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Riassunto

?:-2 -5j£%omposizioni 1ubrificanti dotate di elevate proprietda an-
i SN
tiusura comprendenti:
A, da 100 a 0,1%, ma di preferenza da 10 a 0,5% in peso di un
polietere di formula generale:

(I)TO(CFZO)m(CFZCF O)h(CFZCFO)S(CFO)pT'

CF3 CF3

2

T, T' uguali o diversi tra loro sono terminali inerti -CFZX,
-CZF4X, -C3F6X o terminali reattivi fluorurati conte-
nenti gruppi carbossilici e/o alcoolici e/o chetonici
e/o ammidici e/o amminici e/o alcossilici e/o nitrili-

ci, almeno uno tra T e T' essendo uno di tali termina-

11 reattivi;

m, n, S, p = numeri tali che i1 polietere ha PM medio tra

1.000 e 100,000, <con la condizione che quando
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nessuno di essi & nu]Po s/p & circa 10, s/n é

tra 0,5 e 1,5, n/m &,circa 10, mentre quando n
' |

@ nullo s/p & circa 10; ed s/m & circa 20, men-
tre quando s, p sonoLnu11i n/m & compreso tra
0,6 e 2;
B. da 0 a 99;9%, mé-di preferenza da190'a 99,5% in peso di un

perfluoropolietere a terminali non freattivi,.

Le composizioni lubrificanti, oggetto della presente in-
I

venzione, possono essere usate, ricorrendo ad opportuni ispes-

senti, anche per la formulazione di grassi lubrificanti aventi

elevate proprietad antiusura.

* * k * &

La presente invenzione riguardai composizioni a base di
composti perfluoropolieterei dotate df caratteristiche lubri-
ficanti con migliorate proprieta antiu;ura (antiwear).

E' noto dalla domanda di brevettolitaliano nr, 20322 A/86
1'impiego di perfluoropolietert fluid%? dotati di viscosita ci-
nematica compresa tra 8.000 e 40.000'95t a 20°C quali olii 1lu-
brificanti, o componenti di grassi IJbrificanti perfluorurati
per ottenere lubrificanti a basso'coeféiciente di attrito.

In tale domanda di brevetto si @p%fra che non & possibile

o
ottenere un basso coefficiente di attrito da perfluoropolieteri

di tipo lineare dotati di bassa viscosita cinematica, ad esem-

pio di 30-250 cSt.

D'altro canto si trova che Tle pAoprieté antijusura di un

(B-721-03) -2 -




ISTITUTS BUIDD. DONECAN S.p.A.
perf]uorﬁpo]ietere non sono direttamente correlabili al coeffi-
ciente di attrito, dato che tali propriefé non mig]forano con
il crescere delle viscosita.

Sono inoltre noti dalla domanda di brevetto italiano no.
20159 A/86 numerosi additivi per lubrificanti a base di compo-
sti perfluoropolieterei, 1 quali conferiscono proprietd anti-

ruggine a tali perfluoropolieteri.

Anche in tal caso, questi additivi non appaiono conferire

particolari proprieta antiusura ai lubrificanti perfluoropolie-
terei, dimostrando in tal modo che tali proprietda non sono di-
rettamente correlabili a quelle antiruggine.

D'altro canto le caratteristiche antiusura dei lubrifican-
ti perfluoropolieterei sono simili A quelle degli olii minera-
1i, e non del tutto soddisfacenti per la maggior parte delle
applicazioni pratiche dei lubrificanti,

E' stato ora trovato dalla Richiedente che lubrificanti
costituiti da fluoropolieteri aventi formula generale:

TO(CF20)m(CFZCFZO)n(CFZCFO)S(CFO)pT‘

I I

CF3 CF3 (1)

oppure composizioni a base di. perfluoropolieteri come appresso

definiti, contenenti i f1u0r0polieterf di formula (I) come ad-
ditivi presentano mig]iori propriéta antiusura.

Nella formula (I} le unita pe?f]uohoossia]chi1eniche con
indici m, n, s, p sono distribuite in modo statistico lungo ia

catena.
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I cgefficienti m, n, S, p ne]]aistruttura di formula (I)
sono numeri tali che i prodotti combreSi in tale struttura pre-
sentano peso molecolare medio ne]]Linterva11o tra 1000 e
100.000, ma di preferenza tra 2000 e %000 . Quando nessuno di
tali coefficienti & zero, i1 rapportois/p € di circa 10, s/n &
compreso tra 0,5 e 1?5 ed n/m évdi cirFa 10, Quéndo n & pari a
zero, s/p & circa 16, mentre s/m & cgrca 203 quando s, p sono
pari a zero, n/m & compreso tra 0,6 e ?.

Unita perfluoroossialchileniche di formula (-CFZ-CFé—
CF20-) e/o (-CFZCFZCFZCFZO-) pdssono pure essere presenti nelle
struttura di formula (I).

I terminali T e T', uguali o dive#si tra loro sono compre-

si nel gruppo di terminali inerti di formula crzx;, CF,X-,

2 4

C3F6X- e nel gruppo di terminali reattivi fluorurati contenenti
gruppi carbossilici, alcolici, ammidici, chetonici, amminici,

|
alcossilici, nitrilici, tra i quali, ad esempio, si citano

quelli di formula -CF_COOH, " -CF-COOH,

2
CF, |

-CFZ-T -0 é -CF,CONR R,

CF | |

. _~OH | |
'CF27T\\\6H - o
-CFCONR R, CF | 'CFZ‘T*~0H.HNR]R2’_
CFy | g CF |
-CF,CH,OH, ~CF-CH,0H, -CF,CHOH,  -CF,CN, ~CFCN,
CF, CFy o CF,

(B-721-03) _ 4 -
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|

-CF,-C-0H, -CFz-coo'HA+L CF-CO0 HA™
CF3 CFy
in cui: |
X = F, CI

R], R2 uguali o diversi tra loro, sono H oppure radicali alchi-
Tici, alchilarjlici; arilici, eventualmente contenenti
sostituenti quali ad esempio -OH, alogeni, oppure posso-

|

no formare con N un radicale eterociclico che pud conte-
i

nere anche altri eteroatomi quali 0, S, P;
|
A rappresenta una ammina primaria, secondaria o terziaria,

0 una base eterociclica, contenente eventualmente anche

altri eteroatomi quali 0, S, Pf
Y = -0CH,, -NH,, -NR R, |
con la condizione che almeno uno, tra'T e T', @ uno dei suddet-
ti gruppi reattivi; |

oppure, quando i coefficienti s, p sono nulli, T e T', uguali

tra loro, sono gruppi

-CFZ-CHZQH, -CFZ—COOH, | -CFZ-CN

I prodotti della struttura (I) p?ssono essere ottenuti da

precursori. di formula generale
: - |

LO(CFZO)m(CFZCFZO)n(CFZTFO)S&TFO)pL' (IT1)

- CF « CF

3 3

dove m, n, s, p, X, hanno i1 valore descritto in precedenza,

|
mentre L e L', uguali o diversi,tra\1oro, sono compresi nel
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~C,XF -C,XF

gruppo di terminali inerti di formula -CXF 4 3XFe do-

2 "2

| .
ve X = F, C1 e nel gruppo di terminali reattivi di formula

-CF,-COF, CFCOF,
- | i
CF,
-CF.-C = -CF, -CF.- } -
) T 0, CF - CF o~ COF, CF ,0COF, CFZ?FOCOF,
CF, | CF

-CF-CFZOCOF,'

CF, |

almeno L o L' essendo uno di tali terminali reattivi.
Nella formula di struttura (II)!possono pure essere pre-

senti anchg gruppi (fCFZCFZCFZO-) e/o](-CFZCF CF CFZO-).

27 2

I precursori di formula (II) possono essere preparati se-

- condo tecniche note, mediante reazione di una o pil peraloole-

fine, quali ad esempio tetrafluoroetﬁlene, esafluoropropene,

. : |
clorotrifluoroetilene, con ossigeno in presenza di radiazioni

U.V., a temperature comprese tra -80 e| +40°C, in presenza 0 me-

no di solventi, e successivo trattamento termico a 200-250°C
|

dei prodotti cosi ottenuti per decomporre gli eventuali gruppi

perossidici (-0-0-) in essi presenti,

Nella struttura di formula (II) X 8 F quandoc n ha valore
zero, mentre quando s, p sono pari:a %ero i terminali reattivi
sono costituiti da -CFZCOF, ed X & F o?pure c1.

I prodotti della struttura (I)‘p&ssono essere ottenuti da
quelli di struttura (I1I) oppure direttamente per reazione dei
gruppi terminali reattivi presenti'inguest;u1timi can opportu-
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ni reagenti, quali HZO 0 ammine NHRTRZ’ oppure per ulteriore
' I

trasformazione dei gruppi cosi ottenuti a dare gruppi alcooli-
|

ci, per riduzione dei corrispondenti ?ruppi carbossilici, grup-
pi nitrilici, per disidratazione dei;corrispondenti gruppi am-
midici primari, e gruppi carbossi]at? ammonici quaternari per
trattamento dei gruppi carbossilici con ammine,

I composti di formula (I) sopra menzionati, oltre che tal
quali, possono essere usati come addiﬁivi promotori di proprie-

ta antiusura in perfluoropolieteri abpartenenti ad una delle

classi seguenti: . !

1. A'0(CF.-CFO) (CFX0) -A i
m n

2

CF3

dove X & -F, -CF3; A e A' ugualilo differenti fra di loro

possono essere -CF,, C,F., C,F,.ilLe unita (CFZCF(CF3)0) e

(CFX0) sono distribuite a caso 1un§o la catena perfluoropo-
lieterea, m ed n sono numeri intéri tali che i1 rapporto
m/n = 20-1000 e che la viscosita he] prefluoropolietere &
compresa fra 10 e 4000 Cst.

Questi perfluoropolieteri sono ottenuti mediante la reazio-

i

ne di fotoossidazione de]]'esaf]uOQOprOpene secondo i1 pro-

cesso descritto nel brevetto ingles% 1.104.482, e con suc-
cessiva conversione dei gruppi te%mina]i in gruppi inerti
secondo i1 processo descritto 'nel brevetto inglese

1.226.566.
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C3F70(CF-CF20)m-B

CF |
dove B pud essere -CZFS, -C3F7, e& m & un numero intéro po-
sitivo, tale che la viscosita de]lprodotto é compresa fra i
valori sopra indicati per la classe 1.
Questi composti vengono preparati iper oligomerizzazione io-
nica dell'epossido dell'esafluoropropene e successivo trat-
tamento de{ fluoruro di acile (COF) con fluoro secondo i
processi mostrati nel brevetto USP;2.242.218.
C3F70(?F-CF20)m-TF

CF3 CF, )

dove - m € un numero intero tale che la viscosita del prodot-

to & compreso nell'intervalio sopré menzionato.

Questi prodotti sono ottenuti per telomerizzazione ionica

dell'epossido dell'esafluoropropene e suécessiva dimerizza-
zione fotochimica dell'acilfluoruro, secondo i processi de-
scritti nel brevetto USP 3.214.478.
A 0[CFZCF(CF3)O]m-(C2F40)n(CFXO)qA'

dove A e A', uguali o differenti fra loro, possono essere

-CF3, -C2F5, -C3F7; X e -F, -CF3; m, n, e q’spno numeri in--

teri e possono essere anche uguali a 0, ma in ogni caso ta-

1i che la viscosita del peffluoropoﬁietere si trovi all'in-
terno dell'intervallo indicato sopra.

. ; ,
Questi prodotti sono ottenuti per fotoossidazione di misce-

le di C3F6 e C2F4 e successivo frdttamentO'con fluoro se-
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condo i1 processo descritto nel brevetto USP 3,665,041,

5. CF30(C2F40)p(CF20)q-CF3

dove p e g sono numeri interi uguali o differenti 1'uno
|

: |
dall'altro, con rapporto p/q compreso fra 0,1 e 5, e tali

che ta viscositd & all'interno dei limiti sopra indicati,

, ' i
Questi perfluoropolieteri sono preparati mediante ossida-

zione fotochimica del C,F, sdcondo i1 brevetto USP
|

'3,715,378 e successivo trattament& del prodotto della foto-
‘ossidazione con fluoro secondo il brevetto USP 3,665,041.
"6, AO-(CFZ-CF

; A |
,~CF,0) -A |

dove A e A', uguali o differenti tra loro, possono essere
?C2F5, "fC3F7 ed m & un numéro intlero tale che la viscosita
del prodbtto & compresa fra i valori sopra indfcati.
Questi prodottf‘sono-Sttenuti seéondo i1 brevetto Europeo
n° 148,482.
7. DkaCFZ;CEZO)rQ'. ] | f' _  “ W

"‘dove D e D', uguali o.djfferenti fra loro, possono és;ere

;CF3; =C,oF ed r évun numero int?ro tale che la viscosita

dei prddotti'é Ebmpresa fra i valori sopra indicati.

Questi prodotti sono ottenuti ﬁgcondo il brévetto USA

4,523,039,
B TFs Tf Tf |
R-f. ?——fO——-T—-TT———O R?f dove
]
CF3 Rf Rf n i

R'f & un perfluoroalchile, n & almeno 8, R @ F oppure un

(B-721-03) - -9 -
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perfluoroalchile. Questi perfluor£p01ieteri sono descritti
nella domanda di brevetto PCT WD 87/00538.
|

Altri fluidi di~basg che possono essere additivati con i
composti di formula (I), oltre a quelli sopra elencati POSSONO
essre costituiti da oli minerali, pa}affinici e/o aromatici,
po]ihlfaolefine, fluidi siliconici e f1uosi]iconiti, e polifo-
sfazeni,

I perfluoropolieteri delle classi da 1 a 8 sopra citate
hanno terminali inerti perfluoroalchilici, sono 1liquidi con
tensione di vapore molto bassa, e présentano viscosita a 20°C
generalmente compresa tra 50 é 100.00? cSt, ma di preferenza
tra 100 e 2,000 cSt. I prodotti di formula (1I) sopfa descritti
sono solubili in questi fluidi. |

Forma pertanto 1'oggetto della presente 1'impiego, come
Tubrificanti antiusura, di composizio%i comprendenti da 100 a
0,1%, ma di preferenza da 10 a 0,5% in peso di un polietere
della formula (I) sopra citata e da 0 a 99,9% ma di preferenza
di 90 a 99,5% in peso di un perfluoropolietere (fluido di base)
appartenente ad almeno wuna delle c{assi da 1 a 8 sopra
illustrate.

G1i esempi che seguono sono forniti a scopo illustrativo
ma non limitativo del trovato della pre%ente invenzione.

Tali esempi si riferiscono alla caratterizzazione di olii

1ubrificanti comprendenti perfluoropo]ﬂeteri delle calssi da 1
a 8 sopra citate e/o fluoropolieteri di formula generale (1),
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Gl{ olii Jubr?ficanti di tali esempi, costituiti da, oppu-
re contenenti o meno i fluoropolieteri di tale formula (I) sono
stati caratterizzati, nelle loro proprieta antiusura, mediante
la macchina "Quattro sfere wear"”, metodo ASTM D417ZB, in con-
dizioni operative nelle quali si instaura un regime di Tubrifi-
cazione mista.

Sommario del metodo.di misura utilizzato.

Tre sfere di acciaio (diametro 0,5 inch) sono fissate in
un apposito <contenitore e kicoperte col lubrificante da
valutare,

Una quarta sfera dello stesso tipo del]e'precedenti, posta
sopra di esse, 1in modo da realizzare tre punti di contatto,
viene fatta ruotare, sottoposta ad un determinato carico, per
un tempo prefissato, I1 lubrificante viene termostatato ad una
dafa temperatura,

I1 comportamento dei lubrificanti viene confrontato sulla
base del diametro medio di usura delle tre sfere fisse.

Apparecchiatura

L'apparecchiatdra di prova dispone di un motore elettriéo
e di un sistema di pulegge che consentono di operare a diverse
velocitid di rotazione. Solidale con 1'albero di uscita del mqh
tore vi & un mandrino che contiene i1 provino superiore costi-
tui£o_da una sfera di acciaioj(diametro 0,5 inch).

In un contenitore, posto in corrispondenza della sfera che

ruota, alloggiano altre tre sfere di diametro e materiale iden-
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tici alla precedente, fisse ed immerse nel lubrificante.

IT carico variabile, applicato dal basso verso 1'alto, c;--
rica le sfere sottostanti contro quella solidale al mandrino.

L'applicazione del carico avviene mediante un sistema di
lTeve.

Un dispesitivo di riﬁca]damento ad induzione mantiene co-
stante la temperatura del lubrificante all'interno del conteni-
tore; in esso & alloggiata una termocoppia.

Raggiunta la'temperaturalvo1uta del fubrificante, applica-
to i1 carico voluto e scelta la velocitda di rotazione dell'al-
bero, si avvia la prova che vﬁene f;tta durare per il tempo
voluto. |

Condizioni di prova

I risultati riportati si riferiscono a prove effettuate

alle seguenti condizioni:

carico ' 40 kg
temperatura 75°C
velocitd di rotazione 1200 giri/min,
durata 60 min.,

Preparazicne delle sfere

Le sfere di tipo acciaio al cromo, fatte con acciaio AISI

Standard n°. E-52100, aventi diametro di 0,5 inch. Grade 25 EP

- (Extra Polish), vengoho‘pulite e sgrassate, per immersione,

prima con n-esano (15 minuti) poi con Delifrene HP (tricloro-

trifluoroetano) (15 minuti), infine asciugate con aria anidra.
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Valutazione dell'usura

Ultimata la prova, senza rimuovere le tre sfere fisse (inf
feriori) dall'alloggiamento, con un microscopio avente una sen-
sibilitd di 0,01 mm, viene misurata 1'psura per ciascuna di es-

| ,
se; per ogni sfera dopo avere allontanato 1'olio dall'alloggia-
mento lasciandolo sgocciolare per 15 mfnuti ed avere lavato in
particolare la zona dell'usura con Delifrene HP, si misurano
due diametri dell'impronta di usura prodotta sulla superficie a

X
sequito della rotazione, di cui uno nel senso della rotazione e
1'altro perpendicolarmente al primo (s‘filevazioni); si media-
no, quindi, i valori e si ottiene cosi i1 risultato della prové

che & i1 diametro medio di usura (mm).

ESEMPI 1-5

|
Si sono preparate composizioni usando come fluidi di base

perfluoropolieteri a viscosita diversa, della classe 1, di for-

mg]a:
A'O CFZ—CFO (CFXO)nA, dove
CF3
X = CF3, F :
Ay A' = CFg, CFc, C4F,
m/n = 20

|
e, come additivi, fluoropolieteri dotati di differente peso mo-

lecolare medio, di formula:

CFBO_(CFZO)m(CFZTFO)S(fFP)pT’ dove

CF3 CF3

|
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T = CFZ-C-——CF3 (75%); CFZ-COOH (25%)
OH
s/p = 10; s/m = 20; p/m = 2.

Tali composizioni sono state preparate per miscelazione
dei fluidi di base con gli additivi.

In tabella 1 sono riportate le caratteristiche di ciascun
fluido di base e dell'additivo, le loro quantita nella composi-
zione ed il va]ore_de] diametro medio di usura in corrisponden-

za di ciascuna composizione.

TABELLA 1

] | FLUIDO DI BASE | ADDITIVO | RISULTATO l
| ESEM- | Viscositd a | % in | P.M.| % in | diametro medio |
| PI | 20°C (cSt) | peso | | peso | di usura {mm) |
| 1 l 250 S| 95 |2400 | 5 | 0,50

| 2 I 250 | 95 (2100 | 5 ] 0,57 I
| 3 | 250 |90 (2400 | 10 | 0,64 t
I 4 | 450 »l 97 14150 | 3 | 0,60 ]
| 5 | 1200 | 95 14150 | 5 | 0,60 |

ESEMPIO 6
Si & effettuata la determinazione delle proprietd antiusu-
ra sul solo additivo dell'esempio 1, non miscelato ad alcun

fluido di base.

I1 diametro medio di usura & risultato di 0,65 mm.

T T T e T e e e E e e o e - E e E ... - - e = e = o e
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ESEMPIO 7

Si & ripetuto 1'esempio 1, con la differenza di usare come

additivo i1 composto di formula: |

CF 0-(CF20)m(CF

] 2-?F0)SQCF0)pT,
CF3 .CF3
dove: s/p = 10; s/m = 20; p/m =2

OH
. . - _ .
T = CF,-C—CF, (75% in moli); -CF, -C00 NH (CHZ-CHZOH)3 (25% in
OH
moli)
avente peso molecolare medio di circa 2400, ed in quantita pari

al 6% sul peso con il fluido di base.

11 diametro medio di usura & risultato pari a 0,48 mm.

ESEMPI 8-9

Si sono determinate le proprieta antiusura di composizioni

formate dal fluido di base della classe (1) con un additivo di
i

formula:
. } |
CF30 (CFZO)m(CF2 TFO)S(TFO)pT’
CF3 Cf3

dove: s/p = 10; s/m = 20; p/m = 2

OH

'
T = CF,-C—CF, (75% in moli); CF_-CONH, (25% in moli)

2 3 2 2
\ .

OH -

In tabella 2 sono riportate le caﬁatteristiche delle com-
I

posizioni ed i risultati delle prove dijusura.

|
(B-721-03) - 15 - =
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TABELLA 2

E- | FLUIDO DI BASE | A D'D ITI VO | RISULTATO
SEM- | Viscosita al % in | Peso moleco-| % in|diametro medio

PI | 20°C (cSt)| peso | lare medio | pesol di usura (mm)

8 | 250 | 95 | 2400 | 5 | 0,50

9 | 450 | 97 | 2400 | 3 | _0;56

ESEMPI 10-12

Si sono valutate le proprietd antiusura dei perfluoropoli-
eteri della classe (15, usati come f]uid{ di base negli esempi
3, 4 e 5, senza additivi. I diametri medi di usura riscontrati
sono 0,8%5; 0,78 e 0,73 , rigpettivamente.

ESEMPI 13-14

Sono state determinate le proprieta antiusura di composi-
zioni formate da fluidi di base delle classi (4) e (5), rispet-
tivamente:

' -— -
A'0 CF_-CFO (CF2 CFZO)n(CFXO)qA,

* ]
CF3 m
dove:
X = F, CF,
m/n = 1,5; m/q = 15

A, A' uguali o differenti, sono -CF3 e/o -C2F5 e/o —C3F7,

avente viscosita cinematica a 20°ijari a 250 cSt e peso mole-

colare medio di 4000,

e CF30(CF20F20)p(CF20)qCF3

dove: p/q = 1,

(B-721-03) - 16 -
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avente viscosita cinematica a 20°C pari a 150 cSt e peso mole-

colare medio di 7850 e da 5% in peso dello stesso additivo del-
1'esempio 1.

Le prove di usura sulle due comp%sizioni hanno dato valori
del diametro medio pari a 0,53 e 0,70! mm, fiSpettivamente.

ESEMPIO 15

i
Si sono determinate le proprietd antiusura di una composi-
|

zione formata per i1 95% in peso dal berf]uoropolietere (fiuido
di base) deli'esempio 14, e per i1 5% in peso da una miscela di
additivi avente viscositd cinematica a 20°C pari a 80 cSt, «co-
stituita per i1 97% in peso dal composto di formula:

HOCHZ-CFZ-Rf—CFZ-CHZOHi

e per i1 3% in peso dal composto di formula

HOOC-CFZ-Rf—CF2¥C00H

dove:
Rf = catena perfluoropolieterea avente peso molecolare medio di

2.000 e struttura

0(-CF CFZO)n(CFZO)m,

2

dove n/m = 0,7.
I1 diametro medfo di usura & risultato pari a 0,64 mm.

ESEMPI 16-17

E' stata valutata la proprietd antiusura dei perfluoropo-
lieteri usati come fluidi di base neg]ﬁ esempi 13 e 14 (classe

4 e 5, rispettivamente), senza aggiunta di additivi,.

-

IT diametro medio di usura & risuﬂtato pari a 0,90 e 0,92,

(B-721-03) - 17 -




rispettivamente.

ESEMPI 18-19 (di_confronto) = |

In questi due esempi si riportano le caratteristiche anti-
usura di un perfluoropolietere. del tibo della classe 5, avente

viscositd cinematica a 20°C pari a 250 cSt, additivato con i1
|

2% in peso di fosfina fluorurata di formula

— .

F

C3F70(|IF-;F20—CF—CF2

CF3 CF3 i

_ S
(agente stabilizzante cqnvehziona]e_per i perfluoropolieteri) e
quelle dello stesso perfiuoropo]ietere‘non addifivéto.

[l primo esempio ha fornito un d{ametro.medio di usura di

1,52 mm, i1 secondo di 0,94 mm.

ESEMPIO 20 (di confronto)

Si & preparata una composizione Eompfendente 97% in peso
di un fluido di base costituito dal pérf1uoropo]ietere dell'e-

sempio 1 e per i1 3% da una miscela d{‘additivi costituita per

|

il 97% in peso da un composto di formula:
|

NC-CFZ-Rf-CFZ-CN

e per il 3% in peso dal composto di forhu1a

-Rf-CF,,-COOH

HOOC-CF, )

dove: Rf = catena perf]uoropo]ieterea: avente P.M. medio di

2.000, avente struttura definita ne]l‘eﬁempio 15.

Tale miscela di additivi & descritFa nella domanda di bre-

(B-721-03) - 18 - |




vetto italiano no. 20183 A/88 a nome della Richiedente come ca-

. N . . | L
pace di conferire proprietd antiruggine al perfluorgpolietere

|

del presente esempio.
Con tale composizione il diametrF medio di usura €& risul-
tato pari a 1,04 mm.

ESEMPIO 21

|

Si & ripetuto 1'esempio 1.usando,’come additivo, il compo-
sto di formula: .
|
I

CF30(CF20)m,CF2-CF0 CFO \-T
|
CF3 . CF
dove s/p = 10, s/m = 20, p/m = 2

T = CFZ-COOH

avente peso molecolare medio di circa ;5000 ed in quantitd pari.
al 2% sul peso con i1 fluido base.
|
I1 diametro medio di usura & risultato pari a 0,69 mm.

ESEMPIO 22

Sono state valutate le proprieta éntiusura di composizioni
formate dal fluido base dell'esempio 1, usando come additiwo i1l
composto di formula:

CF30(CF20)m CFZ-CFQ CF -T

CFi/s \SF3/,

dove s/p = 10, s/m = 20, p/m = 2
OH
T = CF_-C--CF

2'\\ 3 |

OH

(B-721-03) | - 19 -




avente peso molecolare medio 2100, i

| Sono state valutate composizioni contenenti i1 2% ed i1 4%

sul peso con il fluido base; i1 dia@etro medio di usura & ri-
l .

sultato pari a 0,49 mm per entrambe le concentrazioni di addi-

tivo considerate,

ESEMPIO 23

Sono state determinate le proprieta antiusura di un grasso
preparato secodo il brevetto italiano%n° 1151732 contenente co-
me fluido base perfluoropolietere della classe 1, descritto ne-
gli esempi 1-5, avente viscosita cinématica a 20°C di 1500 cSt

(66,5% peso), come additivo 1'additivo descritto negli esempi

1-5, avente peso molecolare medio_;2250 (3,5% peso) e come
ispessente politetrafluoroetilene (PTFE) tipo Algoflon L206
(prodotto dalla Richiedente) (30% peso).

|

I1 diametro medio di usura & risultato pari a 0,98 mm.

ESEMPIO 24 :

Con la tecno]dgia citata ne11'es€mpio 23 & stato preparato
un grasso usando come fluido base 1115010 additivo usato nel-
1'esempio 23 (70% peso) e come 1spe4sente PTFE tipo Algoflon
L206 (30% peso). |

Sul grasso sono state determinaﬂe ]e proprietd antiusura

ed i1 diametro medio di usura & risultato di 0,70 mm.

ESEMPIO 25

Con la tecnologia usata nell'esempio 23 & stato preparato
un grasso contenente come fluido base lo stesso perfluoropolie-

(B-721-03) - 20 - |
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tere impiegato nell'esempio 23 (67,8%b e come additivo lo stes-

i‘.
so additivo (2,2% peso) descritto nell'esempio 15. Quale ispes-

~

sente, per la formulazione del gras{o é stato usato PTFE tipo

. |
Algoflon L206.

La prova di usura, effettuata sul grasso ottenuto, ha dato
un valore del diametro medio pari a 0%96 mm .,

ESEMPIO 26 (di confronto) !

!

Si sono determinate le proprietda antiusura di un grasso
preparato come descritto nel]'esempio;23 contenente come fluido
base 1o stesso perfluoropolietere de]]%esempio 23 e come ispes-
sente PTFE tipo Algoflon L206, |

I1 diametro medio di usura e risuﬁtato pari a 1,4 mm,
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RIVENDICAZIONI

1. Impiego come lubrificanti —s———— antiusura

comprendenti:
A. da 100 a 0,1%, 1in peso di un polietere di formula gene-
rale:

TO(CFZO)m(CFZCFZO)n CF2CF0 CFO - T1' (I)

CF3 s-FiS p

in cui:

T, T' uguali o diversi”tra loro, sono compresi tra i
terminali inerti di formula -CFZX,_ -C2F4X, fCZFGX.
e tra i terminali reattivi fluorurati contenenti
gruppi carbossilici e/o alcoolici e/o chetonici
e/o ammidici e/o amminici e/o a?co#giiici e/o ni-
trﬁlici, con la condizione che almeno uno tra T e
T* & uno di tali terminali reattivi;

X = F, C}

m, n, s, p sono numeri tali che i polieteri hanno peso

molecolare medio compreso tra 1000 e 100.000, .con -

la condizione che quando nessuno di tali coeffi-
cienti & zero, s/p & di circa 10, s/n éi¢pmpreso
tra 0,5 e 1,5 ed n/m e di circ§ 10, mentre guando
n & pari a zero ;/p & circa 10 ed s/m & circa 20,
mentfe quando s, p sono pari a zero n/m & compre%o-
tra 0,6 e 2;

B. da 0 a 99,9% in peso di un perfluoropolietere apparte-

—-22 -
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nente ad almeno una delle c1a£si da (1) a (8) sopra il-

lustrate. : j | -

\ ,
2. Impiego secondo la rivendicazione 1 comprendenti i1 polie-
l

tere A, di formula generale (I)iin quantitd comprese tra
0,5 e 10% in peso, ed i1 perfluoropolietere B. in quantita

comprese tra 99,5 e 90% in peso. |
i ‘
3. Impiego secondo Tle rivendicazionill e 2, 1in cui i1 polie-_

|
tere di formula generale {I) ha peso molecolare medio com-

IR

preso tra 2000 e 5000,

4. Impiego come Jubrificanti — ? antiusura di

grassi comprendenti almeno una co¢posizione secondo le ri-

vendicazioni da 1 a 3 ed un prodotto ispessente,
5. Impiego secondo la rivendicazioné 4 in cui F1 prodotto

ispessente & costituito da poiitetLaf1uoroeti1ene.

Novara, 42 1C. 1989

DS.1ca

|

| p. AUSIMONT S.r.1l.

ISTITUTO 6UIDO DONEAAN! §.p.A.
Dott, Danicle Sama '
Procuratore
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