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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　（Ａ）増ちょう剤と（Ｂ）基油とを含む軸受用グリース組成物の製造方法であって、
　イソシアネートを基油に溶解させたイソシアネート溶液に、口径が１ｍｍ以上３０ｍｍ
以下である滴下口から、アミンを基油に溶解させたアミン溶液を滴下する工程、又は、前
記アミン溶液に、前記滴下口から、前記イソシアネート溶液を滴下する工程、を含み、
　前記イソシアネート溶液と前記アミン溶液との反応後に撹拌を行い、
　前記（Ａ）増ちょう剤が、下記一般式（Ｉ）で表されるウレア増ちょう剤であり、
　前記軸受用グリース組成物の平均厚み１１μｍの試料における透過像を観察した場合に
、前記ウレア増ちょう剤の凝集部分のうち透過像面積が４０μｍ２を超える凝集部分の透
過像面積比率が、観察面積全体に対して１５％以下であり、
　Ｒ１ＮＨＣＯＮＨＲ２ＮＨＣＯＮＨＲ３　・・・（Ｉ）
　［式中、Ｒ1、Ｒ３はそれぞれ独立に、（ａ１）炭素数６から２２までの１価の鎖式炭
化水素基、（ａ２）炭素数６から１２までの１価の脂環式炭化水素基または（ａ３）炭素
数６から１２までの１価の芳香族炭化水素基を示し、Ｒ2は、（ａ４）炭素数６から１５
までの２価の芳香族炭化水素基を示す。］
　前記一般式（Ｉ）のＲ1およびＲ３の総量のうち、前記（ａ２）炭素数６から１２まで
の１価の脂環式炭化水素基が、６０モル％以上９５モル％以下を占める、前記軸受用グリ
ース組成物を製造する、製造方法。
【請求項２】
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　請求項１に記載の軸受用グリース組成物の製造方法において、
　前記透過像面積比率が、前記観察面積全体に対して１４．２％以下である、前記軸受用
グリース組成物を製造する、製造方法。
【請求項３】
　請求項１または請求項２に記載の軸受用グリース組成物の製造方法において、
　前記（ａ２）炭素数６から１２までの１価の脂環式炭化水素基が、シクロヘキシル基で
あり、
　前記一般式（Ｉ）のＲ1およびＲ３の総量のうち、前記シクロヘキシル基以外の残りの
基が、（ａ１）炭素数６から２２までの１価の鎖式炭化水素基である、前記軸受用グリー
ス組成物を製造する、製造方法。
【請求項４】
　請求項１から請求項３までのいずれか１項に記載の軸受用グリース組成物の製造方法に
おいて、
　前記（Ｂ）基油が、（ｂ１）ポリアルファオレフィンと（ｂ２）エステルとの混合物で
ある、前記軸受用グリース組成物を製造する、製造方法。
【請求項５】
　請求項４に記載の軸受用グリース組成物の製造方法において、
　前記（ｂ１）ポリアルファオレフィンの配合量が、前記（Ｂ）基油１００質量％に対し
て、５質量％以上９５質量％以下である、前記軸受用グリース組成物を製造する、製造方
法。
【請求項６】
　請求項５に記載の軸受用グリース組成物の製造方法において、
　前記（ｂ２）エステルが芳香族エステルである、前記軸受用グリース組成物を製造する
、製造方法。
【請求項７】
　請求項１から請求項６までのいずれか１項に記載の軸受用グリース組成物の製造方法に
おいて、
　混和ちょう度が２００以上３８０以下である、前記軸受用グリース組成物を製造する、
製造方法。
【請求項８】
　請求項１から請求項７までのいずれか１項に記載の軸受用グリース組成物の製造方法に
おいて、
　内燃機関の補機駆動用軸受に使用されるものである、前記軸受用グリース組成物を製造
する、製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、軸受用グリース組成物に関し、詳しくは、自動車用内燃機関の補機類（オル
タネータやウォータポンプ）の軸受、ベルトプーリー軸受またはテンションローラ軸受な
どに好適に用いられる軸受用グリース組成物に関する。
【背景技術】
【０００２】
　自動車の小型軽量化や居住空間の拡大の要望から、エンジン周囲の電装補機も小型化し
、高温のエンジンの近くで使用されるようになってきている。軸受用のグリースは、この
ような厳しい高温環境で長い軸受潤滑寿命が必要となる。そこで、高温で長い軸受潤滑寿
命を持つグリースとしてはウレアグリースが用いられることが多く、例えば、脂環式アミ
ンを主成分としたジウレア化合物を用いたグリース組成物が提案されている（特許文献１
）。
　また、環境への配慮や、軸受の高精度化や静粛化に伴い、グリースには低ノイズ性も求
められている。ウレアグリースの中で低ノイズ性を改善するものとして、例えば、脂肪族
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アミンを主成分としたジウレア化合物を用いたグリース組成物が提案されている（特許文
献２）。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００３】
【特許文献１】特開２００９－１９７１６２号公報
【特許文献２】特開２００８－７４９７８号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００４】
　特許文献１に記載のグリース組成物では、耐熱性、流動性のバランスに優れたグリース
となり、高温での軸受潤滑寿命が長くなる。しかしながら、特許文献１に記載のグリース
組成物では、その分子構造から結晶性の高いウレア増ちょう剤粒子になりやすく、軸受に
充填した際の騒音が大きくなりやすいという問題がある。
　一方で、特許文献２に記載のグリース組成物では、ウレア増ちょう剤が結晶化しにくく
、脂環式アミンを主成分とするものに比べて騒音が小さくなる。しかしながら、特許文献
２に記載のグリース組成物では、脂環式アミンを主成分とするものと比較して、高温での
漏洩をしやすく、また熱安定性の点でも劣るため、高温での軸受潤滑寿命の点で問題があ
る。
　このように、低ノイズ性と、高温での長い軸受潤滑寿命とは、二律背反の関係にあり、
これらを両立できるグリース組成物はなかった。
【０００５】
　本発明の目的は、低ノイズ性と、高温での長い軸受潤滑寿命とを両立できる軸受用グリ
ース組成物を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【０００６】
　前記課題を解決すべく、本発明は、以下のような軸受用グリース組成物を提供するもの
である。
（１）（Ａ）増ちょう剤と（Ｂ）基油とを含む軸受用グリース組成物であって、前記（Ａ
）増ちょう剤が、下記一般式（Ｉ）で表されるウレア増ちょう剤であり、当該軸受用グリ
ース組成物の平均厚み１１μｍの試料における透過像を観察した場合に、前記ウレア増ち
ょう剤の凝集部分のうち透過像面積が４０μｍ２を超える凝集部分の透過像面積比率が、
観察面積全体に対して１５％以下であることを特徴とする軸受用グリース組成物。
　Ｒ１ＮＨＣＯＮＨＲ２ＮＨＣＯＮＨＲ３　・・・（Ｉ）
　［式中、Ｒ1、Ｒ３はそれぞれ独立に、（ａ１）炭素数６から２２までの１価の鎖式炭
化水素基、（ａ２）炭素数６から１２までの１価の脂環式炭化水素基または（ａ３）炭素
数６から１２までの１価の芳香族炭化水素基を示し、Ｒ2は、（ａ４）炭素数６から１５
までの２価の芳香族炭化水素基を示す。］
（２）前述した軸受用グリース組成物において、前記一般式（Ｉ）のＲ1およびＲ３の総
量のうち、前記（ａ２）炭素数６から１２までの１価の脂環式炭化水素基が、６０モル％
以上９５モル％以下を占めることを特徴とする軸受用グリース組成物。
（３）前述した軸受用グリース組成物において、前記（ａ２）炭素数６から１２までの１
価の脂環式炭化水素基が、シクロヘキシル基であり、前記一般式（Ｉ）のＲ1およびＲ３

の総量のうち、前記シクロヘキシル基以外の残りの基が、（ａ１）炭素数６から２２まで
の１価の鎖式炭化水素基であることを特徴とする軸受用グリース組成物。
（４）前述した軸受用グリース組成物において、前記（Ｂ）基油が、（ｂ１）ポリアルフ
ァオレフィンと（ｂ２）エステルとの混合物であることを特徴とする軸受用グリース組成
物。
（５）前述した軸受用グリース組成物において、前記（ｂ１）ポリアルファオレフィンの
配合量は、前記（Ｂ）基油１００質量％に対して、５質量％以上９５質量％以下であるこ
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とを特徴とする軸受用グリース組成物。
（６）前述した軸受用グリース組成物において、前記（ｂ２）エステルが芳香族エステル
であることを特徴とする軸受用グリース組成物。
（７）前述した軸受用グリース組成物において、当該軸受用グリース組成物の混和ちょう
度が２００以上３８０以下であることを特徴とする軸受用グリース組成物。
（８）前述した軸受用グリース組成物において、内燃機関の補機駆動用軸受に使用される
ものであることを特徴とする軸受用グリース組成物。
【０００７】
　本発明によれば、低ノイズ性と、高温での長い軸受潤滑寿命とを両立できる軸受用グリ
ース組成物を提供できる。
【図面の簡単な説明】
【０００８】
【図１】実施例１で得られたグリース組成物における光学顕微鏡での透過像を示す写真で
ある。
【図２】比較例１で得られたグリース組成物における光学顕微鏡での透過像を示す写真で
ある。
【発明を実施するための形態】
【０００９】
　本発明の軸受用グリース組成物（以下、単に「本組成物」ともいう。）は、（Ａ）増ち
ょう剤と（Ｂ）基油とを含む軸受用グリース組成物であって、前記（Ａ）増ちょう剤が、
一般式（Ｉ）で表されるウレア増ちょう剤であり、当該軸受用グリース組成物の平均厚み
１１μｍの試料における透過像を観察した場合に、前記ウレア増ちょう剤の凝集部分のう
ち透過像面積が４０μｍ２を超える凝集部分の透過像面積比率が、観察面積全体に対して
１５％以下であることを特徴とするものである。以下、詳細に説明する。
【００１０】
　本組成物においては、本組成物の平均厚み１１μｍの試料における透過像を観察した場
合に、前記ウレア増ちょう剤の凝集部分のうち透過像面積が４０μｍ２を超える凝集部分
の透過像面積比率が、観察面積全体に対して１５％以下であることが必要である。この透
過像面積比率が１５％を超えると、グリース組成物における低ノイズ性が不十分となる。
また、この透過像面積比率は、低ノイズ性の観点から、１０％以下であることが好ましく
、８％以下であることがより好ましい。
【００１１】
　本組成物において、ウレア増ちょう剤の凝集部分のうち透過像面積が４０μｍ２を超え
る凝集部分の透過像面積比率［｛（凝集部分のうち透過像面積が４０μｍ２を超える凝集
部分の透過像面積）／（観察面積）｝×１００％］は、次のようにして求めることができ
る。具体的には、本組成物における透過像を、下記（i）透過像観察方法のようにして観
察し、得られた透過像から下記（ii）面積値算出方法のようにして、ウレア増ちょう剤の
凝集部分の透過像面積比率を算出できる。
（i）透過像観察方法
　スライドガラス上にグリース組成物を載せ、平均厚み１１μｍのスペーサーを入れ、カ
バーガラスにて挟んだ試料を、倍率３００倍の光学顕微鏡（ＫＥＹＥＮＣＥ社製の「デジ
タルマイクロスコープＶＨＸ－２００／１００Ｆ」）にて、２×１０６μｍ２の観察領域
の透過像を観察した。
（ii）面積値算出方法
　得られた透過像（２×１０６μｍ２の観察領域内）にあるウレア増ちょう剤の凝集部分
の透過像を観察し、観察面積全体に占める凝集部分のうち透過像面積が４０μｍ２を超え
る凝集部分の透過像面積の値から、ウレア増ちょう剤の凝集部分のうち透過像面積が４０
μｍ２を超える凝集部分の透過像面積比率を算出した。なお、前記凝集部分は、透過像に
おいて比較的に暗くなる部分であり、この部分の透過像面積は、画像解析ソフト（日本ロ
ーパー社製の「Ｉｍａｇｅ－Ｐｒｏ　ＰＬＵＳ」）を用いて、二値化することで算出でき



(5) JP 6521522 B2 2019.5.29

10

20

30

40

50

る。また、観察領域端部にある凝集部分、および、透過像面積が４０μｍ２以下の十分に
小さい凝集部分については除外して算出した。
【００１２】
　なお、本組成物において、ウレア増ちょう剤の凝集部分の透過像面積比率を上述した範
囲にする手段としては、例えば、後述する本組成物の製造方法（液滴法）にて製造し、こ
の製造方法において、反応温度、滴下口の口径、滴下口の数、溶液の添加速度、撹拌強度
などを適宜調整することが挙げられる。
【００１３】
　本組成物の混和ちょう度は、１５０以上３８０以下であることが好ましく、２００以上
３８０以下であることがより好ましく、２００以上３４０以下であることが特に好ましい
。混和ちょう度が前記下限以上であると、グリースが硬くないため低温始動性が良好であ
る。一方、混和ちょう度が前記上限以下であると、グリースが軟らかすぎることなく潤滑
性が良好である。この混和ちょう度は、ＪＩＳ　Ｋ２２２０の記載に準拠した方法で測定
できる。この混和ちょう度は、増ちょう剤の配合量などにより適宜調整できる。
【００１４】
［Ａ成分］
　本組成物に用いられる（Ａ）増ちょう剤は、下記一般式（Ｉ）で表されるウレア増ちょ
う剤である。なお、本発明の効果を阻害しない範囲で、下記一般式（Ｉ）で表されるウレ
ア増ちょう剤以外のジウレア化合物、モノウレア化合物、トリウレア化合物、テトラウレ
ア化合物などを用いてもよい。
　Ｒ１ＮＨＣＯＮＨＲ２ＮＨＣＯＮＨＲ３　・・・（Ｉ）
　前記一般式（１）中、Ｒ1およびＲ３はそれぞれ独立に、（ａ１）炭素数６から２２ま
で、好ましくは炭素数１０から２２まで、より好ましくは炭素数１５から２２までの１価
の鎖式炭化水素基、（ａ２）炭素数６から１２まで、好ましくは炭素数６から８までの１
価の脂環式炭化水素基、または（ａ３）炭素数６から１２までの１価の芳香族炭化水素基
を示す。Ｒ２は（ａ４）炭素数６から１５までの２価の芳香族炭化水素基を示す。
【００１５】
　前記（ａ１）１価の鎖式炭化水素基としては、直鎖状もしくは分岐状の飽和または不飽
和のアルキル基が含まれ、例えば、各種へキシル基、各種へプシル基、各種オクチル基、
各種ノニル基、各種デシル基、各種ウンデシル基、各種ドデシル基、各種トリデシル基、
各種テトラデシル基、各種ペンタデシル基、各種へキサデシル基、各種へプタデシル基、
各種オクタデシル基、各種オクタデセニル基、各種ノナデシル基、および各種イコデシル
基などの直鎖状アルキル基または分岐状アルキル基が挙げられる。
【００１６】
　前記（ａ２）１価の脂環式炭化水素基としては、シクロヘキシル基または炭素数７から
１２までのアルキル基置換シクロヘキシル基が含まれ、例えば、シクロヘキシル基の他に
、メチルシクロヘキシル基、ジメチルシクロヘキシル基、エチルシクロヘキシル基、ジエ
チルシクロヘキシル基、プロピルシクロヘキシル基、イソプロピルシクロヘキシル基、１
－メチループロピルシクロヘキシル基、ブチルシクロヘキシル基、アミルシクロヘキシル
基、アミルーメチルシクロヘキシル基、およびヘキシルシクロヘキシル基などが挙げられ
る。これらの中でも、製造上の理由で、シクロヘキシル基、メチルシクロヘキシル基、エ
チルシクロヘキシル基などが好ましく、シクロヘキシル基がより好ましい。
【００１７】
　前記（ａ３）１価の芳香族炭化水素基としては、フェニル基、トルイル基などが挙げら
れる。
　前記（ａ４）２価の芳香族炭化水素基としては、フェニレン基、ジフェニルメタン基、
およびトリレン基などが挙げられる。
【００１８】
　前記（Ａ）増ちょう剤は、通常ジイソシアネー卜とモノアミンを反応させることによっ
て得ることができる。
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　ジイソシアネー卜としては、ジフェニレンジイソシアネート、４，４’－ジフェニルメ
タンジイソシアネート、およびトリレンジイソシアネートなどが挙げられ、有害性が小さ
い点でジフェニルメタンジイソシアネートが好ましい。
　モノアミンとしては、前記一般式（１）におけるＲ1およびＲ３で示される（ａ１）鎖
式炭化水素基、（ａ２）脂環式炭化水素基、（ａ３）芳香族炭化水素基などに対応するア
ミンが挙げられ、例えば、オクチルアミン、ドデシルアミン、オクタデシルアミン、およ
びオクタデセニルアミンなどの鎖式炭化水素アミン、シクロヘキシルアミンなどの脂環式
炭化水素アミン、アニリン，およびトルイジンなどの芳香族炭化水素アミン、並びにそれ
らを混合した混合アミンが挙げられる。
【００１９】
　本発明においては、前記（Ａ）増ちょう剤であるジウレア化合物の末端基であるＲ1お
よびＲ３の各炭化水素基の割合は、原料アミンの組成による。Ｒ1およびＲ３を形成する
ための原料アミン（または、混合アミン）の組成は、軸受潤滑寿命の観点から、鎖式炭化
水素基を有するアミン、および、脂環式炭化水素基を有するアミンの混合物であることが
好ましい。あるいはこれらの混合物が耐熱長寿命観点から好ましい。
　前記一般式（１）において、Ｒ1およびＲ３で表される炭化水素基のうち、６０モル％
以上９５モル％以下が、（ａ２）炭素数６から１２までの１価の脂環式炭化水素基である
ことが好ましく、さらにはシクロヘキシル基であることが好ましい。また、残りの部分に
は、耐熱性、高温流動性、油分離性の観点から、（ａ１）炭素数６から２２まで、好まし
くは炭素数１０から２２まで、より好ましくは炭素数１５から２２までの１価の鎖式炭化
水素基を使用することが好ましい。
【００２０】
　前記（Ａ）増ちょう剤の配合量は、（Ｂ）基油とともにグリースを形成し維持できる範
囲であれば制限はないが、グリース組成物の流動性や低温特性の点から、組成物全量基準
で５質量％以上２５質量％以下であることが好ましく、１０質量％以上２０質量％以下で
あることがより好ましい。配合量が前記下限未満では、所望の混和ちょう度が得られない
傾向にあり、他方、前記上限を超えると、グリース組成物の潤滑性が低下する傾向にある
。
【００２１】
［Ｂ成分］
　本組成物に用いられる（Ｂ）基油は、（ｂ１）ポリアルファオレフィン（ＰＡＯ）、（
ｂ２）エステル（ポリオールエステルなど）、鉱物油（パラフィン系鉱油など）など、一
般に潤滑油に供されるものが使用可能である。これらの中でも、耐熱長寿命の観点から、
（ｂ１）ＰＡＯ、および（ｂ１）ＰＡＯと（ｂ２）エステルとの混合油であることが好ま
しい。
【００２２】
　前記（ｂ１）ＰＡＯは、アルファオレフィンの重合体（オリゴマー）であるが、モノマ
ーであるアルファオレフィンの炭素数としては、粘度指数や蒸発性の観点から、６から２
０までが好ましく、８から１６までがより好ましく、１０から１４までが特に好ましい。
また、このＰＡＯとしては、低蒸発性、および省エネルギーの観点から、アルファオレフ
ィンの２量体から５量体までが好ましい。また、このＰＡＯは、目的とする性状に合わせ
て、アルファオレフィンの炭素数とその配合比、重合度を調節すればよい。
　アルファオレフィンの重合触媒としては、ＢＦ３触媒、ＡｌＣｌ３触媒、チーグラー型
触媒、メタロセン触媒などが使用可能である。従来、１００℃動粘度が３０ｍｍ２／ｓ未
満の低粘度ＰＡＯにはＢＦ３触媒が使用され、３０ｍｍ２／ｓ以上のＰＡＯにはＡｌＣｌ

３触媒が使用されてきたが、低蒸発性、および省エネルギーの観点から、特にＢＦ３触媒
やメタロセン触媒を使用することが好ましい。ＢＦ３触媒は、水、アルコール、エステル
などのプロモーターとともに使用されるが、これらの中でも、粘度指数、低温物性、収率
の点から、アルコール特に１－ブタノールが好ましい。
【００２３】
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　前記（ｂ２）エステルとしては、ポリオールエステル、脂肪族ジエステル、および芳香
族エステルが好ましく用いられる。
　前記ポリオールエステルとしては、脂肪族多価アルコールと直鎖状または分岐状の脂肪
酸とのエステルが挙げられる。このポリオールエステルを形成する脂肪族多価アルコール
としては、ネオペンチルグルコール、トリメチロールプロパン、ジトリメチロールプロパ
ン、トリメチロールエタン、ジトリメチロールエタン、ペンタエリスリトール、ジペンタ
エリスリトール、およびトリペンタエリスリトールなどが挙げられる。また、脂肪酸とし
ては、炭素数４から２２までのものを使用することができ、特に好ましい脂肪酸としては
ブタン酸、ヘキサン酸、ペラルゴン酸、カプリン酸、ウンデシル酸、ラウリン酸、ミリス
チン酸、パルミチン酸、オレイン酸、ステアリン酸、イソステアリン酸およびトリデシル
酸などが挙げられる。また、上記した脂肪族多価アルコールと直鎖状または分岐状の脂肪
酸との部分エステルも使用できる。これらの部分エステルは、脂肪族多価アルコールと脂
肪酸との反応モル数を適宜調節して反応させることにより得られる。
　このようなポリオールエステルは、１００℃における動粘度が１ｍｍ２／ｓ以上５０ｍ
ｍ２／ｓ以下であることが好ましく、２ｍｍ２／ｓ以上４０ｍｍ２／ｓ以下であることが
より好ましく、３ｍｍ２／ｓ以上２０ｍｍ２／ｓ以下であることが特に好ましい。前記動
粘度が１ｍｍ２／ｓ以上であると蒸発損失が少なく、また、前記動粘度が５０ｍｍ２／ｓ
以下であると、粘性抵抗によるエネルギー損失が抑制され、低温下での始動性や回転性に
優れる。
【００２４】
　前記脂肪族ジエステルとしては、脂肪族二塩基酸ジエステルが好ましく用いられる。前
記脂肪族二塩基酸ジエステルのカルボン酸成分としては、炭素数６から１０までの直鎖状
または分岐状の脂肪族二塩基酸が好ましく、具体的には、アジピン酸、ピメリン酸、スベ
リン酸、アゼライン酸、セバシン酸、およびこれらと同等の性状を有するものが挙げられ
る。また、アルコール成分としては、炭素数６から１８までの脂肪族アルコールが好まし
く、具体的にはヘキシルアルコール、ヘプチルアルコール、オクチルアルコール、ノニル
アルコール、デシルアルコール、ウンデシルアルコール、ドデシルアルコール、トリデシ
ルアルコール、テトラデシルアルコールおよびペンタデシルアルコール、並びにこれらの
異性体が挙げられる。
　このような脂肪族ジエステルは、１００℃における動粘度が１ｍｍ２／ｓ以上５０ｍｍ
２／ｓ以下であることが好ましく、１．５ｍｍ２／ｓ以上３０ｍｍ２／ｓ以下であること
がより好ましく、２ｍｍ２／ｓ以上２０ｍｍ２／ｓ以下であることが特に好ましい。前記
動粘度が１ｍｍ２／ｓ以上であると蒸発損失が少なく、また、前記動粘度が５０ｍｍ２／
ｓ以下であると、粘性抵抗によるエネルギー損失が抑制され、低温下での始動性や回転性
に優れる。
【００２５】
　前記芳香族エステルとしては、芳香族一塩基酸、芳香族二塩基酸、芳香族三塩基酸、お
よび芳香族四塩基酸など種々のタイプのカルボン酸とアルコールとのエステルが使用でき
る。芳香族二塩基酸としては、フタル酸、イソフタル酸などが挙げられる。芳香族三塩基
酸としては、トリメリット酸などが挙げられる。芳香族四塩基酸としては、ピロメリット
酸などが挙げられる。具体的には、トリメリット酸トリオクチル、トリメリット酸トリデ
シル、およびピロメリット酸テトラオクチルなどの芳香族エステル油が好ましく挙げられ
る。
　このような芳香族エステルは、１００℃における動粘度が１ｍｍ２／ｓ以上５０ｍｍ２

／ｓ以下であることが好ましく、１．５ｍｍ２／ｓ以上３０ｍｍ２／ｓ以下であることが
より好ましく、２ｍｍ２／ｓ以上２０ｍｍ２／ｓ以下であることが特に好ましい。前記動
粘度が１ｍｍ２／ｓ以上であると蒸発損失が少なく、また、前記動粘度が５０ｍｍ２／ｓ
以下であると、粘性抵抗によるエネルギー損失が抑制され、低温下での始動性や回転性に
優れる。
【００２６】
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　上述したポリオールエステル、脂肪族ジエステル、および芳香族エステルについては各
々単独に上述のＰＡＯと混合してもよいし、或いはともにＰＡＯに混合して用いてもよい
。また、コンプレックスエステルとして用いてもよい。コンプレックスエステルとは、多
塩基酸と多価のアルコールを原料として合成されるエステルであり、通常、原料には一塩
基酸も含まれる。本発明では、脂肪族多価アルコールと、炭素数４から１８までの直鎖状
または分岐状の脂肪族モノカルボン酸、直鎖状または分岐状の脂肪族二塩基酸、あるいは
芳香族二塩基酸、三塩基酸、四塩基酸とからなるコンプレックスエステルを好適に使用す
ることができる。
【００２７】
　このコンプレックスエステルの形成に用いられる脂肪族多価アルコールとしては、トリ
メチロールプロパン、トリメチロールエタン、ペンタエリスリトール、およびジペンタエ
リスリトールなどが挙げられる。また、脂肪族モノカルボン酸としては、炭素数４から１
８までの脂肪族モノカルボン酸、具体的には、ヘプタデシル酸、ステアリン酸、ノナデカ
ン酸、アラキン酸、ベヘン酸、およびリグノセリン酸などが挙げられる。脂肪族二塩基酸
としては、コハク酸、アジピン酸、ピメリン酸、スベリン酸、アゼライン酸、セバシン酸
、ウンデカン二酸、ドデカン二酸、トリデカン二酸、カルボキシオクタデカン酸、カルボ
キシメチルオクタデカン酸、およびドコサン二酸などが挙げられる。
【００２８】
　上述した各種エステルを製造するためのエステル化反応としては、例えば、アルコール
（１価あるいは多価アルコール）とカルボン酸（一塩基酸または多塩基酸）を所定の割合
で反応させればよい。あるいは、部分エステル化し、次にその部分エステル化物とカルボ
ン酸とを反応させてもよいし、また酸の反応順序を逆にしてもよく、あるいは酸を混合し
てエステル化反応に供してもよい。
【００２９】
　前記（Ｂ）基油は、前記（ｂ１）ＰＡＯと前記（ｂ２）エステルとの混合基油であるこ
とが好ましい。この混合基油におけるＰＡＯとエステルとの割合は、質量比で５：９５か
ら９５：５までの範囲が好ましく、より好ましくは５０：５０から９３：７までであり、
特に好ましくは７０：３０から９０：１０までである。
　また、この混合基油においては、１００℃における動粘度が１ｍｍ２／ｓ以上３０ｍｍ
２／ｓ以下であることが好ましく、２ｍｍ２／ｓ以上２０ｍｍ２／ｓ以下であることがよ
り好ましい。前記動粘度が１ｍｍ２／ｓ以上であると潤滑性に優れるとともに蒸発損失が
少なく、また、前記動粘度が３０ｍｍ２／ｓ以下であると、粘性抵抗によるエネルギー損
失が抑制され、低温下での始動性や回転性に優れる。
【００３０】
［他の添加成分］
　本組成物に対しては、発明の効果を阻害しない範囲で、以下に示す各種の添加剤を配合
してもよい。各種の添加剤としては、増粘剤、粘度指数向上剤、酸化防止剤、界面活性剤
・抗乳化剤、消泡剤、防錆剤、極圧剤、耐摩耗剤、金属不活性化剤などが挙げられる。こ
のような増粘剤や粘度指数向上剤としては、ポリブテン、ポリイソブチレン、１－デセン
とエチレンのコオリゴマーなどのオレフィン系オリゴマーやオレフィンコポリマー（ＯＣ
Ｐ）の他に、ポリメタクリレート、スチレン－イソプレン共重合体の水添物などが挙げら
れる。これらの添加剤の配合量は、組成物全量基準で１０質量％以下であることが好まし
い。
【００３１】
［本組成物の製造方法］
　本組成物は、特に限定されないが、例えば以下に示す製造方法により製造することがで
きる。
　すなわち、基油中でイソシアネートと所定量のアミンを反応させることで本組成物（ウ
レアグリース）を製造できる。イソシアネートを基油に溶解させたもの（イソシアネート
溶液）に、アミンを基油に溶解させたもの（アミン溶液）を添加するか、或いは、その逆
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に、前記アミン溶液に、前記イソシアネート溶液を添加し反応を行う。前記イソシアネー
ト溶液または前記アミン溶液を添加する際には、溶液を添加する滴下口の口径が、１ｍｍ
以上３０ｍｍ以下であることが好ましく、２ｍｍ以上５ｍｍ以下であることがより好まし
い。滴下口の口径が１ｍｍ以下であると、効率のよい生産をするためには溶液の圧送等が
必要となってくるため、通常の設備では効率的な生産が困難となる傾向にある。一方、滴
下口の口径が前記上限を超えると、イソシアネートとアミンの接触時の分散状態が悪化し
、増ちょう剤の結晶化が起きやすくなり、音響特性が悪化してしまう傾向にある。添加速
度に特に制限はないが、圧送などはせず、通常の製造装置で可能な範囲での添加速度で問
題ない。添加量と添加時間の兼ね合いで滴下口の数を増やしても問題ない。前記イソシア
ネート溶液または前記アミン溶液を添加する際には、もう一方の溶液を攪拌しておくこと
が好ましい。前記アミン溶液の温度は、５０℃以上８０℃以下であることが好ましい。前
記イソシアネート溶液の温度は、５０℃以上８０℃以下であることが好ましい。また、ア
ミンとイソシアネートとの反応温度は、６０℃以上１２０℃以下であることが好ましい。
【実施例】
【００３２】
　次に、本発明を実施例によりさらに詳しく説明するが、本発明は、以下の実施例によっ
てなんら限定されるものでない。なお、実施例および比較例において、ＰＡＯ、混合基油
および添加剤としては、以下のものを用いた。
ＰＡＯ（ポリアルファオレフィン）：４０℃における動粘度４６．７ｍｍ２／ｓ、１００
℃における動粘度７．８ｍｍ２／ｓ、粘度指数１３７
混合基油：前記ＰＡＯ、芳香族エステルおよび増粘剤を室温混合して調製したもの
添加剤：防錆剤、酸化防止剤など
【００３３】
　［実施例１］
　混合基油と、増ちょう剤の前駆体と、添加剤とを用い、下記表１に示す配合組成のグリ
ース組成物を以下に示す方法で調製した。
　まず、イソシアネート（ジフェニルメタン－４，４’－ジイソシアネート）を混合基油
に加熱溶解させて、イソシアネート溶液を調製した。また、前記イソシアネート量に対し
、２倍モルの混合アミン（（ａ１）オクタデシルアミンと（ａ２）シクロヘキシルアミン
との混合物であり、（ａ１）と（ａ２）とのモル比は、２０：８０である）を混合基油に
加熱溶解させて、アミン溶液Ａを調製した。
　そして、イソシアネート溶液にアミン溶液Ａを滴下口の口径が３ｍｍの１５箇所から平
均添加速度２５０ｍＬ／分で添加しながら反応させた。全量を反応させた後、１時間撹拌
し、その後１６０℃まで昇温し、１６０℃に保持しながらさらに１時間激しく攪拌した。
　次いで、冷却速度５０℃／時間で８０℃まで冷却した後、添加剤を添加した。さらに室
温まで自然放冷した後、ミリング処理および脱泡処理を行って、グリース組成物を得た。
　得られたグリース組成物について、光学顕微鏡を用いて透過像を観察した（図１参照）
。そして、ウレア増ちょう剤の凝集部分のうち透過像面積が４０μｍ２を超える凝集部分
の透過像面積比率を算出した。得られた結果を表１に示す。
【００３４】
　［実施例２］
　混合基油と、増ちょう剤の前駆体と、添加剤とを用い、下記表１に示す配合組成のグリ
ース組成物を以下に示す方法で調製した。
　まず、実施例１と同様にして、イソシアネート溶液およびアミン溶液Ａを調製した。
　そして、イソシアネート溶液にアミン溶液Ａを滴下口の口径が３０ｍｍの１箇所から平
均添加速度２５０ｍＬ／分で添加しながら反応させた。全量を反応させた後、１時間撹拌
し、その後１６０℃まで昇温し、１６０℃に保持しながらさらに１時間激しく攪拌した。
　次いで、冷却速度５０℃／時間で８０℃まで冷却した後、添加剤を添加した。さらに室
温まで自然放冷した後、ミリング処理および脱泡処理を行って、グリース組成物を得た。
　得られたグリース組成物について、光学顕微鏡を用いて透過像を観察した。そして、ウ
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レア増ちょう剤の凝集部分のうち透過像面積が４０μｍ２を超える凝集部分の透過像面積
比率を算出した。得られた結果を表１に示す。
【００３５】
　［比較例１］
　混合基油と、増ちょう剤の前駆体と、添加剤とを用い、下記表１に示す配合組成のグリ
ース組成物を以下に示す方法で調製した。
　まず、実施例１と同様にして、イソシアネート溶液およびアミン溶液Ａを調製した。
　そして、イソシアネート溶液にアミン溶液Ａを滴下口の口径が７０ｍｍの１箇所から平
均添加速度２００ｍＬ／分で添加しながら反応させた。全量を反応させた後、１時間撹拌
し、その後１６０℃まで昇温し、１６０℃に保持しながらさらに１時間激しく攪拌した。
　次いで、冷却速度５０℃／時間で８０℃まで冷却した後、添加剤を添加した。さらに室
温まで自然放冷した後、ミリング処理および脱泡処理を行って、グリース組成物を得た。
　得られたグリース組成物について、光学顕微鏡を用いて透過像を観察した（図２参照）
。そして、ウレア増ちょう剤の凝集部分のうち透過像面積が４０μｍ２を超える凝集部分
の透過像面積比率を算出した。得られた結果を表１に示す。
【００３６】
　［比較例２］
　混合基油と、増ちょう剤の前駆体と、添加剤とを用い、下記表１に示す配合組成のグリ
ース組成物を以下に示す方法で調製した。
　まず、イソシアネート（ジフェニルメタン－４，４’－ジイソシアネート）を混合基油
に加熱溶解させて、イソシアネート溶液を調製した。また、前記イソシアネート量に対し
、２倍モルの混合アミン（（ａ１）オクタデシルアミンと（ａ２）シクロヘキシルアミン
との混合物であり、（ａ１）と（ａ２）とのモル比は、６０：４０である）を混合基油に
加熱溶解させて、アミン溶液Ｂを調製した。
　そして、イソシアネート溶液にアミン溶液Ｂを滴下口の口径が７０ｍｍの１箇所から平
均添加速度２００ｍＬ／分で添加しながら反応させた。全量を反応させた後、１時間撹拌
し、その後１６０℃まで昇温し、１６０℃に保持しながらさらに１時間激しく攪拌した。
　次いで、冷却速度５０℃／時間で８０℃まで冷却した後、添加剤を添加した。さらに室
温まで自然放冷した後、ミリング処理および脱泡処理を行って、グリース組成物を得た。
　得られたグリース組成物について、光学顕微鏡を用いて透過像を観察した。そして、ウ
レア増ちょう剤の凝集部分のうち透過像面積が４０μｍ２を超える凝集部分の透過像面積
比率を算出した。得られた結果を表１に示す。
【００３７】
＜グリース組成物の評価＞
　グリース組成物の評価（混和ちょう度、軸受音響、軸受寿命）を以下のような方法で行
った。得られた結果を表１に示す。
（１）混和ちょう度
　ＪＩＳ　Ｋ２２２０の記載に準拠した方法で、混和ちょう度を測定した。
（２）軸受音響
　アンデロンメーターを用い、下記の条件にて、軸受音響試験を行い、アンデロン値を測
定した。
　軸受形式：６２０２
　グリース充填量：０．７ｇ
　スラスト荷重：１９．６Ｎ
　回転数：１８００ｒｐｍ
　試験時間：１分間
　アンデロン値の結果に基づいて、各グリースの軸受音響（ノイズ性）を点数化した。点
数は１００点満点で、高いほど低ノイズ性に優れる。なお、実用性の観点から、６０点以
上が低ノイズグリースとして用いられることが多い。
（３）軸受寿命
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　ＡＳＴＭ　Ｄ１７４１の記載に準拠した方法で、下記の条件にて、軸受寿命試験を行っ
た。そして、軸受寿命が尽きた時間を測定し、その時間を示した。試験時間が２０００時
間以上で合格とし、２０００時間以上の場合は、「２０００＜」と示した。
　軸受形式：６３０６
　回転数：３５００ｒｐｍ
　試験温度：１５０℃
　試験荷重：ラジアル２２１Ｎ，アキシャル１７８Ｎ
　運転条件：連続
【００３８】
【表１】

【００３９】
　表１に示す結果からも明らかなように、本発明のグリース組成物を用いた場合（実施例
１、２）には、低ノイズ性と、高温での長い軸受潤滑寿命とを両立できることが確認され
た。
　一方で、透過像面積比率が高すぎる場合（比較例１）には、低ノイズ性が不十分となる
ことが分かった。
　また、比較例２では、軸受寿命試験の結果が、合格ラインを大きく下回ることが確認で
きた。なお、比較例２では、軸受音響試験の結果が比較例１よりも高い点数となることも
あわせて確認できた。これは、比較例２におけるウレア増ちょう剤が、結晶化し難い脂肪
族アミンを主成分とすることに起因すると推察される。
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