
@ auroesneeuerrr< g PatentSChrif t
No oDE 3642617 Cl

D E U T S C H E S

P A T E N T A M T

Verfahren zur  Herste l lung e ine.  PTFE Dispers ion ats Schmieföt  oder  Schmierötzusa12

Bei  e inem Verfahren zur  Hers iet tung e iner  pTFE Drsper
s ion in  Ol  a ls  Schnierö l  oder  Schmiefötzusalz wiro erne oe
netzungsakr i !e  F lüss igkerrsmischung dad!rch erz ie r ,  daß .
d i€ Dispers ion a ls  Anl rsra l lkum e n n icht  ronisches Te.s d
eingemischr  wi .d,  dessen bterbende An age.ung an d ie
PTFE Part ike l  durch e ine nachfo lgende Wärneberdno !ns
mit  mehreren Temperar ! r2onen er ie l l  wi rd
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Prrenlaftpr i ichc

L verfahren zur Hersr€l lung einer PTFE,Dispcr
sron rn Ol als Schmreroloder Schmieröt?usarz. wo
bei PTFE in Pulverforn odef als wäßrige Di5pcr.
sron in Cegenwarr erne! | ] ichl ionischen Tensid\ als
Ant istal ikum mir einem handelsubl ichen Mineratöl
r e r n \ . h r  $ , r o . d a d u r c h  g e k e n n r e i c h n e r . o J 0 e r l e
bleib.nde Anlagerung des nrchrionischen Tensids
an dre PTFE-Parl ikel  dufch eine nachtolsendc
Warnlebehrndlung mir mehreren Temperaiurzo.
nen er. ,re r  wrd. wobc die Mi lchung zuerst e ne
Schockrone fz0) m r Inuimaler Te'nperarur und
danr!h eLne . 'der rnehrere r t . r ]pettarcn (Z 1 Z2 .
Z3) mir zunehnrend niedf gcrcn Temperarufen
dufch!rröml und wobcj di .  maxirnr le Tenperarur
höchslens dcm Crenzwe für dre Wärmebe5tan,
digkeLr de5 Tersids en15prichr.
.2.  Vedih.en nach Anspruch I  dndurch sekenn,
,erchncr.daß i lsTensid Nonylphenolpol ls lykoter-
her ! . r$endel $Lfd und dLe ma!ir ia le Tempefarur
280'C berrägr.
3. verfahfen nach Ansprr ich I  oder 2. dadurch ge
kennzeichner.  daB auf die Schockzone fZ0) zwel
brs üer Temperzonen lolgen. wobei die Ternpera.
ruf der letzren Temperzone 40-60'C berrägr.
a. Verlahren nach ernem der Anspruche I  brs r ,
dadu.ch gekennzeichner.  daß drei  Temperzonen
(Z |  .22. Z 3) \ot9esehen sind, wobeidre Ternpera-
ruren In der e.nen fZ l )  und zwei len Temperzone
fZ2)ers a 200" C und 120-C betfrgen.
5. Verlahren nach Anspruch L dadurch gekenn-
zeichnet.  daß die Mischung mil  Umgebungslempe-
ratuf in ein€n Srrömungskanal ( l )  srförnr,  in wet-
chem dre der WärmebehandlunS entsprechend€n
Temperalurzonen auteinanderfolgen, und daß d€l
Strömungskanal ( l )  durch eine der Umgebungs-
lemperarur ausgeserzre Beruhigungssrrecke ver.
längert  ß1, w€lche aus ein€m PTFE-Rohr (7) be-
sleht,
6.  Vedahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn,
z€ichner.  daß das mFE-Rohf (7) in den S1römungs-
kanal( l )  hinein brs maximalzur ersten Temperzone
/Z t)ve. länsert  isr .
7.  Verfahren nach Ansp.uch 6. dädu.ch gekenn- at
zeichner,  daß beidreiTempetzonen (Z t ,2 2, Z3)
das PTFE.Rohr (7) brs in die mitr lere Temperzone
/Z 2) h ineinreichl.
8 Vertahren nach An.pruch 5. dddurch gekenn.
/erchrel .  daß d:e Tenperdrurzorel  ent lang elnem to
lef l  ikalen Strömungskanal (1) direkl  auf einander-
rorgen

Aeschreibung

Die Erf indunS beri f f t  ein Verfahren zur Hersrettung
eine. FIFE,Dispe.sion in öt als Schmierot oder
Schmierölzusatz, wobei PTFE in Pulverform ou€r aß
wäßrige Dispersion in Cegenwart eines nichr ionischen
Tensids als Anl isral ikurn mit  einem handelsübt ichen Mi-
neralöl vermischl wird.

E1n dera iges Vedah.en ist  in derdeurschen Offenle.
gurrr5chnfr 27 l2 o8b be\chrreben. Die Erldung ein€r
srabi len Dispersion isr dabei al lenfalh zei l t ich begrenzt
durch Zugabe eines Neurral isar ionsmitrek, z.  B. Alumi-
nrumoxid, mögl ich. Da sich aber die tonenlräger insbe-
sondere mrr zonehm€nd€r Verschmutzung des Schmi€r-
d \  ra5ch umorienlreren. i5t  kJrrtr i { ig m,r ernem irre-
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ver\ iblen Abserzen ?gglonrer iener PTFE-'1. |cnen 1u

lnr Handei unte. dem Sammelbesri l f  der ötaddit ive
crhälr l iche Dispersionen auf der Basis von potyrerraf iLr
o-drh) len (PTfE) be5ir /en bc(Jlnrermaßcn einen e\.
t rcm niedrigen Reibungskoeif iz ienren, so daß es nahe
Iegt,  sre als Schmie.mirtelzusatz, z.  f .  im Mororol  odel
Gerr iebeöl oder zur Verschleißmindefung bei Maschi
nenfLjhrungen, in Gewindegängen oder ähnl ichen An-
wendungsfäl len, bei  welchen zw€i Reibungspafrner ho.
hen Lasren ausgesetzt s jnd, einzusetzen. Die besondere
Problematik dieses Einsarzes besrehl jedoch darin,  daß
PTFE von N.l lur aus ant iadhäsiv isr ln der Dispersion
mrt Ol kommt es zu einer eleklrosrat ischen Auf ladung
der PTFE-Part ikelchen und damit zu AbsroßLrngsreak-
ronen gegenüber den zu schmierenden N' le1al loberf lä-

\ 1 d c r c ' . 1 | | \  i , r  l - e [ d n n r .  d d \  E e n e r / u n g 5 ! e r m o S e l
der Dispersion durch Zugabe von Benerzunssmit1eln,
\ogcnannlen Tensiden, zu e.höhen. Vor kar ionischen
Dispe.senzien wird jedoch gcwa.nr.  da diese bcsonder5
in Olen leichr zum Koagul ieren der Djspersion luhren.

lonogen€ PTFE Dispersionen haben al lgemein den
Nachlei l ,  daß sie nur rn Medien mit  korrespondierender
Ladung eingebaut Irerden können. was eine enlspre
chendc Anwendungsbeschrän!ong bedeuret.  Abel
selbsl  wenn diese Vo.aussetzung gegeben is1, muß in
verschmürzenden Medien wi€ Schmie.ölen schon nach
kurzer Ber. iebszeit  mir einer PTFE-ASslomerat ion ge-

Demnach läl.lt sich aulgrund d€r bekannten Ube.le-
gungen dre gewünschle dauerhatte Vertei lung bzw. An-
lagerung der m'FE Parr ik€l  auf einer zu schmierenden
Nlelal loberf  läche nicht erziel€n.

Demgegenüber l iegr der vor l iegenden Erf indung die
Autgabe zugrunde, ein Verfahren der Batrungsg€mäßen
Art zu schalfen, welches die Herslel lung einer FIFE-Di-
spersion in Ol €rmöslicht, bei d€ren schmiertechni
sch€m Einsatz die gewünschle Fi lmbi ldung auf melal l i .
schen Oberflächen dauefhafl verwirklichl werd€n kann
undvobei es auf einen best immren Ionisierungszusrand
des Ols nicht ankommt.

Diese Aulgabe wifd bei dem ga(ungsgemaßen Ver-
fahren dadurch gelöst, daß eine bleibende Anlagerüng
des nrchl ionischen Tensids an die FrFE-Part ikel  du.ch
eine nachlolgende Wärmebehandlung mit mehreren
Ttsmperatu.zonen erzjelt wi.d, wobei die Mischüng zu-
erst eine Schockzone mit maxifialer Temperatur und
danach eine oder mehrere Temperzonen mit zuneh-
mend niedrigeren Temperaturen durchström! und wo-
b€i die maximale Temperatür höchsrens dem G.enz-
w€rt Iür die Wärmebeständigkeit des Tensids ent,

Nach dieser Verfahrensreg€l g€lingr es, mrt einem
netzaktiv€n Stoff in Fo.m ein€s Tensidsdie mFE-Pa.!i
keln dau€rh.ft zu ummanteln, so daß deren sratische
Aufladung verhinderr. zumindesr beträchdich reduzierl
wird, was wied€rum deren gleichmäßige Beneuung der
Metalloberflächen begünslig! bzw- überhaupr erst er-
möglichl. Die auf diese Weise in einen neutralen La
dungszustand übergelührten PTFE-Partikel bleiben aul
der kalhodischen Metdl loberf iäche haften, $o \re ernen
dünnen homogenen Film bilden, welcher ursächlich isr
für eine enßcheidende Verbesserung des Reibungsver
haltensderbeschichter€n Meral loberf läche.

Diese überraschend vort€ilha[te Wirkung konnte
durch Versuche eindrucksvoll beslätig! werden. Mit ei-
nern nach dem erfindunglgemäß€n Verlahren herge,
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stel l ten Schmierölzüsatz beschichlete N. l€tal lproben
würden unt€r dem Elektronennrikroskop untersucht.
Bei Bestrahlung mi1 EIekl .onen e.gab die Elekl fonenre-
f lexion unscharf€ Konturen der M€lal lob€rf läche. ver,
ußacht durch den FIFE-Fi lm auf der Meral loberf läche.
Nach einer anderen Untersuchungsmethode wurde der
Elektronenslrahl des Rasrereleklronenmikroskops be-
nulzt ,welcher di€ sich auf der Metal loberl lache bef indl i -
chen El€ mente z ur Aussendung einer charakte r ist isch en
Röntgenslrahlüng anregl. Die erhallenen Diagramme
zergren einen Ausschnr( '  des ge\amren SpekrrLns rm
Wellenlängeng€biet des Elemenres Fluor,  welches das
charakle. ist ische Elemenl im PTFE daßtel l t .

verschl€ißversuche mit lels der Radioisoropenmelho,
de haben überdies die verschleißminde.nde Wirkung
des erfindungsgemäßen Schmierölzusalz€s b€stätig1.
An einer untersuchten Kolbenringlaulfläche ergab sich
zwei Stunden nach Zügabe des erfindungsgemäßen
Schmi€rölzusatzes eine V€rschleißminder0ng von tol0.

Die beschriebenen vo.leilhaften Wi.kungen des nacb
dem e.findüngsgemäßen Verlahren h€rg€sr€llt€n
Schmi€röls bzw. Schmi€rölzüsatz€s gehen ursächlich
zurück auf die erfindunSsSemäß vorgeschlagene wär-
m€behandlung, durch w€lche eine bleibende Anlage-
runs der Ten( 'd- lonen an de PTFE.Pafl ikel  err ieh
wirA. Dabeibewirkt  di€ Schockzon€.däß am PTFE vor-
handene Ladrngsrräger abgegeben werden; dadurch
kommt es zu einer Benetzung des PTFE. dessen la-
oulgdfere Iei lchen durch Anlagerung d€i nrchrrologe
nen T€nsids daüerhalt  ummantel t  werden. Durch die
nachlolgenden Temperzonen wird ein Zersetzen des
Tensids verhindefl mil der überraschenden wirkung ei-
ner langzeitstabilen Neutralitä! des Cemisch€s aus
ffFE mit dem nich tionischen Tensid.

Durch die erlindungsgemäße Wärmebehandlung
wird ferner erreicht. daß sich die in der noch unbehan-
delten Mischung vorhanden€n PIFE-Agglomerate a0l-
lösen. Somit sind die w€sendichen Vorausselzungen für
die Bildung eines homogenen PIFE.Films über den zu
beh andelnden M etalloberflächen geschatfen.

Dadurch, daß die erfindungsg€mäße Dispersion la-
dunBsneütra1 ist  kann sie gleichermaßen bei kat ionisch
und anionisch sowie nichtionogen aufgebauten Motor-
ölen verwendet w€rd€n. Durch die Tensidummantelung
isl  das PTFE für l remde Ladungslräger nicht m€hr zu-
gängl ich; es kann sich dadurch weder agglomerreren

Ein gegebenenfalls enlslehende. Bodensalz 1äßr sich
du-L h lerchrer Schüttelr  oder I  mrühfen redr\perCieren

ln Ausgestal tung des erf indungsgemäß€n Verfahrens
wird ah Tensid Nonylphenolpolyglykolelher verwen'
det.  In Anpassung an dieses Tensid beträgt die in der
Schockzone angewandte maximale Temperatur 280'C.

Nach einem *eiter€n Vorschlag der Erfinduns rolsen
aul die Schockzon€ zwei bis vier T€mperzonen, wobei
die rempe.atu. der letzten Temperone 40-60'C be-
lrägt. Zweckmäßig sind dr€i T€mperzonen vorgesehen,
wobej d ie Tem peratüren in der ersren und zweit€nTem.
perzone elwa 200'C und I 20"C belragen.

Erne bcsonders vortei lhafte Ausgeslahung d€s e.f in.
dunsssemaßen Verfahrens best€ht dar in,  daß die Mi
\ ,  h Ing m.r t rmgcbJng\renpcrdrur In ernen Slromungs.
kanrl  srrömt, in welchem die der Wärmeb€handluns
cnßprechendcn Tempcraturzonen aufeinand€rfolgen,
und daß der Strömungskanal durch eine der Umge-
bungstemperatür ausgcsetzle Beruhigungssrrecke ver-
langert  rst ,  welche aus ein€m PTFE-Rohr bestehr.  An-
srel le des PTFE-Rohrs kommt auch ein mi i  PTFE ausse-
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kl€id€t€s Kanalslück in Ffage.

Durch das mFE'Rohr. welches vortei lhaf l  den Ab-
f luß für die fer l ig behandehe Mischung darsrel l r ,  wird
die Aufrechte.hal iung der el€krroneulralen EiSen5chaf ,
len der Mischung gewährleis let .

Das PTFE-Rohr is l  vo ei lhaft  in den SrrömunSskanal
hinein bß maximal zur ernen Tenp€rzone verlängert .
8er Anwendung von drei  Temperzonen reicht das
f l 'FE'Rohr zweckmäßig bi !  in die mit t lere Temperzone
hinein.

Eine besonders einfaöhe V€rfahrens{ührüng siehl  !or.
daß die Temperalurzonen ent lang €inem vef l ikalen
Sirömungskanal dicht auleinanderfol-sen. Für die appa-
rat iv€ Ausgestal tung ergeben sich dabei !erhälrnismä-
ßig geringe Anforderungen. Es genügr ein Srromungs,
kanal mi1 vonernander isolierten, getrennt remperalur-
regelbaren Abschnirren, beispielsweise in der bei be-
kdnnren E\rrudern vorhdndenen Ausgelalrung.

Du.cb geeignere Kal ibr ierüng des f fFE.Rohrs kön.
n€n auf €infache Weise sowohl die Durchl lußmenge als
auch die Verwei lzei len in dem PfFE-Rohf vorgeschaf
t€t€n Strömungsabschnir ten beeinf lußl werden.

Im folgenden wird ein Verfahrensb€ispielanhand def
Zeichnung er läu1er1.

Diese zeigr in verkürz1er Darnel lung einen StrO-
mungskanal l ,  welcher von oben nach unlen aus vrer
Abschnit ten 2,3,4 ünd 5 züsammenges€rzl  is l .  Die Tem-
peratu.en der einzelnen Abschnite sind unabhängig
voneinander reg€lbar.  Zwischen den Abschnir ten bel in-
del s ich jewei ls eine Einlage 8 aus einem wärftersolre-
renden Werkstoff .  Vor ulren her isr rn den Slrolrungr.
kanal t  €in PIFE'Rohr 7 eingeschoben, welches eine
sogenannte Beruhigungsnrecke bi lder und unmil telbar
in einen nicht dargenelhen Ablül lbehäl ier münder.  Ein-
r ichtungen zum Heizen der einzelnen Abschni ie und
zum Regeln der Temperatur sind in der Zeichnung zu-
gunslen e iner übe ß ich dich€ n Darsrel lung weggelassen.

Der oberste Abschnit t  2 des St.önungskanah 1 rsr
unmilr€lbar an einen Einfülhr ichter 6.angeschlossen. rn
welchen die Mischung aus der FIFE-OlDispersion und
dem Tensid bei einer Urngebungst€mperalur fU von
elwa 20"C eingefr l l l t  wid. Das Ve.fahren kann chargen.
werse oder rm Durchlaüfbelr ieb gefahren werden. 1m
Rahmen der Erf indung kann auch ern Umlaufberr ieb bei
mehrlachem Urnlaül eincr Charge zweckmäßig sein.
Die einzelnen Abschnit te des Strömungskanals I  kön-
nen etwa die gleiche Ldnge aufweisen. wober die Ge.
samllänge des Srrömungskanals erwa einen Mer€r oder
darüber berragen solhe. Die Durchmesser der Srrö.
mungskanals bzw. des PTFE-Rohrs sind so zu wählen.
daß di€ Flüssigkeit  in den ernzelnen Abschni l ren jewei ls
nr l"e/u die Temperarur de. Jewei l igen Ao\cln r l  ar.
nimml. In einem konkrelen Ausführungsbeispiel  belragr
der Durchmesser D des Sl.ömunSskanals erwa das
Doppele d€s f fFE-Rohrs, le lzterer etwa I0mm, b€i
einem Flüssigkeitsdurchsatz von 2-5 Li ler pro Minute.

D€r ob€rst€ Abschnill 2 enlspricht der Schockzone
Z0 mh einer Temperalur I0 von ca. 280"C. Der näch-
ste Abschni l l  3 bi lder eine erste Temperzone Zl mi l
einer Temperatur f  I  von erwa 200"C. Der nachlolgen,
de Abschnit l  4 bi ldet eine mi l l lere Tenp€rzone Z2 mit
erner Temperarur l '2 von ca. 120'C; def unrersre Ab.
\ch1 | |  5 bi lder dre lerTre Tempe-/ole Z1 T| l  erner
Temperalur f3 von elwa 40-60"C.

Das PTFE-Rohr 7 isr von onten in den S1.ömungska.
nal 1 eingeschoben. so daß es dichrend an der Innen-
wand des letzren Abschnit tes 5 und zom Tei l  des !or-
letzlen Abschnit tes 4 anl iegr.  Das PTFE-Rohr 7 isr kal i ,
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brie( in Abnimmung auf einen best immten Mengen-
durchsatz der Fl tssigk€it .  Die wesenrl iche Funkrion des
PTFE'Rohres besrehr darin,  eine Beruhrung der behan-
dehen Flüssigkeir  mir den srahl€rnen Abschni l len des
Strömungskanals 1 im Befeich der niedr igen TEnrpcra,
ruren zu vefmeiden, d.h. den PTFE.Parl ikeln In der
Flüssjgkeit  sol l  kein€ Gelegenheir  gegeben werden
dLrrch B€nerzen von M€talloberflächen bereiß vor dem
AbIül1en in ge€ignere Kunnsioffbehäl ler einen La-
dungsaustausch mit  der Melal loberf läche zu vol lz iehen.

Das ah disperse Phase ,ugemischre PTFE-Pulver sol l
nogl ichsr f€in seini  die bevorzugre Tei lchengröße der
PTFE'Agglomerale belräglz\ ! ischen 0,1 und 1,0 Mikro-
I  rerer.  Unrer luchungen un rer oem Ra)rerele^rroncnmr-
kfoskop haben eine Tei lchens.oße im Bereich von 0,2
bis 0.3 Mik.omeler ergeben.

Als Trdgermedium eigne! sich jedes einfache Mine
raldl ,  übl iche Molor- oder Cetr iebeol,  bevorzugt parai-
f inbasische Mineralöle ohne Zusirrze. Näch dem erf in
dunSsgemäßen Vertahren k0nnen die verht i l rnisanrei le
in der Dispersion €ntweder so gewählr we.den, daB €in
feniges Schmieröl  oder nur ein Schmie.ölzusalz enr
stehl,  wobei lerztere. ein Addi l ivkonzentfal  darsrel l t ,
welches vor der Anwendung noch mir Öl verdr innt wird.

Beisprel \ \ |eße erfolgl  dre Herslel lung ernes geergne-
len Schmierolzusatz€s nach dem erf indungsgemäßen
Verfahren d€rart ,  daß zunächst ein Mineralölanrei l  von
l0 Gew.-0lo vorgelegt wird: darin werden 0,5 Cew.-olo
Nonylphenolpolyglykolether und danach 2 Cew. 0/0
PTFE elng€rüh.1bis eine homogene Paste enrsieht.  Die
Paste wird dann mil  werteren 87.5Gew.-0lo Nl in€ralöl
verrührt .  Drese Flüssigkeitsmischung wifd dann den er
frndungsgemaßen Wärmebehandlungsverf  ahren unref -
zogen.

Füf die Anwendung als Zusat2 zun Moloröl  emp-
f iehh sich dessen Mischung mir dem erf indungsgemäß
hergestelhen Schmierölzusat,  im Ve.hältnis von 4: l
Te, len.

Hierzu 1 Blal t  Zeichnungen
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