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Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfehren zur Her-
steliung einer PTFE-Dispersion in Ol als
Schmierdi oder Schmierdlzusatz, wobei PTFE in
Putverform oder alis wassrige Dispersion in
Gegenwart eines nichtionischen Tensids als Anti-
statikum mit einem handeisGbiichen Mineraldl
vermischt wird.

Ein derartiges Verfahren ist in der deutschen
Offeniegungsschrift 27 32 686 beschrieben. Die
Bildung einer stabilen Dispersion ist dabei alien-
falls zeitiich begrenzt durch Zugabe eines
Neutralisationsmittels, z.B. Aluminiumoxid, mbg-
lich, Dz sich aber die lonentréger insbesondere
mit  zunehmendeer  Verschmutzung  des
Schmierdls rasch umerientieren, ist kurzfristig mit
einem irreversiblen Absetzen aggiomerierter
PTFE-Teilchen zu rechnen,

im Handel unter dem Sammelbegriff der
Oladditive erhaltiiche Dispersionen auf der Basis
von Polytetraftuorathyien (PTFE} besitzen bekann-
termalen einen extrem niedrigen Reibung-
skoeffizienten, so daB es naheliegt, sie ais
Schmiermitteizusatzt z.B. im Motoré! oder Get-
riecbedl oder zur Verschleibminderung bei Mas-
chinenfuhrungen, in Gewindegingen oder &hn-
lichen Anwendungsfilien, bei welchen zwei
Reibungspartner hohen Lasten ausgesetzt sind,
einzusetzen. Die besondere Problematik dieses
Einsatzes besteht jedoch darin, dall PTFE von
Natur antiadhasiv ist. In der Dispersion mit Ol
kommt es zu einer eiekirostatischen Aufladung
der PTFE-Partikelchen und damit zu AbstdBungs-
reaktionen gegeniiber den zu schmierenden
Metalloberftachen.

Andererseits ist bekannt, das Benetzungsver-
mégen der Dispersions durch Zugabe von Benet-
zungsmitteln, sogenannten Tensiden, zu erhohen.
Vor kationischen Dispergenzien wird jedoch
gewarnt, da diese besonders in Olen leicht zum
Koagulieren der Dispersion fihren.

ionogene FTFE-Dispersionnen haben gligemein
den Nachteil, da sie nur in Medien mit korres-
pondierender Ladung eingebaut werden kannen,
was eine  entsprechende  Anwendungs-
beschrankung bedeutet. Aber selbst wenn diese
Voraussetzung gegeben ist, mul in verschrmut-
zenden Medien wie Schmierélen schon nach
kurzer Betriebiszeit mit einer PTFE-Aggiomeration
gerechnet werden.

Demnach 1aRt sich aufgrund der bekannten
Uberlegungen die gewinschte dauerhafte Ver-
teilung bzw. Anlagerung der PTFE-Partikel auf
einer zu schmierenden Metalloberflache nicht
erzielen.

Demgegeniiber liegt der vortiegenden Erfin-
dung die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren der
gattungsgemalen Art zu schaffen, weiches die
Herstellung einer PTFE-Dispersion in Ol ermég-
licht, bei deren schmiertechnischem Einsatz die
gewiinschte Filmbildung auf metallischen Oberf-
jachen dauernaft verwirkiicht werden kann und
wobei es auf einen bestimmten lonisierungszus-
tand des Ols nicht ankommt1.
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Diese Aufgabe wird bei-dern gattungsgemalen
Verfanren dadurch geldst, da8 eine bieibende
Anlagerung des nichtionischen Tensids an die
PTFE-Partikel durch eine nachfolgende War-
mebehandiung mit mehreren Temperaturzonen
erziell wird, wobei die Mischung zuerst eine
Schockzone mit maximaler Temperatur und
danach eine oder mehrere Témperzonen mit
zunehmend niedrigeren Temperaturen durch-
stomt und wobei die maximale Temperatur
héchstens dem Grenzwert fiir die Warmebestan-
digkeit des Tensids entspricht.

Nach dieser Verfahrensrege! gelingt es, mit
sinem netzaktiven Stoff in Form eines Tensids die
PTFE-Partikeln dauerhaft zu ummantein, so dal
deren statische Aufladung verhindert, zumindest
betrachtlich reduziert wird, was wiederum deren
gleichméaRige Benetzung der Metalloberflachen
begunstigt bzw. {berhaupt erst ermoglicht. Die
auf diese Weise in einen neutralen Ladungszus-
tand Obergeflihrten PTFE-Partikel bieiben auf der
kathodischen Metalioberfizche haften, wo sie
einen dinnen homogenen Film bilden, welcher
ursichlich ist fiir eine entscheidende Ver-
besserung des Reibungsverhaltens der beschich-
teten Metalioberfiache.

Diese Cberraschend vorteilhafte Wirkung
konnte durch Versuche eindrucksvoll bestatigt
werden. Mit einem nach dem erfindungsgema-
Ren Verfahren hergestetiten Schmierbizusatz bes-
chichtete Metatlproben wurden unter dem Elek-
tronenmikroskop untersucht. Bei Bestrahiung mit
Elektronen ergab die  Elektronenreflexion
unscharfe Konturen der Metalioberfldche, verur-
sacht durch den PTFE-Fifm aufder Metaliobert-
lache. Nach einer anderen Untersuchungs-
methode wurde der Elektronenstrahl des Raster-
eiektronenmikroskops benutzi, welcher die sich
auf der Metalioberflache befindlichen Elemente
zur Aussendung einer charakteristischen Ront-
genstrahlung anregt. Die erhaltenen Diagramme
zeigten einen Auschnitt des gesamten Spektrums
im Wellenlingebiet des Eiementes Fluor, welches
das charakteristische Element im PTFE darstellt.

VerschieiBversuche mittels der Radioisotopen-
methode haben (berdies die verschleiBmin-
dernde Wirkung des erfindungsgemaBen
Schmierdlzusatzes bestatigt. An einer untersuch-
ten Kolbenringtaufflache ergab sich zwei Stunden
nach Zugabe des erfindungsgemaBen Schmierdl-
zusates eine VerschleiBminderung von 54%.

Die beschriebenen vorteilhaften Wirkungen des
nach derm erfindungsgeméaien Verfahren herges-
tettten Schmierdls bzw. Schmierbizusatzes gehen

- ursachiich zuriick auf die erfindungsgemaRl vor-

geschlagene Wiarmebehandlung, durch welche
eine bleibende Anlagerung der Tensid-tonen an
die PTFE-Partikel erzielt wird. Dabei bewirkt die
Schockzone, dalR am PTFE varhandene Ladung-
strager abgeben werden; dadurch kommt es zu
einer Benetzung des PTFE, dessen ladungsfreie
Teilchen durch Anlagerung des nichtionogenen
Tensids dauerhaft ummanteit werden. Durch die
nachiolgenden Temperzonen wird ein Zersetzen
des Tensids verhindert mit der {berraschenden
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Wirkung einer langzeitstabilen Neutraiitit des
Gemisches auf PTFE mit dem nichtionischen
Tensid. .

Durch die erfindungsgemiRe Warmebehand-
lung wird ferner erreicht, da sich die in der nach
unbehandelten Mischung vorhandenen PTFE-
Aglomerate auflésen. Somit sind die wesent-
lichen Voraussetzungen fir die Bildung eines
homagenen PTFE-Films dber den zu behande!n-
den Métalfoberflichen geschaffen.

Dadurch, daR die erfindungsgemaRe Disper-

sion ladungsneutral ist kann sie gleichermaRen
bei kationischund anionisch sowie nichtionogen
aufgebauten Motordlen verwendet werden.
Burch ‘die Tensidummantetung ist das PTFE far
fremde Ladungstrager nicht mehr zuganglich; es
kann sich dadurch weder aggicmerieren noch
absetzén.’ Ein- gegebenenfalls entstehender
Badensatz 138t sich durch leichtes Schiittein oder
Umrihren redispergieren.

In Ausgestaltung der erfingungsgemiRen Ver-
fahrens wird als Tensid Nonylphenolpolyglykoi-
ether verwendet. In Anpassung an dieses Tensid
betragt die in der Schockzone angewandte maxi-
male Femperatur 280°C,

Nach einem weiteren Vorschlag der Erfindung
folgen auf die Schockzone zwei bis vier Temper-
zonen, wobei die Temperatur der letzten Temper-
zone 40--60°C betragt. ZweckmaBig sind drei
Temperzonen vorgesehen, wobei die Temperatu-
ren in der ersten und zweiten Temperzane etwa
200°C und 120°C betragen.

Eine besonders vorteithafte Ausgestaltu ng des
erfindungsgemaien Verfahrens besteht darin,
daf die Mischung mit Umgebungstemperatur in
einen Strémungskanai strémt, in welchern die der
Warmebehandiung entsprechenden Temperatur-
tonen aufeinanderfolgen, und daB der Stro-
mungskanal durch eine der Umgebungs tempera-
tur ausgesetzte Beruhigungsstrecke verldngert
ist, welche aus einem PTFE-Rohr besteht. Anstelle
des PTFE-Rohrs kommt auch ein mit PTFE ausge-
kieidetes Kanalstick in Frage.

Durch das PTFE-Rohr, welches vorteilhaft den
Abflud fir die fertig behandelte Mischung dar-
steflt wird die Aufrechterhaltung der elektroneu-
tralen Eigenschaften der Mischung gewahrieistet.

Das PTFE-Rohr ist varteiihaft in den Strémungs-
kanal hinein bis maximat zur ersten Temperzone
veriangert. Bei Anwendung von drei Temperzo-
nen reicht das PTFE-Rohr zweckmaRig bis in die
mittlere Temperzone hinein, -

Eine besonders einfache Verfahrensfihrung
sieht vor, daRl die Temperaturzonen entlang
einem vertikalen Stromungskanal dicht
aufeinanderfolgen. Fiir die apparative Ausgestal-
tung ergeben sich dabei verhaltnismaBig geringe
Anforderungen. Es geniigt ein Strémungskanai
mit voneinander isolierten, getrennt temperatur-
regelbaren Abschnitten, beispielsweise in der bei
bekannten Extrudern vorhandenen Ausgestal-
tng.

Durch geeignete Kalibrierung des PTFE-Rohr
kénnen auf einfache Weise sowoh! die Durchflug-
menge als auch die Verweilzeiten in dem PTFE-
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Rohr vorgeschaiteten Strédmungsabschnitten
beeinflult werden.

im folgenden wird ein Verfahrensbeispiel
anhand der 2eichnung erldutert,

Diese zeigt in verkdrzter Darsteliung einen Stré-
mungskanal 1, welcher von oben nach unten aus
vier Abschnitten 2, 3, 4 und 5 Zusammengesetzt
ist. Die Temperaturen der einzeinen Abschnitte
sind unabhingig voneinander regelbar Zwischen
den Abschnitten befindet sich jeweils eine Einiage
8 aus einem wiérmeisolierenden Werkstoff. Von
unten her ist in den Strdmungskanal 1 ein PTFE-
Rohr 7 eingeschoben, weiches eine sogenannte
Beruhigungsstrecke bildet und unmittelbar in
einen nicht dargesteiiten Abfillbehidlter mindet.
Einrichtungen zum  Heizen der einzeinen
Abschnitte und zum Regeln der Temperatur sind
in der Zeichnung zugunsten einer Gbersichtiichen
Darstellung weggelassen.

Der oberste Abschnitt 2 des Strémungskanals 1
ist unmittetbar an einen EinfGlltrichter 6 ange-
schlossen, in welchen die Mischung aus der
PTFE-Ol-Dispersion und dem Tensid bei siner
Umgebungstemperatur TU von etwa 20°C einge-
fullt wird. Das Verfahren kann chargenweise oder
im Durchlaufbetrieb gefahren werden. im Rah-
men der Erfindung kann auch ein Umlaufbetrieb
bet mehrfachem Umlauf einer Charge zweckma-
RBig sein. Die einzeinen Abschnitte des Stri-
mungskanals 1 kénnen etwa die gieiche Linge
aufweisen, wobei die Gesamtidnge des Stré-
mungskanals etwa einen Meter oder dariiber
betragen sollte. Die Durchmesser des Strémungs-
kanals bzw. des PTFE-Rohrs sind so zu wihlen,
daR die Filissigkeit in den einzetnen Abschnitten
jeweils nahezu die Temperatur des jeweiligen
Abschnitts annimmt. In einem konkreten Aysflih-
rungsbeispiel betrigt der Durchmesser D des
Strémungskanals etwa das Doppelte des PTFE-
Rohrs, letzterer etwa 10 mm, bei einem
Flissigkeitsdurchsatz von 2—5 Liter pro Minute.

Cer oberste Abschnitt 2 entspricht der Schock-
zone Z0 mit einer Temperatur TO von ca. 280°C.
Der nachste Abschnitt 3 bildet eine erste Tempear-
zone Z1 mit einer Temperatur T1 von etwa 200°C.
Der nachfoigende Abschnitt 4 bildet eine mittlere
Temperzane Z2 mit einer Temperatur T2 von ca.
120°C; der unterste Abschnitt 5 bildet die |etzte
Temperzone Z3 mit einer Temperatur T3 von etwa
40—60°C,

Das PTFE-Rohr 7 ist von unten in den Stra-
mungskanal 1 eingeschoben, so daf} es dichtend
an der innenwand des letzten Abschnittes § und:
zum Teil des vorietzten Abschnittes 4 anliegt. Das
PTFE-Rahr 7 ist kalibriert in Abstimmung auf
ginen bestimmten Mengendurchsatz der Flissig-
keit. Die wesentliche Funktion des PTFE-Rohres
besteht darin, eine Ber(ihrung der behandelten
Flissigkeit mit den stdhlernen Abschnitten des
Stromungskanals 1 im Bereich der niedrigen
Temperaturen zu vermeiden, d.h. den PTFE-Parti-
keln in der Flassigkeit soil keine Gelegenheit
gegeben werden durch Benetzen von Metallober-
flachen bereits vor dem Abfillen in geeignete
Kunststoffbehsiter einen Ladungsaustausch mit
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der Metalloberflache zu vollzighen.

Das als disperse Phase zugemiscnte PTFE-Pui-
ver solt moglichst fein sein; die bevorzugte Teii-
chengrélie der PTFE-Agglomerate  betrdg:
zwischen 0,7 und 1,0 Mikrometer. Uniersuchun-
gen unter dem Rasterelektronenmikroscop naben
eing Teiichengréfie im Bereich von 0.2 bis 0,3
Mikometer ergeben.

Als Tragermedium eianet sich jedes einfache
Mineraidl, Gbliche Motor- oder Getriebed!, bevor-
zugt paraffinbasische Mineraldle ohne Zusatze.
Nach dem erfindungsgemafien Verfanren kdnnen
~die Verhaltnisanteile in der Dispersion entweder
50 gewahit werden. dall ein fertiges Scnmiertie
oger nur ein Schmierdlzusatz entstent, wobei
leizterer ein Additivkonzentrat darstellt, weicnes
vor der Anwendung noch mit Oi verdinnt wird.

Betspielsweise erfolgt die Herstellung eines
geeigneten Schmierdlzusaizes nach dem erfin-
dungsgemalien Verfahren derarnt, dalé zunichst
ein Mineraidlanteli von 10 Gew.-% vorgelegt
wird; darin werden 0,5 Gew.-% Nonyiphenotpoiy-
glykelether und danach 2 Gew.-% PTFE einge-
rahrt bis eing homogene Paste entsteht. Die Paste
wird dann mit weiteren §7.5 Gew.-% Mineraldi
varrihrt. Diese Flissigkeitsmischung wird dann
dgen erfindungsgeméfien Warmebehandiungs-
verfahren unterzogen.

Fiur die Anwendung als Zusatz zum Motorendl
empfienlt sich dessen Mischung mit dem erfin-
dungsgemal hergestellten Schmierdlzusatz im
Verhdltnis von 4:1 Teiien.

Patentanspriiche

1. Verahren zur Hersteliung einer PTFE-Disper-
sion in Ol als Schmierdi oder Schmierblzusatz,
wobei PTFE in Puiverform odetr als wéssrige
Dispersion in Gegenwart eines nichtionischen
Tensids als Antistatikum mit einem hanrdelsibli-
chen Mineraldl vermischt wird, dadurch gekenn-
zeichnet, dafl eine bleibende Anlagerung des
nichtionischen Tensids an die PTFE-Partikel durch
eine nachfolgende Warmebehandiung mit mehr-
eren Temperaturzonen erzielt wird, wobei die
Mischung zuerst eine Schockzone {Z0} mit maxi-
maler Termnpertur und danach eine oder menrere
Temperzonen {21, Z2, Z3) mit zunehmend niedri-
geren Temperaturen durchstrémt und wobei die
maximale Temperatur hochstens dem Grenzwert
tar die Warmebesténdigkeit des Tensids ent-
spricht.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnei, dafl als Tensid Naonylphenolpoly-
glykolether verwendet wird und die maximaie
Temperatur 280°C betragt.

3. Verfahren nach Anspruck 1 oder 2, dadurcr
gekennzeichnet, dafs auf die Schockzone (20) zwei
bis vier Temperzonen folgen, wobei die Tempera-
tur der ietzten Temperzone 40—60°C betragt.

4. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, dali drei Temperzonen
(Z1, 22, £31 vorgesehen sind, wobei die Tempera-
turen in ger ersten {21} und zweiten Temperzoneg
(Z22) etwa 200°C und 120°C betragen.
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b. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnel, daB die Mischung mit Umgebungs-
temperatur in einen Stromungskanal (1) stromt,
in weichem die der Warmebehandlung entspre-
chenden Temperaturzonen aufeinanderfeigen,
und dall der Strémungskanal {1} durch eine de-
Umgebungstemperatur ausgesetzie
Beruhigungsstrecke verlangert-ist, weiche aus
einem PTFE-Rohr {7} besteht.

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, dall das PTFE-Rohr {7) in den Stré-
mungskanal (1} hinein bis maximal zur ersten
Temperzone {Z1} verlangert ist.

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dall bei drei Temperzonen {21, 22, 23.
das PTrc-Rohr {7} bis in die mittlere Temperzone
{Z2) hineinreichi,

8. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, dall die Temperaturzonen entlang
einem vertikalen Stromungskanal {2 direkt auf-
einanderfolgen.

Revendications

1. Le proceédé de production d'une dispersion
de PTFE dans de I"huile en tant quhuile tubrifiante
ou en tant qu'additif & de 'huile lubrifiante —
dans lequel e PTFE est mélangé a de !'huiie
minérale du type commerciale, sous forme de
poudre ou de dispersion agueuse avec un agent
de surface non-ionigue qui sert d'agent antistati-
que-, est caractérisé par une fixation de I'agent de
surface non-ionigue aux particules de PTFE, grace
4 un traitement a iz chateur dans plusieurs zones
de temperatures; le mélange passe d'abord 2
travers une zone de choc {20}, qui présente une
température maximale, et ensuite & travers piu-
sieurs zones de températures (Z1, Z2, Z3) dont les
tempeératures sont de pius en plus basses; la
iemperature ia pius haute correspond — au maxi-
mum — & la valeur limite de la résistance a la
chaleur de l'agent de surface.

2. L'utilisation de l'agent de surface
nonyphénolpolyglycoiéther et la température
maximale de 280°C caractérisent ie procedé no. 1.

3. Le procédé seion 1a revendication no. 1 ou 2
est caractérisé par une zone de choc {20} qui est
suivie de 2 a 4 différentes zones de températures;
la température de a derniére zone s'éléve 2
40—60°C.

4. Le procédé seion ['une des revendication 1 a

3 est caractérisé par trois zones de températures
(21, 22, Z23}; dans les deux premiéres zones (Z1 et
Z2i, les températures s'élévant & 200° environ,
dans ia troisiéme, elles s'élévent a 120°C.
" 5, Le procedé seion ta revendication no. 1 est
caractérisé par un méiange qui, 3 ia tempeérature
ambiante, passe a travers un canal d’écoulement
{1}; dans celui-ci suivent les traitememnts a la
chaleur; e cana! d'écoulement (1) est prolongé
par un passage d'apaisement exposé a la tempe-
rature ambiante qui consiste en un tuyau de PTFE
7. 7

6. Le proceédé seion la revendication no. 5 est
caractérisé par un tuyau de PTFE (7} qui est




lorigé dans le canai d’ecoulement i1y, jusqu'a
.midre zone de températures iZ7) au maxi-

‘procedé seton la revendication no. 6 ast
risé par un tuyau de PTFE {7}, qui arrive
3 la seconde zone de températures (22},
g trois zones {21, 22, 23h

28l e procédé selon la revendication no. 5 est
ractétisé par trois zones de températures qui
ant directement un canal d’écoulement (1),

"4, Method for producing a PTFE dispersion in
it as a lubricant or as a lubricating additive
whereby PTFE in the form of powdear or as an
agueous dispersion is mixed with a commercial

ineral oil in the presence of a non-ionic wetting
‘agent serving as an antistatic agent. The method
8 characterized by a permanent addition of the
pon-ionic wetting agent to the PTFE particles by

eans of a subsequent heat treatment in severai
tsmperature zones; the mixture initially flows
through a shock zone (20} at maximum tempera-
re and then is subjected to one or more
mperature zones 121, 22, Z3) at progressively
wer temperatures, the maximum temperature
yals at most the limiting value of the wetting
agent decompaosition temperature.

2. A method_as set forth in claim 1 charac-
terized by the fact that the non-ionic wetting
agent is nanyipnenol glycol ether and the maxi-
mum temperature is 280°C.
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3, A method as set forth n ciaims 1t or 2
sharacterizec by the fact that the shock zone (Z0)
is iotlowed By two to four temperature zones
wiereby the temperature of the last temparature
zgne is 40°—50°C.

4. A method as set forth in claims 1 0 3
characterized by the fact that there are three
temperature zones 121, 22, Z3) whereoy termpera-
wres of the first {Z1} and second {22} tempera-
ture zone are approximateiy 200° and 120°C
respectively.

5. A method 3s set ferth in ciaim 1 cnarac-
terized by the fact that the mixture passes
through a flow conduit (1], initally at ambient
tamperature, subsequently through successive
neat treatments in successive iemperature zones,
and by the fact that the flow conduit (1] s
extended into a temperature abatement zone
having ambient temperature and consisting af a
PTFE tube (7.

8. A method as set farth in ciaim 5 charac-
terized by the fact that the PTFE tube 7] extends
into the flow conduit (1, but not further than inte
the first temperature zone {Z1).

7. A method as set ferth in claim © cnarac-
terized by the fact that with thres temperature
zones (21, 22, Z2) the PTFE tube {7} axtends into
the centrar temperature zone (£2).

3. A method as set forth in ciaim 5 ¢narac-
terized by the fact that the temperature zones
girectly foillow sach other inside a vertical flow
conduit {15



