Fey

&
N

(19) % Deutsches
Patent- und Markenamt

A C

(1O DE 10 2014 225 671 A1 2016.06.16

(12) Offenlegungsschrift

(21) Aktenzeichen: 10 2014 225 671.2
(22) Anmeldetag: 12.12.2014
(43) Offenlegungstag: 16.06.2016

(NintCl:  C10M 177/00 (2006.01)

C10M 107/38 (2006.01)
C10M 147/02 (2006.01)

(71) Anmelder:
Leibniz-Institut fiir Polymerforschung Dresden
e.V., 01069 Dresden, DE

(74) Vertreter:
Patentanwilte Rauschenbach, 01187 Dresden, DE

(72) Erfinder:
Lehmann, Dieter, 01640 Coswig, DE

(56) Ermittelter Stand der Technik:

DE 102007 055927 A1
DE 102012200684 A1

Priiffungsantrag gemaR § 44 PatG ist gestelit.

Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen

(54) Bezeichnung: Ol-modifizierte PTFE-Festschmierstoffe und Verfahren zu deren Herstellung

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung bezieht sich auf das
Gebiet der Chemie und betrifit Ol-modifizierte PTFE-Fest-
schmierstoffe, welche beispielsweise als Additive einge-
setzt werden konnen oder das Basismaterial fiir OI-PTFE-
Dispersionen, OI-PTFE-Fette oder OI-PTFE-Schmierstoff-
pasten, die als Spezialschmierstoffe und auch in oder als
Festschmierstoff fiir beispielsweise Ol-freie Getriebe in den
Einsatzgebieten Maschinenbau, Fahrzeugtechnik, Luft- und
Raumfahrt eingesetzt werden kdnnen, 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 kostenglinstiges Verfahren zu deren
Herstellung.

Die Aufgabe wird geldst durch ein Verfahren, bei dem modifi-
ziertes PTFE-Mikropulver mit mindestens Perfluoralkyl-(per-
oxy-)Radikalen in einem Dispersionsmittel und ein Ol oder
ein Olgemisch, welches mindestens teilweise olefinisch un-
geséttigte Doppelbindungen aufweist, in einem Massever-
héltnis von modifiziertem PTFE-Mikropulver zu Ol oder Olge-
misch von 100 zu maximal 30 gemischt und unter mechani-
scher Beanspruchung reaktiv umgesetzt werden, und nach-
folgend mindestens das Dispersionsmittel entfernt wird.
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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 kdénnen oder das Basismaterial fir
OI-PTFE-Dispersionen, OI-PTFE-Fette oder OI-PT-
FE-Schmierstoffpasten, die als Spezialschmierstoffe
und auch in oder als Festschmierstoff fir beispiels-
weise Ol-freie Getriebe in den Einsatzgebieten Ma-
schinenbau, 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 ungesittigten Anteile des Olgemisches
an PTFE-(Primar-)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 ungesattigten Ol oder OI-
gemisch, welches mindestens olefinisch ungeséattig-
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 fiir eine Bearbeitung mit hochener-
getischer elektromagnetischer Strahlung vorbereitet,
die Materialien danach mit hochenergetischer elek-
tromagnetischer Strahlung behandelt, 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 Silikondl und PTFE-Par-
tikeln mit funktionellen Gruppen und/oder mit Radika-
len bestehen, wobei Silikon6imolekiile mit den PTFE-
Partikeloberflachen physikalisch in Wechselwirkung
stehen und/oder Silikondimolekiile tiber eine Reak-
tion mit funktionellen Gruppen mit den PTFE-Parti-
keloberflachen tiber kovalente Bindungen und/oder
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Salzbindungen chemisch gekoppelt sind und/oder Si-
likondlmolekiile (iber eine Reaktion mit Radikalen am
PTFE mit den PTFE-Partikeloberflichen (ber 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 fiir kovalente Bin-
dungen und/oder fiir chemische Kopplungen Uber
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/
Oberflichenmodifizierung von PTFE-Mikropulver-
partikeln mit olefinisch ungeséttigten 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/cder 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 Losungen des Standes der
Technik ist, dass zur Herstellung von Ol-modifizier-
ten PTFE-Festschmierstoffen immer erst OI-PTFE-
Dispersionen hergestelit und diese stabilen OI-PT-
FE-Dispersionen nachfolgend durch eine aufwandi-
ge Abtrennung der (iberschiissigen Ol-Komponen-
te separiert werden mussen. 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 rickgangig 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
kostenglinstiges Verfahren zu deren Herstellung.

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

- P
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[00609] Bei dem erfindungsgeméfen Verfahren zur
Herstellung von Ol-modifizierten PTFE-Festschmier-
stoffen wird modifiziertes PTFE-Mikropulver mit min-
destens Perfluoralkyl-(peroxy-)Radikalen in einem
Dispersionsmittel und ein Ol oder ein Olgemisch,
welches mindestens teilweise olefinisch ungesattigte
Doppelbindungen aufweist, in einem Masseverhalt-
nis von modifiziertem PTFE-Mikropulver zu Ol oder
Olgemisch von 100 zu maximal 30 gemischt und un-
ter mechanischer Beanspruchung reaktiv umgesetzt,
und nachfolgend mindestens das Dispersionsmittel
entfernt.

[0010] Vorteilhafterweise werden nach der Entfer-
nung des Dispersionsmittels die Ol-modifizierten PT-
FE-Festschmierstoffe einer Warmebehandlung bis
maximal unterhalb der niedrigsten Zersetzungstem-
peratur einer Komponente der Ol-modifizierten PT-
FE-Festschmierstoffe unterzogen.

[0011] Weiterhin vorteilhafterweise wird als modifi-
ziertes PTFE-Mikropulver ein aus dem Polymerisa-
tionsverfahren vorliegendes PTFE-Mikropulver und/
oder ein mittels hochenergetischer elektromagne-
tischer Strahlung und/oder Teilchenstrahlung und/
oder plasmachemisch modifiziertes PTFE-Mikropul-
ver mit Perfluoralkyl-(peroxy-)radikalen und/oder ein
nach dem Polymerisationsverfahren vorliegendes
PTFE-Mikropulver mit Gruppen, die wéhrend der re-
aktiven Umsetzung Perfluoralkyl-(peroxy-/oxy-)radi-
kale bilden, eingesetzt.

{0012] 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 (Fill- und/oder Verstérkungsstoffe) einge-
setzt.

[0013] Und auch vorteilhafterweise wird als modifi-
ziertes PTFE-Mikropulver ein mit einer Strahlendo-
sis von > 100 kGy, vorteilhafterweise von 250 bis
10.000 kGy, und besonders vorteilhafterweise von
500 bis 2.000 kGy, modifiziertes PTFE-Mikropulver
eingesetzt.

[0014] Vorteilhaft ist es auch, wenn ein modifiziertes
PTFE-Mikropulver mit einer Radikalkonzentration an
Perfluoralkyl-(peroxy-)Radikalen von > 10'® Spin/g,
vorteilhafterweise mit > 10" Spin/g, eingesetzt wird.

[0015] Und auch vorteilhaft ist es, wenn als Ol oder
Olgemisch Ole oder Olgemische mit mindestens ei-
ner oder mehreren Doppelbindungen im (Ol-)Mole-
kill, vorteilhafterweise alle Ole oder Olgemische mit
mindestens einer Doppelbindung im (Ol-)Molekiil,
eingesetzt werden.
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[0016] Ebenfalls vorteilhaft ist es, wenn als Ol
oder Olgemisch Mineraléle und/oder Polyalphaole-
fine (POA) und/oder Esterdl(e) und/oder Polyalky-
lenglycoldle (PAG) und/oder Silikondl(e) und/oder 6l
artige EP(extrem pressure)-Verbindungen und/oder
olartige AW(antiwear)-Verbindungen eingesetzt wer-
den.

[0017] Weiterhin vorteilhaft ist es, wenn als EP(ex-
trem pressure)-Verbindungen und/oder AW(antiwe-
ar)-Verbindungen Dioleylhydrogenphosphit und/oder
Oleyldihydrogenphosphat und/cder Dioleythydrogen-
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.

[0018] Von Vorteil ist es auch, wenn modifiziertes
PTFE-Mikropulver und Ol oder Olgemische in einem
Masseverhaltnis von modifiziertem PTFE-Mikropul-
ver zu Ol oder Olgemisch von 100 zu < 10, vorteilhaf-
terweise von 100 zu < 5, eingesetzt werden.

[0019] Weiterhin von Vorteil ist es, wenn als Dis-
persionsmittel ein organisches Lésungsmittel oder
Lésungsmittelgemisch und/oder Wasser eingesetzt
wird.

[0020] Ebenfalls von Vorteil ist es, wenn das modi-
fizierte PTFE-Mikropulver mit mindestens Perfluoral-
kyl-(peroxy-)Radikalen und das Ol oder Olgemisch
mit dem Dispersionsmittel 2 5 min dispergiert wird.

[0021] Und auch von Vorteil ist es, wenn die Disper-
gierung bei Temperaturen bis zu 200 °C durchgefiihrt
wird.

[0022] Vorteilhaft ist es auch, wenn die Dispergie-
rung gleichzeitig mit der reaktiven Umsetzung unter
mechanischer Beanspruchung durchgefiihrt wird.

[0023] Weiterhin vorteilhaft ist es, wenn die Dis-
pergierung und/oder die reaktive Umsetzung unter
Scherbeanspruchung durchgefiihrt werden.

[0024] Ebenfalls vorteilhaft ist es, wenn die Scher-
beanspruchung durch einen Rihrer, vorteilhafterwei-
se einen Ultra-Turrax, Zahnscheibenriihrer, und/oder
durch eine Mihle, vorteilhafterweise eine Kolloid-
miihle, und/oder durch Eintrag von Ultraschall aufge-
bracht wird.

[0025] Und auch vorteilhaft ist es, wenn die Warme-
behandlung unter Schutzgas und bei Temperaturen
bis 200 °C, vorzugsweise bis 150 °C, noch vorteil-
hafterweise zwischen 120 und 150 °C, durchgefiihrt
wird.
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[0026] Von Vorteil ist es auch, wenn die Warmebe-
handlung innerhalb von 1 bis 8 Stunden, in einem
Temperaturbereich von 130 °C bis 140 °C unter Ar-
gonatmosphare durchgefiihrt wird.

[0027] Die erfindungsgemafen Ol-modifizierte PT-
FE-Festschmierstoffe werden erfindungsgeman her-
gestelit.

[0028] Die erfindungsgemaRen Ol-modifizierte PT-
FE-Festschmierstoffe, die erfindungsgeman herge-
stellt worden sind, werden erfindungsgemat zur di-
rekten Schmierung von tribologischen Gleitpaarun-
gen/Systemen oder als Additiv und/oder als Basis-
material fiir Ol-PTFE-Dispersionen oder OI-PTFE-
Schmierstoffe in Form von Fetten oder Pasten ver-
wendet.

[0029] Vorteilhaft ist auch die Verwendung der erfin-
dungsgeméaRen Ol-modifizierte PTFE-Festschmier-
stoffe, die erfindungsgemaf hergestellt worden sind,
als Ol-freier PTFE-Festschmierstoff zur direkten
Schmierung von bewegten Teilen wie in Getrieben
und/oder in Lagern oder als Additiv zur Verbesserung
der AW- und/oder EP-Eigenschaften von Fetten.

[0030] Mit der erfindungsgeméaRen 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 kostengiinstiges Verfahren
herstellbar sind.

[0031] Insbesondere werden erfindungsgeman
schonend in kurzen Zeiten in einem Direktverfahren
Ol(e) mit olefinisch ungesattigten Doppelbindungen
im Unterschuss zu einer Dispersion von PTFE-Mikro-
pulvern in einem Dispersionsmittel gegeben und zu-
sammen reaktiv umgesetzt.

[0032] Als Dispersionsmittel werden Lésungsmittel
oder Lésungsmittelgemische und/oder Wasser, be-
vorzugt organische Losungsmittel oder Losungsmit-
telgemische oder besonders bevorzugt Wasser, ein-
gesetzt. Wird Wasser als Dispersionsmittel einge-
setzt, ist es vorteilhaft, dass das PTFE-Mikropulver
vor der Wasserzugabe mit einem (Lésungs-)Mittel
benetzt wird, wodurch eine gute Dispergierung des
PTFE-Mikropulvers in Wasser erreicht wird. Das zu
der PTFE-Mikropulver-Dispersion zugesetzte Ol oder
Ol-Gemisch im Unterschuss, bezogen auf die einge-
setzte Menge an PTFE-Mikropulver, enthalt mindes-
tens teilweise oder vollstiandig Olmolekiile mit olefi-
nisch ungeséttigten Doppelbindungen im Olmolekiil,
wobei auch mehrere olefinisch ungesattigte Doppel-
bindungen in einem Olmolekiil vorhanden sein kdn-
nen.

[0033] Das Verhltnis PTFE zu Ol oder Olgemisch in
der Dispersion betragt 100 zu < 30 Masse-% und be-
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vorzugt 100 zu < 10 Masse-% und besonders bevor-
zugt 100 zu < 5 Masse-%. Dadurch wird der Unter-
schuss von Ol in dem Gemisch aus Ol und PTFE-Mi-
kropulver realisiert. Die Dispergierung der Mischung
aus PTFE-Mikropulver-Dispersion und Ol oder Olge-
mischen erfolgt durch Scherung mittels Riihrer und
hier bevorzugt mittels Ultra-Turrax und/cder Zahn-
scheibenrihrer. Zusatzlich kann die Dispergierung
noch durch eine Ultraschallbehandiung unterstitzt
werden.

[0034] Die mechanische Beanspruchung, die vor-
zugsweise eine Scherbeanspruchung ist, die wah-
rend der Dispergierung der Mischung durchgefiihrt
wird, dient der Deagglomeration der PTFE-Agglome-
rate im PTFE-Mikropulver und zur homogenen Ver-
teilung des Ols oder Olgemisches auf den PTFE-Par-
tikeloberflichen der eingesetzten PTFE-Mikropulver.

[0035] Die Dispergierung der PTFE-Mikropulver-
Dispersion mit dem Ol oder Olgemischen, die min-
destens teilweise Olmolekiile mit olefinisch ungesét-
tigten Doppelbindungen im Olmolekiil aufweisen, er-
folgt bei Temperaturen < 200 °C und vorzugsweise
< 150 °C und besonders bevorzugt < 130 °C, wobei
die Dispergierung in Abhangigkeit vom verwendeten
Medium und der Temperatur auch unter Druck erfol-
gen kann.

[0036] In Abhéngigkeit von der Wah! der Dispersi-

onsmittel sind beispielsweise folgende Verfahrensab-

laufe maglich.
(a) Werden als Dispersionsmittel Lésungsmittel
oder Lésungsmittelgemische eingesetzt, in denen
das Ol oder Olgemisch Idslich oder teilweise 16s-
lich ist, wird wahrend und/oder nach der Disper-
gierung die Mischung aus PTFE-Mikropulver-Dis-
persion und Ol oder Olgemischen in einem Ver-
haltnis PTFE-Mikropulver zu Ol von 100 zu maxi-
mal 30 unter mechanischer Beanspruchung reak-
tiv umgesetzt und nachfolgend das Lésungsmittel
bei Normaldruck oder auch vermindertem Druck
abdestilliert. Dies geschieht beispielsweise in ei-
nem Diinnschicht- oder Vakuum-(rotations-)ver-
dampfer. Weiterhin kann auch nach dem Abkuh-
len der Reaktionsmischung und dem Sedimen-
tieren/Absetzen des Feststoffanteils der Ol-mo-
difizierte PTFE-Mikropulver-Feststoff nach einem
bekannten Verfahren der Stofftrennung, wie bei-
spielsweise Filtration, Fritten, Zentrifugieren, De-
kantieren etc., abgetrennt, gereinigt und getrock-
net werden.
(b) Werden als Dispersionsmittel Lésungsmittel
oder Losungsmittelgemische eingesetzt, in denen
das Ol oder Olgemisch unldslich ist, wird wéhrend
und/oder nach der Dispergierung die Mischung
aus PTFE-Mikropulver-Dispersion und Ol oder Ol-
gemischen in einem Verhéitnis PTFE-Mikropulver
zu Ol von 100 zu maximal 30 unter mechanischer
Beanspruchung reaktiv umgesetzt und der Fest-
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stoff vom Losungsmittel nach einem bekannten
Verfahren der Stofftrennung, wie beispielsweise
Filtration, Fritten, Zentrifugieren, Dekantieren etc.,
abgetrennt, gereinigt und getrocknet. Bevorzugt
wird der Ol-modifizierte PTFE-Festschmierstoff in
einer Filterpresseabgetrennt und in einem Trock-
ner, wie z.B. einem Taumeltrockner, bei Norm-
aldruck oder vorzugsweise vermindertem Druck
vorzugsweise unter Schutzgas getrocknet.

(c) Wird als Dispersionsmittel Wasser eingesetzt
und ist das Ol oder Olgemisch in Wasser unlos-
lich, so wird vor der Wasserzugabe zum PTFE-Mi-
kropulver das PTFE bevorzugt mit (Lésungs-)Mit-
tel, wie beispielsweise Methanol, Ethanol, Aceton,
Propylenglycolmonobutylether, benetzt, wodurch
eine problemlose Dispergierung des PTFE-Mikro-
pulvers in Wasser erreicht wird. Durch die Dis-
pergierung in Wasser wird eine elektrostatische
Aufladung der PTFE-Partikel weitgehend vermie-
den und der Feststoff sedimentiert nach Been-
digung des Dispergiervorganges. Dadurch treten
die Probleme nach dem Stand der Technik, die
durch elektrostatische Aufladung der PTFE-Par-
tikel in der OI-PTFE-Dispersion beim Separieren
des madifizierten PTFE aus der Dispersion erst
gar nicht auf, so dass die erfindungsgemagen Ol-
modifizierten PTFE-Festschmierstoffe bessere Ei-
genschaften fir die Handhabung, Dosierung und
(Weiter-)Verarbeitung aufweisen. Nach der Fer-
tigstellung der Dispersion aus PTFE-Mikropulver
und Ol oder Olgemischen in Wasser in einem Ver-
héltnis von PTFE-Mikropulver zu Ol oder Olge-
misch von 100 zu maximal 30 wird der Ol-modifi-
zierte PTFE-Feststoff nach einem bekannten Ver-
fahren der Stofftrennung, vorzugsweise durch Fil-
tration bei vermindertem Druck oder durch Zen-
trifugieren oder eine Filterpresse, abgetrennt und
in einem Trockner bei Normaldruck oder vorzugs-
weise vermindertem Druck vorzugsweise unter
Schutzgas getrocknet.

[0037] Die Dispergierung der Mischung aus PTFE-
Mikropulver und Ol oder Olgemischen mit mindes-
tens teilweise olefinisch ungeséttigten Doppelbindun-
gen im Olmolekiil in einem Verhaltnis PTFE-Mikro-
pulver zu Ol von 100 zu maximal 30 wird vorteil-
haft mindestens 5 Minuten durchgefiihrt, um eine ho-
mogene Zer- und Verteilung des PTFE-Mikropulvers
und des Ols oder Olgemisches im Lésungsmittel oder
Lésungsmittelgemisch und bevorzugt im Wasser zu
realisieren. Versuche haben gezeigt, dass je nach
Ansatzgr6Be und eingesetztem Dispergierwerkzeug
eine Dispergierdauer von 20 Minuten bis zu 2 Stun-
den, in Einzelféllen auch langer, sinnvoll sind. Die
optimale Dispergierdauer in Abhangigkeit vom ge-
wihiten Dispergiersystem kann problemlos in weni-
gen Versuchen ermittelt werden. Wird die Dispergie-
rung im Temperaturbereich von > 80 °C gegebenen-
falls unter Druck durchgefiihrt, findet schon in Abhan-
gigkeit von der Dispergierdauer eine reaktive Kopp-
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lung des PTFE mit olefinisch ungeséttigten Olmole-
kiiten im Ol oder Olgemisch statt.

[0038] Vorteilhafterweise wird das abgetrennte, tro-
ckene Ol-modifizierte PTFE-Festschmierstoffprodukt
vorzugsweise unter Schutzgas, wie (Reinst-)Stick-
stoff oder Argon, thermisch zur weiteren Kopp-
lung von Olmolekiilen im Ol-modifizierte PTFE-Fest-
schmierstoffprodukt nachbehandelt. Die thermische
Nachbehandlung wird vorteilhafterweise im Tempe-
raturbereich von 100 bis 200 °C und bevorzugt
bei 130 bis 150 °C durchgefilhrt. Auch hat sich
als vorteilhaft erwiesen, diese thermische Nachbe-
handlung unter Bewegen oder Mischen des pulv-
rigen Ol-modifizierte PTFE-Festschmierstoffproduk-
tes, beispielsweise in einem beheizbaren Taumel-
trockner oder in einem (Vakuum-)Rotationsverdamp-
fer mit Heizung (beheizbarem Olbad), durchzufiih-
ren. Als praktisch vorteilhaft hat sich die thermi-
sche Nachbehandlung der pulvrigen Ol-modifizierten
PTFE-Festschmierstoffprodukte in einem Vakuumro-
tationsverdampfer mit Olbadheizung unter Mischen
(durch Rotation des Kolbens als Ersatz fiir einen be-
heizten (Taumel-)Mischer) von 4 Stunden bei Tem-
peraturen im Bereich von 140 bis 150 °C (Olbadtem-
peratur) unter Reinststickstoff-Atmosphére erwiesen.
Auch vorteilhaft hat sich fiir die Lagerstabilitat die-
ser Produkte erwiesen, wenn die Ol-modifizierten PT-
FE-Festschmierstoffprodukte gekthit unter Schutz-
gas gelagert werden.

[0039] Als PTFE-Mikropulver werden PTFE-Mikro-
pulver aus PTFE-Primarware (PTFE-Emulsionspoly-
mer und/oder PTFE-Suspensionspolymer) und/oder
PTFE-Sekundarmaterial (PTFE-Regenerat ohne par-
tikuldre Inhaltsstoffe > 1 Mikrometer und/oder fa-
serférmige Inhaltsstoffe/Fiill- und Verstérkungsstof-
fe, wobei aber MoS,/Molybdandisulfid, Grafit und/
oder Nanopartikel vorhanden sein kdnnen) mit
Perfluoralkyl-(peroxy-)Radikalen und vorzugsweise
PTFE-Emulsionspolymere mit Perfluoralkyl-(peroxy-)
Radikalen zur chemischen Kopplung der Ol-Molekii-
le eingesetzt.

[0040] Bevorzugt eingesetzt werden PTFE-Mikro-
pulver, die strahlenchemisch und/oder plasmache-
misch modifiziert sind und eine Radikalkonzentration
an Perfluoralkyl- (peroxy-)radikalen von > 10'® Spin/g
und vorzugsweise > 10" Spin/g aufweisen. Es kon-
nen aber auch PTFE-Mikropulver aus einer Direktpo-
lymerisation eingesetzt werden, die nicht oder nach-
traglich noch strahlenchemisch und/oder plasmache-
misch modifiziert sind, aber nach dem Polymerisa-
tionsverfahren Perfluoralkyl-(peroxy-)radikale besit-
zen und/oder aus dem Herstellungsprozess/Synthe-
severfahren Gruppen zur Bildung von Perfluoralkyl-
(peroxy-/oxy-)radikalen besitzen und vor und/oder
wahrend der reaktiven Umsetzung eine Radikalkon-
zentration von > 10" Spin/g und vorzugsweise > 10"
Spin/g aufweisen.
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[0041] Die strahlenchemische Madifizierung erfolgt
durch hochenergetische elektromagnetische und/
oder Teilchen-Strahlung wie Gamma- und/oder Rént-
genstrahlung und/oder Elektronen-Strahlung. Bevor-
zugt werden strahlenchemisch modifizierte PTFE-Mi-
kropulver mit Bestrahlungsdosen > 100 kGy und vor-
zugsweise im Bereich 250 bis 10.000 kGy und be-
sonders bevorzugt von 500 bis 2.000 kGy und/oder
plasmachemisch modifizierte PTFE-Mikropulver ein-
gesetzt.

[0042] Es konnte chemisch-analytisch Uber IR-
Spektroskopie nachgewiesen werden, dass lberra-
schenderweise nach der Dispergierung der PTFE-Mi-
kropulver in Wasser und ihrer Mischung und reak-
tiven Umsetzung mit Ol oder Olgemischen mit min-
destens teilweise olefinisch ungeséttigten Doppelbin-
dungen im Olmolekiil und nach der Abtrennung von
nichtgekoppelten Ol-Anteilen eine Kopplung von Ol-
molekiilen mit dem PTFE stattgefunden hat. Es hat
sich als vorteilhaft erwiesen dass nach der reaktiven
Dispergierung eine Temperung der PTFE-Mikropul-
ver zur Nachreaktion im Temperaturbereich von 100
bis < 200 °C und vorzugsweise 130 bis 150 °C ange-
schlossen wird.

[0043] Als Ol- oder Ol-Gemisch werden olefinisch
ungesittigte Ole oder Ol-Gemische mit olefinisch un-
gesittigten Olanteil(en), die eine und/oder mehrere
Doppelbindungen im Olmolekiil besitzen, eingesetzt.

[0044] Bei Olen oder Olgemischen mit einer einfa-
chen olefinisch ungesattigten Doppelbindung weist
das Olmolekiil eine C-C-Doppelbindung pro Oimo-
lekiil auf. Ole oder QOlgemische mit mehrfach olefi-
nisch ungesattigten Doppelbindungen weisen zwei
oder mehr olefinisch ungeséttigte Doppelbindungen
pro Olmolekiil auf.

[0045] Als Ol oder Ol-Gemisch werden olefinisch
ungesittigte Ole oder Ol-Gemische wie Mineraldl(e)
und/oder Polyalphaolefin(e) (PAO) und/oder Esterdl
(e) und/oder Polyalkylenglykol(e) (PAG) und/oder Si-
likondl(e) oder EP(extreme pressure)- und/oder AW
(antiwear)-Verbindungen als Reinsubstanz oder im
Gemisch mit Mineraldl(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.

[0046] Unter Ol oder Olgemischen in den erfin-
dungsgemaRen Ol-modifizierten PTFE-Festschmier-
stoffen werden im Rahmen dieser Erfindung neben
den oben genannten Olen auch élartige EP(extre-
me pressure)- und/oder AW(antiwear)-Verbindungen
mit mindestens einer olefinisch ungeséttigten Dop-
pelbindung im Molekiil als Reinsubstanz oder im Ge-
misch mit Mineraldl(en) und/oder Polyalphaclefin(en)
(PAO) und/ader Esterdl(en) und/oder Polyalkylengly-
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kol(en) (PAG) und/oder Silikondl(en), die auch Antei-
le an olefinisch ungeséttigten Doppelbindungen im Ol
aufweisen konnen, verstanden. Als EP/AW-Additive
werden beispielsweise Dioleylhydrogenphosphit und/
oder Oleyldihydrogenphosphat und/oder Dioleylhy-
drogenphosphat oder Gemische eingesetzt, die min-
destens teilweise an das PTFE gekoppelt vorliegen
und im Ol-modifizierten PTFE-Festschmierstoff EP-
und AW-Eigenschaften aufweisen. Die beispielswei-
se mit EP- und/oder AW-Ol-modifizierten PTFE-Par-
tikel in Fetten und Pasten lagern sich bevorzugt auf
einer Metall-(oxid-)Oberflache an und reagieren un-
ter Kopplung mit der Oberflache, was durch Brugger-
und die VKA-Untersuchungen nachweisbar ist. Unter
den Bedingungen der Festkérperreibung wird zwar
das Ol im Fett oder der Paste aus dem Spalt ver-
drangt, jedoch wirken die fixierten PTFE-Partikel mit
den antiadhasiven Eigenschaften als Festschmier-
stoffkomponente und lokaler Qlspeicher im Reibspalt
zur Senkung von Reibung und Verschlei®. Zusatz-
lich wirken die im PTFE durch Modifizierung in Ge-
genwart von Sauerstoff generierten (Carbonylfluorid-
und/oder Carbonséure-)Gruppen unter Druck zwi-
schen den Komponentenoberflachen, so dass sich
vorteilhaft in der Reibflache ein chemisch gekoppel-
ter, gleitreibungsvermittelnder PTFE-Film ausbildet.

[0047] Mit den Ol-modifizierten PTFE-Festschmier-
stoffen als Additiv in Festsubstanz stehen Konzen-
trate fur vielfaltige Anwendungen im Schmierstoff-
bereich bis hin als Festschmierstoffkomponente in
Ol-freien Getrieben zur Verfiigung. Ferner besitzen
diese Ol-modifizierten PTFE-Additive ein besonderes
Potenzial fiir die Realisierung von Einlauf- und Not-
laufeigenschaften. ’

[0048] Zur Verarbeitung der Ol-modifizierten PTFE-
Festschmierstoffe zu Dispersionen, Fetten und Pas-
ten werden die lblichen Verfahren angewandt. So
kénnen stabile Ol-PTFE-Dispersionen aus diesen er-
findungsgemaRen Ol-modifizierten PTFE-Additiven
verfahrenstechnisch nach DE 10 2007 055 927 und
DE 10 2011 083 076 hergestellt werden. Fette und
Pasten werden nach kommerziellen Verfahren der
Fett- und Pastenhersteliung realisiert. Die Ol-modifi-
zierten PTFE-Festschmierstoffe liben in Fetten und
Pasten gleichzeitig die Funktion eines Verdickers aus
und gewabhrleisten die Minimierung von Energiever-
lusten durch Reibung und Verschleif.

[0049] Nachfolgend wird die Erfindung an mehreren
Ausfiihrungsbeispielen naher erlautert.

Beispiel 1

[0050] In einem 250 ml Dreihalskolben mit Ultra-
Turrax, Ruckflusskiihler mit Bunsenventil und Reinst-
stickstoff-Zuleitung werden 25 g PTFE-Mikropulver
Zonyi® MP 1100 (DuPont, strahlenchemisch modifi-
ziert mit Elektronenbestrahlung bei ca. 500 kGy, Ra-
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dikalkonzentration von 1,5-10" Spin/g PTFE) vorge-
legt und mit Aceton benetzt. AnschlieRend werden
150 ml destilliertes Wasser zugegeben und das PT-
FE-Mikropulver bei einer Drehzahl von 5.000 U/min
und Reinststickstoff-Spiilung in Wasser dispergiert.
Nach 5 Minuten wird die Drehzahl des Ultra-Turrax
auf 15.000 U/min erhoht und es wird tropfenweise 1
ml Esterdl Synative ES TMP 05/68 zugegeben. Nach
der TMP-Zugabe wird der Kolbeninhalt mittels Ol-
bad (Olbadtemperatur 100 °C) erwérmt und 2 Stun-
den dispergiert, wobei sich die Innentemperatur im
Kolben auf 99 °C erhéht. Nach dem Abkuhlen wird
das Festprodukt durch Filtrieren abgetrennt und bei
Raumtemperatur vakuumgetrocknet.

[0051] 2 g des Festproduktes werden dann 1 St-
unde in 20 ml Benzin bei 50 °C geriihrt und abfil-
triert. Mit diesem Feststoff wird diese Extraktion wei-
tere 4 Mal durchgefiihrt. AnschlieRend wird der Filter-
rlickstand vakuumgetrocknet und mittels IR-Spektro-
skopie charakterisiert. Die IR-Absorptionen des ex-
trahierten Feststoffpulvers werden nach der Basis-
linienkorrektur mittels der CF,-Absorption bei 2365
cm™' zum PTFE-Ausgangsprodukt auf 1,0 normiert.
Nach der Extraktion wurde im IR-Spektrum neben
den CH,-Absorptionsbanden eine Ester-Carbonyl-
Absorptionsbande des Esterles am PTFE bei 1745
cm™' mit 0,60 detektiert, was auf eine reaktive Kopp-
lung des Esterdles mit dem PTFE in der Dispersion
hinweist.

[0052] Weitere 10 g des Festproduktes werden in ei-
nem Rundkolben evakuiert und mit Reinststickstoff
gespllt. Diese Prozedur wird 3x wiederholt. Das un-
ter Reinststickstoff gelagerte Festprodukt wird nun 6
Stunden bei 150 °C getempert. 2 g dieses getemper-
ten Festproduktes werden wie oben beschrieben in
Benzin gereinigt, getrocknet und mittels IR-Spektro-
skopie charakterisiert. Nach der Extraktion wurde im
IR-Spektrum neben den CH,-Absorptionsbanden ei-
ne wesentlich starkere Ester-Carbonyl-Absorptions-
bande des Esterdls am PTFE bei 1742 cm™ mit 1,05
detektiert, was auf die zusatzliche reaktive Kopplung
durch diese Temperung hinweist.

Beispiel 2

[0053] In einem 250 ml Dreihalskolben mit Ultra-
Turrax, Ruckflusskiihler mit Bunsenventil und Reinst-
stickstoff-Zuleitung werden 25 g PTFE-Mikropulver
Zonyl® MP 1200 (DuPont, strahlenchemisch modifi-
ziert mit Elektronenbestrahlung bei ca. 500 kGy, Ra-
dikalkonzentration von 7,8-10'? Spin/g PTFE) vorge-
legt und mit Methanol benetzt. AnschlieRend werden
150 ml destilliertes Wasser zugegeben und das PT-
FE-Mikropulver bei einer Drehzahl von 5.000 U/min
und Reinststickstoff-Spiilung in Wasser dispergiert.
Nach 5 Minuten wird die Drehzahl des Ultra-Turrax
auf 15.000 U/min erhéht und es wird tropfenweise 1
ml| Esterdl Synative ES TMP 05/68 zugegeben. Nach
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der TMP-Zugabe wird der Kolbeninhalt mittels Olbad
(Olbadtemperatur 100 °C) erwérmt und 1 Stunde dis-
pergiert, wobei sich die Innentemperatur im Kolben
auf 99 °C erhoht. Nach dem Abkiihlen wird das Fest-
produkt durch Filtrieren abgetrennt und bei Raum-
temperatur vakuumgetrocknet.

[0054] 2 g des Festproduktes werden wie im 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
1745 cm™ mit 0,30 als Schulter detektiert, was auf
eine reaktive Kopplung des Esterdles mit dem PTFE
in der Dispersion hinweist. Weitere 10 g des Festpro-
duktes werden in einem Rundkolben evakuiert und
mit Reinststickstoff gesplilt. Diese Prozedur wird 3x
wiederholt. Der Kolben wird an einem Vakuumrotati-
onsverdampfer fixiert und unter Reinststickstoff wird
die im Olbad temperierte und unter Rotation gemisch-
te Feststoff 6 Stunden bei 150 °C getempert. 2 g die-
ses getemperten Feststoffes werden wie in Beispiel 1
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 wesentlich stéarkere Ester-Car-
bonyl-Absorptionsbande des Esteréls am PTFE bei
1745 cm™' mit 0,80 detektiert, was auf die zusatzliche
reaktive Kopplung durch diese Temperung hinweist.

Beispiel 3

[0055] In einem 250 ml Dreihalskolben mit Ultra-
Turrax, Riickflusskiihler mit Bunsenventil und Reinst-
stickstoff-Zuleitung werden 25 g PTFE-Mikropulver
TF 2025 (3M/Dyneon, strahlenchemisch nachtréglich
mit 700 kGy Gammastrahlung maodifiziert, Radikal-
konzentration von 4,8-10" Spin/g PTFE) vorgelegt
und mit Dipropylenglycolmoncbutylether benetzt. An-
schlieRend werden 150 ml destilliertes Wasser zu-
gegeben und das PTFE-Mikropulver bei einer Dreh-
zahl von 5.000 U/min und Reinststickstoff-Spulung in
Wasser dispergiert. Nach 5 Minuten wird die Dreh-
zahl des Ultra-Turrax auf 15.000 U/min erhéht und es
wird tropfenweise 1 ml Polyalphaolefin PAO-8 zuge-
geben. Nach der PAO-8-Zugabe wird der Kolbenin-
halt mittels Olbad (Olbadtemperatur 100 °C) erwarmt
und 4 Stunden dispergiert. Nach dem Abkiihlen wird
das Festprodukt durch Filtrieren abgetrennt und bei
Raumtemperatur vakuumgetrocknet.

[0056] 2 g des Festproduktes werden wie im Bei-
spiel 1 gereinigt und mittels IR-Spektroskopie charak-
terisiert. Nach der Extraktion wurden im IR-Spektrum
die CH,-Absorptionsbanden des Polyalphaolefins am
PTFE bei 2930 und 2859 cm™' mit 0,18 und 0,11 de-
tektiert, was auf eine reaktive Kopplung von Polyal-
phaolefin am PTFE in der Dispersion hinweist.
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[0057] Weitere 10 g des Festproduktes werden in ei-
nem Rundkolben evakuiert und mit Reinststickstoff
gesplilt. Diese Prozedur wird 3x wiederholt. Der Kol-
ben wird unter Reinststickstoff in einem Olbad tem-
periert und das Festprodukt wird 8 Stunden bei 130
°C getempert. 2 g dieses getemperten Festproduktes
werden wie in Beispiel 1 beschrieben in Benzin gerei-
nigt, getrocknet und mittels IR-Spektroskopie charak-
terisiert. Nach der Extraktion wurde im |R-Spektrum
die CH,-Absorptionsbanden des Polyalphaolefins in
PTFE bei 2930 und 2859 cm™ wenig erhéht mit 0,25
und 0,17 detektiert, was auf die zusatzliche reaktive
Kopplung durch diese Temperung hinweist.

Beispiel 4

[0058] In einem 250 mi Dreihalskolben mit Ultra-
Turrax, Ruckflusskihler mit Bunsenventil und Reinst-
stickstoff-Zuleitung werden 25 g PTFE-Mikropulver
TF 2025 (3M/Dyneon, strahlenchemisch mittels Elek-
tronenbestrahlung nachtraglich mit 1000 kGy modi-
fiziert, Radikalkonzentration von 6,3-10" Spin/g PT-
FE) vorgelegt und mit Methanol benetzt. Anschlie-
Rend werden 125 ml NMP (N-Methyl-2-pyrrolidon;
frisch destilliert) zugegeben und das PTFE-Mikropul-
ver bei einer Drehzahl von 5.000 U/min und Reinst-
stickstoff-Spiilung dispergiert. Nach 5 Minuten wird
die Drehzahl des Ultra-Turrax auf 15.000 U/min er-
hoht und es wird tropfenweise 1 ml Duraphos® AP-
240L (Dioleylhydrogenphosphit) zugegeben. Nach
der Zugabe wird der Kolbeninhalt mittels Olbad (Ol
badtemperatur 150 °C) erwarmt und 2 Stunden dis-
pergiert. Nach dem Abkiihlen werden unter Riihren
50 mi destilliertes Wasser zugegeben und das Fest-
produkt durch Filtrieren abgetrennt, mit destilliertem
Wasser gewaschen und bei Raumtemperatur vaku-
umgetrocknet.

[0059] 2 g des Festproduktes werden wie im Beispiel
1 gereinigt und mittels IR-Spektroskopie charakteri-
siert. Nach der Extraktion wurden im IR-Spektrum die
Absorptionsbanden des Dioleylhydrogenphosphit am
PTFE, was auf eine reaktive Kopplung des Dioleylhy-
drogenphosphit am PTFE in der Dispersion hinweist.

[0060] Weitere 10 g des Festproduktes werden in ei-
nem Rundkolben evakuiert und mit Reinststickstoff
gesplilt. Diese Prozedur wird 3x wiederholt. Der Kol-
ben wird unter Reinststickstoff in einem Olbad tem-
periert und das Festprodukt wird 8 Stunden bei 130
°C getempert. 2 g dieses getemperten Festproduktes
werden wie in Beispiel 1 beschrieben in Benzin ge-
reinigt, getrocknet und mittels IR-Spektroskopie cha-
rakterisiert. Nach der Extraktion wurden im IR-Spek-
trum starkere Absorptionsbanden des Dioleylhydro-
genphosphit als im Ausgangsfeststoff detektiert, was
auf die zusatzliche reaktive Kopplung durch diese
Temperung hinweist.
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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 in einem Dispersionsmittel und ein Ol
oder ein Olgemisch, welches mindestens teilweise
olefinisch ungesattigte Doppelbindungen aufweist, in
einem Masseverhaltnis von modifiziertem PTFE-Mi-
kropulver zu Ol oder Olgemisch von 100 zu maxi-
mal 30 gemischt und unter mechanischer Beanspru-
chung reaktiv umgesetzt werden, und nachfolgend
mindestens das Dispersionsmittel entfernt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem nach
der Entfernung des Dispersionsmittels die Ol-mo-
difizierten PTFE-Festschmierstoffe einer Warmebe-
handlung bis maximal unterhalb der niedrigsten Zer-
setzungstemperatur einer Komponente der Ol-mo-
difizierten PTFE-Festschmierstoffe unterzogen wer-
den.

3.  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-)radikalen und/
oder ein nach dem Polymerisationsverfahren vorlie-
gendes PTFE-Mikropulver mit Gruppen, die wahrend
der reaktiven Umsetzung Perfluoralkyl-(peroxy-/oxy-
yradikale bilden, eingesetzt wird.

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

5. Verfahren nach Anspruch 3, bei dem als mo-
difiziertes PTFE-Mikropulver ein mit einer Strahlen-
dosis von > 100 kGy, vorteilhafterweise von 250 bis
10.000 kGy, und besonders vorteilhafterweise von
500 bis 2.000 kGy, modifiziertes PTFE-Mikropulver
eingesetzt wird.

6. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem ein modi-
fiziertes PTFE-Mikropulver mit einer Radikalkonzen-
tration an Perfluoralkyl-(peroxy-)Radikalen von > 101
Spin/g, vorteilhafterweise mit > 10" Spin/g, einge-
setzt wird.

7. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem als Ol
oder Olgemisch Ole oder Olgemische mit mindes-
tens einer oder mehreren Doppelbindungen im (Ol-)
Molekiil, vorteilhafterweise alle Ole oder Olgemische
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mit mindestens einer Doppelbindung im (Ol-)Molekiil,
eingesetzt werden.

8. Verfahren nach Anspruch 7, bei dem als Ol
oder Olgemisch Mineraléle und/oder Polyalphaole-
fine (POA) und/oder Esterdl(e) und/oder Polyalky-
lenglycoléle (PAG) und/oder Silikondi(e) und/oder 6i-
artige EP(extrem pressure)-Verbindungen und/oder
olartige AW(antiwear)-Verbindungen eingesetzt wer-
den.

9. Verfahren nach Anspruch 8, 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.

10. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem modifi-
ziertes PTFE-Mikropulver und Ol oder Olgemische in
einem Masseverhéitnis von modifiziertem PTFE-Mi-
kropulver zu Ol oder Olgemisch von 100 zu < 10, vor-
teilhafterweise von 100 zu s 5, eingesetzt werden.

11. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem als Dis-
persionsmittel ein organisches Ldsungsmittel oder
Lésungsmittelgemisch und/oder Wasser eingesetzt
wird.

12. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem das modi-
fizierte PTFE-Mikropulver mit mindestens Perfluoral-
kyl-(peroxy-)Radikalen und das Ol oder Olgemisch
mit dem Dispersionsmittel 2 5 min dispergiert wird.

13. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Dis-
pergierung bei Temperaturen bis zu 200 °C durchge-
fahrt wird.

14.  Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die
Dispergierung gleichzeitig mit der reaktiven Umset-
zung unter mechanischer Beanspruchung durchge-
fuhrt wird.

15. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Dis-
pergierung und/oder die reaktive Umsetzung unter
Scherbeanspruchung durchgefiihrt werden.

16. Verfahren nach Anspruch 15, bei dem Scher-
beanspruchung durch einen Rihrer, vorteilhafterwei-
se einen Ultra-Turrax, Zahnscheibenriihrer, und/oder
durch eine Mihle, vorteilhafterweise eine Kolloid-
miihle, und/oder durch Eintrag von Ultraschall aufge-
bracht wird.

17. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die War-
mebehandlung unter Schutzgas und bei Temperatu-
ren bis 200 °C, vorzugsweise bis 150 °C, noch vorteil-
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hafterweise zwischen 120 und 150 °C, durchgefiihrt
wird.

18. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die War-
mebehandlung innerhalb von 1 bis 8 Stunden, in ei-
nem Temperaturbereich von 130 °C bis 140 °C unter
Argonatmosphére durchgefiihrt wird.

19. Ol-modifizierte PTFE-Festschmierstoffe, her-
gestellt nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis
18.

20. Verwendung der nach mindestens einem
der Anspriiche 1 bis 18 hergesteliten Ol-modifizier-
ten PTFE-Festschmierstoffe zur direkten Schmierung
von ftribologischen Gleitpaarungen/Systemen oder
als Additiv und/oder als Basismaterial fiir Ol-PTFE-
Dispersionen oder OI-PTFE-Schmierstoffe in Form
von Fetten oder Pasten.

21. Verwendung nach Anspruch 20 als Ol-freier
PTFE-Festschmierstoff zur direkten Schmierung von
bewegten Teilen wie in Getrieben und/oder in Lagern
oder als Additiv zur Verbesserung der AW- und/oder
EP-Eigenschaften von Fetten.

Es folgen keine Zeichnungen
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