
CHKOM. 7517 

UTiLISATION DE LA CHROMATOGRAPi-IIE SUR COUCHES MINCES 
POUR L-ANALYSE DES ADDITIFS DAi%S LES HUILES NEUVES ET 
USAG~ES 

I. APPLICATION A L‘ANALYSE DES DITHIOPHOSPHATES 
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di~thyktmine. Cettc m&hode tcstee au Iaboratoire uniqucment 5 partir des donnCcs 
du Clrcwiic-d _4lm~-~rc-~s, ne nous a pas donne de bons rthltats et il npparaitrait une 
dfgradation des produits sur lcs couches d‘alumine; nous manquons Cgalement de 
toutr donnCecspirimentalc_ il en cst de mSme pour l‘utilisation des solvents proposes 
par lcsjaponais Murata et 0kutsu3 en 196% Plus rCccmment Amos et Perry” ont donnC 
les possibilitb d‘analyse d‘additifs dans les huilcsr les dithiophosphates sont s&x!rb 
des autres additifs mais ne le sont pas entre eus. 

LES SYSTfhlES CHROM_ATOGR_APHIQUES: SOLUTt%. SOLVANTS, ADSORtMNTS 

L’n gmnd nombre d’acides dithiopl~osphoriqucs et leurs sels, notzlmment ecus 
de zinc_ ant kte synthPtisCs au laboratoire commc substances de rCWcnce_ Les acidcs 
Jr! type (C,ZHI,lI,O),P(S)SH ont t?-te pr@trb. pour I: de 2 <I IS? par action du penta- 
stclt-tire de phosphore stu- lcs alcools correspondants’. Dhutres dithiopl~ospl~ates ont 

P~lement t!t& prCp:krCs A p9rtir des alcools isotmwlique ct isobutyliquc ainsi clue du 
~~~Cth~Ii~;Ob~!t~Icttrbinul et du dodCcylphCno1. Lcs sels sent obtenus par neutralisation 
des acides dans un solvant adtZquat’_ 

Lcs couples adsorbant-solvent mis au point pour Ihnalysc de?; acida dithio- 
plwsplroriclues se sent r&x%% Ogtllenwnt vrtlztbles pour certains scls de cc‘s acidcs tcls 
que Ies sels de zinc, nickel, bismuth, etc. II est cependant nkessairc, pour analyscr 
cti dithiqhosphtltcs dttns les Iwiles_ de pratiqurr une Plution pr&tlable de I‘l~uile sur 
la COUCIiC d‘adsorbant avant le d~~elopperncnt du chromstogramiiile. 

Lcs adsorbants sent des couches de siiice commerciales klerck pour les sol- 
vants I, 1.1 et III et des couches de cellulose commerciales Merck pour le solvnnt IV. 
Les couches prCp;tr~es XI iaboratoire se sent rth4Ccs d‘une rbistance mi-ctmiquc in- 
sutlisante pow supporter deux dkveloppemcnts successitS et Irs rkultats se sent 
montr&s ~galcmrnt mains vrdablesL_ D‘autrc part, la reproductibilitG est wttement 
mcilleure ::vec Irs couches commercialcs. En raison de Is quantitt5 inlpol t:tnte d‘huik 
clu‘il i>L!t deposer Ju l:dit de lcur faible pourcents~e en additif pl~osplior~, Ies COLIC~~CS 

de silice de 0.5 mm sersicnt pr&hbles 5 ccllcs de 0.25 mm: or nou?; avons obtenu. 
sur ces corrchcs de 0.25 mm_ les rfkultats prPswtC_s ici et ils sent trk corrects. 

Les ditlkents solvants utilisk sont les suivants: 
Solvant I r benzine OLI hexme. Ces solvants permettent I‘Clution dc l‘huile. de 

certains additih non phosphor& et de composis tottllement estt?rili& .Y 1Zl’( S) 
(S, Y, % r: RO ou RS. et R est aliphatique ou aromatique). Ccs dcrnicrs compo2;is 
SC trou\‘elit souvcnt h cbd des dithiopl~osph::tes comme produits secondaircs de lcur 
synthke. L‘ilution cst plus rapide t~vec l-hexme mais plus compit;tc avcc le bcnz~nc. 

Solwnt 11: Jr-pentanc-acitone- m~thtlnol-di~thvlamine-~ammoniaclue con- 
centr~c(60r20~5~3:O.-1). C e solv.ant ptSrmet la sCparation des dithiophospharcs en fonc- 
tion de Irt naure des mdicaus tist5 sur lr groupemcnt thiopl~ospkor~ ( :---P(S)S-). Xvec 
cesolvant ba?;iclue Ies acidcs ct [curs sels sont ionisis et migrcnt sous forme anioniclut_ 
Les compost% (C,,H 2,ZA10)2P(S)S- migrcnt d‘autant plus clue JJ cst ClcvC. Les condi- 
tions t;p~rimenrales influent betwcoup sur Ies RF 5 cam de nombrcus compostmts 
tri-s volatiles de ce solant et on peut Otre conduit il modifier Ies pourcentages des com- 
paants en fonetion du de@ de saturation des cux-es utilisies. Cc solvant doit Otre 
utilisP tkicl~cme~~t @park_ Une etude complthe des col:ditions d‘utilisation de ce 
solvant ;I C-t& hitc Jan?; unc prC&dente publication’_ 
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Solvant I I I r Ac&one-alcoal butylique tertir?ire-ammoni~tqlte concenmk-eau 
(50:~0:10:10)_ 

Solvant IV: fz-Propanol-ammoniaqLte cotlcentr6e-eau (6030: lo)_ 
Ces deus solvents pfmncttent, dans Ia s&k des esters phosphoriques cotntnc 

dam celle des ditl~iophosphoriques, ia siparation des d&i&s orguniques: nwn0-_ di- 

et triesters. IIs permettent +alemtnt lit sCpnration d‘un ester pl~osplinrique de st-‘s 
liotiiologucs sottIEs_ Ces deus s0lWnis sent trt;s intPrcssants pour I‘idetiti~icatiim dcs 
produits de df&ttdation des ditlliopllosphates dam les_ rfkid~fs d‘lluiles usagCes ou 
dans des huiles aytnt subi des tests. 

Le rkvClateur le plus int0ressant est le r~nctifmol?:bdique pt’rchlorique (250 ml 
de nmlybdate d’:ttnnwnium 5 a::<, dans I‘eau. SO ml de HCIO, h 70’,!,;,. 20 ml de HCI 
concentrf et 650 ml d‘eau distill&). Cc r6xXXpermet &@ement la r&x3ttrinn des autres 
con~posCs thioplmsphor& et phosphor& qui, dam des condirions bien dCfinits_ peu- 
vent ainsi Stre distinguk lcs uns des autres sur le Clit-0tii;ttOfr;ttiime”. Cetie possibilitP 
est utilisee ici pour identiiier its rkidus de df+xiarion_ 

I’XRTlE ESP&lhlENTALE 

Nous avons t3proitv6 quelques ditficultb pour passer dc I‘atialyse des dithio- 
pliospliaws ccmitnt substances de t-t3&-eticc 5 leur atislyse dttns Its I:uiles (lit des con- 
ditions esp~ritiicntalcs plus srricrcs sent tikessaircs. 

Si aucutic disposition particuli& n‘est tikxssairc pour l‘anulysc des sL!b~tatlc~s 

dc t-~tifxetice. d:tns le c;ts de celle da !luilt’s il lltut partrtger Is ciwc!le et1 plttsieurs 
batxics ( Fig. 1 ) et mime d&trnir d‘adsorbant les parties lmchurkes. Apt-6 ds notnbreux 
c2;snis. c‘cst In disposition :a plus adCquate quc nous ayiws trou\Pc pour obtcnir unc 
Plution corrects de IIlitile ;iv;tnt Ic d&veloppenient. 

Lcs substances de rt3Zrences wnt mists en solution 5 5 1’,, dans I‘l~sat~c C’I 

ctisuite dtlpodcs, avt’c un capillaire, sur la chromura~rat~~t~~e. sous loot-tiic de trtches Ott 
de bandes trb lines_ L!ne microscrinyue de IOjtl est utilisk pour les mdlyes quantitrt- 
ti\-es et semi-quantitatives. Pour les huiles. le dPp?ir est plus dZlic:tt car les dirhio- 
pl~+~ates wnt it de trk l-aibles concentrations (de I‘ordre de 0.5 5 I “,; r‘n pnids Jails 
une grand notnbre de as): cellcs-ci sent 2gttletnent \-ariablcs suivant les huiles et Ieur 

connaisssnce approsinxttive est souhaitable sans quoi il !%ut efl~ectuer des dSpGts de 
ditlkentes quantitb sur la mtke couche. Pour rendre I‘huile tnoins \-isqueuse ii t’st 
nicessttire de la diluer d‘abord de nmitii dans I‘hesane. Cetre solution est rnsuirs 
dkpode sous IIxtne d‘une bttnde &mite_ Ce d&p& est alms elk sur 2 ;L 3 cm par de 
I‘l~esme ou du bcnzt;ne et cette courte klution permet d‘enlrver I‘huile de la cache c!e 
depart t‘f d-y laisser les dithiophosphatcs: I‘t5luant est cnsuite ivapor sum un coutxnt 
d-air lioid. un clxtu!Et~e pouvant digrxder Ies dithiop!losphatcs. Ccttc opPratinn: 
ciPpdt_ 5lution et Cvaporrttion cst r6pktk plusicurs lhis de i’,t~m 3 avoir une quantitC 
de dithiophosphate sullisttnte pour Etre chrc~r~~ato~l_raphiCer en -_ +nktl dcus. tt-ois ou 
quatre Ii% sultisent. 
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&rion cl rf‘;~-L~i~~t~t~er~:~,r:l rlrt C.I~IP~fI~Lill~~~~ClllllilL~ 

_- L‘Clitrion pr&tlt:bIc de l‘liL!~lC est rtCCcss3ire c;tr CCIlc-ci est cIlr~~t~~~ttograpi~ia!~lc 
rtvec Its solvanrs iI Ct 111 Ct p&xrr:it a!ors la tniprurion i-t sitrtoitI 13 rCvCl:ition rks 
dithiL~pl~~~spil~tC~_ L‘t!lution par I’hcxrt.~:c Ct IC hctGnc d<lt~tiC po:tr I‘huilc, ratn:tss&z 
sot5 t-3rt-m d‘utx brrtzde. un R, de 0.7 5 O_‘i. Atin que IIiuile iii&C Ic plus ktitt possible. 
~‘Cst 5 dire YWC ICs RF donti& prCd2Ctnnwnr. c‘C[Ic t3ution CSI ct?ktuCC Dane unr‘ cuw 
mdinriirc non tapick de ptipirr tiiirc et s2tis prb2titration prktlahle par ICs vapcurs 
de solvantr Ir dtlveloppement doit We ;tu minimum de 15 cm. Dxns CCS Cm;ditiotw. 
1’Clttrion dure environ. 90 tnin ;IVCC l’l:csttnc et 3 Ii ;tvcC le hetiz~tle_ _AVtx l‘lit2r:Irlt2 il 

reste ifs certain txm~bre Je compos& mm CluCs qui tnigrCrc3irt Cnsuitr‘ svec le tiotil dcs 
soivants II ou 111 (Fig_ 2)_ mais ne gkieront cCpct:dttt:t pas I‘identiticarion dcs dithio- 
phosphates_ Lcs tricsters rhiopliospliorb niigretit 11 la ni~tiie hauteur quc Its IiuilC3 
(Fig_ I )_ Le solvrtnt est ensuite t%-apot+ sous en couratit d‘air. l-mid_ LC d~~cIoppetiietit 
du chromaro~_rati?iie est alors c!‘fCcru~ ;tvcc le solvtmt I dam les Conditions les plus 
adequates choisies en function de la txtturr’ dts ciithiophosphatCst_ Les nwilleures 
Conditions senlhient cependanr corrCspondrt2 au d~~eloppenicnt Jails utie Cuve rapis& 
de ptlpier tihre_niais sims saturation pr~tktblC r!e la cuvc par lcs k-apeurs de solvatit: 
dans ce cas le d~veloppetnent sur 10 cm durc environ 90 min. 

La cI?f”nt~~tc~~rztpi:_e sous forme anioiliqu’-_ clcs Jithioplio?;pll:ites espliquc IC 
t‘itit qu-2cidrs et sels corrCs~or.dants migrait de tiianit:rc idcntique sur la C0LtCllC t‘t 
L’g:tletllct~t I‘itiutilitt? dcs r&ictit> SpiCitiqcCs des cariot-s (ditllizi?tiC pour IC zinc par 



t-and blanc. lors de ia vaporisation du rCv&iteur: nixis , ;ivcc le tcnips par cl~auilit~e, 
13 coloration vire au blcu. Avec certrtins ciithiopliosplittles, tel celui d&iv& du clodC- 
cylpl;C-ml, l‘apparilio3 de la cotdeur rose es1 plus Iente. 
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RiSULTATS 

Nous awns d&it Ic processus experimental nous aynt donnk les meilleures 
conditions de travail. Nous ne discuterons pas ici l‘influence sur les RF des diErents 
pararnitres chrornatographiques lib au sokant ou i I‘adsorbant (qualitt des couches, 
conditions de dheloppement etc_): cette etude a CtC eflkctuCe dans des publications 
;Lnt&ieures’-D_ D’autre part, dans 1a majorit des eas, les utilisateurs ne peuvent pas 
reproduirc esxtement les mSmes conditions et nous ne donnerons done que quelques 
tableaus de RF pour situer approsinwtivement !es possibilites de siparation. 

L‘utilisation du sokant Ii, tel qu’il cst don& ici ainsi qu-avec d’autres rapports 
des composants, sur diErents types de silice et dans di%rentes conditions espCri- 
mentales, a CtP itudike dans une prkddente publicationl_ Nous ne donnerons ici que 
les rkultats obtenus dans les meilleures conditions et Itl reproductibilitfqu‘ilest permis 
d-en attendre- 

I_]_ la t-t~pt-olitt~ribilitc; L/W I-L;sttlrars_ Dans Ic Tableau 1 nous donnons Iis 
rbultats d’analyses d’un certain nombre de dithiophosphrttes: nous n‘avons pas 

TABLEAU I 

CHRO&lATOGRAPHIE DE DITHIOPHOSPHXTES XVEC LE SOLVAST II ~PKOI~UI-I-S 
%lERCK POUR ANALYSES) DANS DES CUVES ORDINAIRES TXPiSSiES DE PXPIER 
FILTRE MAIS SANS PRiSATURATION PAR LES VXPEURS DE SOLVXNT 

Conditions: f I I Dans la cttve 5 rGwres No_ I 3wc It5 faces avant et arrii-re et Ie fiwci titpissti de pa- 
pier fiItre_ la et 1’3: &us ea-ais cITeauk le m5mc jour dam Irs nl~ni~s conditions (I at&icurC 
3 .)I lb: essai eI%ktuC un autre jour (I‘ extirieure r-7 21’ I Jans Ia conciitions prtkk!cntcs: Ic et Id: 
drins Irr cuve No. I avec Its c3tk et Ia face nrrikc tapisss?; de papier tiltre t Ic. 75 I IJ. 21 ‘I. 

(C,H,_ ,O),P(S)S- 
II 1 
II 1 
II 4 
,I --- -I tisa) 
Ir 5 
N = 5 ho) 
II == 6 
m = 8 
II -- 10 
lr - 11 
II ~- 16 
I[ ~: 1s 

D&riwZs du 
mithylisobutyl- 
arbinol 

DoGcyIphinoI 

0.16 0.16 O_IS 0.11 0.3 0.15 
0.12 0.16 0.3 I 0.34 02-I 

0.1s 02s o_;o 035 037 0.x 
0.30 0.30 0.3; 0.36 0.40 0.31 
0.31 0.33 0.59 O.-M O-46 0.35 
0.36 0.35 0.40 0.47 0.50 0.36 
0.32 O-40 O-46 0.52 0.56 0.42 
0.51 OAS 0.54 O_% O-61 0.51 

0.54 0.56 _ O-66 0.70 057 
0.66 O-61 O-63 -0-70 0_7;f 0.65 
0.7 I 0.6s 0.7 1 0.77 0.70 O-73 

0.7’ 0.73 i OS-X 0.s-I 0.75 

0.48 O-45 0.16 -O-5! 0.5 I O--I6 
054 0.63 0.66 0.71 0.73 0.67 

0.43 
0.63 
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mcntionnt2 Ies rktltats obtenus avcc Its ditltiophosphates mistcs [( RO)( R’O)P(S)S- J 
car il y ;t un grand nombrc de combinaisons possiblex Les r&ultats prCscntCs ici com- 
plktent ceux de la publication prCckdtntc’ et mcttent en Cvidencc I‘intlucnce dcs con- 
ditions de dCvcloppement, surtout lorsque dcs solvants t&s solatiles. conln~ Ic pen- 
tane, l’acktonc et le ni&hanol, sont utilisk. 

Des Ccarrs encore plus importants ont parfois Ctt! observb cntre dcs essais 
etlectu6 dans ies m&es conditions mais h dcs Cpoques dilkcntcs. Dans Ia majorit 
des ctts nous awns pu en trouser la rttison: ( 1 ) la qunlitk de la di&hylamine est A 
surveiller car elk se d+rade aisknent: (2) la quttlitC du pentune i.ntervient non sur Iri 
rkolution mais sur lcs R,. Lcs rbultats sont trk difkcnts avcc le pentanc pour ana- 
lyses de Merck, Carlo Erba ou Prolabo: (3) lc solvant doit Otrc fraichcnwnt prepark 
et il ne peut Strc utilisC quc deus WI trois fois cons0cLrtivement. 

Lcs solvants doivcnt etre dc bonnt qualitC. au minimum “pour annlyscs”, et 
i! hut se mClicr du changcmcnt de provenance de I’un des constituants. 

I..?. Iirflrrcwt-ca d‘wI cw-rriiu rmmiv-c ti‘crrrti-cs- atltfil~~~s .sw- I‘~mu~~s~~ tks dir/rich 

f'f~~~_~~,/tarc,_~-_ Lts additills suivants out StC test&: -I.-I’-mCthvl&nc, 2.6-ditertiobutv!- 
phCnol_ ph&~atcs de calcium, succinimidc. paratfine sulfuris&. acide dodkylsuccini- 
clue. polym&icrylate, sulfonates de calcium et benzothiazol. Ces :tdditi!>. ;LLI.S con- 
ccntrations dc 0.5 5 5 :I cn poids dam Ics huilcs, sent plus 011 mains solubles dans Its 
hydrocarburcs et, 5 l’esception du dcrnicr, sent plus ou mains iI& avec I’huile avant 
le diveloppement. La priscnce de ces addititli. mOme aus concentrations rclativc- 

1 - >.x - 0 mtnt eltlets de > ,.,,_ nt modilie prtttiquenlent pas. si ce n‘est dans les liniites de la 
reproductihilit~-, les R, dcs dithiaphosphatcs (Fig. 1 ). 

Lors de 13 vrtporiwtion du r&Glateur_ ils ne donnent p:ts de coloration mais 
apprtraissent par tr;Imparence ri trzvcrs la couche et il est ainsi possible de les localiser 
ans g&wr la r~-\-&Iation des ditliiophasphates_ 

1.3. L‘rrrifisuriotl & cfiritii~~~lro_~~)Jrrf~~_~- <ii, rc~f&-mc-c~_ Com pte tcnu de l‘ini portancr 
dcs conditions esptSrin~entalcs. clle apparrtit con~nc niccssairc pour identifier correctc- 
ment les dithiophosphates prtkcnts dans Ies ltuiles. II l%ut 1iCqtwn~nm~t renouveler 
ccs composis qui sont sensibles 5 l‘humiditk ambiante et 5 la chaleur et qui sc dC- 
gradcnt: Ies sels sont ccpendant beaucoup plus stables a_ue les acides. II est @lenient 
possible d‘utiliscr Ies relations entre Ic cornportement chromato~rapl~ic~uue des solutCs 
et leur structure molCculaircl apri-s nvoir Stabli ces relations avec un minimum de dells 
solutes et dam les conditions cspCr imentales utilis6es pour l‘analyse de I‘ltuile. 

I-4. LN jV-&tlw ti‘rruuc5 cf~b.i~-~s pfmspl,lrorA- ri &Ii; tfc5 rli~lliO~~h0~~~h~it~~~_ Elk t’St 
fikquente car les dithiophosphates s‘obtiennent trk difiicilement h l-&at pur et nc 
sont pas t&s stables_ 11s sont souvent accompagnCs d’esters neutres (RO),PS et part-ois 
de monoesters. Cats-ci SC distingucnt tttcilcmcnt par lcur r&x5ltttion en blat alors qur 
lcs dithiophospltatcs se rt!vt?lcnt cn rose OLI rouge. 

f-5. Irf~,Ilr~fi~c-crti~~rr tfc~s cliri~il)~~lro.~l~lra~~~.~ nristcas. Ells est trk ditfcilc car ils migrcnt 
5 la mOrne hatneur que les autres dititioplmsphates po&dant le m&ne nombre d‘ato- 
mcs de carbone. Ainsi sur la Fig. I Ic dithiophospltate [(C,H,O)(C,H,,O)P(S)S-] 
migre h la meme hautcur quc [(C,H,,O),P(S)S-_ En g&t&al. commc c‘cst Ic c’as 



[(C,H,G),p(S)$-] et [(C,H,,6;lF(S)S-f_ L‘identifica;ion peut he con!irmCc par 
d’autres techniques tel!e que ic sFectroplrotollletrie dam I‘infra-rouge (chapitre 111.2)- 

TABLEAU II 

XVALYSES SUR COUCHES MINCES DES ESTERS I’HOSPHORIQUES ET THIOPHOS- 
PHORIQUES DAXS UXE CUVE TAPISSIk DE I’.-\PIER FILTRE (SXNS PRI%~TURX- 

TIOS DE LX CUVE PXK LES VAPEUIIS DE SOL\‘ANT) 
Pour Its conipos~~ dent jr 10 on obtient Iss m?nw R,- quc ixwr ecus ciont II s l)II 10. 

Sdwnr III 

f .\LIr m*IhIo.~i-.i 

d‘~kitilicr 13 mturt‘ de5 ccmipas& nG&raus qui sent cerkiinenit’nt dcs acides poly- 
condens& car ils wnt thrtcnwnt raenus sur Its co~~+es (RF 0.00). La prCsencc JC 
cc‘s M~~TCS inorgzniqurs r&ultant d‘unc dS_wstPrilication r’st contirnk par la hcxlisa- 
tian sur Ia couche des alcools correspondants dont Ies PiLIS loads sent visibles par 

tr;insp;trt‘nce lors de la vaporisation du rC\-S-lateur. La pr&cn&z et l‘identiticatiott dc 
ces ;t!cools smt contIrntCcs par cltromato~rrtplti~ d‘;tIcoaIs tintoins. 

Avant d‘Ctre commercirilisees. Ies huiles subissent un certain nombre de tests 
&mt ceux destin& i mon:rer lctu- r&istance 5 I’ox_vdtrtinn_ ztus Lraitcnwnts t!ierniiquc5 
ct 5 I’usure_ La cirktiquc dc d&adation cst &galemcnt intPrcssantc h connaitre. La 
chromzrtoqaphie sur coucI xs minces perniet unc analvst qualitative trk aisk niais 
clle t‘st souvent insuitisantc_ D‘autrc part. bien ~LIC les nu3l~oJes dcnsitom~triques 
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Dans nos conditions de rCw3ation on peut rh3cr tGs&ent jusqu‘3 0.03 g de 
Jithiophosphate dans 100 g d’huilt. 

III2 Comparaison am* me ImWlotk s~Blni-clrrtl~rtitati~~, par .rpec-rr~,t,lroro?,lr:tr~‘- 

tf~ms l’it$-a-rouge_ Nous avons utilisC un spectrophotom&re Perkin-Elmer No_ 457. 
La plupart des spectres ont CtC r&&s& avec en rCf&ence une cuve remplie d‘huile 
sans additif. Nous awns chereh6 les concentrations limites en ditl~iophosphres 5 
partir desquelles apparaissent les bandes caract6ristiques de ces composCs entre 500 et 
1000 cm-‘. Cette limite est voisine de O-OS g de dithiophosphate pour 100 g d’huile, 
done plus du double de celle observee en clxomatographie_ La speetrophotomCtrie, 
bien qu’hnt une mkthode possible, ne nous est pas apparue, au cows des quelques 
essais effectuks pIus prkise que la cl~romatograpliie_ 

COKCLUSlONS 

Avec la chronwtographie sur couches minces on dispose d’une technique 
simple et peu cofiteuse pour analyser les additik phosphor& dans les huiles neuves ou 
us&-s_ Pour &e utilisable et eilkace la mCthode que nous proposons doit S-we appli- 
q&e strictement et en tenant compte des diverses observations L’,rites dans cette publi- 
cation. Cette technique prksente cependant un inconvCnient datx le fait qu’elle ne peut 
Ctre automatisCc et qu‘une analyse. mEme qualitative, est assez longue (de quatre ii 
sept heures). L-utilisation d‘un densitomhre est trk possible pour dcs analyses quan- 
titatives mais des analyses semiquantittltives sent souvent sutikmtes: en travailhut 
duns les conditions d&rites ici, les analyses donnent des rt%ulrats corrects avec une 
prtkision de Ik IO ti -2 15%,. 

DiErents couples adsorbant-solvant sent proposQ pour la chromatographie 
des orrranapliosphor~s dans les huiles moteurs. Une technique esphrimentale Irk 
strictc est d&rite pour obtenir dcs rCsulttrts corrects_ Dans ces conditions, il est pos- 
sible d‘identitier les ditl~iophosphates utilkks comme additifs dans ces huiles ainsi que 
les produits de dksradation. monothiophosphates et phosphates. dxs ies huiles 
usees. Une mCthode d’antttyse semi-quantitative est &aIement d&rite. 
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