titre de provision ;-—m-—eeememmmmn——

Déboute les parties de toutes demandes ou conclusions plus amples ou

COMETALT @S § m i o et e oo i o o m o o o 2 o s A o 0t 7 5 e o . = . s e
Dit n'yv avoir Beu & exécution provisoire du présent jugement j-—w---
Condamne la Société Orogil en tous les dépens, v compris ceux de 1'expertise

ordonnée par le jugement du 27 novembre 1968, dont distraction au profit
de Maitre ......., Avocat, associé de la S.C.P,...., aux offres de droit./.

Fait et jugé le 3 décembre 1975./,--

Le Secrétaire~Greffier—vomuwmmn= Le Vice-Président

CAYREL = mmomm e micvmm e BARDOUTLLE T
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Société dite : THE LUBRIZOL CORPORATION résidant aux Etats-Unis d’Amérique.

Demandé le 29 mars 1960, a 16“ 16", a Paris.
Déliveé par arréte da 9 janvier 1961.

(Bulletin officiel de la.Pl'opriééé industrielle,

Ftats-Unis &’ Amérique le 30 mars 1959, sous le n° 802.667,
aux noms de MM. William M.

(Demande de brevet déposée aux

La présente invention a trait a wn procidé de
fabvication dun produeit soluble duns lex huiles,
gui présente de fintérct comme agent de (Impm%mn
dans les compositions ubrifiantes. Le produit cst
particulicrement intéressant dans les compositions
fubrifiantes destinées a e appliquées dans les

carlers des moteurs a combnstion interne.

L’un des principaux  problemces associs aux

lubrifiants pour carters est, a heure actuelle, celui
posé par la préscuce incvitable dans le Tubrifiant
de particules étrangeves, par exemple de ecrasse,
de calamine, deau et de produits de décomposition
résultant de Talt¢ration de Thuile. Méme s aucun
de ces derniers u;;‘(‘.nls de contamination w'est
présent, la nature méme de la construction du
molewr a combustion interne moderne st telle
qu'une quantité importante de naticre ctrangere
s’accumule dans le carter. Le plus important de
ces agents dccontamination est peut-élre eau,
parce qu'elle semble étre responsable du  dépot
d'une bouc ayant UVaspect de la mayonnaise. 1l
semhle que sl n’y a pas d’cau présente, les
constituants solides de la houe avant Paspect de
fa mayonnaise circuleraient avee Thuile et sevaient
séparcs par le filtre a huile. On peut =e rvendre
facilement compte que le dépot de la bouc pose
un séricux probleme en ce qui concerne efficacité
de fonctionnement du moteur ¢t qu’il couvicnt
d’empecher un tel dépdt de miaticres boueuses.

La présence d’cau et des précurscurs de houc
dans une huile lubrifiante dépend en grande partie
de la température de fonctionnement de [huile.
Si Pon fait fouctionner Thuile 4 une température
clevée, il est evident que Pean seva éliminée par
évaporation environ aussi vite qu’clle s’accumule.
In Pabsence dean, comme’ il a @é indiqué ci-
aulres  partticules seront
séparées par le filtre. Dantre part, pour des hasses
températures de Thuile, 'cau s’accumulera et par

deszus.  les ctrangzeres

7 de 1961.)

Le Suer et George R. Norman.)

e Ty

est évident que le milien dans lequel un lubrifiant
pour wmotewr est maintenu, détermine dans une
arande mesure, le comportement final de ce lubri-
fiant.

Dces températures élevées de {onctionncment sont
caractéristiques d’un lubrifiant se trouvant daas
un moteur qui marche a une vitesse élevée velati-
vement  conslante. Ainsi, dans un moteur qui
marche a 100 km/h pendant une longue période,
il est trés improbable qu’il se produise une accu-
mulation quelconque d’eau ct il est Cgalement
improbable qu’il se produize une f{ormation et
un  dépdt quelconque de boue. Mais, dans la
conduite ordinaire comportant des arréts et des
comme c'est le cas avec les taxis, les
les cars de police, elc., le

départs,
camions de livraison,
lubrifiant de carter sera altermativement chaud et
froid, ce qui constitue des conditions idéak‘s pour
accumulation d’eau. Dans ces cas 14,
‘de boue est_un sevieux problcme. Ce probleme
s’cs(Posé a Pindustric automobile depuis un grand
nombre d’années et on s’est approché de la solution
“cen ayant recours a des détergents connus tels que
les phénates de  mélaux
sulfonates de métaux alealino-lerrenx, mais sans
succes notable. Bien que de tels détergents connus
soient trés cfficaces pour vésoudre les problémes
de deétergence associés aux huiles pour moteur a
des températures élevées, ils ne se sont pas montrés
particolicrement  cfficaces pour la solution des
problames associés au fonctionmement a basse

fiants pour carters dans des moteurs qui fouc-
tionneut & des températures alternativement élevées
et basses.

PPar conséquent, la présente invention se propose
principalement d’offvir  un  wouveau procédé de
fabrication de produits qui sont efficaces comme
agents de dispersion dans les compositions lubri-

la formatisn

“alcalino-terrenx et les:

température, ou ceux qui sont associés auX lubri-

consCquent, il g¢ formera ainsi- de la boue. Ti fiantes.
1 - 41064 Prix du fascicule: 1 NF 1
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Ille sc propose sgalement Qoffrir de nonveaux
pxoduns qui sont des agents de dispersion cﬂxcmcs
dans les compositions-lubrifiantes desting¢es a” e
appliquées dans les moteurs fonctionnant a des
tempéralures alternativement basscs el ¢levees et
aussi Q’oflrir des compositions lubrifiantes ameé-
liorces.

On parvient a ces buts et a d’autves buts, grice

au procidé de fabrication d’une amine acylee

soluble dans_1'huile, susceptible d’étre appliquce
comme~agent de dispevsion dans les composilions
lubrifantes, ])lOLL(lC qui comprend le miflange
d’un composé succinique substitu¢ choisi dans 10
classe formée par les acides suceiniques substitués

ayant pour formule de structure :
R-CHCOOH

!
CH,CO0H

et les auhydres succiniques substitués ayant ‘pour
{ormule de structure :

R-CIICH
N

O

ci,co”

le symibole R representant dans ces formules de
structure ue radical hydrocarbure important sensi-
bletuent aliphatique ayant au woins 50 atomes de
carbone, avec au moins environ la moitic d'une
quantite equivalenle d’une cthyléne amine, ct le

c}muﬁd"c du mélan“c rdsullant (l(’ umni("xc ,zi._

par la rcachon -

On voit que la réaction de ce
portant une amidation d'un acide dicarboxylique
(ou d'un de ses anhydrides), par une polyamine
peut donner lieu a la formation dun diamide
acyclique simple, d’un diamide cyclique, d’un amide

procede, com-

CHCO

AN

L R-CH=CIl, + ” 0
¢rico”

CIICO

AN

R-CH,CH,Cl  + ,) 0
: crco”

On se rendra comple que les réactions peuvent
ne pas sc¢ produire de maniére préeisc coume
Iindiquent les ¢quations ci-dessus, suctoul en cc
qui concerne Patome de carboue particulier de
Poléfine ou du clilorure réagissant qui 'ﬁnul(:nu:nt;
vient s¢ fixer sur Pacide ou anhydride maléique,
mais qu'elles peuvent se produire autrement que
ce que lesdites ¢quations sout supposces le repre-
senter. En outre, bien que le produit de cetle

—_ 2 —

polymére ou d'une combinaison quelconque de ces
types de produits. On notera ¢galement que les

groupes nides peuvent réagir (lavanlagc en don-

nant des groupes imides et on suppose “que” la
formation” ’imide se produit a un dcg
dans le procédé. En outre, il y a des Taisons pour
penser que, dans certains cas, il y a dans le produit
une quantité appreciable de carboxylate d’amine.
La fongueur de chailne du substituant de f’acide

s¢u-de Panhydride succinique a une importance

majeuve dans le procedé, purce qu'clle permet
la fabrication d’un produit qui satisfait aux buts
de la presente invention, a savoir un produit qui
soit eflicace comme agent de dispersion dans les
lubrifiants pour moteurs a basse température. 1i
est trcs hmportant que ce substituant ait une
certaine longucur de chaine, c'est-a-dive qu’il ait
au wmoins environ 50 atomes de carboune dans
sa structure. Ces groupes substituants sont des
vadicaux hydroearburés sensiblement aliphatiques,
comprenant a la fois des radicaux alkyle et des
radicanx alkéuyle. Ou les obtient couranunent a

partiv de polyolcfines, comme par cxemple le poly-~

¢thylene, le polypropyléne, le polybutyléne, ete,
mais on peut également les obienir a partir de

wimporte quel hydroearbure sensiblement alipha-,

Lique.

On dispose aiscment des anhydrides et acides
succiniques substitués, qui sont euvisagés comme
réactifs dans le procédé, a partir de la réaetion
de l’mhydride m"ll('iquc avec une ol('ﬁnc de ])oi(ls
mol(rullaxrc dcvc. Le pxodmt ()l)tum par une telle
réaction est Panhydride alkényl-suceinique corres-
pondaui. La réaction comporte simplement le
chauflage des deux réactifs .4 une température
comprise entre environ 150 ¢t 200 °C. Les reactions
peuvent, dans chaque cas, é&tre illustrées par les
cquayhons sulvantes :

R-CH=CHCHCO
AN
‘ 0
GhCO///
R~CH=CHCHCO
AN

0
CH,C0~"

réaction ait ¢lé indique connme étant un anhydride

alkényl-succinique, il est évident que lon peut’

{abriquer par ce proccdeé, des produits analogues
dans lesquels le substituant est autre qu’un groupe
alkényle. Pour les applications de la  présente
invention, il convient toutefois que ce subsntuant
soit un groupe scnsiblement aliphatique et i est
¢vident que dans la-plupart des cas, ce sera un
groupe alkyle ou un groupc alkényle. Toutefois,

TETIMpotan b

Vet -“A. '17 OV
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dans cerlains cas, i pent Cre avantageux d’em-

ployer un  anhydride <m-('iniqm- substitu¢  dans
fequel le substituant 1)1()\'1um( d'un copolymire de
ou d'un styréne substilut

slyxum et d 1\01)1115 renc,
Dans ces derniers

et dlineaulid olofing all hatique.

cas, le copolymere scra se nslblnnwnl aliphatique,
c’est-a-dire que la composition du copulym(-rc sera
a prédominance aliphatique, plus de
des motils monoméres, par’exemple ¢tant ceux du
monomcre aliphatique.

Comme on 'a mentionne dans ce
la longucur de chaine de ce groupe
semble  déterminer eflicacite du produit ebtenu
par le procede de Tinvention comme agent de dis-
motcurs. On connait
et leurs deri-

qui précede,
substituant

dans les hutles pour

persion
les anbydrides succiniques substitnés
ves dcpuis un certain temps et il est ¢galement
connu dcpuis un certain temps que ces composcs
sont utiles dans lcs labrifiants, jusqu’ici, on
avait aflirmé leor utilite Caprés leurs proprictes
de protection contre la rouille, Teurs propriétes
la corrosion, leurs caractéristiques
température, cle.

mais,

d'inhibition de

de viscosité en fonction de la

» Ludlite de ce tvpe de composds comme agents de

|
1,

‘\ introduire  dans la  composition  unc

sdispersion navait jamais ¢le réalisée ¢l un aspeat

: . . . (e 1
lmportant de la presente mvention reside dans a
découverte du fait qu’en augmentant la longuewr

b de chalne de ce substituant particulicr on peut

1)1'()1)1‘i(:lé

/enlicrement nouvelle, @ savonr le pouvoir de dis-

| persion,

Les sources de ces substituants hydrocarbures
sensiblenment aliphatiques auxquelles on a le plus
couranunent recours sont les polyvoléfines. On peut
citer comme exemples de ces polyoléfines
éthylenc, le polypropylene, 1('}1"’1),““1)““1(‘;
Unc polyolifine que on préftre particuliérément
pour cct usage est le polyisobutyléne. Ainsi, la
condensation d’un polyisobutylene ayant un poids
moléeulaive de 750 avee Panhydeide maléique
donne un anliydride” alkénylsuccinique qui. apres
cthylene-

cle.

une reaclion complémentaire avee unc

amine, donne un agent de dispersion particuli¢re-

nretitEMecace pour les huoiles lubrifiantes. Les poly-
isobutylénes avant ce poids molceulaive particulior
sont digponibles d’unc manicre tres cconomique o
Peflicacité des produits prépares a partir de celle
maticre la rend particulicrement, avantageuse en
vue d¢ son application dans un procedé de la
présente inveution,
Ordinaircment, on fait
Péthylenc-amine Panhydrvide suceinique substitud,
bien que, dans certains cas, il puissc Ctre avanla-
geux de transformer tout d*abord Tanhydride
acide avant la réaction avee la diamine. Dans
d’autres cas, il peut élre avantagenx de fabriquer,
dans le procidé, Pacide succinique substitué par
Qautres moycns. L£n tous cas, on peut avoir

réagir divectement avee

00 Y environ™

le poly--

[1.254.094]

recours, soil a Pacide, soit a Panhydride dans le
procédé de la présente invention.

On a recours a expression .« cthylene amine »
dans un sens générique pour désigner unc classe
de polyamines se conformant pour la plupart.a la

structure

H,N(CH,CHNH)xH
[
R

g

dans laquelle & est un nombre entier «t R repre-
scnte Thydrogéne ou un radical alkyle de {faible
poids molcculaire. Ainsi, clle englobe par exem ple
Péthylene-diamine, la diethyléne-tn la tri-
¢thylene-tétramine, la ‘lclmuhylcm -I)(,Ilfﬂll]l;-l.(:.,.‘ la
pentacthylene-hexamine, et¢. On trouvera une dis-
cussion plus détaillée concernantl ces composes sous
le titre « Ethylene Amines » dans Pouvrage inti-
tulé « Encvelopedia of Chemical Technology », de
Kirk et Othmer, vol. 5, p. 898.905, Interscience
Publishers, Neww York (1950). On prépare tris
commodément de tels composcs par réaction du
dichlorure d’¢thylene avec anmmoniae. Ce procédé
permet d’obteniv des mclanges assez complexes
comprenant en particulier des

d’¢thylene-amines,
produils de condensation cycliques tels que les
pipérazines, et ces mcélanges trouvent une applica-
tion dans lec procédé de la présente invention.
I’autre part, on peut obteniv des produits tout a
fait satisfaisants ¢galement cn ayant recours o des
¢thylines-amines purcs. Unce ¢thylenc-amine parti-
culicrement inléressante, pour des raisons d’écono-
mic ainsi que dcllicacite: comme agent de dis-
persion, ¢st formeée d’un mélange d’cthyléne-amines
en fuisant reagir du chlorure d’thyléne
ayant une com-

prepavces
¢t de TPamumoniac, ledit mélange

_position ([u1 correspond & cclle de la“tetracthyline. )

pullamlm, Celte éthylene-diamine  cst (hqpoml)le

“duns ¢ commerce sous le nom de marque de
« Polyamine H ».

Il a ¢te note que, dans le proced,
vecours & au moins la moiti¢. d’un équivalent chi-
mique de Péthyléne-amine par équivalent d’anhy-
dvide succinique substituc, en vue d’ohtenir un pro-
duit satisfaisant en ce qui concerne s¢s propricétés
glénéralement on

il fant avoir

comme agent de dis l)ual()n et
prefire avelr rccours 4 ces rcaclifs en quantités
cquivalentes. On a cu recours avee sucees a des
quanlités  alleignant 2,0 équivalents chimiques
{par ¢yuivalent d’anhydride succinigue substitue),
quoiqu’il semble qu’il n’y ait pas davauntage &
attendve de Pusage d’une proportion supéricure a
eclle-c.
{aisant office de réactif cst basée sur sa
cest-d-dive quun réactif ayant

ﬂlnin(:
lehicur en azole,
qualve atomes d'azote par molécule a quatre (qui-
valents par molc. : :
La réaction du proctédé comporte une_scparation

1. T

L'« équivalence » chimique de Péthyléne- .

wf‘?ﬁ& R
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d'cau cl, telles
(lllC~(,Ll[t, can se stpare au fur ¢t a mesnce qu’clle
se forme. On suppose que la premicre rcaclion
principale qui se produily 4 la snite de Ta formation

du sel, cst la

les conditions rcéactionnelles sont

formation d’une semi-amide

R~-CHCOOU
+  1NR
CH,CONIIR

et comportant ﬁn;llcnlcnl la deshydratation de ec
sel de manicre a former le produil
R-CHCONIIR
oo +
CIL,CONHR

R-CHCOOIL,NR
iL,0
CILCONIHR

Les denx premicres de ces reaclions scmblent se
produire spontancément (lorsqu’on a rccours 4 un
anhydvide snccinique =abstitué) apres le melange,

mais la Lroisicme rcaclion nécessile un clmuﬂagc.

. Les lempératures comprises dans la gamme se lrou-
vant enlre environ 80 °C el environ 200 °C sont

salisfaisanles, ¢l dans celle on prefere
avoir recours a une lempérature réactionnelle com-
prise entre cnviron 100 "C ¢t environ 160 °C. Un
sprocédd ntile de niise cn anvee de ce stade consiste
",{1 ajounler unc gnanlit¢ de tolnene an

melange veactionned ¢l a séparer Ucau par distilla-

gamie,

certaine

tion azcolrope. Comme on [’a indigué plus haut,
il se produil c"alcmcnl une certaine formalion |

dnmdc
~"On donne ci- apres des exemples particnliers du
proccdé. par lequel on peul pnl)mcr les produils
de la presenle mvenlion :

Exemple 1. — On prépare nnoanhvdride poly-
isobutenyl-succinique en faisant réagir un ]ml)mo-
butyléne chloré avee de Panhydride maldique a
200 °C. Le radical polyisobulényle

molcculaire

a un poids
moyen de 850 ¢l on a constalé que
Panhyvdride alkényl-succinigue vésultant a un indice
dacide de 113 (ce qui corvespond a nn poids
¢quivalent de 500). A un mélange forme  de
500 grammes (1 ¢quivalent) de cet anhydride poly-
isobuténylsneeinique ot de 160 prammes de tolucne,

~on ajoulc a la température ambiante 35 granumes

(1 ¢quivalent) de dicthylene-triamine. On procede
4 celle addilion par porlions suceessives, en espace
de quinze minules, ¢l une réaction initialement exo-
thermique provoque unc c¢lévation de la tempéra-
ture a 50 °C. On chaufle cnsuite le mélange et il
s¢c s¢pare par
azcolrope

distillation dn mélange un mcélange
distille plus
d’cau, on chaullc le mélange a 150 °C sous pres-
sion rédulle en vie de séparer le toluene: On diluc
e résidu avec 350 granmues d’hmile minérale

ca-telucne. Lorsquil ne

cl on

—_

|

R CHCG R-CHCOO!II
0  + HNR +—»
y
CH, CO~ CH,CONHR
suivic ensuile par la formalion d’un scl
—— .“
R-CIICOO  ILNR
H,CONHR

conslale que celle sohilion a mne lenenr cu azole
de 1,6 7.

Excmple 2.-— On vépéte Ie mode opératoire de
Pexemple 1 en ayanl reconrs a 31 grammes (1 ¢qui-
valent) d’¢thyléne-diamine comme amine réaclive.
La tencur en azate du produil rvésullant est de
14 %.

Exemple 3. — On rcpete le mode opératoire de
lexemple 1 en 55,5 granimes
(LS équivalent) d'mn meélange  d'cthylénc-amines
ayanl une composilion correspondant & celle de la
tricthylene-tétramine. Le produil ainsi oblenu a
une lencur en azole de 1,9

Exemple 4. — On riépele le mode opérateive
de Pexemple 1 en ayant recours & 55,0 grammcs
(1,5 cqnivalent) - de  tricthylenc-létramine  comme
amine rcaclive. Le produil résultant a une tencur
en azote de 2,2 %.

Exemple 5. — A nu meélange formd de 110 gram-
mes de tolnéne et de 100 grammes (0,78 équivalent)
d’un anhydride polyisobutényl-succinique (ayant un

ayanl rcecours a

indice d’acide’de 109 el prepare a partiv de Panhy-

dride malcique et du polyisobulyléne, chlore, de
Iexemiple 1), on ajoule & la lempéralnee ambiante
63;6—¢rammes (1,55 cquivalent) mclange
d’éthylene-amines ayanl une composilion moyenne
correspondant a celle de la Létracthylene-pentamine_
ct que Pon peut se procurer auprés de Ta Socicté
Carbide and Carbon sous lc nom de marque de
« Polyamine Il ». On chaufle le mélange cn vue
de séparcer par distillation le mclange azcotrope
cau-tolucne, pnis on chaufle & une température de
150 °C sons pression réduile
tolucne restanl. Le polyamide
en azole de 4,7 %.

Cd'mn

en vuc de scéparer e
résiduel a une lencur

Excinple 6. — On répele le mode .opéraloire
de Texemple 1 en ayanl reconrs a 16 grames

(1,5 ¢quivalent) d’éthyléne-diamine conime amine
réactive. Le produit que Pon obtient a une tencur
en azole de 1,5 %

Exemple 7. — On prépare nn anhydride polyiso.
butényl-suecinique avaiit nn indice d'acide de 105
et un poids cquivalent de S10 en faisanl réagiv
un polyisobntyléne chlové (avaul un poids moléen-
laire moycn de 1.050 et unc leneur en chlove de
4,3 %) ct de Panhydride maléique. A un mélange

. -
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forme de 300 partics en poids de Panhydride poly-
isobuténylbsuceinique ot de 160 partics en poids
Fhnile mincrale, on ajonte a une température de
65 °C a 95 °C unce quantité équivalente (25 parties
en poids) de Polvamine 11 (identifice dans Pexame
ple 5). On chinnfle ensuite ce mélange a 150 °C
en vue de distiller toute Tean formée dans la
reaction. On fait bavboler de azole a travers le
mélange a cette temperature en vae Qassurer P¢li-
mination des dernicres traces Feaus On dilue le
résidu au movenr de 79 parties en poids d'huile
wminérale et on constate que celle solution huilcuse

a une leneur en azote de 1.6 %,
Exemple 8. — On chaullé a une températhoe de

140 °C a 150 °C. pendant une heure, un mélange
formé de 2112 geammes (3,9 ¢quivalents) de an-
hydride polyisobutényl-suceinique de Vexewmple 7,
de 7136 grammes (3,9 équivalents) de dicthylenes
triamine ¢t 1060 grammes  dhuile minérale. On
fait barboter de Pazote i travers le mélange & cetle
température pendant quatre heures de plus en vue
d’aider la séparation de Peau. On dilue le résidu
avee 120 grammes huile minérale ¢t on conslale
que celte solution huileuse a une teneur .en azote
de 1,3 9.

Fxeniple 9.0 — A e solution formée  de
1000 grammes (1,87 ¢quivalent) Canbivdride poly-
isobuténvlsuceinique de Texemple 7. dissous dans
500 grammes d'hmile minévale. on ajoute, a une
temperature  de 35 °C a4 95 C. 70 grammes
(1,37 cquivalenl) de treacthvlene pentamine. On
chaufle cnsuite le mclanze a nne lempérature com-
prise entre 150 9Coet 165 °C pendant qualre heures,
en insufflant de Pazote en vae de Taciliter Pélimina-
tion de Peau. On dilue le vésidu avee 200 grammes
d’huile minérale et on congtate que la solution
huileuse a une tencur en azote de 1,4 9,

Exemple 10. —— On prépare un anhvdride poly.
propenvlsuceinique. en faisant réagiv un polypropy-
léne chloré (ayvant un poids moléculaire Cenvivon
900 et une tenenr en ehlore de 4 %) et de Panhy-
dride maléique & 200 °C. Le produit a un indice
d’acide de 750 A i mclange forme de 390 grannnes
(0,52 tquivalent) de et anhydride polypropényl-
succinique, de 500 grammes de toluéne et de

170 grammes dhaile -minérale. an ajonte. par por.”

tions. 22 grammes (0.52  ¢quivalent) de Polyamine
H. Ou chaufle le mélange réactionnel a la tempéra-
ture de veflux pendant trois heures el on sépare
Peau du scin d’un mélanze azéotrope avee lo
toluene. On sépare ensuite le toluéne en clanffant
a une temperature de 150 °C sous 20 mm. On cons.
tate que le vesidu contient 1.3 97 d’azole.

Excmple TT. — On vreépave mn anhvdride sueci-
niaue substitu¢ en faisaut véaair de Vanhvdride
maléique avee un copolymere chlore isobutylene
et de siveene. e copolvinere consisle en O partics
en poids dc molifs isobutyléne et 6 parties en

Peau formée dans la réaction, puis on chaufle a
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poids v motifs styvene, i1 a un poids moléenlaire
moyen de 1.200 ct on le chlore jusqu’a avoir une
teneur en chlore de 2,8 % en poids. I’anhydvide
succinique substitue résultant a un indice d’acide
de 40. A un mélange forme de 710 grammes
(0,51 équivalent) de cet anhydride saccinique
substitué ct de 500 grammes de tolutne, on ajoute
par portions snceessives 22 grawmes (0,51 équis
valent) de Polyamine 1. On chaulle Jo wélange a
la température de veflux pendant trois henres en
vue de séparer par (]isli]];lli(»n azcotropique Loute
une temperature deg 150 °C/20 mm en vue de sépa-
rev le toluéne. Le vésidu eontient 1,1 56 en poids
d’azote. o
Exemple 12. — On prépare un anhydvide sucei-
nigue substitué en faisant réaghr de Panhydride
maléique avec un eopolymére chlove d’isobutyléne
ct isopréne. Le copolymére consiste en 99 parties
en poids de motifs igobntyléne ¢t 1 % en poids
de motifs isoprene. Le poids moléadaire du copoly-
mére est de 1,95 9. L’anhydride alkényl-succinique
resultant a un indice dacide de 54 On chauffe a
une température de 110 °C a 120 °C pendant trois
heures un mélange formé de 228 g (0,22 équi-
valent) duine solution huileuse de cet anhydride
alkenylsnecinique, de 58 grammes d’huile mincrale
supplémentaire, de 500 grammes de tolucne et de
9,3 grammes (0,22 équivalent) de Polyamine 17,
Peau ¢tant spavée du sein d’un wélange azéotrope
avee le toluéne. Torsque toute Peau a ¢é ainsi
scparie, on distille le toluene en chauffant a une
temperature de 150 °C sous 20 mm. On constate
que le vesidu a une tener en azole de 1,1 %.
Exemple 13. — On prépare un anhydvide: poly.
isobutényl-succinique en faisant véagir un polyiso.

butylene chlore avee de Panhydride maléique. Le -

polyisobutvléne chloré a une tencur” en chlore de
2% et un poids moléculaive moyen de 11.000.
[Panhydride polyisobutéuylsnceinique a un indice
Pacide de 48, On chanfle 4 la temperature de
reflux pendant quatve heares tn mélange formé de
410 grammes (0.35 équivalent) de eet anhydride.
de 15 grammes (0.35 equivalent) de Polyamine H
et de 500 gramies de toluéne, en vae de séparer
Peau du sein dun mélange azéolvope avee le
toluéne. On sépare ensuite le toluéne en chanflant
4 nne températire de 150 °C sous 20 mm. La teneur
en azote du résidu est de 1,3 %.

Evemple 14. — On vépéte le mode opératoive
de Pexemple 5. sanf que Pon a recours a 0.9 équi.
valent de Polyamine IT a la place de 1.55 équi-

M /
valent. Ta tenenr en azote du produit est de 3 G,

Fxemple 15 — On prépare un acide suceinicue
substitué par un groupe polvisobutényle. par hydro-
lvse de Vanhydride corvespondant (prépard a son
tour par la condensation 'un polvisobutvline chlo-
ré et d’anhydride maléique). A 1152 grammes
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(1,5 équivalent) dime solutian a 70 %% de cet acide
polvisobutényl-suecinigne dans de huile minérale
ayant un indice d'acide de 02, on ajoule a la
températurve  ambiante 39,5 grammes (LA équie

valent) de Polyamine 1. On chaufle ce mélange

d une température de 100 °C a 167 °C peadant
sept heures au cours desquelles i1 distille du e
lange un total de 19,3 grammes dcau. On dilue e
vésidu avee 171 grammes dhaile minérale, puis on
filtre a 150 °C. Le Qltrat a une teneur en azale de
1,6 %

Exemple 16, — On chaulle, pendant cing heures,
a la température de veflux, allant de 180°C a
190 °C, un mélange formé de 1056
(2,0 équivalents) de Panhydvide palyisobutényl-
suceinique de Pexemple précédent (dans fequel e
giroupe polyizobutenyle a un poids moléeulaive de
850), de 89 grammces (2,0 cquivalents) de di-
(1,2-propylenc)triamine (ayant une tenenr en arzote
de 31,3 %) de 370 grammes d'huile mincvale ot
de 100 granunes de tohiene. On reeneille un total
de 18 grammes d’ecan du sein du mélinge azéotrope
cau-toluene. On chaufle le résidn a une températnre
de 150 °C sons 20 mm cn vue de séparer toutes
Jes dernicres traces d’cau qui paurraient Ctre vestées.
L’analyse indique que le résidu a une tencur en
azote de 1,9 %.

Exemple 17. — On chlore un palyisabntylene
ayanl un poids moléeulaire moyen de 50.000 jus-
qu‘a ee qu'il ait une tencur en chlore de 10 %
poids. On fait veagir ce polyisobutyléne chlare
avee de Panhydeide maléique, ce gui donne Tan-
hydride polvisobutényl-succinique  correspondant,
ayant un indiec d’acide de 21, A 6000 granumes
(2,55 equivalents) de cet anhydvide, on ajonte par
-portions ‘successives, a4 nne température canmprisce
entre 70°C et 105°C, 108 grammes (2,85 équi-
valents) de Polyamine I, en Pespace de quarante
cing minutes. On chaufle le mélange ainsi obitenn
pendant quatee heures 4 une {empérature de 160 °C
a 180 °C, tout en faisant barboter de Pazole a
. lravers le melange en vue de sépaver Uean. Lorvsque
toute 'ean a ¢Lé sépavce, an filtre le produit et on
constate que le filtrat a une teneur en azate dc
0,6 5.

Exemple 18. — On prépare uh anhydride alkényl-
snecinique dans lequel le groupe alkényle a moins
de 80 atomes de carbone & partiv d’un olyiso.
butyline ayant i poids waléenlaire moyen de 375.
“On chlgre ce polvimiére jusqu’s ce qu'il ait une
tenewr en chlove de 9.7 %, puis on le fail réagir
avee de Panhydride waléique. anhydride poly-
isabutényl-succinique olitenut a un indice
dacide de 190 et un poids équivalent de 300.
On suit le wade opérataive de Uenzemble "1, en
ayant reeours a 1,0 cquivalent de eel anhydvide
polvisobutéuyl-succinique et a 1,0 ¢quivalent de
Polyamine II. Ou dilue cusuite le produit ainsi

grammes

ainsl
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obtenu “avee de huile minérale jusqu’a obtenir
une sefution a 48 96 dans cette huile; la teneur
en azole st de 3,2 9%

Excemple 79, — Oun prépave un autre anhydride
atkénylsuecinique dans lequel e groupe alkényle
a moins de 50 atomes de carbone par alkylation
de Panhydride maléique par le (¢lrapropyléne. On
chanfle & la, températore de veflux des quantités
cquivalentes de cel anhydride tétrapropénylsucei
nique et de wridthylenctétramine dans du toluéne,
jusqu’a ce que, sensiblement, tonte Tean se soit
séparée. On sépare ensnite le talnéne en chan{lant
a 155 °C sous pressian réduite ct on fait dissondve
le résidu dans de Uhuile ehlorée jusqu’a obtenir
une solation 4 60 %. On constate que cette solution
dans 'huile a une tencar en azote de 4.8 %.

Les qualités comme agents de dispersion des pro-
duits préparés par le procéde de la présente inven-
tion sont tout a fait remarquables lorsqu’on a
recaurs & cux dans les fubrifiants & base d’huiles
mincrales. Ces produits sont miscibles en toules
praportions dans ces lubrifiants ot normalement,
on les cmploie sous des concentrations compriscs
enlre environ 0,1 % el environ 5 % du poids de la
composition Iuhrifiante totale. La concentration
optimum dépend ovdinaivement de la nature de
Phuile mincrale de hase partienliere et du type de
serviee auquel fe Tubrifiant doit ére saumis. La
proportion optimum ¢¢ trouve dans la gamme plus
¢troite comprise culre environ 0,5 % et cnviron
3 %.

Connme on 'a moté précédemment, Vaddition @
une compositian lubrifiante des praduoits de la
préseute invention ceutraine une améliovation nette
des (ualités de dispersion dn lubrifiant, et nue

solntion ’huile wincrale ne eontenant quun faible .

pourcentage d’un produil de la présente inventian,
est un Inbrifiant satis{aisant dans un grand nomhre
dapplications industvielles. Tontefois, 1a plupart
des hubrifiants du commerce sont soumis a unc
large varicté de condilions dutilisation difficiles, ot
il cst nécessaire, paur le compartement satisfaisant
de ces Tubrifiants, d’employver plus d’un type addi-
tf. Ainsi, quoique les produits de la présente inven-
tion soient nolablement cflicaces pour Pameliora-
tion des propriétés des agents de disparsion, parti-
eulicrement ponr des opérations a basse lemipéra-
ture, il est fr(.-qucmm(-nl nécessaire d’avoir veeours
& ce produit faisant office d’agent de dispersian en
combinaison avee d'antves lypes d'additifs, tels que
les agents de dispersion imétalliques, les imhibitcurs

de ecorrosion et doxydation, les agents powr pres-

sians extrémes. les agents ameliorant la viscosite,
les agents ahaissant le point de gontte, les nhili-
teurs de mousse, ete.

Une cambinaison particnlicrement utile dadditifs
deslinés a Ctre appligués dans les Inbrifiants pany
moteurs est la combinaison du type d’additif pré.
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paré par le procede de la presente invention et d’un
agent de dispersion métallique, Pavmi ces agents de
dispersion mcétalliques, on peut citer, par exemple,
les sulfonates, carboxvlates et phénates de metaux
alealino-lerreux. Les sulfonates de niclaux alealino-
terreux sont particulicrement utites dans cetle come
binaison ¢t, parmi ceux-ci, on peul citer de maniere
précise les alkylaromatique sulfonates de baryum
neutres ct basiques, les acajowsullonates de caleium
et les alkyl-aromatiquesulfonates de caleinm, On a
recours a lexpression « sulfonales basiques » pour
désigner celles des compositions qui conticnnent
une quantitc stocchiométrique excessive de mctal,
habitucllement sous la {forme da carbonate meétal-
lique, rclativement a Panion sulfonate de la com-
position,

Une autre combinaison trés intéressante d’addi-
tifs comprend le type d’additif prepard par le pro-
ccdé de la presente invention et un inhibitenr de
.corrosion. Parmi ces mhibiteurs de corrosion, on
peut citer les phosphorodithioates métalliques, les
divers produits réactionnels de sulfure” de phos-
phiore ¢t d’oléhnes et les composés phenoliques.
Un phosphorodithioate métallique particuli¢rement
satisfaisant est le dialkyl-phosphorodithioate de zine
dans lequel les groupes alkyle sont en Ci-Cy et un
produit réactionnel d’olehne et du sulfure de phos-
phore cgalement tres intéressant cst un produit de
condensation de la téerébenthine et du pentasulfure
de phosphore.

Lutilite des additils de la présente invention
appliqués comme agents de dispersion, est misc

en évidence par Jes résullats d'une évaluation faite
sur des lubrifiants pour carlers dont on a fait usage
sur des taxis qui ont marché pendant 80 000 kin
chacun. Dans cet essai, on a utilis¢ dix taxis Chevro-
let 1958, six eylindres (sans fillre a haile). Dans
chaque eas, le Tubrifiant pour carter était une huile
de pétrole « Mid-Continent » raflinée pour le soufre,
ayanut unc viscosité cinematique de 39,7¢s a 37,8,
un indice de viscosite de 112 ¢t contenant 5,9 %
en volume d'un polymétacrylate d’alkyle comme
agent d’amdlioration de Pindice de viscosite e
0,59 % en volume d’un dialkyl-phasphorodithioate
de zine (les groupes alkyle dtant des groupes iso-
butyle ¢t un melange de groupes amyle primaives).
On prefeve Jes vidanges d'huile de carters de cha-
que voiture aux changements d’huile, environ tous
les 4800 kim de serviee, et on combine les produits
de ces vidanges. On mcélange un échantillon de
30 em? de chacun de ces produits de vidange com-
binés avee 1% en poids de Padditif Taisant office
dagent de dispersion a cseayer el 2% en poids
d’cau. On homozindise ce melange, on le place
dans un tube graduc de centrifugation de 100 cm?
en forme de cdne et on le soumet & une centrifuga-
fion & la vitesse de 1500 tours par minute. On
proctde a Pévaluation des différents agents de dis-

— 7 —
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persion, en notant le volume en centimétre cube de
stdiments déposes eb également Ja turbidite de la
couche d'haile surnageante. I est cvident que pour
les agents de dispersion les plus eflicaces, les résul-
tats d’cssais doivent conduire a un minimum de
sediment déposé et & une, couche d’huile surna-
geante relativement trouble.

La limpidite de la couche d'huile surnageante
est déterminée par la quantite de lumicre trans-
mizc a4 travers elle par une lampe a4 incandescence
de 0,75 watl sous 3 volts.

Les résultats des essals en question, sont indiqués
dans le tableau I :

‘TasLeau I

Nesoltals des essais
sur Paptitude & disperser
les dépols -
des huiles de vidange

Additil essayd

10 T - ditus L
{1 */; en poids de diluant Sédiment

exempl de produits
Turbiditsé de 1a conche

chiniiques)
A'linile

cul?

Néant ... 00 0,3 Limpide-translucide

Produit de la tech- 0,3 Limpide-translucide
nique  antéricure
{exemple 18).

Produit de {exem- 0,0 Opaque

ple S.

Produit de Pexem- 0,0 Opaque

ple 3.

Produit de Texem- 0,1 Opaque

ple 1.

Produit de¢  Pexem- 0,1 Trouble épais
ple 2.

Produit  de  Pexem: 0,0 Trouble épais
ple 6.

Les proprictes de dispersion des compositions
de fa preésente invention peuvent c¢galement Elre
illustrées par les résultats d’un essai d’oxydation
et dispersion qui présente de Pintérct en tant
gqu'essal de discrimination pour la détermination
de Peflicacite de Padditif utilisc comme agent de
dispersion dans des conditions de service 4 puis-
sance reduite. Dans cet essai, on place un échan-
tillon  d’une  huile lubrifiante contenant Uadditif
utilise. comme agent de dispersion. dans un tube
de borosilicate de 5 em sur 37 e On plonge dans
Phuile un panneau d'acier « 5ac¢ 1020 » de 34 mum
sur 127 mn. Puis on chaufle Péchantilion a une
température  de 149 °C pendant  quarante-huit
heures, tout en faisant barboter de 'awr 4 travers

Vhuile, au taux de 10 litres par heure. On refroi-

dit Pechantillon oxydé a une température de 49 °C,
on homogénéise, on le laisse reposer a la tem-
perature ambiante  pendant  vingt-quatre henves,
puts on le filtre & travers deux couches de papier
filtre. Whatman n® 1 sous une pression de 20 mm
de mercure. On prend le poids du précipite, lave
avee de l'vssence scmi-lourde et scéche, comme
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mesure de Peflicacite de Mgent de dispersion, ¢’est-
a-dire que agent de dispersion est dautant moins
efficnce que le poids du precipite est plus éleve,
On peut employer. deax modifications au mode
opiratoire cisdessus; ces deux modifications rene
dent Tessai plus sévire; une consiste 1 prolonger
Pessai de quarante-huit heures :
heurcs, el Pautre comporte
d’cay,
Pessai,
Lhuile Iubrifiante employee dans eet cssni est
une huile de petrole de type Mid-Continent vaflinée

(]U:llre-\'in;:l-k‘(‘i'/c
0.5 %

hase du poids de Péchantilon soumis

addition de
sur Ia

Fhuile oxvdée avant homoudndisation,

de manicre classique, ayant une viscosité cinéma.
tique d'envivon 43 centistokes 4 37,87 oL contenant
0,001 % cn poids de naphténate de fer (en vue

de faciliter Poxydation).

Tasrrav I

Resublal de Vessai
dovadation
ol e dispersion

Additif’

ssayt
(1,3 o/, en poids dins un Jitaaad
exrapl de produit chilimique g de dépad pour
: Tt m) dhuile en essad

Néant oo, o000 oo 144

Neant.oooooo oo v 275 (h)
Neant . oo i, 1000 {a, b)
Produit de Ia technique antéricure 738

de Pexcmple 18
Produit de In technique antéricure

1060 ()
de Pexemple 19, '

Produit de Pexermple 1.0 00000 L. 0,7 ()
Produit de Texemple 2., ... 0,7 (h)
Produit de Pexemple 3.0, .. .. L0 ()
Produit de Pexermple 4. 0.1 L2 ()
Produit de Pexemple 5.0 L. 1.5 ()
Produit de Pexcmple 6..... ... ... 0,7 (h)
Produit de Fexemple 9., .. R 0.5 (&)
- Produit de exemple 10, ... ... ... 3,2 (h)
Produit de Texemple 11...... . ... 10.2 (h)
Produit de U'exemple 12, ... ..., .. 19,5 (b)
Produit de Pexemple 13,0, ... 2.7 (b
Produit de 'exemiple 14, ... L. 0,3
Produit de exemple T4, 00000 L. 1.2 (h)
Produit de Texemple 15, ... ... ... L3 (D)
Produit de T'exemple 16, ..., ... .. 0,9 (h)

Varimnle {a) ¢ 90 hewres dessai,

Varianle () 1 Ow a reconrs {05 ™0 d'ean dans ossal,

Une autre iflustration de Pintérét des produits
de la présente invention comme agents de
persion dans les
a partiv o’ un(- version modifice de P'essai pour 'mo-
teur CRC-EN-3.
essal esl reconnu clanl un essai important
grace auquel on peut procéder
lubrifiants cu ve qui concerne les conditions e
service A puissance réduile, essai parli-
culier, on fait usage du lubrifiant dand lo
d’un moteur d’une voiture Chevrolet « Powerglide »

6 cylindres 1951,

dis-
huiles pour moteurs est obtenuc

Dans l¢ domaine des huiles, cel
conume

Pévaluation des

Dans col
carler

pcud:ml cent qu:u'nnlc-qunlre

— 8 —

heures dans des conditions de eycles vécurrents,

<haque evele consistant en :

Deux heures, avee une vitesse du moteur de
500 2= 25 tours 1t la minule, sous unc charge

nutle, Tn température du carter étant de 38 °C a
51 7C ¢t la proportion air-combustible de 102 1:
Deux heures, avee une vilesse du moteur de
2500 -+ 25 tours 3 la minute, sous une charge
de 410 chevaux {rein, Ta températire du carter
ctant de 71°C 4 76 °C ct la proportion air-com-
bustible ¢gale & 16 0 1;

Deux hun'es, nune
2500 + 25 lowrs 1 la
de 40 chevaux de puissance effective, la tempéra
ture du carter ctant de 116°C 4 121 °C et la
proportion air-combustible étant de 16 1 1,

Une fois Pessal acheve, on démoute le moteur
et on en examine les diverses partics du point de
viie depdts sur le moteur. On procede ensuite &
P'évaluation de Pagent additif faisant office ’agent
de dispersion dans e lubrifiant, eonformément a :

1Y Au degee de remplissage du scgment du

avec vitesse du moteur de

minute, sous unc charge

piston;

2¢ Lo quantite de houe formeée dans le moteur
{sur unc (.chc]le allant de 80 2 0, 80 indiquant
quiil n'y a pas de bouc et 0 indiquant quil y a
unc bouc extrémement ¢paissa booel

39 L quantite totale de (l(pols dans le moteur,
¢est-aedire de boue ot de vernis {ormes dans e
unc ¢chelle allant de 100 3 0.
pas de depots et O indiguant

woteur (sur
indiquant qu’il 0’y
quil y a des deépdts extrémement importants).

Les résnliats obtenus  sout resumes dans e
tablenu 1T ci-dessous (ordinairement, cet essai dure

pendant quatre-vingt-seize heures).

Tasreav III

Rempis- Fvaluation | Svaluation
Lubrifiant essayé digre de du dépot
' di seganend .
e piston L hone ntal
/s
1. Huile lubrifiante -+ 1 76,9 95,7
2,33 94, en poids du
produit dePexemple 7.
2. Huile lubrifiante + 0 73,1 91,3
2,33 9%, en poids du
produit d¢exemple 8.

RESUME

A. Procédé de fabrieation d’nmines acylées solu-
bles dans les huiles et susceptibles d’ttre appliquécs
comme agents de dispersion dans les composilions
lulifiantes, procéde caracterize par les points sui-
vants, séparement o en combinaisons

I On mélange un composé succinique substitud,
choisi dans la classe formce par les acides succi-
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niques st_xbsli(u(:s ayaul pour fm'n_mlc de structure :
R-CHCOOI

[

CH,CO0H

et lés antivdiides succiniques substitucs ayant pour
fornle de structure

R-CI{-CO

dans lesquelles R représente une radical  hydvo-
carburé sensiblement aliphatique, ayant au moins

“environ 50 atomes de carbone, avee au moing envi-

ron la moitic d'une quantité ¢quivalente d'une
éthylene amine, ¢t on chaufle le mélange ainsi
obtenu de manicre a réaliser Facylation el i séparer
Peau formdée par cétle réaction:

2° Roest un radical alkényle obtenu a partir dune

pol)ol( fine, par exemple dun polyisobutyicne ayant”

un poids moléculaire denviron 750+
3o Léthylone amine et une polyvéthvline poly-

amine, par exeniple la trtradéthylene pentamine;
2 !

Ou mdélange un anhydride succinique substi-
tu¢ ayant pour formule de struclure

" [1.254,004]
R-CH, CO S

FY PERINY

“dans Taqulle Rvépond a la définigio s dohinée en

( )
I cirdessus, el est par exciuple un 1.1(11(;:11 alkényle
obtenu & partic d'un polyisobuty i e’ ayant un

poids moléculaire d'environ 750, avee environ une .

quantité ¢quivalente de tlracthy léne pentamine, et
on chaulle e melange ainsi obtenu, duns Ta ganune
de températures comprises entre cnviron 80 °C el
cnviron 200 °C, en vue de réaliser Macylation ct
de séparer 'cau formce par la réaction,

B. A titre de. produits industriels nouveaux,
amines acylees obtenues au moyen du proccde
défini en A ci-dessus ou de tout autre procedeé.

C. A litre de produits industricls nouveauy, com-
positions lubrifiantes contenant environ de 0,1 a
environ 5 % en poids de F'un des produits obtenus
au moyen du procédé défini en A ci-dessus.
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