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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung bezieht sich auf das
Gebiet der Chemie und betrifft Ol-modifizierte PTFE-Fest-
schmierstoffe, welche beispielsweise als Additive eingesetzt
werden kdnnen oder das Basismaterial fiir OI-PTFE-Disper-
sionen, OI-PTFE-Fette oder OI-PTFE-Schmierstoffpasten,
die in oder als Spezialschmierstoffe und auch in oder als
Festschmierstoff fiir beispielsweise Ol-freie Getriebe in den
Einsatzgebieten Maschinenbau, Fahrzeugtechnik, Luft- und
Raumfahrt eingesetzt werden kénnen, bilden.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, Ol-modifizierte
PTFE-Festschmierstoffe anzugeben, die sich leichter hand-
haben und dosieren lassen und gut weiterverarbeitbar sind,
und ein einfaches und kostengiinstiges Verfahren zu deren
Herstellung.

Die Aufgabe wird geltst durch ein Verfahren zur Herstellung
von Ol-modifizierten PTFE-Festschmierstoffen, bei dem mo-
difiziertes PTFE-Mikropulver mit mindestens Perfluoralkyl-
(peroxy-)Radikalen und ein Ol oder ein Olgemisch, welches
olefinisch ungeséttigte Doppelbindungen aufweist, in einem
Masseverhdltnis von modifiziertem PTFE-Mikropulver zu O
oder Olgemisch von 100 zu maximal 30 gemischt und unter
mechanischer Beanspruchung reaktiv umgesetzt werden.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung bezieht sich auf das Gebiet
der Chemie und betrifft Ol-modifizierte PTFE-Fest-
schmierstoffe, welche beispielsweise als Additive
eingesetzt werden kdnnen oder das Basismaterial
fir OI-PTFE-Dispersionen, OI-PTFE-Fette oder OI-
PTFE-Schmierstoffpasten, die in oder als Spezial-
schmierstoffe und auch in oder als Festschmierstoff
fir beispielsweise Ol-freie Getriebe in den Einsatz-
gebieten Maschinenbau, Fahrzeugtechnik, Luft- und
Raumfahrt eingesetzt werden kénnen, bilden.

[0002] Bekannt sind langzeitstabile OI-PTFE-Dis-
persion, die aus PTFE-Partikeln und mindestens ei-
nem einfach oder mehrfach olefinisch ungeséttig-
tem Ol oder Olgemisch bestehen, wobei die Mo-
lekiile des olefinisch ungesittigten Oles oder der
olefinisch ungeséttigten Anteile des Olgemisches
an PTFE-(Priméar-)Partikeloberflachen iber Radikal-
reaktionen kovalent/chemisch gekoppelt sind, und
wobei eine permanente Ladungstrennung zwischen
den PTFE-Partikeloberflachen und den gekoppelten
Olmolekiilen vorliegt und eine feine Dispergierung
der PTFE-Partikel im Ol oder Olgemisch vorliegt
(DE 10 2007 055 927 A1). Hergestellt werden derarti-
ge langzeitstabile OI-PTFE-Dispersionen, indem mo-
difizierte PTFE-(Emulsions-)Polymere mit persisten-
ten Perfluor-(peroxy-)radikalen gemeinsam mit min-
destens einem olefinisch ungeséttigten Ol oder OI-
gemisch, welches mindestens olefinisch ungesattig-
te Ol-Anteile aufweist, gemischt und nachfolgend
die modifizierten PTFE-(Emulsions-)Polymere einer
mechanischen Beanspruchung unterworfen werden,
wodurch die eingesetzten modifizierten PTFE-(Emul-
sions-)Polymere deagglomeriert und fein dispergiert
werden.

[0003] Weiterhin ist ein Verfahren zur Herstellung
von stabilen OI-PTFE-Dispersionen bekannt, bei
dem PTFE-Abfall-Materialien und/oder PTFE-Recy-
clat-Materialien fir eine Bearbeitung mit hochener-
getischer elektromagnetischer Strahlung vorbereitet,
die Materialien danach mit hochenergetischer elek-
tromagnetischer Strahlung behandeit, und nachfol-
gend mindestens die bestrahlten PTFE-Materialien
gemeinsam mit Ol oder Olgemischen unter mechani-
scher Beanspruchung homogenisiert und reaktiv um-
gesetzt werden, wobei Ol oder Olgemische einge-
setzt werden, welche mindestens 5 Ma.-% olefinisch
ungesittigte Ole enthalten (DE 10 2011 083 076 A1).

[0004] Es wurden bereits Silikondl-PTFE-Dispersio-
nen vorgeschlagen, die aus Silikonél und PTFE-Par-
tikeln mit funktionellen Gruppen und/oder mit Radika-
len bestehen, wobei Silikondimolekiile mit den PTFE-
Partikeloberflachen physikalisch in Wechselwirkung
stehen und/oder Silikonélmolekile liber eine Reak-
tion mit funktionellen Gruppen mit den PTFE-Parti-
keloberflichen liber kovalente Bindungen und/oder
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Salzbindungen chemisch gekoppelt sind und/oder Si-
likondimolekiile {iber eine Reaktion mit Radikalen am
PTFE mit den PTFE-Partikeloberflachen tber kova-
lente Bindungen chemisch gekoppelt sind, und die
PTFE-Partikel elektrostatisch aufgeladen sind, und
weiterhin freie funktionelle Gruppen und/oder Radi-
kale des PTFE und/oder am PTFE fur kovalente Bin-
dungen und/oder fiir chemische Kopplungen iber
Salzbindungen mit einer Substratoberflache vorhan-
den sind. Hergestellt werden diese Silikondl-PTFE-
Dispersionen, indem PTFE-(Mikro-)Pulver und Sili-
kondl unter Schereinwirkung dispergiert werden.

[0005] Bekannt ist auch die reaktive Kopplung/
Oberflaichenmodifizierung von PTFE-Mikropulver-
partikeln mit olefinisch ungesattigten Monomeren,
Oligomeren und Polymeren (DE 103 51 812 A1,
DE 103 51 813 A1, DE 10 2004 016 876 A1).
Aus der DE 10 2010 038 286 A1 ist weiterhin ein
Verfahren zur Herstellung von modifizierten Perflu-
or-Kunststoffen bekannt, bei dem strahlenchemisch
und/oder plasmachemisch und/oder thermomecha-
nisch modifizierte Perfluorpolymere und niedermole-
kulare und/oder oligomere und/oder polymere Ver-
bindungen mit mindestens einer Hydroxygruppe in
Form von Phenolgruppen und/oder Hydroxyarylgrup-
pen und/oder Hydroxyalkylgruppen und/oder mindes-
tens einer phenolischen und mindestens einer ali-
phatischen Hydroxygruppe homogenisiert und in Pul-
verform oder in Pastenform oder in Schmelze unter
Scherbedingungen reaktiv umgesetzt werden.

[0006] Nachteilig bei den Lésungen des Standes der
Technik ist, dass zur Herstellung von Ol-modifizier-
ten PTFE-Festschmierstoffen immer erst OI-PTFE-
Dispersionen hergestellt und diese stabilen OI-PT-
FE-Dispersionen nachfolgend durch eine aufwandi-
ge Abtrennung der lberschiissigen Ol-Komponen-
te separiert werden miissen. Durch die elektrosta-
tische Aufladung der Ol-modifizierten PTFE-Partikel
in der Dispersion ist diese Abtrennung der Ol-modi-
fizierten PTFE-Festprodukte oft sehr schwierig und
kostenaufwandig, insbesondere dadurch, dass durch
die Manipulationen wahrend und nach der Separa-
tion beispielsweise Agglomeratbildung und Kompak-
tierung der Festprodukte auftreten, die sich bei ei-
ner spateren (Weiter-)Verarbeitung nur schwer wie-
der riickgangig machen lassen und sich dadurch ne-
gativ auf die Produkteigenschaften auswirken.

[0007] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es,
Ol-modifizierte PTFE-Festschmierstoffe anzugeben,
die sich leichter handhaben und dosieren lassen und
gut weiterverarbeitbar sind, und ein einfaches und
kostengiinstiges Verfahren zu deren Herstellung.

[0008] Die Aufgabe wird durch die in den Anspri-
chen angegebene Erfindung geldst. Vorteilhafte Aus-
gestaltungen sind Gegenstand der Unteranspriiche.



DE 10 2014 225 670 A1

[0009] Bei dem erfindungsgeméaRen Verfahren zur
Herstellung von Ol-modifizierten PTFE-Festschmier-
stoffen werden modifiziertes PTFE-Mikropulver mit
mindestens Perfluoralkyl-(peroxy-)Radikalen und ein
Ol oder ein Olgemisch, welches olefinisch ungesat-
tigte Doppelbindungen aufweist, in einem Massever-
haltnis von modifiziertem PTFE-Mikropulver zu Ol
oder Olgemisch von 100 zu maximal 30 gemischt
und unter mechanischer Beanspruchung reaktiv um-
gesetzt.

[0010] Vorteilhafterweise wird als modifiziertes PT-
FE-Mikropulver ein aus dem Polymerisationsverfah-
ren vorliegendes PTFE-Mikropulver und/oder ein mit-
tels hochenergetischer elektromagnetischer Strah-
lung und/oder Teilchenstrahlung und/oder plasma-
chemisch modifiziertes PTFE-Mikropulver mit Per-
fluoralkyl-(peroxy-)radikalen und/oder ein nach dem
Polymerisationsverfahren vorliegendes PTFE-Mikro-
pulver mit Gruppen, die wahrend der reaktiven Um-
setzung Perfluoralkyl-(oxy-)radikale bilden, einge-
setzt.

[0011] Ebenfalls vorteilhafterweise wird als modifi-
ziertes PTFE-Mikropulver ein mit Elektronen- und/
oder Gamma- und/oder Réntgenstrahlung modifizier-
tes PTFE-Emulsionspolymer und/oder PTFE-Sus-
pensionspolymer und/oder PTFE-Regenerat/Recy-
clat/Abfall ohne partikuldre und/oder faserférmige In-
haltsstoffe (Fiill- und/oder Verstarkungsstoffe) einge-
setzt.

[0012] Weiterhin vorteilhafterweise wird als modifi-
Ziertes PTFE-Mikropulver ein mit einer Strahlendosis
von >100 kGy, vorteilhafterweise von 250 bis 10.000
kGy, und besonders vorteilhaft von 500 bis 2.000
kGy, modifiziertes PTFE-Mikropulver eingesetzt.

[0013] Und auch vorteilhafterweise wird ein modifi-
ziertes PTFE-Mikropulver mit einer Radikalkonzen-
tration an Perfluoralkyl-(peroxy-)Radikalen von >10®
Spin/g, vorteilhafterweise mit >10'7 Spin/g eingesetzt.

[0014] Vorteilhaft ist es auch, wenn als Ol oder Ol-
gemisch Ole oder Olgemische teilweise mit mindes-
tens einer oder mehreren Doppelbindungen im (Ol-)
Molekill, vorteilhafterweise alle Ole oder Olgemische
mit mindestens einer Doppelbindung im (Ol)Molekiil,
eingesetzt werden.

[0015] Ebenfalls vorteilhaft ist es, wenn als Ol
oder Olgemisch Mineraldle und/oder Polyalphaole-
fine (POA) und/oder Esterdli(e) und/oder Polyalky-
lenglycoldl(e) (PAG) und/oder Silikonél(e) und/oder
olartige EP(extrem pressure)-Verbindungen und/
oder olartige AW(antiwear)-Verbindungen eingesetzt
werden.

[0016] Weiterhin vorteilhaft ist es, wenn als EP(ex-
trem pressure)-Verbindungen und/oder AW(antiwe-
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ar)-Verbindungen Dioleylhydrogenphosphit und/oder
Oleyldihydrogenphosphat und/oder Dioleylhydrogen-
phosphat oder Gemische eingesetzt werden, die
nach der reaktiven Umsetzung mindestens teilweise
an das PTFE gekoppelt vorliegen und im Ol-modi-
fizierten PTFE-Festschmierstoff EP- und AW-Eigen-
schaften aufweisen.

[0017] Und auch vorteilhaft ist es, wenn modifizier-
tes PTFE-Mikropulver und O! oder Olgemische in ei-
nem Masseverhaltnis von modifiziertem PTFE-Mikro-
pulver zu Ol oder Olgemisch von 100 zu <10, vorteil-
hafterweise von 100 zu <5, eingesetzt werden.

[0018] Von Vorteil ist es auch, wenn das Mischen
des modifizierten PTFE-Mikropulvers mit dem Ol
oder Olgemisch und/oder die reaktive Umsetzung
mittels mechanischer Beanspruchung unter Inert-
gasatmosphére, vorteilhafterweise unter Argon- oder
Stickstoffatmosphére, durchgefiihrt wird.

[0019] Und auch von Vorteil ist es, wenn das Mi-
schen des modifizierten PTFE-Mikropulvers mit dem
O! oder Olgemisch und/oder die reaktive Umsetzung
mittels mechanischer Beanspruchung bei erhdhten
Temperaturen von <250 °C, vorteilhafterweise bei
<200 °C, noch vorteilhafterweise im Bereich bis 150
°C, durchgefiihrt wird.

[0020] Ebenfalls von Vorteil ist es, wenn die mecha-
nische Beanspruchung mittels Scherbeanspruchung,
vorteilhafterweise durch einen Kneter oder Extruder,
durchgefiihrt wird.

[0021] Weiterhin von Vorteil ist es, wenn die reakti-
ve Umsetzung mit einer Temperung der Reaktionsmi-
schung vorzugsweise von 1 bis 8 Stunden bei 130 bis
170 °C, vorteilhafterweise unter Inertgasatmosphére,
abgeschlossen wird.

[0022] Die erfindungsgemaRen Ol-modifizierten PT-
FE-Festschmierstoffe sind nach dem erfindungsge-
méRen Verfahren hergestelit.

[0023] Die erfindungsgemaRen Ol-modifizierten PT-
FE-Festschmierstoffe, die nach dem erfindungsge-
méafRen Verfahren hergestellt worden sind, werden er-
findungsgemal verwendet zur direkten Schmierung
von tribologischen Gleitpaarungen/Systemen oder
als Additiv und/oder als Basismaterial fiir OI-PTFE-
Dispersionen oder Ol-PTFE-Schmierstoffe in Form
von Fetten oder Pasten.

[0024] Vorteilhafterweise werden die erfindungsge-
méaRen Ol-modifizierten PTFE-Festschmierstoffe, die
nach dem erfindungsgemaRen Verfahren hergestelit
worden sind, als Ol-freier PTFE-Festschmierstoff zur
direkten Schmierung von bewegten Teilen wie in Ge-
trieben und/oder in Lagern oder als Additiv zur Ver-
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besserung der AW- und/oder EP-Eigenschaften von
Fetten und Pasten verwendet.

[0025] Mit der erfindungsgeméRen Losung wird es
erstmals méglich, Ol-modifizierte PTFE-Festschmier-
stoffe anzugeben, die sich leichter handhaben und
dosieren lassen und gut weiterverarbeitbar sind, und
durch ein einfaches und kostenglinstiges Verfahren
herstellbar sind.

[0026] insbesondere werden erfindungsgemaR
schonend in kurzen Zeiten in einem Direktverfahren
Ol(e) mit olefinisch ungesattigten Doppelbindungen,
die im Unterschuss zu den PTFE-Mikropulvern gege-
ben werden, mit PTFE reaktiv umgesetzt, nahezu oh-
ne oder ohne eine elektrostatische Aufladung der PT-
FE-Partikel. Dadurch treten die Probleme nach dem
Stand der Technik, die durch elektrostatische Aufla-
dung der PTFE-Partike! in der Ol-PTFE-Dispersion
nach dem Separieren des modifizierten PTFE aus der
Dispersion, wie Agglomeratbildung und Kompaktie-
rung, erst gar nicht auf, so dass die erfindungsgema-
Ren Ol-modifizierten PTFE-Festschmierstoffe besse-
re Eigenschaften fiir die Handhabung, Dosierung und
(Weiter-)Verarbeitung aufweisen.

[0027] Erreicht wird dies durch ein Verfahren zur
Herstellung von Ol-modifizierten PTFE-Festschmier-
stoffen, bei dem modifiziertes PTFE-Mikropulver mit
mindestens Perfluoralkyl-(peroxy-)Radikalen und ein
Ol oder ein Olgemisch, welches olefinisch ungesat-
tigte Doppelbindungen aufweist, in einem Massever-
héltnis von modifiziertem PTFE-Mikropulver zu Ol
oder Olgemisch von 100:30 gemischt und unter me-
chanischer Beanspruchung reaktiv umgesetzt wer-
den.

[0028] Mit der erfindungsgeméaRen Losung werden
Ol-modifizierte PTFE-Festschmierstoffe hergestelit,
die in Form von mit Olmolekiilen chemisch gekoppel-
tem und so modifizietem PTFE-Mikropulver vorlie-
gen und in einem Direktmodifizierungsverfahren aus
modifiziertem PTFE-Mikropulver und einem Ol oder
Olgemisch hergestelit worden sind. Dies ist nach dem
Stand der Technik nicht bekannt, da dort nur OI-PT-
FE-Dispersionen hergestellt und modifiziert worden
sind und nicht ein Feststoff aus Ol-modifiziertem PT-
FE-Festschmierstoff in einem Direktverfahren.

[0029] Speziell mit Ol modifiziete PTFE-Fest-
schmierstoffe als Additive besitzen Interesse als
Ausgangsstoff fiir eine Reihe von Schmierstoffen,
wie OI-PTFE-Dispersionen, Fetten, Pasten und auch
als Pulver-Festschmierstoff. Im Gegensatz zur be-
kannten Herstellung von Ol-modifizierten PTFE-Fest-
schmierstoffen {iber die Herstellung von OI-PTFE-
Dispersionen mit chemisch gekoppelten Olmolekiilen
werden erfindungsgeman die Ol-modifizierten PTFE-
Festschmierstoffe in einem Direktmodifizierungsver-
fahren durch eine reaktive Umsetzung unter mecha-
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nischer Beanspruchung, vorteilhafterweise unter mo-
deraten Bedingungen, indem das PTFE-Mikropulver
mit dem Ol oder Olgemisch unter guter Mischwirkung
bei mittlerer bis niedriger Scherung in einem teilge-
fillten Kneter oder Extruder bei Temperaturen vor-
zugsweise <200 °C verarbeitet wird, um ein Verba-
cken/Kompaktieren oder Verfestigen der PTFE-Mi-
kropulver-Partikel zu groReren Partikeln oder Klum-
pen zu vermeiden, vorzugsweise einer Scherbean-
spruchung, wie in Knetern und/oder Extrudern, vor-
zugsweise in einem Doppelschneckenextruder oder
Planetenwalzen-Extruder, hergestellt. In diesem Di-
rektmodifizierungsverfahren werden die erfindungs-
geméBen Ol-modifizierten PTFE-Festschmierstoffe
durch Feststoff- oder Pastenverarbeitung und vor-
zugsweise in einer Feststoffextrusion als Feststoff-
pulver durch reaktive Umsetzung von modifiziertem
PTFE-Mikropulver mit einem Ol oder Ol-Gemisch im
Unterschuss, d.h. im Masseverhélitnis modifiziertes
PTFE zu 0! oder Olgemisch von 100:30, vorteilhaf-
terweise 100:10, noch vorteilhafterweise von 100:s5
gemischt und reaktiv umgesetzt. Die reaktive Um-
setzung kann vorteilhafterweise gleichzeitig wéahrend
des Mischens der Ausgangsstoffe realisiert werden,
oder auch danach. Das Ol oder Ol-Gemisch enthalt
mindestens teilweise oder auch volistandig Olmole-
kiile mit olefinisch ungesittigten Doppelbindungen,
wobei in den Olmolekiilen, die olefinisch ungesttigt
sind, eine oder mehrere olefinisch ungeséttigte Dop-
pelbindungen vorhanden sind.

[0030] Die reaktive Umsetzung wird bevorzugt un-
ter einer Inertgasatmosphére, wie Stickstoff oder
Argon, durchgefiihrt. Als PTFE-Mikropulver werden
PTFE-Mikropulver aus PTFE-Primarware (PTFE-
Emulsionspolymer und/oder PTFE-Sus-pensionspo-
lymer) und/oder PTFE-Sekundérmaterial (PTFE-Re-
generat ohne oder ohne partikulare Inhaltsstoffe/
Flllstoffe groRer 1 Mikrometer und/oder ohne fa-
serférmige Inhaltsstoffe/Verstarkungsstoffe > (gro-
Rer) 1 Mikrometer, wobei aber MoS,/Molybdandisul-
fid, RuB, Grafit und/oder Nanostoffe/Nanomateriali-
en wie beispielsweise Bornitrid, Siliziumcarbid, Dia-
mantstaub, CNT (carbon nanotubes) und Graphen
vorhanden sein kdnnen) mit Perfluoralkyl-(peroxy-)
Radikalen und vorzugsweise PTFE-Emulsionspoly-
mere mit Perfluoralkyl-(peroxy-)Radikalen zur chemi-
schen Kopplung der Ol-Molekiile eingesetzt. Bevor-
zugt eingesetzt werden PTFE-Mikropulver, die strah-
lenchemisch und/oder plasmachemisch modifiziert
sind und eine Radikalkonzentration an Perfluoralkyl-
(peroxy-)radikalen von >10'® Spin/g und vorzugswei-
se >10'" Spin/g aufweisen. Es kénnen aber auch PT-
FE-Mikropulver aus einer Direktpolymerisation ein-
gesetzt werden, die nicht oder nachtraglich noch
strahlenchemisch und/oder plasmachemisch modifi-
ziert sind, aber nach dem Polymerisationsverfahren
Perfluoralkyl-(peroxy-)radikale besitzen und/oder aus
dem Herstellungsprozess/Syntheseverfahren Grup-
pen zur Bildung von Perfluoralkyl-(peroxy-)radika-
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len besitzen und vor und/oder wahrend der reakti-
ven Umsetzung eine Radikalkonzentration von >10'
Spin/g und vorzugsweise >10'"7 Spin/g aufweisen.

[0031] Die strahlenchemische Modifizierung kann
durch hochenergetische elektromagnetische und/
oder Teilchen-Strahlung, wie Gamma- und/oder
Réntgenstrahlung und/oder Elektronen-Strahlung,
erfolgen. Bevorzugt werden strahlenchemisch mo-
difizierte PTFE-Mikropulver mit Bestrahlungsdosen
>100 kGy und vorzugsweise im Bereich 250 bis
10.000 kGy und besonders bevorzugt von 500 bis
2.000 kGy und/oder plasmachemisch modifizierte
PTFE-Mikropulver eingesetzt.

[0032] Es konnte chemisch-analytisch uber IR-
Spektroskopie nachgewiesen werden, dass (berra-
schenderweise nach der mechanischen Beanspru-
chung der modifizierten PTFE-Mikropulver mit min-
destens Perfluoralkyl-(peroxy-)Radikalen und dem
Ol oder Olgemisch, welches olefinisch ungeséttig-
te Doppelbindungen aufweist, die in einem Masse-
verhaltnis von modifiziertem PTFE-Mikropulver zu Ol
oder Olgemisch von 100 zu maximal 30 gemischt
worden sind, eine reaktive Kopplung der Olmoiekii-
le mit dem PTFE stattgefunden hat. Diese Kopplung
hat stattgefunden, wenn Verweilzeiten von <10 Minu-
ten und vorzugsweise auch <3 Minuten bei der Fest-
stoffumsetzung unter mechanischer Beanspruchung
unter guter Mischwirkung bei mittlerer bis niedriger
Scherung in einem teilgefiiliten Kneter oder Extruder
bei Temperaturen <250 °C und vorzugsweise <200
°C und ganz bevorzugt im Temperaturbereich bis 150
°C realisiert worden sind.

[0033] Es hat sich als vorteilhaft erwiesen, dass als
Abschluss der reaktiven Umsetzung eine Temperung
der PTFE-Mikropulver zur Nachreaktion im Tempe-
raturbereich von 100 bis <250 °C und vorzugswei-
se 130 bis 170 °C durchgefiihrt wird. Vorteilhaft wird
die reaktive Umsetzung einschlieRlich der Tempe-
rung unter einer Inertgasatmosphére, wie Argon oder
Stickstoff, durchgefiihrt. Vor allem bei kiirzeren Ver-
weilzeiten und/oder bei niedrigeren Temperaturen fir
die reaktive Umsetzung hat es sich als vorteilhaft er-
wiesen, wenn eine thermische Nachbehandlung an-
geschlossen wird, um den Kopplungsgrad am PT-
FE zu erhdhen. Als vorteilhaft hat sich erwiesen,
wenn die Ol-modifizierten PTFE-Festschmierstoffe
bei Temperaturen im Bereich von 130 bis 150 °C
und vorteilhafterweise unter einer Inertgasatmosphé-
re zwischen 1 h und 8 h getempert, d.h. in Warme
nachbehandelt werden. Die Temperung kann in Tem-
peraturstufen erfolgen und kann auch langer als 8
Stunden durchgefiihrt werden. Die Temperung kann
stationér ohne Bewegung der Ol-modifizierten PTFE-
Festschmierstoffe oder vorzugsweise unter Mischen
beispielsweise in einem beheizten (Taumel-)Mischer
erfolgen. Die optimalen Temperbedingungen lassen
sich leicht in wenigen Versuchen eingrenzen. Auch
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vorteilhaft hat sich erwiesen, wenn die Ol-modifizier-
ten PTFE-Festschmierstoffe unter einer Inertgasat-
mosphére gelagert werden. Mit den Ol-modifizierten
PTFE-Festschmierstoffen als Additiv in Festsubstanz
stehen Konzentrate fir vielféltige Anwendungen im
Schmierstoffbereich bis hin als Festschmierstoffkom-
ponente in Ol-freien Getrieben zur Verfigung. Ferner
besitzen diese Ol-modifizierten PTFE-Festschmier-
stoffe ein besonderes Potenzial fiir die Realisierung
von Einlauf- und Notlaufeigenschaften.

[0034] Zur Verarbeitung der Ol-modifizierten PT-
FE-Festschmierstoffe zu Dispersionen, Fetten
und Pasten werden bekannte Verfahren ange-
wandt. So kénnen stabile OI-PTFE-Dispersionen
aus den erfindungsgemaRen Ol-modifizierten PT-
FE-Festschmierstoffen verfahrenstechnisch nach
DE 10 2007 055 927 A1 und DE 10 2011 083 076 A1
hergestellt werden. Fette und Pasten werden nach
bekannten Verfahren der Fett- und Pastenherstellung
realisiert. Vorteilhaft ist, dass speziell modifizierte PT-
FE-Festschmierstoffe in die Herstellung der Disper-
sionen, Fette und Pasten eingesetzt werden. Die Ol-
modifizierten PTFE-Festschmierstoffe tiben in Fetten
und Pasten gleichzeitig die Funktion eines Verdickers
aus und gewahrleisten die Minimierung von Energie-
verlusten durch Reibung und Verschlei®.

[0035] Als Ol- oder Ol-Gemisch werden olefinisch
ungesittigte Ole oder Ol-Gemische mit olefinisch un-
gesattigten Olanteil(en), die eine und/oder mehre-
re Doppelbindungen im Olmolekiil besitzen, einge-
setzt. Als Ol- oder Ol-Gemisch werden olefinisch un-
gesittigte Ole oder Ol-Gemische, wie Mineraldl(e)
und/oder Polyalphaolefin(e) (PAO) und/oder Esterdl
(e) und/oder Polyalkylenglykol(e) (PAG) und/oder Si-
likonél(e) oder EP(extreme pressure)- und/oder AW
(antiwear)-Verbindungen in Reinsubstanz oder im
Gemisch mit Mineral6l(en) und/oder Polyalphaolefin
(en) (PAO) und/oder Esterdl(en) und/oder Polyalky-
lenglykol(en) (PAG) und/oder Silikonél(en), die auch
Anteile an olefinisch ungeséttigten Doppelbindungen
im Ol aufweisen kénnen, eingesetzt.

[0036] Unter Ol oder Oigemischen in den erfin-
dungsgemaRen Ol-modifizierten PTFE-Festschmier-
stoffen werden im Rahmen dieser Erfindung neben
den oben genannten Olen auch élartige EP(extreme
pressure)- und/oder AW(antiwear)-Verbindungen mit
mindestens einer olefinisch ungesattigten Doppelbin-
dung im Molekiii als Reinsubstanz oder im Gemisch
mit Mineral6l(en) und/oder Polyalphaolefin(en) (PAO)
und/oder Esterdl(en) und/oder Polyalkylenglykol(en)
(PAG) und/oder Silikonél(en), die auch Anteile an cle-
finisch ungeséttigten Doppelbindungen im Ol aufwei-
sen kénnen, verstanden.

[0037] Die Ole oder Ol-Gemische, die erfindungsge-
méf eingesetzt werden, sind olefinisch ungesattigte
Ole oder Ol-Gemische mit olefinisch ungesattigtem
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Olanteil(en), die mindestens eine, aber auch mehre-
re Doppelbindungen im QOlmolekiil besitzen. Als EP/
AW-Verbindungen werden beispielsweise Dioleylhy-
drogenphosphit und/oder Oleyldihydrogenphosphat
und/oder Dioleylhydrogenphosphat oder Gemische
eingesetzt, die mindestens teilweise an das PTFE
gekoppelt vorliegen und im Ol-modifizierten PTFE-
Festschmierstoff EP- und AW-Eigenschaften aufwei-
sen. Die beispielsweise mit EP- und/oder AW-Ol-mo-
difizierten PTFE-Partikel in Fetten und Pasten lagern
sich bevorzugt auf einer Metall-(oxid-)Oberflache an
und reagieren unter Kopplung mit der Oberflache,
was durch Brugger- und die VKA-Untersuchungen
nachweisbar ist. Unter den Bedingungen der Festkér-
perreibung wird zwar das Ol im Fett oder der Pas-
te aus dem Spalt verdrangt, jedoch wirken die fixier-
ten PTFE-Partikel mit den antiadh&siven Eigenschaf-
ten als Festschmierstoffkomponente im Reibspalt
zur Senkung von Reibung und VerschleiBl. Zusatz-
lich wirken die im PTFE durch Modifizierung in Ge-
genwart von Sauerstoff generierten (Carbonyifiuorid-
und/oder Carbons&ure-)Gruppen unter Druck zwi-
schen den Komponentenoberfldchen, so dass sich
vorteilhaft in der Reibfldche ein chemisch gekoppel-
ter, gleitreibungsvermittelnder PTFE-Film ausbildet.

[0038] Der Vorteil der erfindungsgeméRen Lésung
besteht in der Herstellung Ol-modifizierter PTFE-
Festschmierstoff-Additive als Mikropulverfestprodukt
oder als Paste in einem Direktverfahren mit kom-
merzieller Technik. Die Herstellung solcher Ol-modi-
fizierten PTFE-Festschmierstoffe muss nicht, wie in
DE 10 2007 055 927 A1 und DE 10 2011 083 076 A1
angegeben, erst (iber die Herstellung einer OI-PTFE-
Dispersion in einem Ol-Uberschuss erfolgen, der an-
schlieend aufwandig abgetrennt werden muss. Wei-
terhin sind Ol-modifizierte PTFE-Festschmierstoffe
auch nicht aus den Ldsungen von DE 103 51 812 A1,
DE 103 51 813 A1 oder DE 10 2004 016 876 A1 be-
kannt, da olefinisch ungesittigte Ole bekannterma-
Ren nicht zu den polymerisierbaren Monomeren, Oli-
gomeren cder Polymeren gehoren.

[0039] Nachfolgend wird die Erfindung an mehreren
Ausfiihrungsbeispielen naher erldutert.

Beispiel 1:

[0040] In einen Haake-Laborkneter werden bei 80
°C mit 100 U/min 50 g PTFE-Mikropulver Zonyl® MP
1100 (DuPont, strahlenchemisch modifiziert durch
Elektronenbestrahlung mit ca. 500 kGy, Radikalkon-
zentration von 1,5-10" Spin/g PTFE) und anschlie-
Rend 10 g Esterdl Synative ES TMP 05/68 gege-
ben und gemischt. Nach ca. 1 min werden noch 45
g PTFE-Mikropulver zugegeben. Nachdem die Kne-
tertemperatur auf 150 ° C erh6ht wurde, wird die
Mischung 5 min mit 100 U/min gemischt. Der Fest-
stoff wird entnommen, abgefillt und die Gefaatmo-

2016.06.16

sphare fir die Lagerung gegen Reinststickstoff aus-
getauscht.

[0041] 2 g des Feststoffes werden 1 Stunde in 20 mi
Benzin bei 50 °C geriihrt und abfiltriert. Mit diesem
Feststoff wird diese Extraktion weitere 4 Mal durchge-
fiihrt. AnschlieRend wird der Filterriickstand getrock-
net und mittels IR-Spektroskopie charakterisiert. Die
IR-Absorptionen des extrahierten Feststoffes werden
nach der Basislinienkorrektur mittels der CF,-Absorp-
tion bei 2365 cm™ zum PTFE-Ausgangsprodukt auf
1,0 normiert. Nach der Extraktion wurde im IR-Spek-
trum neben den CH,-Absorptionsbanden eine starke
Ester-Carbonyl-Absorptionsbande des Esterdls am
PTFE bei 1745 cm™ mit 0,75 detektiert, was auf die
reaktive Kopplung in dieser Feststoff-Umsetzung hin-
weist.

[0042] Weitere 10 g dieses Feststoffes aus dem
Kneterversuch werden in einem Rundkolben evaku-
iert und mit Reinststickstoff gespiilt. Diese Prozedur
wird 3x wiederholt. Der unter Reinststickstoff gelager-
te Feststoff wird nun 6 Stunden bei 150 °C getempert.
2 g dieses getemperten Feststoffes werden wie oben
beschrieben in Benzin gereinigt, getrocknet und mit-
tels IR-Spektroskopie charakterisiert. Nach der Ex-
traktion wurde im IR-Spektrum neben den CH,-Ab-
sorptionsbanden eine starkere Ester-Carbonyl-Ab-
sorptionsbande des Estertls am PTFE bei 1747 cm™’
mit 1,15 detektiert, was auf die zuséatzliche reaktive
Kopplung durch diese Temperung hinweist.

Beispiel 2:

[0043] In einen Haake-Laborkneter werden bei 80
°C mit 100 U/min 50 g PTFE-Mikropulver Zonyl® MP
1100 (DuPont, strahlenchemisch maodifiziert durch
Elektronenbestrahlung mit ca. 500 kGy, Radikalkon-
zentration von 1,5-10" Spin/g PTFE) und anschlie-
Rend 10 g Esterél Synative ES TMP 05/68 gege-
ben und gemischt. Nach ca. 1 min werden noch 45
g PTFE-Mikropulver zugegeben. Nachdem die Kne-
tertemperatur auf 200 °C erhdht wurde, wird die Mi-
schung 5 min mit 100 U/min gemischt. Der Fest-
stoff wird entnommen, abgefiillt und die GefaRatmo-
sphére fiir die Lagerung gegen Reinststickstoff aus-
getauscht.

[0044] 2 g des Feststoffes werden wie in Beispiel
1 gereinigt und getrocknet und mittels IR-Spektro-
skopie charakterisiert. Nach der Extraktion wurde im
IR-Spektrum neben den CH,-Absorptionsbanden ei-
ne starke Ester-Carbonyl-Absorptionsbande des Es-
teréls am PTFE bei 1747 cm™ mit 0,4 detektiert, was
auf die reaktive Kopplung in dieser Feststoff-Umset-
zung hinweist, was aber auch belegt, dass die Tem-
peratur von 200 °C zu hoch ist und schon verstarkt
Radikaldeaktivierungen am PTFE z.B. durch Radikal-
rekombination ablaufen Das anschlieRende Tempern
der MP1100-TMP-Pulvermasse brachte im IR-Spek-
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trum nach der Reinigung keine wesentliche Erhéhung
der Ester-Carbonyl-Absorptionsbande.

Beispiel 3:

[0045] In einen Haake-Laborkneter werden bei 80
°C mit 100 U/min 50 g PTFE-Mikropulver Zonyl® MP
1200 ((DuPont, strahlenchemisch modifiziert durch
Elektronenbestrahlung mit ca. 500 kGy, Radikalkon-
zentration von 7,8:10" Spin/g PTFE) und anschlie-
Rend 10 g Esterol Synative ES TMP 05/68 gege-
ben und gemischt. Nach ca. 1 min werden noch 45
g PTFE-Mikropulver zugegeben. Nachdem die Kne-
tertemperatur auf 150 °C erhoht wurde, wird die Mi-
schung 5 min mit 100 U/min gemischt. Der Fest-
stoff wird entnommen, abgefiillt und die GefalRatmo-
sphare fiir die Lagerung gegen Reinststickstoff aus-
getauscht. 2 g des Feststoffes werden wie in Bei-
spiel 1 gereinigt und mittels IR-Spektroskopie charak-
terisiert. Nach der Extraktion wurde im IR-Spektrum
neben den CH,-Absorptionsbanden eine Ester-Car-
bonyl-Absorptionsbande des Esterdls am PTFE bei
1746 cm™ mit 0,55 detektiert, was auf die reaktive
Kopplung in dieser Feststoff-Umsetzung hinweist.

Beispiel 4:

[0046] In einen Haake-Laborkneter werden bei 80
°C mit 100 U/min 50 g PTFE-Mikropulver Zonyl® MP
1100 (DuPont, strahlenchemisch modifiziert durch
Elektronenbestrahlung mit ca. 500 kGy, Radikalkon-
zentration von 1,5-10"® Spin/g PTFE) und anschlie-
Rend 10 g Polyalphaolefin PAO-8 gegeben und ge-
mischt. Nach ca. 1 min werden noch 45 g PTFE-Mi-
kropulver zugegeben. Nachdem die Knetertempera-
tur auf 150 °C erhdht wurde, wird die Mischung 5 min
mit 100 U/min gemischt. Der Feststoff wird entnom-
men, abgefiillt und die GefaRatmosphare fiir die La-
gerung gegen Reinststickstoff ausgetauscht. 2 g des
Feststoffes werden wie in Beispiel 1 gereinigt und mit-
tels IR-Spektroskopie charakterisiert. Nach der Ex-
traktion wurden im IR-Spektrum die CH,-Absorpti-
onsbanden des Polyalphaolefins am PTFE bei 2932
cm™ mit 0,15 und bei 2860 cm™' mit 0,10 detektiert,
was auf die reaktive Kopplung in dieser Feststoff-Um-
setzung hinweist.

Beispiel 5:

[0047] In einen Haake-Laborkneter werden bei 80
°C mit 100 U/min 50 g PTFE-Mikropulver Zonyl® MP
1100 (DuPont, strahlenchemisch modifiziert durch
Elektronenbestrahlung mit ca. 500 kGy, Radikalkon-
zentration von 1,5-10" Spin/g PTFE) und anschlie-
Rend 10 g Duraphos® AP-240L [Dioleylhydrogen-
phosphit] gegeben und gemischt. Nach ca. 1 min wer-
den noch 45 g PTFE-Mikropulver zugegeben. Nach-
dem die Knetertemperatur auf 150 °C erh6ht wurde,
wird die Mischung 5 min mit 100 U/min gemischt. Der
Feststoff wird entnommen, abgefiillt und die GefaR-
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atmosphére fur die Lagerung gegen Reinststickstoff
ausgetauscht. 2 g des Feststoffes werden wie in Bei-
spiel 1 gereinigt und mittels IR-Spektroskopie charak-
terisiert. Nach der Extraktion wurden im IR-Spektrum
die charakteristischen Dioleylhydrogenphosphit-Ab-
sorptionsbanden am PTFE detektiert, was auf die re-
aktive Kopplung in dieser Feststoff-Umsetzung hin-
weist.

[0048] Zur Herstellung einer Fettmasse, in der dieser
modifizierte Feststoff gleichzeitig als Festschmier-
stoff und Verdicker fungiert, werden 10 g des Fest-
stoffes unter Reinststickstoffatmosphére in einem
Rundkolben in einem Olbad bei 150 °C 4 Stunden
getempert. Dieser getemperte Feststoff wird in ei-
nem Morser mit 2 g Polyalphaolefin PAO-8 verrieben,
bis eine viskose Paste entsteht. Die abschlieRende
Homogenisierung dieser Fettmasse wird auf einem
kommerziellen Walzenstuhl durchgefiihrt. Die creme-
artige Fettmasse ist visuell ein homogenes Fettpro-
dukt mit einer guten Streichféhigkeit.

Beispiel 6:

[0049] In einen Haake-16mm-Doppelschnecken-La-
borextruder werden bei 100 U/min und dem Tem-
peraturprofil: Einzug 80 °C-150 °C-150 °C-Dise
120 °C das PTFE-Mikropulver Zony!® MP1100 (Du-
Pont, strahlenchemisch modifiziert durch Elektronen-
bestrahlung mit ca. 500 kGy, Radikalkonzentration
von 1,5-10'8 Spin/g PTFE) mit 1,0 kg/h dosiert. Im ers-
ten Block werden 100 g/h Esterdl Synative ES TMP
05/68 mittels Flissigdosierung dosiert. Der erhaltene
Feststoff wird nach Austritt aus der Diise in einem Ge-
faR mit fliissigem Stickstoff aufgefangen. Nach Ab-
dampfen/Verfliichtigen des Stickstoffs wird der Fest-
stoff abgefiillt und die GefaBatmosphéare fiir die La-
gerung gegen Reinststickstoff ausgetauscht. 2 g des
Feststoffes werden wie in Beispiel 1 gereinigt und mit-
tels IR-Spektroskopie charakterisiert. Nach der Ex-
traktion wurde im IR-Spektrum neben den CH,-Ab-
sorptionsbanden eine starke Ester-Carbonyl-Absorp-
tionsbande des Esterdls am PTFE bei 1745 cm™ mit
0,65 detektiert, was auf die reaktive Kopplung in die-
ser Feststoff-Umsetzung hinweist.

Beispiel 7:

[0050] In einen Haake-16mm-Doppelschnecken-La-
borextruder werden bei 100 U/min und dem Tem-
peraturprofil: Einzug 80 °C-150 °C-150 °C-Dise
120 °C das PTFE-Mikropulver TF 2025 (3M/Dyne-
on, strahlenchemisch nachtraglich mit 700 kGy Gam-
ma-Strahlung modifiziert) mit 1,0 kg/h dosiert. Im ers-
ten Block werden 100 g/h Polyalphaolefin PAO-8 mit-
tels Fliissigdosierung dosiert. Der erhaltene Feststoff
wird nach Austritt aus der Dise in einem Gefaly mit
flissigem Stickstoff aufgefangen. Nach Abdampfen/
Verfliichtigen des Stickstoffs, wird der Feststoff ab-
gefiilit und die GefaBatmosphére fir die Lagerung



DE 10 2014 225 670 A1

gegen Reinststickstoff ausgetauscht. 2 g des Fest-
stoffes werden wie in Beispiel 1 gereinigt und mittels
IR-Spektroskopie charakterisiert. Nach der Extraktion
wurden im IR-Spektrum die CH,-Absorptionsbanden
des Polyalphaolefins am PTFE bei 2932 cm™ mit 0,
12 und bei 2860 cm~' mit 0,8 detektiert, was auf die
reaktive Kopplung in dieser Feststoff-Umsetzung hin-
weist.

Fettherstellung und Priifung
auf dem VKA-Teststand:

[0051] In ein Basismaterial aus Polyalphaolefin, PE-
Wachs und einem Korrosionsschutzadditiv auf Ca-
Sulfonatbasis werden 3 Ma.-% des Feststoffes mit-
tels Zahnscheibenriihrer/Disperser im Temperatur-
bereich von 130 bis 145 °C unter Reinststickstoff-/
Schutzgasatmosphére eingearbeitet. Als zuséatzli-
ches Dispergieraggregat wurde in der Schmelze bei
130 °C ein Ultra-Turrax mit Drehzahlen von 15.000
U/min zugeschaltet. In VKA-Untersuchungen wurden
von dem mit 3 Ma.-% Feststoff-modifizierten Basis-
material eine Verschweillkraft von 2600 N und ein
Verschleifl von 0,98 mm im Vergleich zum reinen Ba-
sismaterial mit einer Verschweikraft von 1400 N und
einem Verschiei® von 1,43 mm ermittelt.

Beispiel 8:

[0052] In einen Haake-16mm-Doppelschnecken-La-
borextruder werden bei 100 U/min und dem Tem-
peraturprofil: Einzug 80 °C-150 °C-150 °C-Diise
120 °C das PTFE-Mikropulver Zony!® MP1100 (Du-
Pont, strahlenchemisch modifiziert durch Elektronen-
bestrahlung mit ca. 500 kGy, Radikalkonzentration
von 1,5-10" Spin/g PTFE) mit 1,0 kg/h dosiert. Imers-
ten Block werden 100 g/h Duraphos® AP-240L [Dio-
leylhydrogenphosphit] mittels Fliissigdosierung do-
siert. Der erhaltene Feststoff wird nach Austritt aus
der Diise in einem Gefal3 mit flissigem Stickstoff auf-
gefangen. Nach Abdampfen/Verfliichtigen des Stick-
stoffs, wird der Feststoff abgefiillt und die Gefalatmo-
sphére fiir die Lagerung gegen Reinststickstoff aus-
getauscht. 2 g des Feststoffes werden wie in Bei-
spiel 1 gereinigt und mittels IR-Spektroskopie cha-
rakterisiert. Nach der Extraktion wurden im IR-Spek-
trum die charakteristischen AP240L-Absorptionsban-
den am PTFE analog zum Beispiel 5 detektiert, was
auf die reaktive Kopplung in dieser Feststoff-Umset-
zung hinweist.

Fettherstellung und Priifung
auf dem VKA-Teststand:

[0053] In ein Basismaterial aus Polyalphaolefin, PE-
Wachs und einem Korrosionsschutzadditiv auf Ca-
Sulfonatbasis werden 3 Ma.-% des Feststoffes mit-
tels Zahnscheibenrihrer/Disperser im Temperatur-
bereich von 130 bis 145 °C unter Reinststickstoff-/
Schutzgasatmosphére eingearbeitet. Als zuséatzli-
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ches Dispergieraggregat wurde in der Schmelze bei
130 °C ein Ultra-Turrax mit Drehzahlen von 15.000
U/min zugeschaltet. In VKA-Untersuchungen wurden
von dem mit 3 Ma.-% Feststoff-modifizierten Basis-
material eine VerschweilRkraft von 4400 N und ein
Verschlei von 0,48 mm Vergleich zum reinen Basis-
material mit einer Verschweiftkraft von 1400 N und
einem Verschleil von 1.43 mm erreicht.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von Ol-modifizierten
PTFE-Festschmierstoffen, bei dem modifiziertes PT-
FE-Mikropulver mit mindestens Perfluoralkyl-(pero-
xy-)Radikalen und ein Ol oder ein Olgemisch, wel-
ches olefinisch ungeséttigte Doppelbindungen auf-
weist, in einem Masseverhéltnis von modifiziertem
PTFE-Mikropulver zu Ol oder Olgemisch von 100 zu
maximal 30 gemischt und unter mechanischer Bean-
spruchung reaktiv umgesetzt werden.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem als
modifiziertes PTFE-Mikropulver ein aus dem Poly-
merisationsverfahren vorliegendes PTFE-Mikropul-
ver und/oder ein mittels hochenergetischer elek-
tromagnetischer Strahlung und/oder Teilchenstrah-
lung und/oder plasmachemisch modifiziertes PTFE-
Mikropulver mit Perfluoralkyl-(peroxy-jradikalen und/
oder ein nach dem Polymerisationsverfahren vorlie-
gendes PTFE-Mikropulver mit Gruppen, die wéahrend
der reaktiven Umsetzung Perfluoralkyl-(oxy-)radikale
bilden, eingesetzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 2, bei dem als
modifiziertes PTFE-Mikropulver ein mit Elektronen-
und/ocder Gamma- und/oder Rontgenstrahlung mo-
difiziertes PTFE-Emulsionspolymer und/oder PTFE-
Suspensionspolymer und/oder PTFE-Regenerat/Re-
cyclat/Abfall ohne partikulare und/oder faserférmige
Inhaltsstoffe (Fiill- und/oder Verstarkungsstoffe) ein-
gesetzt wird.

4. Verfahren nach Anspruch 2, bei dem als modifi-
ziertes PTFE-Mikropulver ein mit einer Strahlendosis
von >100 kGy, vorteilhafterweise von 250 bis 10.000
kGy, und besonders vorteilhaft von 500 bis 2.000
kGy, modifiziertes PTFE-Mikropulver eingesetzt wird.

5. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem ein modifi-
ziertes PTFE-Mikropulver mit einer 1°Radikalkonzen-
tration an Perfluoralkyl-(peroxy-)Radikalen von >10
Spin/g, 17vorteilhafterweise mit >10 Spin/g eingesetzt
wird.

6. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem als Ol oder
Olgemisch Ole oder Olgemische teilweise mit min-
destens einer oder mehreren Doppelbindungen im
(O1-)Molekill, vorteilhafterweise alle Ole oder Olgemi-
sche mit mindestens einer Doppelbindung im (Ol)Mo-
lekdl, eingesetzt werden.

7. Verfahren nach Anspruch 6, bei dem als Ol
oder Olgemisch Mineraléle und/oder Polyalphaole-
fine (POA) und/oder Esterdl(e) und/oder Polyalky-
lenglycolél(e) (PAG) und/ocder Silikondl(e) und/oder
olartige EP(extrem pressure)-Verbindungen und/
oder dlartige AW(antiwear)-Verbindungen eingesetzt
werden.
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8. Verfahren nach Anspruch 7, bei dem als EP
(extrem pressure)-Verbindungen und/oder AW(an-
tiwear)-Verbindungen Dioleylhydrogenphosphit und/
oder Oleyldihydrogenphosphat und/oder Dioleylhy-
drogenphosphat oder Gemische eingesetzt werden,
die nach der reaktiven Umsetzung mindestens teil-
weise an das PTFE gekoppelt vorliegen und im Ol-
modifizierten PTFE-Festschmierstoff EP- und AW-Ei-
genschaften aufweisen.

9. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem modifizier-
tes PTFE-Mikropulver und Ol oder Olgemische in ei-
nem Masseverhdlitnis von modifiziertem PTFE-Mikro-
pulver zu Ol oder Olgemisch von 100 zu <10, vorteil-
hafterweise von 100 zu <5, eingesetzt werden.

10. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem das
Mischen des modifizierten PTFE-Mikropulvers mit
dem Ol oder Olgemisch und/oder die reaktive Um-
setzung mittels mechanischer Beanspruchung unter
Inertgasatmosphére, vorteilhafterweise unter Argon-
oder Stickstoffatmosphare, durchgefuhrt wird.

11. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem das Mi-
schen des modifizierten PTFE-Mikropulvers mit dem
Ol oder Olgemisch und/oder die reaktive Umsetzung
mittels mechanischer Beanspruchung bei erhéhten
Temperaturen von <250 °C, vorteilhafterweise bei
<200 °C, noch vorteilhafterweise im Bereich bis 150
°C, durchgefihrt wird.

12. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die me-
chanische Beanspruchung mittels Scherbeanspru-
chung, vorteilhafterweise durch einen Kneter oder
Extruder, durchgefiihrt wird.

13. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die reakti-
ve Umsetzung mit einer Temperung der Reaktionsmi-
schung vorzugsweise von 1 bis 8 Stunden bei 130 bis
170 °C, vorteilhafterweise unter Inertgasatmosphére,
abgeschlossen wird.

14. Ol-modifizierte PTFE-Festschmierstoffe, her-
gestellt nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis
13.

15. Verwendung der nach mindestens einem
der Anspriiche 1 bis 13 hergestellten Ol-modifizier-
ten PTFE-Festschmierstoffe zur direkten Schmierung
von tribologischen Gleitpaarungen/Systemen oder
als Additiv und/oder als Basismaterial fir OI-PTFE-
Dispersionen oder OI-PTFE-Schmierstoffe in Form
von Fetten oder Pasten.

16. Verwendung nach Anspruch 15 als Ol-freier
PTFE-Festschmierstoff zur direkten Schmierung von
bewegten Teilen wie in Getrieben und/oder in Lagern
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oder als Additiv zur Verbesserung der AW- und/oder
EP-Eigenschaften von Fetten und Pasten.

Es folgen keine Zeichnungen
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