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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung bezieht sich auf das
Gebiet der Chemie und betrifft ein Verfahren zur Herstel-
lung stabiler OI-PTFE-Dispersionen, wie sie beispielsweise
als Konzentrat fir Schmierstoffe im Maschinenbau, in der
Fahrzeugtechnik oder in der Luft- und Raumfahrttechnik die-
nen kdnnen.

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren
zur Herstellung von stabilen Ol-PTFE-Dispersionen anzu-
geben, bei welchem PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-
Materialien fur die Herstellung vorbereitet und angewandt
werden.

Die Aufgabe wird gelést. durch ein Verfahren zur Herstel-
lung von stabilen OI-PTFE-Dispersionen, bei dem PTFE-Ab-
fall-Materialien und/oder PTFE-Recyclat-Materialien fir ei-
ne Bearbeitung mit hochenergetischer elektromagnetischer
Strahlung vorbereitet, die Materialien danach mit hochen-
ergetischer elektromagnetischer Strahlung behandelt, und
nachfolgend mindestens die bestrahlten PTFE-Materialien
gemeinsam mit Ol oder Olgemischen unter mechanischer
Beanspruchung homogenisiert und reaktiv umgesetzt wer-
den, wobei Ol oder (")Igemische eingesetzt werden, welche
mindestens 5 Ma.-% olefinisch ungeséttigte Ole enthalten.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung bezieht sich auf das Gebiet der
Chemie und betrifft ein Verfahren zur Herstellung sta-
biler OI-PTFE-Dispersionen, wie sie beispielsweise
als Konzentrat fiir Schmierstoffe im Maschinenbau,
in der Fahrzeugtechnik oder in der Luft- und Raum-
fahrttechnik dienen kénnen.

[0002] OI-PTFE-Dispersionen sind sehr zahlreich
beschrieben. Eine Dispergierung von PTFE in Ol
fhrte, sowohl mit als auch ohne Zusatzmittel, in kur-
zen Zeiten zur Sedimentation des PTFE, das sich
dann meist nur noch schwer aufwirbeln/redispergie-
ren lasst.

[0003] Sehr viele Publikationen befassen sich aber
nur mit der Zusammensetzung der Dispersionen bzw.
mit dem Einsatz spezieller Additive zur besseren
Dispergierung und Dispersionsstabilisierung, wobei
nicht die Dispersionsstabilitat im Vordergrund steht.

[0004] Aus dem FR 2857373 A1 ist ein PTFE-enthal-
tendes Mineraldl mit 80 bis 97 (vorzugsweise 95 bis
97) Ma.-% an Mineraldl und 0,5 bis 1,5 (vorzugswei-
se ca. 1) Ma.-% an submicron PTFE, sowie Duftstoff-
und Farbstoffzusatz, in der Dispersion fir Haushalt
und Werkstatt bekannt.

[0005] Ebenfalls bekannt sind die Untersuchungen
nach M. G. Ivanov et al., Ural. Gos. Tekh. Univ. UPI,
Yekaterinburg, Russia. Trenie i 1znos (2004), 25(1),
S. 99-103 zu den tribologischen Eigenschaften ei-
nes Schmiermittels, bestehend aus Ol, PTFE und ul-
tra-dispergierten Diamanten, in einer Stahl-auf-Stahl
Reibpaarung.

[0006] Diese Verdffentlichungen geben keine Aus-
kunft zur Dispersionsstabilitat. Weiterhin ist nach
JP 11021577 A ein Schmiermittel bekannt, das aus
einem Basisol (1), ausgewahlt aus Pflanzendlen, tie-
rischen Fetten, Mineraldlen, Esterdlen, gemischten
Olen und modifizierten Olen, und PTFE-Pulver (2) be-
steht, das im Basisdl in Gegenwart eines multivalen-
ten Metallsalzes einer hdheren Fettsaure, das im Ba-
sisdl geldst ist, dispergiert wurde.

[0007] Weiterhin ist aus der DE 36 42 617 C1 ein
Verfahren zur Herstellung einer PTFE-Dispersion be-
kannt, welches in Ol als Schmierdl oder seine Addi-
tive, in denen PTFE in Pulverform oder als wassri-
ge Dispersion in Gegenwart von nichtionischen Ten-
siden (Antistatika) in einem kommerziellem Mineraldl
gemischt wird.

[0008] Auch aus diesen Offenbarungen ist nur be-
kannt, dass eine gewisse Dispersionsstabilitat erst
durch Zusatz von Additiven Gberhaupt erreicht oder
erhéht werden kann.
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[0009] Weiterhin ist nach der RU 2212418 C1 ei-
ne Dispersion aus ultrafeinem PTFE bekannt, herge-
stellt durch thermischen Abbau von PTFE bei 480 bis
540°C in Gegenwart einer Sauerstoff enthaltenden
Verbindung, die thermodynamisch zur PTFE-Oxida-
tion geeignet ist, unter der Atmosphare der gasformi-
gen Abbauprodukte. Die Abbau-/Zersetzungsproduk-
te aus dem Abbauprozess werden gekihlt und beim
Durchleiten durch ein Mineraldl kondensiert, wodurch
eine PTFE-Dispersion (12,9 g trockenes PTFE mit ei-
nem Sauerstoff-Gehalt von 1,7%) gebildet wird. Das
gebildete ultrafeine PTFE ist lyophil und bildet stabi-
le Dispersionen ohne Zusatz von Stabilisatoren oder
Tensiden.

[0010] Dabei sind die beschriebenen gasférmigen
oxidierten Abbauprodukte des PTFE tatsachlich kein
PTFE mehr, da sie nicht mehr die vorteilhaften Eigen-
schaften des PTFE im vollen Umfang aufweisen.

[0011] Das Prinzip der reaktiven Kopplung/Ober-
flachenmodifizierung von PTFE-Nano-/Mikropulver-
Partikeln mit olefinisch ungesattigten Monomeren/
Verbindungen ist bereits aus DE 103 51 812 A1,
DE 103 51 813 A1 und DE 10 2004 016 876 A1 be-
kannt.

[0012] Weiterhin ist aus der DE 10 2007 055 927 A1
eine langzeitstabile OI-PTFE-Dispersion bekannt.
Danach sind die Molekile von olefinisch ungesat-
tigten Olen an den PTFE-(Primér-)Partikeloberfla-
chen kovalent/chemisch gekoppelt, wobei eine La-
dungstrennung zwischen den PTFE-Partikeloberfla-
chen und den gekoppelten Olmolekiilen vorliegt.
Hergestellt werden solche Dispersionen nach der
DE 10 2007 055 927 A1, indem PTFE-(Emulsions-
JPolymere mit persistenten Perfluor-(peroxy-)jradika-
len gemeinsam mit olefinisch ungesattigten Olen ge-
mischt und einer mechanischen Beanspruchung un-
terzogen werden. Die Radikale werden durch die
strahlenchemische Behandlung der PTFE-(Emulsi-
ons-)Polymere erzeugt.

[0013] Die reaktive Kopplung/Oberflachenmaodifizie-
rung von PTFE-Nano-/Mikropulverpartikeln mit ole-
finisch ungesattigten Monomeren/Verbindungen ist
bereits aus DE 103 51 812, DE 103 51 813 und
DE 10 2004 016 876 bekannt.

[0014] Allgemein bekannt ist, dass olefinisch unge-
sattigte Ole, wie Oliven-, Sonnenblumen- oder Raps-
Ol, nicht zu den polymerisierbaren Monomeren oder
Oligomeren zéhlen. Unstabilisiert neigen diese Ole
zur langsamen Verharzung, werden aber nicht als
Monomer oder Comonomer in Polymerisationspro-
zesse eingesetzt.

[0015] Weiterhin ist seit den 1950-er Jahren be-
kannt, dass PTFE durch hochenergetische Strahlen
abgebaut wird [A. Heger, ,Technologie der Strah-
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lenchemie von Polymeren®, Hanser-Verlag Miinchen
Wien, ISBN 3-446-15630-5 (und dort referierte Lite-
ratur)].

[0016] Auch von D.-W. Lee, Kunststoffe 84 (1994)
277-280 wird beschrieben, dass ionisierende Strah-
len PTFE-Abfalle wieder verwertbar machen. Die
nach der Bestrahlung vorliegenden PTFE-Materiali-
en sind relativ niedermolekular und entsprechend der
Strahlendosis betragen die Molmassen von 30.000
bis 500.000. Die Bestrahlung von PTFE-Recyclaten
erfolgt nach Lee mit Dosierungen von 200 bis 400
kGy. Klumpige Fehlchargen aus der PTFE-Polyme-
risation werden bestrahlt und unter starker Sche-
rung zur Verringerung der TeilchengrdolRe gemischt.
Mit Glasfasern, Bronze oder Molybdandisulfid gefill-
te PTFE-Abfalle sind fiir eine Wiederverwertung pro-
blematisch. Z. B. glasfasergefilllte PTFE-Abfalle ver-
farben sich wahrend der Bestrahlung.

[0017] Nachteilig bei den bekannten Lésungen des
Standes der Technik ist, dass einerseits nur PTFE
eingesetzt wird, welches nach der Herstellung noch
nicht verarbeitet worden ist, und andererseits im Fal-
le der Wiederverwendung von bereits verarbeitetem
PTFE oder Abfallen aus der PTFE-Bearbeitung kei-
ne allgemein funktionalen Verfahren zur Behandlung
dieser PTFE-Materialien fur die Wiederverwendung
bekannt sind.

[0018] Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist
es, ein Verfahren zur Herstellung von stabilen OI-PT-
FE-Dispersionen anzugeben, bei welchem PTFE-Ab-
fall- und/oder PTFE-Recyclat-Materialien fiir die Her-
stellung vorbereitet und angewandt werden.

[0019] Die Aufgabe wird durch die in den Anspri-
chen angegebene Erfindung geldst. Vorteilhafte Aus-
gestaltungen sind Gegenstand der Unteranspriche.

[0020] Bei dem erfindungsgemalien Verfahren zur
Herstellung von stabilen OI-PTFE-Dispersionen wer-
den PTFE-Abfall-Materialien und/oder PTFE-Recy-
clat-Materialien fur 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, wobei Ol oder Olgemische eingesetzt wer-
den, welche mindestens 5 Ma.-% olefinisch ungesat-
tigte Ole enthalten.

[0021] Vorteilhafterweise werden PTFE-Abfall- und/
oder PTFE-Recyclat-Materialien mit Fillstoffen und/
oder Verstarkungsstoffen und/oder Additiven einge-
setzt.
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[0022] Ebenfalls vorteilhafterweise werden als PT-
FE-Abfall-Materialien PTFE-Abfalle aus der spanen-
den Bearbeitung von PTFE-Teilen, Abfalle aus der
PTFE-Bandherstellung oder aus der PTFE-Formteil-
herstellung eingesetzt.

[0023] Weiterhin vorteilhafterweise werden als
PTFE-Recyclat-Materialien PTFE-Abfalle aus ver-
schliessenen oder zerstdrten Formteilen eingesetzt.

[0024] Und auch vorteilhafterweise werden die PT-
FE-Abfall-Materialien und/oder PTFE-Recyclat-Ma-
terialien fir eine Bearbeitung mit hochenergetischer
elektromagnetischer Strahlung durch magnetische
Abscheidung, Zerkleinerung, wie Schreddern oder
Mahlen, Waschen, Trocknen auf die Bestrahlung vor-
bereitet.

[0025] Vorteilhaft ist es auch, wenn die PTFE-Abfall-
Materialien und/oder PTFE-Recyclat-Materialien mit
Gammastrahlung oder Roéntgenstrahlung behandelt
werden.

[0026] Ebenfalls vorteilhaft ist es, wenn die Be-
handlung mit hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlung mit einer Strahlendosis von > 400 bis
10000 kGy, vorteilhafterweise von 500 bis 1000 kGy,
durchgefiihrt wird.

[0027] Weiterhin vorteilhaft ist es, wenn die Be-
handlung mit hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlung in einem gasdichten Behalter durch-
gefihrt wird.

[0028] Und auch vorteilhaft ist es, wenn die Be-
handlung mit hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlung unter Sauerstoff oder Sauerstoffan-
teilen in der Atmosphéare oder unter Inertgasatmo-
sphare durchgefuhrt wird.

[0029] Von Vorteil ist es auch, wenn die Behandlung
mit hochenergetischer elektromagnetischer Strah-
lung in einer Stickstoff- und/oder Argonatmosphare
durchgefiihrt wird.

[0030] Ebenfalls von Vorteil ist es, wenn die
Behandlung mit hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlung in einer Atmosphare durchgefiihrt
wird, die Reaktivkomponente in einem Konzentrati-
onsbereich von 0,1 bis 99,9 Vol.-%, vorteilhafterwei-
se in einem Bereich von 5,0 bis 70,0 Vol.-%, noch
vorteilhafterweise in einem Bereich von 15,0 bis 30,
0 Vol.-% enthalt.

[0031] Weiterhin von Vorteil ist es, wenn die
Behandlung mit hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlung in einer Atmosphare durchgefiihrt
wird, die als Reaktivkomponente Sauerstoff und/
oder Schwefeldioxid und/oder Schwefeltrioxid und/
oder Feuchtigkeit/\Wasserdampf enthalt.
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[0032] Und auch von Vorteil ist es, wenn Ole oder
Olgemische mit einem Anteil von 5 bis 95 Ma.-% an
olefinisch ungesattigten Olen eingesetzt werden.

[0033] Eine weitere vorteilhafte Ausgestaltung der
Erfindung ist es, wenn maximal 50 Ma.-%, noch vor-
teilhafterweise 0,1 bis 30 Ma.-%, an bestrahlten PT-
FE-Abfall-Materialien und/oder PTFE-Recyclat-Ma-
teralien mit Ol oder Olgemischen homogenisiert wer-
den.

[0034] Ebenfalls eine weitere vorteilhafte Ausgestal-
tung der Erfindung ist es, wenn 5 bis 30 Ma.-% an
bestrahlten PTFE-Abfall-Materialien und/oder PTFE-
Recyclat-Materialien mit Ol oder Olgemischen ho-
mogenisiert werden, die reines PTFE oder teilweise
oder vollstandig gefilltes und/oder verstarktes und/
oder additiviertes PTFE enthalten, wobei noch vorteil-
hafterweise bestrahlte PTFE-Abfall-Materialien und/
oder PTFE-Recyclat-Materialien eingesetzt werden,
die als Fill- und/oder Verstarkungsstoffe und/oder
Additive Glasfasern, Glasmehl, Glaskugeln, Kohlen-
stofffasern, Hartbrandkohle, Bronzepulver, Ruf3, Gra-
fit, MoS,, Kunststoffpulver, wie Polyamidpulver, PPE-
Pulver, PEEK-Pulver, Polysulfonpulver, PPS-Pulver,
Polyamidimidpulver, Polyetherimidpulver, Polyimid-
pulver, enthalten.

[0035] Weiterhin eine vorteilhafte Ausgestaltung der
Erfindung ist es, wenn die Homogenisierung der PT-
FE-Abfall-Materialien und/oder PTFE-Recyclat-Ma-
terialien mit Ol oder Olgemischen mittels Ultra-Tur-
rax-Rihrern oder Zahnscheibenrlihrern durchgefiihrt
wird.

[0036] Vorteilhaft ist es auch, wenn die mechani-
sche Beanspruchung durch Rihren oder Scheren,
noch vorteilhafterweise mit einer Schereinwirkung
von mindestens 15 m/s Umfangsgeschwindigkeit,
realisiert wird.

[0037] Und auch vorteilhaft ist es, wenn der PT-
FE-Ol-Dispersion weitere Ole oder Olgemische und/
oder mit Ol mischbare und/oder Wasser und/oder L6-
sungsmittel zugemischt und homogenisiert werden.

[0038] Mit der erfindungsgemalen Lésung wird es
erstmals moglich, eine stabile OI-PTFE-Dispersion
unter Einsatz von anteilig oder vollstandig aus PT-
FE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-Materialien her-
zustellen.

[0039] Bei den eingesetzten Ausgangsstoffen han-
delt es sich um PTFE-Abfall und PTFE-Recyclat.
Auch Mischungen aus PTFE-Abfall- und PTFE-Re-
cyclat sind einsetzbar, was vorteilhaft ist, da eine Er-
fassung nach PTFE-Sorten und/oder Erfassung nach
Fill- und Verstarkungsstoffen sowie Additiven und/
oder eine Erfassung nach Zusammensetzungen und
Herstellern extrem schwierig oder nicht moglich ist.
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[0040] Diese PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Recy-
clat-Materialien missen erfindungsgeman fur die Ho-
mogenisierung und Reaktion mit den Olen vorbereitet
werden. Diese Vorbereitung ist erfindungswesentlich
und erfolgt durch an sich bekannte Verfahrensschrit-
te, wie Zerkleinern, Abtrennen von Nicht-PTFE-Ma-
terialien, Waschen und/oder Trocknen und mindes-
tens eine Bestrahlung mit hochenergetischer elektro-
magnetischer Strahlung. Nach der Strahlenbehand-
lung werden die bestrahlten PTFE-Abfall- und/oder
PTFE-Recyclat-Materialien mit einem Ol oder einem
Olgemisch oder einer Fliissigkeit, die mindestens Ol
enthalt, homogenisiert und reaktiv umgesetzt. Dabei
muss das Ol oder Olgemisch mindestens 5 Ma.-%
olefinisch ungesittigte Ol-Anteile, bezogen auf den
eingesetzten Anteil an bestrahltem PTFE-Abfall- und/
oder PTFE-Recyclat-Material, enthalten. Weiterhin
muss die Homogenisierung und reaktive Umsetzung
von bestrahlten PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Recy-
clat-Materialien und Ol unter mechanischer Bean-
spruchung, vorteilhafterweise Scherbeanspruchung,
durchgefiihrt werden.

[0041] Im Falle, dass die eingesetzten bestrahl-
ten PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-Materiali-
en Glaskugeln und/oder Glasmehl und/oder weitere
Fullstoffe, wie beispielsweise Bronzepulver und/oder
Grafit, und/oder Verstarkungsstoffe, wie beispiels-
weise Glasfasern und/oder Kohlenstofffasern, und/
oder feindispers verteilte Additive, wie beispielswei-
se Rul und/oder MoS,, enthalten, missen die er-
findungsgemafien Verfahrensschritte entsprechend
den Inhaltsstoffen konzipiert und ausgelegt werden.

[0042] Erfindungsgemall kénnen die PTFE-Abfall-
und/oder PTFE-Recyclat-Materialien, die Ruly und/
oder MoS, und/oder Fremdpolymerbestandteile ent-
halten, nach der Zerkleinerung durch beispielsweise
Schreddern und/oder Mahlen ohne Abtrennung die-
ser Bestandteile zur erfindungsgemaRen OI-PTFE-
Dispersion verarbeitet werden.

[0043] Nach der Bestrahlung und Homogenisierung
und reaktiven Umsetzung liegt die erfindungsgema-
Re OI-PTFE-Dispersion vor, die sich zeitabhingig
verdichtet, in der aber das PTFE aufgrund der Kopp-
lung von Olmolekiilen an der PTFE-Partikeloberfla-
che und die elektrostatische Aufladung und Absto-
Rung der PTFE-Partikel nicht sedimentiert. Die PT-
FE-fremden Bestandteile verbleiben zuerst in die-
ser OI-PTFE-Dispersion und sedimentieren dann in
einer Sedimentationsgeschwindigkeit, die beispiels-
weise von der Fremdpartikelgréfie, dem Dichteunter-
schied zwischen Fremdpartikel und Olmedium und
der Viskositat der OI-PTFE-Dispersion abhéngig ist.
Beispielsweise durch Absaugen der Uberstehenden
OI-PTFE-Dispersion oder durch Absaugen der PT-
FE-fremden Bestandteile kdnnen diese PTFE-frem-
den Bestandteile teilweise oder vollstandig abge-
trennt werden.
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[0044] Erfindungsgemall kénnen die PTFE-Abfall-
und/oder PTFE-Recyclat-Materialien auch Glasfa-
sern und/oder Glasmehl und/oder Glaskugeln ent-
halten. Diese werden beispielsweise durch Schred-
dern und/oder Mahlen zerkleinert, wodurch die Glas-
fasern weiter zerkleinert und in Abhangigkeit vom
Grad der Zerkleinerung zu einer Art Glasmehl um-
gewandelt werden. Da die Glasbestandteile nahezu
dieselbe Dichte wie PTFE besitzen, ist es vorteilhaft,
diese Bestandteile erst nach der Bestrahlung und Ho-
mogenisierung und der reaktiven Umsetzung der PT-
FE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-Materialien mit
dem Ol und/oder Olgemisch aus dem Reaktionssys-
tem abzutrennen. Ein erhdhter Verschleily wahrend
der Homogenisierung und reaktiven Umsetzung ist
aufgrund der Glasbestandteile unvermeidbar. Nach
der Homogenisierung und reaktiven Umsetzung liegt
eine OI-PTFE-Dispersion vor, die sich zeitabhangig
verdichtet, in der aber das PTFE aufgrund der Kopp-
lung von Olmolekiilen an der PTFE-Partikeloberfla-
che und die elektrostatische Aufladung nicht sedi-
mentiert. Die Glasbestanteile dagegen sedimentieren
und koénnen als Feststoff/Sediment aus dem Reak-
tionssystem abgetrennt werden, indem beispielswei-
se die Uiberstehende OI-PTFE-Dispersion abgesaugt
wird. So wird eine von Glasbestandteilen nahezu freie
bis freie OI-PTFE-Dispersion erhalten.

[0045] Erfindungsgemall kdénnen die PTFE-Abfall-
und/oder PTFE-Recyclat-Materialien auch Kohlen-
stofffasern enthalten. Diese werden beispielsweise
durch Schreddern und/oder Mahlen zerkleinert, wo-
durch in Abhangigkeit vom Grad der Zerkleinerung
die Kohlenstofffasern zu einer Art Kohlenstoffpulver
umgewandelt werden. Da die Kohlenstoffbestandtei-
le eine ahnliche Dichte wie PTFE aufweisen, ist eine
Abtrennung der Kohlenstoffbestandteile vor der Be-
strahlung und Homogenisierung und reaktiven Um-
setzung nicht vorteilhaft.

[0046] Bevorzugt werden auch PTFE-Abfall- und/
oder PTFE-Recyclat-Materialien mit Kohlenstofffa-
sern eingesetzt, die erhdhte Grafit-Anteile aufwei-
sen. Ein erhdhter Verschleill wahrend der Homoge-
nisierung und reaktiven Umsetzung ist aufgrund der
Bestandteile unvermeidbar. Nach der Homogenisie-
rung und reaktiven Umsetzung liegt eine OI-PTFE-
Dispersion vor, die sich zeitabhangig verdichtet, in
der aber das PTFE aufgrund der Kopplung von Olmo-
lekilen an der PTFE-Partikeloberflache und die elek-
trostatische Aufladung nicht sedimentiert. Die Koh-
lenstoffbestanteile dagegen sedimentieren langsam
und kénnen als Feststoff/Sediment aus dem Reak-
tionssystem abgetrennt werden, indem beispielswei-
se die iiberstehende OI-PTFE-Dispersion vorsichtig
abgesaugt wird. So wird zeitabhangig eine OI-PTFE-
Dispersion erhalten, die von Kohlenstoffbestandtei-
len abgereichert ist oder weitgehend frei oder frei ist
von Kohlenstoffbestandteilen.
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[0047] Erfindungsgemall kénnen die PTFE-Abfall-
und/oder PTFE-Recyclat-Materialien auch Bronze-
pulver enthalten. Diese werden beispielsweise durch
Schreddern und/oder Mahlen zerkleinert, wodurch
das Bronzepulver schon weitestgehend getrennt/se-
pariert vom PTFE anfallt. Beispielsweise durch Sich-
ten wird das PTFE vom Bronzepulver abgetrennt.
Das Bronzepulver wird einer Verwertung zugefihrt.
Das abgetrennte, vom Bronzepulver befreite PTFE
wird erfindungsgeman bestrahlt und zu einer OI-PT-
FE-Dispersion weiterverarbeitet. Sollten noch gerin-
ge Bestandteile an feinteiligem Bronzepulver ent-
halten sein, sedimentieren diese Bronzebestandtei-
le durch die hohe Dichte. Ein erhdhter Verschleily
wahrend der Homogenisierung und reaktiven Um-
setzung tritt aufgrund noch vorhandenen, weicheren
Bronzebestandteile nicht ein. Nach der Homogenisie-
rung und reaktiven Umsetzung liegt eine OI-PTFE-
Dispersion vor, die sich zeitabhangig verdichtet, in
der aber das PTFE aufgrund der Kopplung von Olmo-
lekilen an der PTFE-Partikeloberflache und die elek-
trostatische Aufladung nicht sedimentiert. Die even-
tuell vorhandenen Bronzebestanteile dagegen sedi-
mentieren aufgrund des Dichteunterschiedes schnell
und kbénnen als Feststoff/Sediment aus dem Reak-
tionssystem abgetrennt werden, indem beispielswei-
se die iberstehende OI-PTFE-Dispersion abgesaugt
wird. So wird eine OI-PTFE-Dispersion erhalten, die
frei ist von Bronzebestandteilen.

[0048] Erfindungsgemal kédnnen auch Mischungen
von PTFE-fremden Bestandteilen in den PTFE-
Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-Materialien zu er-
findungsgemaRken OI-PTFE-Dispersionen verarbeitet
werden. Dabei ist zu beachten, dass insbesonde-
re abrasiv wirkende Bestandteile, wie beispielsweise
Glasfasern und/oder Glasmehl und/oder Kohlenstoff-
fasern, bei der Homogenisierung und reaktiven Um-
setzung unter mechanischer Beanspruchung stark
negative, d. h. abrasive Auswirkungen auf die Homo-
genisierungsvorrichtungen haben. Im Falle des Ein-
satzes von Rihrern wie Ultra-Turrax und/oder Zahn-
scheibenrihrer als Homogenisierungsvorrichtungen
werden diese beispielsweise durch einen Glasfaser-
anteil stark auf Verschleild beansprucht. Vorteilhafter-
weise ist daher der Einsatz von bestrahlten PTFE-Ab-
fall- und/oder PTFE-Recyclat-Materialmischungen,
die nur geringe oder vorzugsweise keine Anteile von
Glasfaser- und/oder Glasmehl-gefiilltem PTFE und/
oder PTFE, das weitere, bekannte abrasiv wirken-
de Fllstoffkomponenten enthalt, beinhalten. Ande-
re PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-Materiali-
en, die nicht abrasiv wirkende Fiillstoffe enthalten,
kdénnen prinzipiell auch in groReren Anteilen in den
bestrahlten PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-
Materialmischungen enthalten sein. Solche anderen
Fullstoffe kbnnen aber auch andere negative Auswir-
kungen auf die Homogenisierungsvorrichtungen und/
oder die stabile OI-PTFE-Dispersion haben, wie bei-
spielsweise auf die Farbung.
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[0049] Ein Vorteil der erfindungsgemalen Losung
besteht auch darin, dass nach der Homogenisie-
rung und reaktiven Umsetzung der OI-PTFE-Disper-
sion die Fillstoffe und/oder Verstarkungsstoffe und/
oder Additive, die in den eingesetzten PTFE-Ab-
fall- und/oder PTFE-Recyclat-Materialien in einer me-
chanischen/physikalischen Mischung vorgelegen ha-
ben, nun sedimentieren und daher von der OI-PTFE-
Dispersion abgetrennt werden kdnnen. Dies ist bei-
spielsweise im Falle von Glasfasern und/oder Glas-
mehl besonders vorteilhaft, da diese aus der Disper-
sion ausgetragen werden kdénnen und beim nachfol-
genden Einsatz der erfindungsgemald hergestellten
OI-PTFE-Dispersion keine negativen Auswirkungen
auf die Anwendung der Dispersion mehr haben kén-
nen.

[0050] Einfliisse auf die Stabilitiat der OI-PTFE-Dis-
persion haben Fllstoffe und/oder Verstarkungsstof-
fe und/oder Additive, die in den eingesetzten PT-
FE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-Materialien in ei-
ner mechanischen/physikalischen Mischung vorlie-
gen, nicht.

[0051] Die Stabilitat der OI-PTFE-Dispersion wird er-
zeugt durch eine kovalente Bindung von Olmolekiilen
an die PTFE-Partikeloberflache und die durch Akus-
tophorese nachweisbare elektrostatische Aufladung/
negative Ladung der PTFE-Partikel wahrend der Ho-
mogenisierung und reaktiven Umsetzung. Die kova-
lente Bindung wird durch die wahrend der Bestrah-
lung der PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-Ma-
terialien entstandenen Radikale und/oder funktionel-
len Gruppen realisiert.

[0052] Wahrend der Bestrahlung des PTFE mit
hochenergetischer elektromagnetischer Strahlung
in Inertgasatmosphare entstehen bekanntermalRen
Perfluoralkylradikale an den PTFE-Partikeln, die zu
einer kovalenten Bindung mit den Doppelbindungen
der olefinisch ungesattigten Ole fahig sind.

[0053] Erfolgt die Bestrahlung beispielsweise unter
Sauerstoff oder in Inertgasatmosphére mit einem An-
teil an Sauerstoff, entstehen neben den Perfluoral-
kylradikalen auch Perfluoralkylperoxyradikale sowie
COF- und COOH-Gruppen als funktionelle Gruppen.
In diesem Fall kdnnen die Perfluoralkylradikale und/
oder Perfluoralkylperoxyradikale mit den Doppelbin-
dungen der olefinisch ungeséttigten Ole eine Kopp-
lung eingehen.

[0054] Die erfindungsgemaRe stabilen OI-PTFE-
Dispersionen kdénnen vollstandig oder anteilig oder
auch als Konzentrat fir die Herstellung von Schmier-
stoffen eingesetzt werden, insbesondere fir Spezi-
alschmierstoffe und/oder Hochleistungsschmierstof-
fe fir den Einsatz in bewegten Teilen mit tribologi-
schen Anforderungen. Schmierstoffe unter Einsatz
der erfindungsgemaRen stabilen OI-PTFE-Dispersi-
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on kdnnen beispielsweise in Getrieben, insbeson-
dere Steuergetrieben oder Getrieben zur Kraftiiber-
tragung, oder in Lagern, insbesondere in Kugella-
gern, Walzkdrperlagern, Gleitlagern oder hydrostati-
schen oder hydrodynamischen Gleitlagern, oder in
Kolbenmaschinen eingesetzt werden. Vorteilhafter-
weise kann die erfindungsgeméRe stabile OI-PTFE-
Dispersion, konfektioniert in Hochleistungsschmier-
stoffen, flr die Realisierung von Einlauf- und Notlauf-
eigenschaften durch die elektrostatische Wechselwir-
kung und die adhasive Wechselwirkung auf der Ba-
sis von funktionellen Gruppen der PTFE-Komponen-
te der Dispersion mit dem Reibkontaktpartner ange-
wandt werden.

[0055] Vorteilhafterweise ist der Einsatz von Disper-
sionsstabilisatoren nicht notwendig, aber ohne Aus-
wirkungen auf die Eigenschaften oder Stabilitat der
erfindungsgemaRen OI-PTFE-Dispersion méglich.

[0056] Nach der Herstellung der erfindungsgema-
Ren stabilen OI-PTFE-Dispersionen kann es auf-
grund der Schwerkraft zu einer Verdichtung der Dis-
persion kommen, jedoch kommt es in keinem Fall
zu einer Sedimentation des PTFE. Dies ist durch
die chemische Kopplung von Olmolekiilen auf der
PTFE-Oberflache und die elektrostatische/negative
Ladung der PTFE-Partikel nicht moglich. Die che-
misch gekoppelten Ol-Molekiile auf der Oberfliche
der PTFE-Partikel sind kovalent gebunden, wodurch
die Oberflaiche der PTFE-Partikel mehr oder weni-
ger vollstandig modifiziert vorliegt. Der Bedeckungs-
grad der Oberflache hangt von der Konzentration an
Radikalen sowie der Zuganglichkeit zu diesen Radi-
kalen am bestrahlten PTFE, der Struktur und folg-
lich der Zuganglichkeit der olefinisch ungesattigten
Olmolekiile zu diesen Radikalen, von den Tempera-
tur- und Scherbedingungen wahrend der Homogeni-
sierung und reaktiven Umsetzung sowie vom Anteil
der olefinisch ungesattigten Ole im eingesetzten Ol
ab. Die so maodifizierten und geladenen PTFE-Parti-
kel stoflen sich gegenseitig ab, und es kann somit zu
keiner Agglomeration der PTFE-Partikel sowie auch
zu keiner Sedimentation kommen. Die Schwerkraft
bedingte Verdichtung fihrt daher nur zu einer Aufkon-
zentrierung der OI-PTFE-Dispersion. Die erfindungs-
geméRe stabile OI-PTFE-Dispersion ist zu jeder Zeit
leicht aufwirbelbar und hinsichtlich der Aufkonzentrie-
rung auch leicht redispergierbar und fihrt zu einer ho-
hen Stabilitdt im Schmierstoff und der Schmierstoffe,
in denen sie eingesetzt ist.

[0057] Von besonderer Bedeutung fiir die vorlie-
gende Erfindung ist die Bestrahlung der PTFE-
Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-Materialien. Diese
muss so erfolgen, dass Perfluor-(peroxy-)Radikale
und/oder COF- und/oder COOH-Gruppen als funk-
tionelle Gruppen entstehen und in solcher Menge
entstehen, dass eine kovalente/chemische Bindung
der PTFE-Partikel mit den Doppelbindungen der ole-
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finisch ungesattigten Ole oder Olanteile (iber eine ra-
dikalische Kopplung realisiert wird.

[0058] Dazu ist eine ausreichende und vorteilhaf-
terweise eine maoglichst gleichmalige Bestrahlung
der PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-Materiali-
en pro Volumeneinheit notwendig.

[0059] Um dies realisieren zu kdénnen, ist es vorteil-
haft, die eingesetzten PTFE-Abfall- und/oder PTFE-
Recyclat-Materialien vor der Bestrahlung hinsichtlich
ihrer Abmessungen zu homogenisieren. Dies kann
beispielsweise durch Mahlung bis zu einem Feinpul-
ver realisiert werden.

[0060] Eine derartige Homogenisierung ist umso
wichtiger, je unterschiedlicher die Ausgangsmateriali-
en in ihren Abmessungen sind. Die erfindungsgeman
eingesetzten PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-
Materialien kbnnen aus kompaktietem PTFE und/
oder PTFE-Spanen bestehen, welche nach einer vor-
herigen Halbzeugproduktion oder spanender Verar-
beitung von PTFE-Halbzeug aus der Ram-Extrusion
ohne oder mit anschlieBender Halbzeug-Temperung
als PTFE-Spaneabfall mit nicht einheitlichen/definier-
ten Geometrien und nicht einheitlicher Vorgeschich-
te anfallen. Diese PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Re-
cyclat-Materialien weisen folglich durch die verschie-
denen Herstellungs- und Bearbeitungsverfahren (Sa-
gen, Bohren, Drehen, Frasen, Hobeln, Raspeln usw.)
auch unterschiedliche PTFE-Spanformen und Mate-
rialdicken in den verschiedenen Dimensionen auf,
was einen gravierenden Einfluss auf die Bestrah-
lung hinsichtlich Halbwertsdicke und Eindiffusion von
Agenzien in das PTFE-Spaninnere und folglich auf
die Eigenschaften des bestrahlten PTFE-Finalpro-
duktes besitzt. Diese Probleme werden mit dem er-
findungsgemalien Verfahren geldst.

[0061] Vorteilhaft ist der Einsatz von PTFE-Abfall-
und/oder PTFE-Recyclat-Materialien aus der spa-
nenden Verarbeitung mit mittleren Spandicken von
0,05 bis max. 2,0 mm, vorzugsweise von 0,1 bis 0,
5 mm, die in einem Zerkleinerungsprozess, wie z.
B. Schreddern und/oder Mahlprozess, zu Partikelgro-
Ren von < 20 mm, vorzugsweise < 5 mm und beson-
ders bevorzugt < 2 mm, verarbeitet werden.

[0062] Vorteilhaftist auch der Einsatz moglichst sor-
tenreiner PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-Ma-
terialien, méglichst ohne Fillstoffe, Verstarkungsstof-
fe und Additive. Sind Fiullstoffe und/oder Verstar-
kungsstoffe in der PTFE-Abfall- oder der PTFE-Re-
cyclatmischung vorhanden, sind die Schredder- und/
oder Mahlprozesse entsprechend anzupassen. Vor-
teilhaft ist, den PTFE-Abfall oder solche Mischungen
nach dem Bestrahlungsprozess erneut zu vermah-
len. Dadurch werden Feinpulver erhalten und me-
chanisch/physikalisch eingemischte Fremdbestand-
teile im PTFE freigelegt.
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[0063] Da bekanntermaflen das Durchdringungs-
vermbgen von hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlung aufgrund der Halbwertsdicke mit
zunehmender Materialdicke und Materialmenge im
Bestrahlungsgefall abnimmt, kann die Bestrahlung
leicht zu einer inhomogenen Verteilung der bestrahl-
ten Materialien fihren. Daher ist es vorteilhaft, kleine-
re Mengen in kleineren Behaltern zu bestrahlen oder
in einem kontinuierlichen Prozess eine kleinere Volu-
meneinheit zu bestrahlen. Vorteilhaft ist die Bestrah-
lung in einem Behalter in Tonnenform aus Edelstahl,
der noch vorteilhafterweise gasdicht ausgefiuhrt ist.

[0064] Vorteilhafterweise kann erfindungsgeman die
Bestrahlung mit hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlen und vorzugsweise mit Gammastrah-
len in einem Behalter mit einer mittleren Schiittdich-
te zwischen 200 bis 800 g/dm?, vorzugsweise von
300 bis 600 g/dm?®, durchgefiihrt werden. In den Be-
strahlungsbehalter kann vorteilhafterweise ein Addi-
tiv als HF-Absorber, wie MgO, CaO, Al,O,, Mg(OH),,
Ca(OH),, AI(OH);, MgCO,, CaCO,, Aerosil, Kiesel-
gur, Kieselgel, Glasmehl eingesetzt werden, womit
das wahrend der Bestrahlung entstehende HF aus
dem Prozess separiert werden kann.

[0065] Dabei wurde festgestellt, dass die Art des
eingesetzten Additivs einen direkten Einfluss auf die
Konzentration an funktionellen Gruppen und die Ra-
dikalkonzentration im bestrahlten PTFE hat. Dabei
haben sich CaO, CaCO; und Aerosil einen positiven
Einfluss durch Erhdhung der Konzentration der funk-
tionellen Gruppen und der Radikalkonzentration.

[0066] Das Additiv kann separat in einem Gefal}
oder auch direkt den eingesetzten PTFE-Abfall- und/
oder PTFE-Recyclat-Materialien wahrend der Zer-
kleinerung und/oder Homogenisierung zugegeben
werden.

[0067] Die Atmosphdre im Bestrahlungsbehalter
weist vorteilhafterweise Sauerstoff oder Sauerstoff-
anteile auf oder besteht aus Inertgas. Als Inertgas
werden vorteilhafterweise Stickstoff und/oder Argon
eingesetzt. Sie kdnnen auch im Gemisch mit einem
oder mehreren Reaktivkomponenten im Konzentra-
tionsbereich von 0,1 % bis 99,9 %, vorzugsweise
5 bis 70 % und weiterhin bevorzugt von 15 bis 30
% eingesetzt werden. Die Reaktivkomponente kann
auch direkt als Atmosphare in Substanz oder als
Mischung von Reaktivkomponenten eingesetzt wer-
den. Als Reaktivkomponente kénnen Sauerstoff und/
oder Schwefeldioxid und/oder Schwefeltrioxid und/
oder Feuchtigkeit oder Wasserdampf eingesetzt wer-
den. Vorteilhafterweise sollte der Feuchtigkeitsgehalt
im Bestrahlungsgefal® mit eingesetzten PTFE-Abfall-
und/oder PTFE-Recyclat-Materialien < 5 Ma.-% und
vorzugsweise < 1 Ma.-% und ganz bevorzugt < 0,1
Ma.-% betragen.
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[0068] Die Bestrahlung kann vorteilhafterweise mit
einer Strahlendosis von > 400 bis 10.000 kGy, vor-
zugsweise von 500 bis 1.000 kGy mit einer Dosisleis-
tung zwischen 1 bis 10 kGy/h und vorzugsweise zwi-
schen 4 bis 6 kGy/h erfolgen. Ebenfalls vorteilhafter-
weise wird ®°Co-Gamma-Strahlung eingesetzt.

[0069] Bei einer derartigen Bestrahlung der einge-
setzten PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-Mate-
rialien entstehen mittlere Radikalkonzentration von
5-10'¢ bis 10%° Spin/g PTFE und vorzugsweise 10"
bis 5:10"® Spin/g PTFE und ganz bevorzugt 0,8 bis
3-10'8 Spin/g PTFE.

[0070] Nach der Bestrahlung kann das PTFE-Ma-
terial vorteilhafterweise einer weiteren Homogenisie-
rung durch Mahlung zu Feinpulver zugefuhrt werden.

[0071] Durch thermische Behandlung/Tempern, das
aus dem Stand der Technik bekannt ist, kann die Ra-
dikalkonzentration auf 0,8 bis 3-10'® Spin/g PTFE ein-
gestellt werden.

[0072] Daher kann vorteilhafterweise der Bestrah-
lungsbehaltern auch beheizt sein.

[0073] Die Homogenisierung und reaktive Umset-
zung der bestrahlten PTFE-Produkte erfolgt in spezi-
ellen, beheizbaren/temperierbaren Reaktionsbehal-
tern. Hinsichtlich der GroRe und Art der Reaktionsbe-
halter kann gesagt werden, dass
(a) bei kleinen Ansatzen (Laboransatze bis 1 kg
Dispersion) die bestrahlten PTFE-Abfall- und/oder
PTFE-Recyclat-Materialien vorgelegt und das Ol
oder Olgemisch unter Riihren zugegeben, auf
die vorgegebene Reaktionstemperatur erhitzt und
dann unter mechanischer Beanspruchung durch
Riihren reaktiv zur erfindungsgeméRen OI-PTFE-
Dispersion dispergiert und umgesetzt wird,
oder
(b) bei gréReren Ansatzen (kleintechnischer Mal3-
stab > 1 kg Dispersion oder in der Produkti-
on) wird das Ol oder das Olgemisch vorgelegt
und unter Rihren die bestrahlten PTFE-Abfall-
und/oder PTFE-Recyclat-Materialien zugegeben,
die Mischung auf die vorgegebene Reaktions-
temperatur erhitzt und dann unter mechanischer
Beanspruchung durch Rlhren reaktiv zur erfin-
dungsgeméaRen OI-PTFE-Dispersion dispergiert
und umgesetzt wird.

[0074] Fir das erfindungsgemale Verfahren ist es
von Bedeutung, dass die Homogenisierung und reak-
tive Umsetzung unter mechanischer Beanspruchung,
beispielsweise Scherung, durchgefihrt wird. Dazu
sind Vorrichtungen, wie beispielsweise Zahnschei-
benrihrer und/oder Ultra-Turrax-Rihrer mit Um-
fangsgeschwindigkeiten von v, = 15 m/s, vorzugswei-
se v, 2 20 m/s, und besonders bevorzugt v, = 23 m/
s, einsetzbar.
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[0075] Sofern flichtige, gegebenenfalls auch toxi-
sche Bestandteile wahrend der Homogenisierung
und reaktiven Umsetzung oder in einem anderen
Verfahrensschritt entstehen, so missen an sich be-
kannte Vorkehrungen zur Riickflusskiihlung und/oder
Abdestillation und/oder Separation dieser fliichtigen
Substanzen getroffen werden.

[0076] Von besonderer Bedeutung fir diese Erfin-
dung ist, dass erstmals jede Art sowie unterschied-
liche Arten auch als Mischungen von PTFE-Abfall-
und/oder PTFE-Recyclat-Materialien zu einer sta-
bilen OI-PTFE-Dispersion verarbeitet und damit ei-
ner Wiederverwendung zugefihrt werden kdnnen. Im
Falle von verschmutzten, ungleichmalig grolien, ge-
fullten oder ungefillten, ungleichen Arten von PTFE-
Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-Materialien ist eine
umfangreichere Vorbereitung der PTFE-Materialien
durchzufihren und unter Umstanden auch zusatzli-
che, an sich bekannte, Verfahrensschritte in den Ver-
fahrensablauf einzufiigen.

[0077] Fir hinsichtlich GroRRe, Art und Verschmut-
zung gleiche PTFE-Abfall- und/oder PTFE-Recyclat-
Materialien kann das erfindungsgemafle Verfahren
verkirzt und vereinfacht werden, indem beispielswei-
se nur ein Mabhlschritt zur Verringerung der Partikel-
grélRe erforderlich ist.

[0078] Der entscheidende Unterschied zu den be-
kannten Losungen des Standes der Technik hin-
sichtlich OI-PTFE-Dispersionen ist fiir die vorliegend
Lésung hinsichtlich des Einsatzes von PTFE-Abfall-
und/oder PTFE-Recyclat-Materialien gegeben. Der
anteilige Einsatz von PTFE-Neuware ist erfindungs-
gemaly aber auch mdglich. Weiterhin sind die be-
kannten OI-PTFE-Dispersionen in den meisten Fél-
len des Standes der Technik lediglich physikalische
Mischungen, bei denen keine kovalente Bindung zwi-
schen den PTFE-Partikeln und Olmolekiilen und kei-
ne elektrostatische Aufladung der modifizierten PT-
FE-Partikel vorliegt, und die damit nicht stabil sind
und zum Absetzen der PTFE-Partikel fihren.

[0079] Die erfindungsgemaR hergestellte OI-PTFE-
Dispersion ist dagegen stabil und es kann auch
auf den Einsatz von Dispersionhilfsmitteln oder Re-
dispergierungsvorrichtungen verzichtet werden. Die
Schmiermittel mit der erfindungsgeman hergestellten
OI-PTFE-Dispersion bleiben aktiv und zirkulieren ak-
tiv in einem Schmierstoffkreislaufsystem.

[0080] Die Dispersionsstabilitat wird erreicht durch
die kovalente/chemische Kopplung von Olmole-
kilen an der PTFE-Partikeloberflaiche und die
elektrostatische Aufladung der PTFE-Partikel unter
den Scherbedingungen wahrend der Homogenisie-
rung und reaktiven Umsetzung durch Ladungstren-
nung. Dieser Wirkmechanismus ist auch aus der
DE 10 2007 055 927 bekannt.
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[0081] Erste Untersuchungen an OI-PTFE-Disper-
sionen allgemein mittels Akustophorese, die als einzi-
ge Methode zur Bestimmung/Messung der ladungs-
charakterisierenden GréRe von Dispersionen mit ho-
heren Partikelkonzentrationen (Einsatz im Konzen-
trationsbereich von 1 bis 60 %) zur Verfiigung steht,
haben ein Potenzial von —-600 bis —700 mV ergeben,
das analytisch belegt, dass die PTFE-Partikel eine
negative Ladung aufweisen. Die Messung der elek-
trophoretischen Partikelwanderung im elektrischen
Feld ist bei den PTFE-Partikel-Konzentrationen, die
in den OI-PTFE-Dispersionen vorliegen, nicht még-
lich.

[0082] Die elektrostatischen Ladungen in Kombina-
tion mit den funktionellen Gruppen haben sich in
verschiedenen tribologischen Anwendungen als sehr
vorteilhaft erwiesen. Die PTFE-Partikel gehen durch
die Aufladung der PTFE-Partikel verstarkte Wechsel-
wirkungen mit der Substratoberflache ein, die durch
die Reaktion/Kopplung der funktionellen COF- und/
oder COOH-Gruppen an der PTFE-Partikeloberfla-
che mit der Metall- oder Metalloxidschicht an der Sub-
stratoberflache durch Salzbindungen zusatzlich ver-
starkt werden. Gleichzeitig wirkt das PTFE als Verdi-
ckeragens und bindet Ol in dieser Grenzschicht. Die
vorteilhaften Eigenschaften hinsichtlich der verbes-
serten Festschmierstoffwirkung basieren auf diesen,
sich komplex tberlagernden Wirkmechanismen.

[0083] Die geladenen und modifizierten PTFE-Parti-
kel lagern sich - bildlich gesprochen — auf der Metall-
(oxid-)Oberflache als ,Erdungs- oder Gegenpol an,
was die Brugger- und die VKA-Untersuchungen all-
gemein unterstiitzen.

[0084] Die erfindungsgemaly hergestellten stabilen
OI-PTFE-Dispersionen sind vorteilhaft vor allem als
Schmierstoffe in langsam laufenden Aggregaten,
dass heildt bei niedrigen Gleitgeschwindigkeiten, ein-
setzbar.

[0085] Ebenso konnen die erfindungsgemal herge-
stellten stabilen OI-PTFE-Dispersionen auch in Fet-
ten eingesetzt werden.

[0086] Zusammenfassend zur Wirkung wird unter
den Bedingungen der Festkdrperreibung zwar das
Ol im Spalt verdrangt, jedoch wirken die PTFE-Par-
tikel mit den antiadhasiven Eigenschaften als Fest-
schmierstoffkomponente im Reibspalt zur Senkung
von Reibung und Verschlei®. Zusatzlich kommen im
PTFE die durch Modifizierung in Gegenwart von Sau-
erstoff generierten (Carbonylfluorid- und/oder Car-
bonsaure-)Gruppen unter Druck zwischen den Kom-
ponentenoberflachen zur Wirkung, so dass sich vor-
teilhaft in der Reibflache ein chemisch gekoppel-
ter, gleitreibungsvermitteinder PTFE-Film ausbildet.
Dieser PTFE-Film wird unterstitzend und vorteilhaft
an der Oberflache der Reibpartner Gber zusatzliche
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Salzbindungen fixiert, die sich durch Reaktion der
funktionellen Gruppen ausbilden.

[0087] Nachfolgend wird die Erfindung an mehre-
ren Ausfihrungsbeispielen naher erlautert. Fir alle
Beispiele ist ein Bestrahlungsbehalter aus Edelstahl
in Tonnenform eingesetzt worden, welcher gasdicht
ausgefihrt ist, und eine Blechstarke von 1,25 mm
aufweist.

Beispiel 1

[0088] PTFE-Spane/Abfalle (PTFE*) aus der spa-
nenden Bearbeitung mit einer Spandicke von 0,2 bis
0,5 mm werden in einer Kunststoffschneidmihle (D2-
05, Fa. Wanner-Technik GmbH) grob gemahlen (Par-
tikelgrolRe < 1 mm) und in einen 35 | Edelstahlbehal-
ter abgefillt. Nach Zugabe des HF-Absorbers (CaO)
in einem Gefall mit semipermeablem Deckel wird der
Behalter verschlossen, evakuiert (p = 50000 Pa) und
danach Sauerstoff eingeleitet.

[0089] Der Behalter wird gasdicht verschlossen und
die PTFE-Abfalle mit 500 kGy ®°Co Gamma bestrahlt.

[0090] Nach der Bestrahlung wird der Behalter er-
neut evakuiert, mit Luft befullt und gedffnet. Das be-
strahlte PTFE*-Mahlgut (1) wird in einer Rotorschnell-
mihle (Fa. Fritsch, Pulverisette 14) zu PTFE*-Fein-
pulver (I) mit Korngréfen < 50 ym vermahlen. Dieses
PTFE*-Feinpulver (I) wird fiir die Herstellung der OI-
PTFE*-Dispersionen eingesetzt.

[0091] In einem 250 ml Dreihalskolben mit Reinst-
stickstoff-Begasung/Gaszufithrung, einem Ultra-Tur-
rax und einem kurzen Ruickflusskiihler mit Bunsen-
ventil werden 15 g PTFE*-Feinpulver (I) und 135
g Esterdl (Synative TMP 05) (10 Ma.-% PTFE* im
Ol) vorgelegt und 5 min unter Stickstoffspiilung bei
Raumtemperatur gerthrt. AnschlielRend wird unter
Rihren auf 130 °C Innentemperatur erwarmt und 5
Stunden intensiv gerthrt. Die Dispersion wird unter
Rihren abgekihit.

[0092] Nach dem Abkiihlen verdichtet sich die OlI-
PTFE*-Dispersion Uber Nacht ohne Sedimentation
des PTFE*.

IR-Analyse:

[0093] 10 ml der homogenisierten Dispersion wer-
den abgenommen und 5 Mal mit Benzin unter Riihren
bei 50 °C extrahiert (riihren, absaugen, mit Benzin
waschen), dann abgesaugt, mit Aceton und Methanol
gewaschen und getrocknet. Im IR-Spektrum des ex-
trahierten Rickstandes sind die Banden von Synati-
ve TMP 05 neben den sehr starken PTFE-Absorptio-
nen nachweisbar.
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Tribologie — Bestimmung der Brugger-Werte:

[0094] Wahrend das reine Synative-Ol Brugger-
Werte von 24 bis 28 MPa aufweist, erhéhen sich
die Brugger-Werte fiir die OI-PTFE*-Dispersion mit
10 Ma.-% an PTFE* auf 183 bis 205 MPa, wahrend
die Brugger-Werte fiir die OI-PTFE*-Dispersion mit 3
Ma.-% an PTFE* 123 bis 135 MPa betragen.

Beispiel 2

[0095] 15 g des gemal} Beispiel 1 hergestellten PT-
FE*-Feinpulvers (l) werden mit 135 g Polyalpha-ole-
fin(PAO)-Ol in dem Behdlter vorgelegt und 5 min
unter Stickstoffspilung bei Raumtemperatur gerihrt.
AnschlieRend wird unter Rihren auf 130 °C Innen-
temperatur erwarmt und 6 Stunden intensiv gerihrt.
Die Dispersion wird unter Rihren abgeklhlt. Nach
dem Abkiihlen verdichtet sich die OI-PTFE*-Disper-
sion Uber Nacht ohne Sedimentation des PTFE*.

IR-Analyse (Aufarbeitung analog Beispiel 1):

[0096] Im IR-Spektrum des extrahierten Rlckstan-
des sind die Banden des PAO neben den sehr star-
ken PTFE-Absorptionen nachweisbar.

Tribologie — Bestimmung der Brugger-Werte:

[0097] Wahrend das reine PAO-Ol Brugger-Werte
von 22 bis 25 MPa aufweist, erhéhen sich die Brug-
ger-Werte fur die PAO-PTFE*-Dispersion mit 10 Ma.-
% an PTFE* auf 210 bis 235 MPa, wahrend die Brug-
ger-Werte fiur die PAO-PTFE*-Dispersion mit 3 Ma.-
% an PTFE* 145 bis 155 MPa betragen.

Beispiel 3

[0098] In einem 250 ml Dreihalskolben mit Reinst-
stickstoff-Begasung/Gaszufitlhrung, einem Zahn-
scheibenrihrer und einem kurzen Rickflusskihler
mit Bunsenventil werden 15 g PTFE*-Feinpulver (1)
und 135 g Allylpolyglycol (A32/550, Clariant) vorge-
legt und 5 min unter Stickstoffsplilung bei Raumtem-
peratur gerthrt. AnschlieBend wird unter Rihren auf
125 °C Innentemperatur erwarmt und 10 Stunden in-
tensiv gerlhrt. Die Dispersion wird unter Rihren ab-
gekiihlt. Nach dem Abkiihlen verdichtet sich die Ol-
PTFE*-Dispersion Uber Nacht ohne sichtbare Sedi-
mentation des PTFE*.

IR-Analyse:

[0099] 10 ml der homogenisierten Dispersion wer-
den abgenommen und 5 Mal mit Methanol unter Riih-
ren bei 50 °C extrahiert (rihren, absaugen, mit Me-
thanol waschen), dann abgesaugt, mit Aceton und
Methanol gewaschen und getrocknet. Im IR-Spek-
trum des extrahierten Riickstandes sind die Banden
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von Polyglycol neben den sehr starken PTFE-Ab-
sorptionen nachweisbar.

Tribologie — Bestimmung der Brugger-Werte:

[0100] Wahrend das reine A32/550-OI Brugger-Wer-
te von 25 bis 27 MPa aufweist, erhdhen sich die Brug-
ger-Werte fiir die A32/550-OI-PTFE*-Dispersion mit
10 Ma.-% an PTFE* auf 153 bis 165 MPa, wahrend
die Brugger-Werte fiir die A32/550-OI-PTFE*-Disper-
sion mit 3 Ma.-% an PTFE* 93 bis 105 MPa betragen.

Beispiel 4

[0101] In einem 2,5 | Doppelmantelgefall mit Deckel
mit Reinststickstoff-Begasung/Gaszufihrung und mit
einem Ultra-Turrax (T50basic, Fa. IKA) werden 1230
g Esterdl (Synative TMP 05) vorgelegt und unter lang-
samen Rihren 270 g PTFE*-Feinpulver (l) zugege-
ben. Anschlielend wird unter Rihren auf 130 °C In-
nentemperatur erwarmt und 6 Stunden intensiv ge-
rihrt. Die Dispersion wird unter Rihren abgekihilt.
Nach dem Abkiihlen wird die OI-PTFE*-Dispersion in
einen PE-Kanister abgeflllt. Beim Stehen liber Nacht
zeigte sich, dass sich die OI-PTFE*-Dispersion ohne
Sedimentation des PTFE* verdichtet hat.

IR-Analyse (Aufarbeitung analog Beispiel 1):

[0102] Im IR-Spektrum des extrahierten Rlckstan-
des sind die Banden des Synative TMP 05 Esterdls
neben den sehr starken PTFE-Absorptionen nach-
weisbar.

Tribologie — Bestimmung der Brugger-Werte:

[0103] Wahrend das reine Synative-Ol Brugger-
Werte von 24 bis 28 MPa aufweist, erhéhen sich
die Brugger-Werte fiir die OI-PTFE*-Dispersion mit
18 Ma.-% an PTFE* auf 243 bis 265 MPa, wahrend
die Brugger-Werte fiir die OI-PTFE*-Dispersion mit 3
Ma.-% an PTFE* analog zu Beispiel 1im Bereich von
125 bis 133 MPa liegen.

Beispiel 5

[0104] PTFE-Spane/Abfalle (PTFE**, enthalt 20
Ma.-% PTFE mit 2 Ma.-% MoS, modifiziert) aus der
spanenden Bearbeitung mit einer Spandicke von 0,2
bis 0,5 mm werden in einer Kunststoffschneidmuihle
(D2-05, Fa. Wanner-Technik GmbH) grob gemahlen
(PartikelgroRe < 1 mm) und in einen 35 | Edelstahl-
behalter abgefillt.

[0105] Nach Zugabe des HF-Absorbers (CaCQs,) in
einem Gefall mit semipermeablem Deckel wird der
Behalter gasdicht verschlossen und das PTFE** mit
750 kGy *°Co Gamma bestrahit.

10/16



DE 10 2011 083 076 A1

[0106] Nach der Bestrahlung wird der Behalter eva-
kuiert, mit Luft befiillt und gedffnet. Das bestrahlte
PTFE**-Mahlgut (ll) wird in einer Rotorschnellmihle
(Fa. Fritsch, Pulverisette 14) zu PTFE**-Feinpulver
(I mit Korngrélken < 50 ym vermahlen. Dieses PT-
FE**-Feinpulver (I1) wird fiir die Herstellung der Ol-
PTFE**-Dispersionen eingesetzt.

[0107] In einem 250 ml Dreihalskolben mit Reinst-
stickstoff-Begasung/Gaszufiihrung, einem Ultra-Tur-
rax und einem kurzen Rickflusskihler mit Bunsen-
ventil werden 30 g PTFE**-Feinpulver (llI) und 120
g Esterdl (Synative TMP 05) (20 Ma.-% PTFE**(ll)
im Ol) vorgelegt und 5 min unter Stickstoffspiilung
bei Raumtemperatur geriihrt. Anschlielend wird un-
ter Rihren auf 130 °C Innentemperatur erwarmt und
5 Stunden intensiv gerihrt. Die Dispersion wird un-
ter Rihren abgekihlt. Nach dem Abkuhlen verdich-
tet sich die OI-PTFE**-Dispersion iiber Nacht ohne
Sedimentation des PTFE**. Aufgrund der hdheren
PTFE**-Konzentration ist die iiberstehende Olschicht
Uber der verdichteten Dispersion geringer als in Bei-
spiel 1.

IR-Analyse (Durchfiihrung analog zu Beispiel 1):

[0108] Im IR-Spektrum des extrahierten Rlckstan-
des sind analog zu Beispiel 1 die Banden von Syna-
tive TMP 05 neben den sehr starken PTFE-Absorp-
tionen nachweisbar.

Tribologie — Bestimmung der Brugger-Werte:

[0109] Wahrend das reine Synative-Ol Brugger-
Werte von 24 bis 28 MPa aufweist, erhéhen sich die
Brugger-Werte fiir die OI-PTFE**-Dispersion mit 20
Ma.-% an PTFE** auf 263 bis 295 MPa. Die Brugger-
Werte fiir die OI-PTFE**-Dispersion mit 3 Ma.-% an
PTFE** fallen mit 138 bis 162 MPa etwas hdher aus
als in Beispiel 1 und 4.

Beispiel 6

[0110] In einem 2,5 | Doppelmantelgefall mit Deckel
mit Reinststickstoff-Begasung/Gaszufiihrung und mit
einem Ultra-Turrax (T50basic, Fa. IKA) werden 1230
g PAO-Ol vorgelegt und unter langsamen Riihren 270
g PTFE**-Feinpulver (Il) zugegeben. Anschlie3end
wird unter Rihren auf 130 °C Innentemperatur er-
warmt und 8 Stunden intensiv gerihrt. Die Dispersi-
on wird unter Rihren abgekihlt. Nach dem Abkuh-
len wird die OI-PTFE**-Dispersion in einen PE-Ka-
nister abgefillt. Beim Stehen lGber Nacht zeigte sich,
dass sich die OI-PTFE**-Dispersion ohne Sedimen-
tation des PTFE** verdichtet hat. Aufgrund der héhe-
ren PTFE**-Konzentration ist die Gberstehende PAO-
Olschicht (iber der verdichteten Dispersion geringer
als in Beispiel 3.
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IR-Analyse (Aufarbeitung analog Beispiel 2):

[0111] Im IR-Spektrum des extrahierten Rickstan-
des sind die Banden des PAO neben den sehr star-
ken PTFE-Absorptionen nachweisbar.

Tribologie — Bestimmung der Brugger-Werte:

[0112] Wahrend das reine PAO-Ol Brugger-Werte
von 22 bis 25 MPa aufweist, erhéhen sich die Brug-
ger-Werte fir die PAO-PTFE**-Dispersion mit 18
Ma.-% an PTFE** auf 290 bis 335 MPa. Die Brugger-
Werte fiir die PAO-PTFE**-Dispersion mit 3 Ma.-%
an PTFE** fallen mit 158 bis 175 MPa etwas héher
aus als in Beispiel 2.

Beispiel 7

[0113] In einer 200 | (beheizbaren Doppelwand-)
Kesselanlage mit Reinststickstoff-Begasung/Gaszu-
fihrung und mit einem integrierten Ultra-Turrax (UL-
TRA TURRAX Inline Typ UTL 2000/05-1KA, Fa. IKA)
werden 90 kg Esterdl (Synative TMP 05) vorgelegt
und unter langsamen Rihren 30 kg PTFE**-Feinpul-
ver (ll) zugegeben. AnschlieRend wird unter Rihren
auf 130 °C Innentemperatur erwarmt und 10 Stunden
intensiv gerlhrt. Die Dispersion wird unter Rihren
Uber Nacht abgekihit. Nach dem Abkihlen wird die
OI-PTFE**-Dispersion in PE-Kanister abgefiillt. Beim
Stehen zeigte sich, dass sich die Ol-PTFE*-Dispersi-
on ohne Sedimentation des PTFE** verdichtet.

IR-Analyse (Aufarbeitung analog Beispiel 1):

[0114] Im IR-Spektrum des extrahierten Rickstan-
des sind die Banden des Synative TMP 05 Esterdls
neben den sehr starken PTFE-Absorptionen nach-
weisbar.

Tribologie — Bestimmung der Brugger-Werte:

[0115] Wahrend das reine Synative-Ol Brugger-
Werte von 24 bis 28 MPa aufweist, erhdhen sich die
Brugger-Werte fiir die OI-PTFE**-Dispersion mit 20
Ma.-% an PTFE** aus dem Kesselansatz auf 255 bis
283 MPa, wahrend die Brugger-Werte fiir die OI-PT-
FE**-Dispersion mit 3 Ma.-% an PTFE** analog zu
Beispiel 1 im Bereich von 125 bis 133 MPa liegen.

Beispiel 8

[0116] PTFE-Spane/Abfalle (PTFE***, enthalt 10
Ma.-% PTFE mit 15 Ma.-% Glasfaser modifiziert) aus
der spanenden Bearbeitung mit einer Spandicke von
0,1 bis 0,7 mm werden in einer Kunststoffschneid-
muihle (D2-05, Fa. Wanner-Technik GmbH) grob ge-
mabhlen (Partikelgrofle < 1 mm) und in einen 35| Edel-
stahlbehalter abgefullt.
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[0117] Nach Zugabe des HF-Absorbers (Glasmehl)
in einem Gefall mit semipermeablem Deckel wird der
Behalter gasdicht verschlossen und das PTFE*** mit
600 kGy ®°Co Gamma bestrahlt.

[0118] Nach der Bestrahlung wird der Behalter eva-
kuiert, mit Luft befiillt und gedffnet. Das bestrahlte
PTFE***-Mahlgut (Ill) wird in einer Rotorschnellmiih-
le (Fa. Fritsch, Pulverisette 14) zu PTFE***-Feinpul-
ver (lll) mit KorngréRen < 50 pm vermahlen. Dieses
PTFE***-Feinpulver (lIl) wird fur die Herstellung der
OI-PTFE***-Dispersion eingesetzt.

[0119] In einem 250 ml Dreihalskolben mit Reinst-
stickstoff-Begasung/Gaszufiihrung, einem Ultra-Tur-
rax und einem kurzen Rickflusskihler mit Bunsen-
ventil werden 30 g PTFE***-Feinpulver (lll) und 120
g Esterdl (Synative TMP 05) (20 Ma.-% PTFE***(lll)
im Ol) vorgelegt und 5 min unter Stickstoffspiilung
bei Raumtemperatur geriihrt. Anschlielend wird un-
ter Rihren auf 130 °C Innentemperatur erwarmt und
5 Stunden intensiv gerihrt. Die Dispersion wird un-
ter Riihren abgekiihlt. Nach dem Abkiihlen verdichtet
sich die OI-PTFE***-Dispersion (iber Nacht ohne Se-
dimentation des PTFE***. Dagegen sedimentiert der
Glasfaseranteil, der zu Glasmehl zerkleinert wurde.
Durch leichtes/vorsichtiges Riihren wird die OI-PT-
FE***-Dispersion redispergiert, der Riihrer abgestellt
und die Uberstehende OI-PTFE***-Dispersion iiber
dem Glasmehl vorsichtig (ohne das Glasmehl) ab-
gesaugt. Die OI-PTFE***-Dispersion verdichtet sich
beim Stehen wieder ohne PTFE***-Sedimentation.
Aufgrund der hdheren PTFE***-Konzentration ist die
iberstehende Olschicht {iber der verdichteten Dis-
persion geringer als in Beispiel 1.

IR-Analyse (Durchfiihrung analog zu Beispiel 1):

[0120] Im IR-Spektrum des extrahierten Rickstan-
des sind analog zu Beispiel 1 die Banden von Syna-
tive TMP 05 neben den sehr starken PTFE-Absorp-
tionen nachweisbar.

Tribologie — Bestimmung der Brugger-Werte:

[0121] Wahrend das reine Synative-Ol Brugger-
Werte von 24 bis 28 MPa aufweist, erhéhen sich die
Brugger-Werte fiir die OI-PTFE***-Dispersion mit 20
Ma.-% an PTFE*** auf 242 bis 250 MPa. Die Brug-
ger-Werte fiir die OI-PTFE***-Dispersion mit 3 Ma.-%
an PTFE*** besitzen mit 120 bis 132 MPa ahnliche
Werte wie die Beispiele 1 und 4.

Beispiel 9

[0122] Kohlenstofffaserverstarkte PTFE-Spane/Ab-
falle (PTFE****, enthalt 15 Ma.-% Kohlenstofffaser)
aus der spanenden Bearbeitung mit einer Spandi-
cke von 0,3 bis 0,5 mm werden in einer Kunststoff-
schneidmihle (D2-05, Fa. Wanner-Technik GmbH)
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grob gemahlen (Partikelgrole < 1 mm) und in ei-
nen 35 | Edelstahlbehalter abgefiillt. Nach Zugabe
des HF-Absorbers (CaCQ;) in einem Gefald mit semi-
permeablem Deckel wird der Behalter gasdicht ver-
schlossen und das PTFE**** mit 700 kGy ®Co Gam-
ma bestrahlt.

[0123] Nach der Bestrahlung wird der Behalter eva-
kuiert, mit Luft beflllt und gedffnet. Das bestrahl-
te PTFE****-Mahlgut (IV) wird in einer Rotorschnell-
mihle (Fa. Fritsch, Pulverisette 14) zu PTFE****-
Feinpulver (IV) mit Korngréflen < 20 pm vermahlen.
Dieses PTFE****-Feinpulver (IV) wird fur die Herstel-
lung der OI-PTFE****-Dispersion eingesetzt.

[0124] In einem 250 ml Dreihalskolben mit Reinst-
stickstoff-Begasung/Gaszufithrung, einem Ultra-Tur-
rax und einem kurzen Ruickflusskiihler mit Bunsen-
ventil werden 30 g PTFE****-Feinpulver (IV) und 120
g Esterdl (Synative TMP 05) (20 Ma.-% PTFE****
(IV) im Ol) vorgelegt und 5 min unter Stickstoffspii-
lung bei Raumtemperatur geriihrt. Anschlielend wird
unter Rihren auf 130 °C Innentemperatur erwarmt
und 6 Stunden intensiv gerihrt. Die Dispersion wird
unter Rihren abgekihlt. Nach dem Abklhlen ver-
dichtet sich die OI-PTFE****-Dispersion (iber Nacht
ohne Sedimentation des PTFE****. Dagegen sedi-
mentiert der Kohlenstofffaseranteil, der zu Kohlen-
stoffpulver zerkleinert wurde. Durch leichtes/vorsich-
tiges Riihren wird die OI-PTFE****-Dispersion redis-
pergiert, der Rihrer abgestellt und die Gberstehende,
noch schwarz gefarbte OI-PTFE****-Dispersion (iber
dem sedimentierten Kohlenstoffpulver vorsichtig ab-
gesaugt. Die OI-PTFE****-Dispersion verdichtet sich
beim Stehen wieder ohne PTFE****-Sedimentation.
Aufgrund der héheren PTFE***-Konzentration ist die
iberstehende Olschicht {iber der verdichteten Dis-
persion geringer als in Beispiel 1.

Tribologie — Bestimmung der Brugger-Werte:

[0125] Wahrend das reine Synative-Ol Brugger-
Werte von 24 bis 28 MPa aufweist, erhéhen sich die
Brugger-Werte fiir die OI-PTFE****-Dispersion mitca.
17 Ma.-% an PTFE**** auf 192 bis 225 MPa. Die
Brugger-Werte fiir die O-PTFE****-Dispersion mit 3
Ma.-% an PTFE*** besitzen mit 115 bis 130 MPa
ahnliche Werte wie die Beispiele 1, 4 und 8.

Beispiel 10

[0126] Bronzepulvergefiillte  PTFE-Spane/Abfalle
(PTFE*™***, enthalt 30 Ma.-% Bronzepulver) aus der
spanenden Bearbeitung mit einer Spandicke von 0,5
bis 0,8 mm werden in einer Kunststoffschneidmuihle
(D2-05, Fa. Wanner-Technik GmbH) gemahlen (Par-
tikelgrolRe < 0,5 mm) und in einen 35 | Edelstahlbe-
halter abgefillt. Nach Zugabe des HF-Absorbers (Ca-
CO,) in einem Gefall mit semipermeablem Deckel
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wird der Behalter gasdicht verschlossen und das PT-
FE***** mit 1000 kGy **Co Gamma bestrahlt.

[0127] Nach der Bestrahlung wird der Behalter eva-
kuiert, mit Luft befiillt und gedffnet. Das bestrahlte
PTFE*****-Mahlgut (V) wird in einer Mahl- und Sich-
teranlage zu PTFE*****-Feinpulver (IV) mit Korngro-
Ren <20 pm vermahlen und gleichzeitig vom Bronze-
anteil getrennt. Dieses PTFE*****-Feinpulver (V) wird
fur die Herstellung der OI-PTFE*****-Dispersion ein-
gesetzt.

[0128] Die Herstellung der OI-PTFE*****-Dispersion

erfolgt analog Beispiel 1. Es werden vergleichbare Er-
gebnisse zu Beispiel 1 erhalten.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von stabilen OI-PTFE-
Dispersionen, bei dem PTFE-Abfall-Materialien und/
oder PTFE-Recyclat-Materialien fiir eine Bearbeitung
mit hochenergetischer elektromagnetischer Strah-
lung vorbereitet, die Materialien danach mit hoch-
energetischer elektromagnetischer Strahlung behan-
delt, und nachfolgend mindestens die bestrahlten PT-
FE-Materialien gemeinsam mit Ol oder Olgemischen
unter mechanischer Beanspruchung homogenisiert
und reaktiv umgesetzt werden, wobei Ol oder Olge-
mische eingesetzt werden, welche mindestens 5 Ma.-
% olefinisch ungesittigte Ole enthalten.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem PTFE-Ab-
fall- und/oder PTFE-Recyclat-Materialien mit Flllstof-
fen und/oder Verstarkungsstoffen und/oder Additiven
eingesetzt werden.

3. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem als PTFE-
Abfall-Materialien PTFE-Abféille aus der spanenden
Bearbeitung von PTFE-Teilen, Abfalle aus der PTFE-
Bandherstellung oder aus der PTFE-Formteilherstel-
lung eingesetzt werden.

4. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem als PTFE-
Recyclat-Materialien PTFE-Abfélle aus verschliesse-
nen oder zerstdrten Formteilen eingesetzt werden.

5. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die PTFE-
Abfall-Materialien und/oder PTFE-Recyclat-Materia-
lien fur eine Bearbeitung mit hochenergetischer elek-
tromagnetischer Strahlung durch magnetische Ab-
scheidung, Zerkleinerung, wie Schreddern oder Mah-
len, Waschen, Trocknen auf die Bestrahlung vorbe-
reitet werden.

6. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die PTFE-
Abfall-Materialien und/oder PTFE-Recyclat-Materia-
lien mit Gammastrahlung oder Réntgenstrahlung be-
handelt werden.

7. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die
Behandlung mit hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlung mit einer Strahlendosis von > 400 bis
10000 kGy, vorteilhafterweise von 500 bis 1000 kGy,
durchgefiihrt wird.

8. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die
Behandlung mit hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlung in einem gasdichten Behalter durch-
geflhrt wird.

9. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die
Behandlung mit hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlung unter Sauerstoff oder Sauerstoffan-
teilen in der Atmosphare oder unter Inertgasatmo-
sphare durchgefiihrt wird.
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10. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die
Behandlung mit hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlung in einer Stickstoff- und/oder Argon-
atmosphare durchgefiihrt wird.

11. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die
Behandlung mit hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlung in einer Atmosphare durchgefiihrt
wird, die Reaktivkomponente in einem Konzentrati-
onsbereich von 0,1 bis 99,9 Vol.-%, vorteilhafterwei-
se in einem Bereich von 5,0 bis 70,0 Vol.-%, noch
vorteilhafterweise in einem Bereich von 15,0 bis 30,
0 Vol.-% enthalt.

12. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die
Behandlung mit hochenergetischer elektromagneti-
scher Strahlung in einer Atmosphare durchgefiihrt
wird, die als Reaktivkomponente Sauerstoff und/
oder Schwefeldioxid und/oder Schwefeltrioxid und/
oder Feuchtigkeit/\Wasserdampf enthalt.

_13. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem Ole oder
Olgemische mit einem Anteil von 5 bis 95 Ma.-% an
olefinisch ungesattigten Olen eingesetzt werden.

14. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem maximal
50 Ma.-%, vorteilhafterweise 0,1 bis 30 Ma.-%, an
bestrahlten PTFE-Abfall-Materialien und/oder PTFE-
Recyclat-Materalien mit Ol oder Olgemischen homo-
genisiert werden.

15. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem 5 bis 30
Ma.-% an bestrahlten PTFE-Abfall-Materialien und/
oder PTFE-Recyclat-Materialien mit Ol oder Olgemi-
schen homogenisiert werden, die reines PTFE oder
teilweise oder vollstandig gefilltes und/oder verstark-
tes und/oder additiviertes PTFE enthalten.

16. Verfahren nach Anspruch 15, bei dem bestrahl-
ten PTFE-Abfall-Materialien und/oder PTFE-Recy-
clat-Materialien eingesetzt werden, die als Fill- und/
oder Verstarkungsstoffe und/oder Additive Glasfa-
sern, Glasmehl, Glaskugeln, Kohlenstofffasern, Hart-
brandkohle, Bronzepulver, Ruf3, Grafit, MoS,, Kunst-
stoffpulver, wie Polyamidpulver, PPE-Pulver, PEEK-
Pulver, Polysulfonpulver, PPS-Pulver, Polyamidimid-
pulver, Polyetherimidpulver, Polyimidpulver, enthal-
ten.

17. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Ho-
mogenisierung der PTFE-Abfall-Materialien und/oder
PTFE-Recyclat-Materialien mit Ol oder Olgemischen
mittels Ultra-Turrax-Rihrern oder Zahnscheibenriih-
rern durchgefihrt wird.

18. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die me-
chanische Beanspruchung durch Riihren oder Sche-
ren, vorteilhafterweise mit einer Schereinwirkung von
mindestens 15 m/s Umfangsgeschwindigkeit, reali-
siert wird.
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19__. Verfahren nach Ans__pruch 1, _t_)ei dem der PT-
FE-OI-Dispersion weitere Ole oder Olgemische und/
oder mit Ol mischbare und/oder Wasser und/oder L6-
sungsmittel zugemischt und homogenisiert werden.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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