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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
基油と増ちょう剤を含むグリース組成物であって、
前記増ちょう剤が、アルキル基の炭素数が８～１６のアルキルフェニルアミンおよびシク
ロヘキシルアミンからなる混合アミンを、ジイソシアネート化合物と反応させて得られる
ジウレア化合物であり、
前記アルキル基の炭素数が８～１６のアルキルフェニルアミンおよびシクロヘキシルアミ
ンの合計量中のシクロヘキシルアミンの含有量が９１～９９モル％であるグリース組成物
。
【請求項２】
前記増ちょう剤の含有量が、前記基油と増ちょう剤の合計量１００質量部に対して９～３
０質量部である請求項１記載のグリース組成物。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、特定の増ちょう剤を含むグリース組成物に関する。
【背景技術】
【０００２】
　従来、増ちょう剤としてジウレア化合物を使用したグリース組成物が提案されている。
たとえば特許文献１には、増ちょう剤として、アルキル部分の炭素数が８～１６のアルキ
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ルフェニルアミンおよびシクロヘキシルアミンの混合割合がモル比で１：９～９：１であ
る混合アミンをジイソシアネート化合物と反応させて得られるジウレア系化合物を使用し
たグリース組成物が開示されている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００３】
【特許文献１】特開昭６１－１５５４９６号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００４】
　しかしながら、各種軸受や各種機械の摺動部などにおいて過酷な条件で使用されるグリ
ース組成物は、水素脆性剥離などの問題を抑制し、焼付などの不具合を生じることなく、
長期間に渡って十分な潤滑性能を維持することができるグリース組成物が求められる。
【０００５】
　本発明は、特定の含有割合からなる混合アミンをジイソシアネート化合物と反応させて
得られるジウレア化合物を増ちょう剤として含有してなるグリース組成物を使用すること
で、従来のグリース組成物に比べて使用箇所におけるグリース組成物の膜厚を厚くでき、
さらに該膜厚が長期間維持されることを見出したものであり、これにより従来品よりも焼
付き寿命の長い新規なグリース組成物を提供することを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【０００６】
　本発明のグリース組成物は、基油と増ちょう剤を含むグリース組成物であって、前記増
ちょう剤が、アルキル基の炭素数が８～１６のアルキルフェニルアミン（特定のアルキル
フェニルアミンともいう）およびシクロヘキシルアミンからなる混合アミンを、ジイソシ
アネート化合物と反応させて得られるジウレア化合物であり、特定のアルキルフェニルア
ミンおよびシクロヘキシルアミンの合計量中のシクロヘキシルアミンの含有量が９１～９
９モル％である。
【０００７】
　前記増ちょう剤の含有量が、前記基油と増ちょう剤の合計量１００質量部に対して９～
３０質量部であることが好ましい。
【発明の効果】
【０００８】
　本発明のグリース組成物によれば、従来のグリース組成物に比べて使用箇所におけるグ
リース組成物の膜厚を厚くでき、さらに該膜厚が長期間維持され、その結果、従来品より
も焼付き寿命の長いグリース組成物を提供することができる。
【図面の簡単な説明】
【０００９】
【図１】実施例で用いた油膜厚さ測定装置系の概略図である。
【図２】油膜厚さ測定装置における光照射時のディスク、試料グリースおよび軸受鋼球の
断面の概略図である。
【図３】ディスクへの試料グリース塗布状態を示す写真である。
【図４】鋼球用の台に軸受鋼球を載せた状態を示す写真である。
【図５】実施例１～７の膜厚測定試験の結果を示すグラフである。
【図６】実施例８～１４の膜厚測定試験の結果を示すグラフである。
【図７】比較例１～７の膜厚測定試験の結果を示すグラフである。
【発明を実施するための形態】
【００１０】
　本発明のグリース組成物は、基油と増ちょう剤を含むグリース組成物であって、前記増
ちょう剤が、アルキル基の炭素数が８～１６のアルキルフェニルアミンおよびシクロヘキ
シルアミンからなる混合アミンを、ジイソシアネート化合物と反応させて得られるジウレ
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ア化合物であり、特定のアルキルフェニルアミンおよびシクロヘキシルアミンの合計量中
のシクロヘキシルアミンの含有量が９１～９９モル％であることを特徴とする。
【００１１】
　前記基油としては、グリース組成物に使用される通常の基油であれば特に限定されず、
例えば減圧蒸留、溶剤脱れき、溶剤抽出、水素化分解、溶剤脱ろう、硫酸洗浄、白土精製
、水素化精製等の処理を、適宜組み合わせて原油から精製した鉱物油；例えばジブチルセ
バケート、ジ－２－エチルヘキシルセバケート、ジオクチルアジペート、ジイソデシルア
ジペート、ジトリデシルアジペート、ジトリデシルグルタレート、メチルアセチルシノレ
ート等のジエステル系合成油；例えばトリオクチルトリメリテート、トリデシルトリメリ
テート、テトラオクチルピロメリテート等の芳香族エステル系合成油；例えばトリメチロ
ールプロパンカプリレート、トリメチロールプロパンペラルゴネート、ペンタエリスリト
ール－２－エチルヘキサノエート、ペンタエリスリトールベラルゴネート等のポリオール
エステル系合成油；例えば多価アルコールと二塩基酸および一塩基酸の混合脂肪酸とのオ
リゴエステルであるコンプレックスエステル油等のエステル系合成油；例えばポリエチレ
ングリコール、ポリプロピレングリコール、ポリエチレングリコールモノエーテル、ポリ
プロピレングリコールモノエーテル等のポリグリコール系合成油；例えばモノアルキルト
リフェニルエーテル、アルキルジフェニルエーテル、ジアルキルジフェニルエーテル、ペ
ンタフェニルエーテル、テトラフェニルエーテル、モノアルキルテトラフェニルエーテル
、ジアルキルテトラフェニルエーテル等のフェニルエーテル系合成油；例えばノルマルパ
ラフィン、イソパラフィン、ポリブテン、ポリイソブチレン、１－デセンオリゴマー、１
－デセンとエチレンとのコオリゴマー等のポリ－α－オレフィンまたはこれらの水素化物
などの合成炭化水素油；例えば、ジメチルポリシロキサン、ジフェニルポリシロキサン、
アルキル変性ポリシロキサン等のシリコーン系合成油；さらに、例えばパーフルオロポリ
エーテル等のフッ素系合成油などの１種または２種以上を用いることができる。特に耐熱
性、耐剥離性が良好な点からアルキルジフェニルエーテル油がより好ましい。
【００１２】
　本発明で用いる増ちょう剤は、アルキル基の炭素数が８～１６のアルキルフェニルアミ
ンおよびシクロヘキシルアミンを特定の割合で混合した混合アミンと、ジイソシアネート
化合物との反応生成物であるジウレア化合物である。
【００１３】
　前記混合アミンを構成する特定のアルキルフェニルアミンにおけるアルキル基の炭素数
は環境に対するやさしさ、入手性、分散性が好ましい点から８～１６である。さらに、入
手性、分散性が好ましい点から１０～１４がより好ましい。また、アルキル基は、直鎖状
でも分枝状でもよく、フェニル基におけるアルキル基の置換位置はオルト位、メタ位およ
びパラ位のいずれでもよい。具体的には、例えばオクチルアニリン、デシルアニリン、ド
デシルアニリン、ヘキサデシルアニリン、イソドデシルアニリンなどの１種または２種以
上を挙げることができる。特に分散性が良好な点からパラドデシルアニリンがより好まし
い。
【００１４】
　前記シクロヘキシルアミンの含有量は、特定のアルキルフェニルアミンおよびシクロヘ
キシルアミンの合計量（１００モル％）中、グリース組成物による膜形成性という点から
９１モル％以上、９９モル％以下である。より好ましい含有量は、グリース組成物による
膜形成性がより良好な点から９３モル％以上、さらには９４モル％以上、また同じくグリ
ース組成物による膜形成性がより良好な点から９８モル％以下、さらには９６モル％以下
であることが好ましい。
【００１５】
　混合アミンと反応させる前記ジイソシアネート化合物としては耐熱性が良好な点から芳
香族ジイソシアネートが好ましく、例えばジフェニルメタン－４，４′－ジイソシアネー
ト、２，４－トリレンジイソシアネート、２，６－トリレンジイソシアネート、２，４－
トリレンジイソシアネートおよび２，６－トリレンジイソシアネートの混合物、３，３′
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－ジメチルジフェニル－４，４′－ジイソシアネートなどを挙げることができる。特に入
手性が良好な点から、ジフェニルメタン－４，４′－ジイソシアネート、２，６－トリレ
ンジイソシアネートが好ましく、さらに耐熱性が良好な点からジフェニルメタン－４，４
′－ジイソシアネートがより好ましい。
【００１６】
　混合アミンとジイソシアネート化合物との反応は、種々の方法と条件下で行うことがで
きるが、増ちょう剤の均一分散性が高いジウレア化合物が得られることから、基油中にお
いて行うことが好ましい。また、反応は、特定のアルキルフェニルアミンおよびシクロヘ
キシルアミンを溶解した基油中に、ジイソシアネート化合物を溶解した基油を添加して行
ってもよく、また、ジイソシアネート化合物を溶解した基油中に、特定のアルキルフェニ
ルアミンおよびシクロヘキシルアミンを溶解した基油を添加して行ってもよい。
【００１７】
　前記反応における温度および時間は、特に限定されず、通常のこの種の反応と同様でよ
い。反応温度は混合アミンおよびジイソシアネートの溶解性、揮発性の点から、６０～１
７０℃が好ましい。反応時間は混合アミンとジイソシアネートの反応を完結させるという
点と製造時間短縮による効率化の点から０．５～２．０時間が好ましい。また、混合アミ
ンのアミノ基とジイソシアネート化合物のイソシアネート基の反応は定量的に進み、それ
らの割合は、混合アミン２モルに対してジイソシアネート化合物１モルとすることが好ま
しい。
【００１８】
　前記反応により得られる反応生成物であるジウレア化合物は、ジイソシネート化合物の
両イソシアネート基が混合アミン中のシクロヘキシルアミンと、もしくは特定のアルキル
フェニルアミンと反応したジウレア化合物、およびジイソシアネート化合物のイソシアネ
ート基の一方が混合アミン中のシクロヘキシルアミンと、イソシアネート基の他方が特定
のアルキルフェニルアミンと反応したジウレア化合物の混合物である。ここで、両イソシ
アネート基がシクロヘキシルアミンと反応したジウレア化合物は、比較的大きな増ちょう
剤繊維を形成し、せん断安定性、使用箇所への付着性に優れるという性質を有する。また
、両イソシアネート基がアルキルフェニルアミンと反応したジウレア化合物は、比較的小
さな増ちょう剤繊維を形成し、使用箇所への介入性に優れるという性質を有する。本発明
におけるジウレア化合物の混合物は、前記反応に用いた混合アミンにおけるシクロヘキシ
ルアミンの含有量が特定のアルキルフェニルアミンおよびシクロヘキシルアミンの合計量
中に９１～９９モル％であることから、ジウレア化合物の多くが、ジイソシネート化合物
の両イソシアネート基がシクロヘキシルアミンと反応したジウレア化合物である。このジ
ウレア化合物に加えて、両イソシアネート基がアルキルフェニルアミンと反応したジウレ
ア化合物を少量存在させることにより、使用箇所におけるグリース組成物の膜厚を厚くで
き、さらに該膜厚が長期間維持されるものと推測される。
【００１９】
　前記増ちょう剤のグリース組成物における含有量は基油と増ちょう剤の合計量１００質
量部に対して９質量部以上、３０質量部以下が好ましい。増ちょう剤の含有量が下限より
少ない場合はグリースが軟質過ぎるため飛散、漏洩する傾向があり、上限より多い場合は
、グリースが硬質となり、使用箇所のトルクが増大する傾向、流動性低下により焼付き寿
命が低下する傾向がある。特に好ましい含有量は適度な流動性が得られる点から１０質量
部以上、さらには１５質量部以上、また適度な流動性が得られる点から２８質量部以下、
さらには２５質量部以下である。
【００２０】
　また、これらのグリース組成物には、本発明の効果を損なわない範囲で酸化防止剤、極
圧剤、耐摩耗剤、染料、色相安定剤、増粘剤、構造安定剤、金属不活性剤、粘度指数向上
剤、防錆添加剤などの各種添加剤を適量添加してもよい。これらの各種添加剤を含有する
場合、グリース組成物における含有量は基油と増ちょう剤の合計量１００質量部に対して
１０質量部以下とすることができる。
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【００２１】
　本発明のグリース組成物は、自動車部品に使用される転がり軸受、家電、ＯＡ機器など
の汎用モーターに用いられる転がり軸受、鉄鋼設備やその他諸工業機械設備における軸受
、種々の公知の玉軸受やころ軸受、工作機械のボールねじやリニアガイド、建設機械の各
種摺動部、歯車などのあらゆるグリース潤滑箇所に好適に使用することができる。これら
使用箇所におけるグリース組成物の封入量は、使用箇所の形式や寸法等に応じて適宜変更
することができるが、ほぼ従来と同程度でよい。
【００２２】
　以下、実施例により本発明をより詳細に説明するが、本発明は、何らこれら実施例に限
定されるものではない。
【００２３】
　評価方法を以下に示す。
【００２４】
＜膜厚測定試験＞
　光干渉法を応用したＰＣＳ　Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ社製油膜厚さ測定装置を用いてグ
リース試料の油膜形成性を評価する。図１は用いた油膜厚さ測定装置系の概略図である。
光源１０からの光は顕微鏡２０を経て、駆動モーター３０の動力により回転するスピンド
ル４０に固定されたディスク５０の軸受鋼球６０とは接触しない面に照射され（図２参照
）、それによる反射光を、マイクロメーター７１およびカメラ７２を備えた分光器７０で
測定する。測定結果はカメラ７２を通して、モニター８０およびコンピュータ９０により
表示、解析および保存される。
【００２５】
　図２は光照射時のディスク、試料グリースおよび軸受鋼球の断面の概略図である。図２
に示すようにディスク５０はグラスディスク５１にクロム膜５２およびシリカ膜５３が片
面に蒸着されており、この面を軸受鋼球６０との接触面とする。照射光は該軸受鋼球との
接触面とは逆の面に照射され（Ａ）、照射された光の一部は前記クロム膜により反射され
（Ｂ２）、一部は前記クロム膜、前記シリカ膜および試料グリース１００を透過し軸受鋼
球により反射される（Ｂ２）。そして、それぞれの反射光を分光器６において測定する。
【００２６】
　具体的な試験方法を以下に示す。直径約１０ｃｍの硬質ガラスの片面にクロム膜および
その上にシリカ膜が蒸着したディスク表面に試料グリース１０１を塗布する。該グリース
は、テンプレートを用いて３／４インチ軸受鋼球の軌道面となるエリア付近に膜厚１ｍｍ
となるように塗布する。このとき、図３に示すように試験開始時に油膜厚さゼロ時、つま
りシリカ膜のみの厚さを測定するために、試料グリースを塗布しない部分を残しておく。
十分小さな力で回転可能な３個の小径玉軸受を組み合わせた鋼球用の台を作製し、図４に
示すように、これら３個の外輪の外側に３／４インチの軸受鋼球を載せる。試料グリース
を塗布したディスクをスピンドルに固定し、ディスクのグリース無塗布部分に３／４イン
チ軸受鋼球が接触するようにセットし、鋼球用の台の下からディスクの方向に２０Ｎの荷
重を付加する。まず、この状態で光干渉法を用いてクロム膜と３／４インチ軸受鋼球の間
のシリカ膜のみの膜厚を測定する。その後、ディスクと３／４インチ軸受鋼球の接触軌道
部が０．０３ｍ／ｓの転がり速度となるようにスピンドルを回転させる。回転開始から１
分間隔で２０分後までクロム膜と３／４インチ軸受鋼球の間の膜厚、つまりシリカ層の膜
厚と試料グリースによって形成される膜厚の合計を測定する。膜厚測定は、常にシリカの
みの膜厚を測定したディスクの位置で行う。そして測定されたシリカの膜厚と試料グリー
スによって形成される膜厚の合計から、シリカの膜厚を除いた数値をグリース膜厚とする
。なお、試料グリースは試験前にディスクに塗布するのみで、ディスク回転開始以降の追
加給脂は行わない。また試験は２５℃の雰囲気で行う。
【００２７】
＜焼付き寿命試験＞
　ＡＳＴＭ　Ｄ　１７４１－８６の方法に準拠してグリース試料の焼付き寿命を評価する
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【００２８】
　試験条件を以下に示す。
試験軸受：６３０６ＺＺ
グリース封入量：６．０ｇ
回転数：３５００ｒｐｍ
ラジアル加重：１１１±２２Ｎ
スラスト加重：１７８±２２Ｎ
軸受外輪温度：１５０℃
運転サイクル：２０ｈｒ運転、次いで４ｈｒ停止（断続運転）
【００２９】
　上記条件で試験を行い、（ｉ）駆動モーターの電流値が７アンペア以上となったとき（
試験開始時約５アンペア）、（ii）軸受外輪温度が１６０℃以上となったとき（試験開始
温度(設定温度)＋１０℃以上）、（iii）著しい騒音が１０分以上続いたときのいずれか
に該当するまでの時間を測定し、焼付き寿命とする。
【実施例】
【００３０】
　本実施例では、以下の原料を使用した。
ジイソシアネート化合物
ＭＤＩ：ジフェニルメタン－４，４′－ジイソシアネート
アミン
ＣＨＡ：シクロヘキシルアミン
ＰＤＡ：パラドデシルアニリン
基油
ＡＤＥ：アルキルジフェニルエーテル油
【００３１】
実施例１～１４および比較例１～７
　増ちょう剤原料アミンと同質量部のＡＤＥ（基油）に表１、表２および表３に示す増ち
ょう剤原料の含有量となるようにＣＨＡおよび／またはＰＤＡを混合し、１００℃に加熱
して溶解させ溶液Ａを調製した。また、これとは別に、増ちょう剤原料ＭＤＩと同質量部
のＡＤＥに表１、表２および表３に示す含有量となるようにＭＤＩを混合し、１４０℃に
加熱して溶解させ溶液Ｂを調製した。次に表１、表２および表３に示す増ちょう剤含有量
となるように用意した残りのＡＤＥを１００℃に加熱後、前記溶液Ａを混合した。この溶
液Ａを含むＡＤＥを撹拌しつつ、これに前記溶液Ｂを徐々に添加した。添加後１５０℃で
６０分間保持し、その後、室温まで冷却したものを３本ロールミルにより均質化処理する
ことでグリース組成物を得た。なお、グリース組成物には２質量部のアミン系酸化防止剤
を添加した。得られたグリース組成物を試料グリースとして膜厚測定試験および焼付き寿
命試験を行った。膜厚測定試験の結果を表４～６および図５～７に、焼付き寿命試験の結
果は表１～３に示す。
【００３２】
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【表１】

【００３３】
【表２】

【００３４】
【表３】

【００３５】
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【表４】

【００３６】
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【表５】

【００３７】
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【表６】

【符号の説明】
【００３８】
　　１０　光源
　　２０　顕微鏡
　　３０　駆動モーター
　　４０　スピンドル
　　５０　ディスク
　　５１　グラスディスク
　　５２　クロム膜
　　５３　シリカ膜
　　６０　軸受鋼球
　　６１　鋼球用の台
　　７０　分光器
　　７１　マイクロメーター
　　７２　カメラ
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　　８０　モニター
　　９０　コンピュータ
　１００　グリース試料
　１０１　グリース試料
　　Ａ　　照射光
　　Ｂ１　反射光
　　Ｂ２　反射光

【図１】

【図２】

【図５】
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【図３】
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