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6

) (57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft einen Hochtemperaturschmierstoff fiir die HeiBumformung von Edel-
und Kohlenstoffstdhlen, der einen Gehalt an Graphit, organischem Treibmittel und anorganischem Trennmittel aufweist, sowie des-
sen Verwendung. Um einen fiir ein breites Spektrum an Stahlqualitéten flir verschiedene zu walzende Wandstérken und Streckungen
& einsetzbaren Hochtemperaturschmierstoff bereitzustellen, der zudem temperaturstabil ist, gleichbleibende Walzergebnisse bei An-
% derung der Wandstérke und/oder der Stahlqualitét liefert und nicht zu unerwiinschten Aufkohlungen des Walzgutes fiihrt, enthilt
& der erfindungsgemiBe Hochtemperaturschmierstoff wenigstens folgende Bestandteile in Gew.-%, bezogen auf den Feststoffgehalt:
& (a) 40 bis 90 Gew.-% Graphit, (b) 2 bis 50 Gew.-% organisches Treibmittel, (c) 5 bis 50 Gew.-% anorganisches Trennmittel, wobei

das organische Treibmittel (b) aus der Gruppe ausgewihlt ist, bestehend aus Melamin, Melam, Meiern, Melon, Phosphatsalzen und

Polyphosphatsalzen der vorgenannten Verbindungen mit Phosphatkettenlédngen im Bereich von n = 1 bis 1000, Umsetzungsproduk-

ten und Addukten der vorgenannten Verbindungen mit Cyanursédure oder Isocyanursdure und Gemischen der vorgenannten, und das
a anorganische Trennmittel (c) ein Schichtsilikat oder ein Gemisch von Schichtsilikaten ist.

436



10

15

20

25

30

WO 2008/043656 PCT/EP2007/060034

Die vorliegende Erfindung betrifft einen Hochtemperaturschmierstoff fir die Heillumformung von
Edel- und Kohlenstoffstdhlen, der einen Gehalt an Graphit, organischem Treibmittel und anor-
ganischem Trennmittel aufweist. Die Erfindung betrifft weiterhin die Verwendung des erfin-

dungsgemafien Hochtemperaturschmierstoffs.
Technisches Gebiet der Erfindung

Bei der Herstellung von nahtlosen Rohren wird ein massiver Stahlblock auf eine bestimmte Umfor-
mungstemperatur erhitzt und zu einem dickwandigen Hohlblock gelocht. Dieser Hohlblock wird Uber
ein Werkzeug, die Dornstange, gesteckt und chne zusatzliche Warmezufihrung Gber der Dornstan-
ge mittels aullen anliegender Walzen ausgewalzt bzw. gestreckt. Dabei treten teilweise erhebliche
Dricke und Reibungskrafte auf den Oberflachen des zu verarbeitenden Metalls und des Bearbei-
tungswerkzeugs auf, die mal3geblich die Haltbarkeit der verarbeitenden Werkzeuge beeinflussen.
DarUber hinaus bestimmen die Reibungsverhaltnisse letztlich die Oberflachenqualitat der produzier-

ten Erzeugnisse.

Bei der vorgenannten Herstellung nahtloser Rohre werden unterschiedlichste Stahlqualitaten
umgeformt, z. B. legierte und hochlegierte Stahle und Kohlenstoffstahle. Fiir diese unterschied-
lichen Stahlqualitaten und fiir verschiedene zu walzende Wandstarken und Streckungen wer-
den unterschiedliche Anforderungen an eingesetzte Dornstangenschmierstoffe und Trennmittel

gestellt.

Aufgrund der sehr unterschiedlichen Materialeigenschaften der verschiedenen Stahlwerkstoff-
gruppen wahrend des Umformprozesses im erhitzten Zustand, wird bei der Umformung von
Kohlenstoffstdhlen hauptséchlich eine mdglichst gute Schmierwirkung des Schmierstoffes und
bei legierten und hochlegierten Stdhlen zuséatzlich eine mdglichst gute Trennwirkung des
Schmierstoffes bendtigt. Darlber hinaus werden an einen Hochtemperaturschmierstoff hohe
Anforderungen in Bezug auf Temperaturstabilitit und gleichbleibende Walzergebnisse bei An-

derung der Wandstarke und/oder der Stahlqualitat gestellt.

Ein Anhaften von Walzgut an die Werkzeugoberfldchen ist zu vermeiden, da es hierdurch zu

erheblichen Qualitatseinbuflen auf den Innenoberflachen der Fertigprodukte kommt. Wichtig in
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Bezug auf die nach der Beschichtung der Werkzeuge mit dem Schmierstoff erfolgende Umfor-
mung ist auch die moglichst gute Haftung des Schmierstoffs auf dem Werkzeug, ein schnelles

Antrocknen und eine gleichmallige Ausbildung der Schicht aus aufgebrachtem Schmierstoff.

Bei kohlenstoffhaltigen Schmierstoffen, wie z.B. graphithaltigen Schmierstoffen, kann es im Be-
reich der Korngrenzen des Walzgutes bei Kontakt mit dem Schmierstoff bei Umformtemperatu-
ren in der Grélkenordnung von 1100 bis 1300 °C zu sogenannten Aufkohlungen des Walzgutes
kommen, wobei Kohlenstoff in die Metalloberflache eindiffundiert und es zu einer partiellen Ver-
sprodung des Metalls und zu Lochbildungen mit Eindringtiefen bis zu etwa 300 ym kommen
kann. Die Versprodung des Metalls fiihrt bei der Weiterverarbeitung des Werkstlickes dazu, daf}
der versprodete Werkstoff aufreifdst und das Werkstlick unbrauchbar wird. Lochbildungen wer-
den beim anschlieRenden Elongierprozefd zu Léngsriefen ausgewalzt. Diese Riefen stellen eine
erhebliche, nicht akzeptable Qualitdtsminderung des fertigen Walzgutes dar, die vermieden

werden muf}.

Je nach Stahlqualitédt und Walzverfahren wurden bereits unterschiedliche, speziell abgestimmte
Schmierstoffrezepturen entwickelt. Dies hat zur Folge, daR bei Anderungen in der Produktion,
wie beispielsweise einem Wechsel von legierten und hochlegierten Stahlqualitaten zu Kohlen-
stoffstéihlen, neben den fiir den Walzwerk-Betreiber durchzufiihrenden Anderungen der Proze-
Reinstellungen und Walzparameter auch der Schmierstoff ausgetauscht werden muf. Dies ist
mit kostenintensiven Nachteilen verbunden, wie beispielsweise langeren Produktionsunterbre-
chungen, erhohtem Arbeitsaufwand durch die Umstellung, der Notwendigkeit, verschiedenste
an den Werkstoff und den Walzprozel? angepalite Schmierstoffe an Lager zu halten, der Bereit-
stellung von zusatzlichen Anriihr- und Vorratsbehaltern und der Bereitstellung einer weiteren,
separaten Einrichtung zur Aufbringung des alternativen, auf die speziellen Anforderungen ab-

gestimmten Schmierstoffs.

Schmierstoffe flir den Anwendungsbereich der Edelstahl-Umformung sind z.B. in der EP-A-0
357 508 beschrieben. Diese sind jedoch fiir diesen Anwendungsbereich optimiert und daher fiir
die Umformung von Kohlenstoffstahlen in Bezug auf Werkzeugstandzeiten und Stromaufnah-

men der Walzen nicht optimal.

Schmierstoffe flir den Bereich der Kohlenstoffstahl-Umformung sind z.B. in den Patenten EP-A-
0 164 637, EP-A-0 554 822 und EP 0 909 309 beschrieben. Mit diesen Schmierstoffen kénnen
unter vergleichbaren Bedingungen nur dann hoher legierte Werkstoffe umgeformt werden,

wenn zusatzlich ein pulverformiges Desoxidationsmittel die Schmierwirkung unterstutzt.



10

15

20

25

30

35

WO 2008/043656 PCT/EP2007/060034

Die EP 0 745 661 offenbart ein graphithaltiges Schmiermittel, das einen Anteil an einem oder
mehreren Tonmineralen aus der Klasse der Smektite aufweist. Zusatzlich weisen diese
Schmiermittel entweder einen Gehalt an Kieselsauresol oder Kalium-Aluminium-Silikat auf. Laut
EP 0 745 661 kdnnen solche Schmiermittel den Nachteil der Aufkohlung von graphithaltigen
Schmiermitteln bei relativ hohen Arbeitstemperaturen weitestgehend Uberwinden. Zwar kénnen
solche Schmiermittel mit Gehalten an Graphit und Schichtsilikat eine geringere Aufkohlung bei
der Metallbearbeitung aufweisen, sie sind allerdings bezliglich der Reibungsverhéltnisse zwi-
schen den Metalloberflichen haufig verbesserungsbediirftig, um die Haltbarkeit der bearbeiten-

den Werkzeuge, z.B. der Dornstangen, zu verlangern.

Aufgabe

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand daher darin, einen fiir ein breites Spektrum an
Stahlqualitaten fir verschiedene zu walzende Wandstarken und Streckungen einsetzbaren
Hochtemperaturschmierstoff bereitzustellen, der zudem temperaturstabil ist, gleichbleibende
Walzergebnisse bei Anderung der Wandstiirke und/oder der Stahlqualitit liefert und nicht zu
unerwiinschten Aufkohlungen des Walzgutes fiihrt. Ein Hochtemperaturschmierstoff dieser Art

wurde bislang nicht beschrieben.

Losung

Diese Aufgabe wird geldst durch einen Hochtemperaturschmierstoff fir die HeiRumformung von
Edel- und Kohlenstoffstahlen, welcher wenigstens folgende Bestandteile in Gew.-%, bezogen
auf den Feststoffgehalt, enthalt:

(@) 40 bis 90 Gew.-%  Graphit,

(b) 2 bis 50 Gew.-%  organisches Treibmittel,

(c) 5bis 50 Gew.-%  anorganisches Trennmittel,

wobei das organische Treibmittel (b) aus der Gruppe ausgewahlt ist, bestehend aus
Melamin, Melam, Melem, Melon,

Phosphatsalzen und Polyphosphatsalzen der vorgenannten Verbindungen mit Phos-
phatkettenlangen im Bereich von n = 1 bis 1000,

Umsetzungsprodukten und Addukten der vorgenannten Verbindungen mit Cyanursaure
oder Isocyanursaure und

Gemischen der vorgenannten,
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und das anorganische Trennmittel (¢) ein Schichtsilikat oder ein Gemisch von Schichtsi-

likaten ist.

Die erfindungsgemalie Hochtemperaturschmierstoff-Zusammensetzung zeigt Giberraschender-
weise hervorragende Schmier- und Trenneigenschaften als ein bei verschiedensten Stahlquali-
taten universell einsetzbarer Schmierstoff bei der Heillumformung, insbesondere bei Walzpro-
zessen zur Herstellung nahtloser Rohre. Der erfindungsgemafe Schmierstoff ist bei hohen
Temperaturen stabil, liefert bei verschiedensten Stahlqualitdten und bei sich &ndernden Wand-
starken gleichbleibende Walzergebnisse und fiihrt trotz des hohen Kohlenstoff- bzw. Graphitge-

halts nicht zu Aufkohlungen in héherem Malle, die das Walzgut schadigen.

Der erfindungsgemafle Hochtemperaturschmierstoff hat gegeniiber bislang bekannten
Schmierstoffen fir die Heikumformung von Metallen den wesentlichen Vorteil, daf3 fur verschie-
denste Stahlqualitaten nur eine einzige Schmierstoffrezeptur in einem Walzwerk eingesetzt zu
werden braucht. Dadurch werden bei einem Wechsel der Stahlsorte in dem Bearbeitungspro-
zely langere Produktionsunterbrechungen, erhohter Arbeitsaufwand fir den Austausch des
Schmierstoffs und die Vorhaltung verschiedener Schmierstoffe an Lager vermieden. Des weite-
ren ist es aufgrund des universell einsetzbaren Schmierstoffes der vorliegenden Erfindung nicht
erforderlich, daf® in einem Walzwerk separate Einrichtungen zur Herstellung, Bevorratung und
zum Aufbringen weiterer Schmierstoffe bereitgestellt werden. Dadurch kdnnen in erheblichem

Umfang Kosten eingespart werden.

Der Graphit mit seinen hervorragenden Schmiereigenschaften ist in dem erfindungsgemafen
Hochtemperaturschmierstoff, bezogen auf den Feststoffgehalt, in einer Menge von 40 bis 90
Gew.-% enthalten. Bei einer Menge von weniger als 40 Gew.-% Graphit sind die Schmiereigen-
schaften des erfindungsgemafien Hochtemperaturschmierstoffs ungentigend, die Antriebskrafte
der Auenwerkzeuge erhdhen sich und das umzuformende Material "flie3t" zu wenig. Bei einer
Menge von mehr als 90 Gew.-% Graphit kann keine ausreichende Trennwirkung zwischen
Walzgut und Dornstange gewahrleistet werden. Insbesondere Edelstéhle neigen dazu, an den

Werkzeugen zu haften.

Bei einer bevorzugten Ausfilhrungsform der vorliegenden Erfindung enthalt der Hochtempera-

turschmierstoff 50 bis 80 Gew.-% Graphit, bezogen auf den Feststoffgehalt.
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In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung ist der in dem Hochtemperatur-
schmierstoff eingesetzte Graphit kristalliner oder makrokristalliner Graphit, vorzugsweise kristal-
liner oder makrokristalliner Naturgraphit. Die Verwendung von amorphem Graphit hat sich als
ungeeignet erwiesen, da die Schmiereigenschaften des Hochtemperaturschmierstoffs bei Ver-
wendung von amorphem Graphit schlechter werden und sich dies direkt nachteilig auf die
Standzeit des Werkzeugs auswirkt. Die Verwendung von Kugelgraphit hat sich als véllig unge-

eignet erwiesen.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemaften Hochtemperatur-
schmierstoffs weist der Graphit eine Reinheit > 90 %, vorzugsweise > 95 %, bezogen auf den
Kohlenstoffgehalt des Graphits, auf. Die Verwendung von Graphit mit einer Reinheit von weni-
ger als 90 % hat sich als ungeeignet erwiesen, da die Begleitstoffe und Verunreinigungen die
Bildung von Aufkohlungen beglinstigen bei gleichzeitiger Herabsetzung der Schmierwirkung
aufgrund des geringeren Graphitgehalts in der Zusammensetzung. Ein erfindungsgemafl} ge-

eigneter kristalliner Naturgraphit weist Ublicherweise eine Reinheit von etwa 96 % auf.

In einer weiteren Ausfiihrungsform des erfindungsgemafen Hochtemperaturschmierstoffs weist
der Graphit eine mittlere Teilchengrdfe (d50) von 5 bis 40 ym, vorzugsweise 10 bis 25 ym auf.
Die Verwendung von Graphit mit einer mittleren TeilchengrdRe von weniger als 5 ym ist unge-
eignet, da keine ausreichende Platichenstruktur mehr vorliegt und dies eine geringere
Schmierwirkung zur Folge hat. Die Verwendung von Graphit mit einer mittleren Teilchengrofie
von mehr als 40 um ist ungeeignet, da dies Plattchengréf3en mit sich bringt, bei denen Nachtei-

le in der Handhabung aufgrund starker Sedimentationsneigung auftreten.

Naturgraphit der vorgenannten Reinheit enthalt weitere Bestandteile als Verunreinigungen oder
Beimengungen, wie u.a. Silizium in der Form von Siliziumcarbid (SiC) oder Siliziumoxid (SiO5).
Da Siliziumcarbid und Siliziumoxid stark abrasiv wirken, flihrt ein zu hoher Siliziumgehalt in dem
erfindungsgemaf eingesetzten Graphit zu einem unerwlinscht hohen Abrieb des Werkzeugs
und/oder des Werkstlicks. In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsge-
mafen Hochtemperaturschmierstoffs enthélt der eingesetzte Graphit daher Silizium als Verun-
reinigung oder Beimengung in einer Menge von nicht mehr als 2,0 Gew.-%, vorzugsweise nicht

mehr als 1,5 Gew.-%, besonders bevorzugt nicht mehr als 0,2 Gew.-%.

Der erfindungsgeméfle Hochtemperaturschmierstoff enthalt organisches Treibmittel in einer
Menge von 2 bis 50 Gew.-%. Das organische Treibmittel ist unter Stickstoffverbindungen der

oben genannten Definition ausgewahlt. In einer bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung
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enthédlt das organische Treibmittel mehr als 70 Gew.-%, vorzugsweise mehr als 80 Gew.-%,
besonders bevorzugt mehr als 90 Gew.-% Melaminisocyanurat. Ganz besonders bevorzugt
besteht das organische Treibmittel zu 100 Gew.-% aus Melaminisocyanurat. Das in dem erfin-
dungsgemallen Hochtemperaturschmierstoff eingesetzte organische Treibmittel setzt bei erhéh-
ten Temperaturen, vorzugsweise Temperaturen > 350 °C, Gas frei und bildet damit ein Gas-
polster zwischen dem Werkzeug und dem Werkstick wahrend der Umformung des Werkstu-
ckes bei den Ublichen Umformtemperaturen. Die Gasbildung erfolgt entweder durch Zersetzung
des organischen Treibmittels, durch Sublimation oder beidem. Eine Menge von weniger als 2
Gew.-% an organischem Treibmittel fihrt zu einer ungeniigenden Gasbildung bzw. Gasfreiset-
zung, so dal} kein ausreichendes Gaspolster zwischen Werkzeug und Werkstlick ausgebildet
werden kann. Eine Menge von mehr als 50 Gew.-% an organischem Treibmittel ist unvorteilhaft,
da es zu unkontrolliert hoher Gasbildung und damit verbundener Stérung des Walzprozesses
durch Gasexpansion kommen kann. Melaminisocyanurat ist fiir diesen Zweck ganz besonders

geeignet.

In einer bevorzugten Ausflihrungsform der vorliegenden Erfindung enthalt der Hochtemperatur-
schmierstoff organisches Treibmittel in einer Menge von 3 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 4 bis 6
Gew.-%. Als besonders geeignet hat sich eine Menge von etwa 5 Gew.-% an organischem

Treibmittel erwiesen.

Der erfindungsgemafe Hochtemperaturschmierstoff enthalt weiterhin ein Schichtsilikat oder ein
Gemisch von Schichtsilikaten als anorganisches Trennmittel in einer Menge von 5 bis 50 Gew.-
%. Ein Anteil des anorganischen Trennmittels in einer Menge von weniger als 5 Gew.-% ist un-
geeignet, da keine ausreichende Trennwirkung erzielt wird. Eine Menge von mehr als 50 Gew.-

% an organischem Trennmittel fiihrt zu reduzierter Schmierwirkung.

In einer besonders bevorzugten Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung enthélt der Hoch-
temperaturschmierstoff das anorganische Trennmittel in einer Menge von 10 bis 40 Gew.-%,

vorzugsweise 15 bis 30 Gew.-%.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemafen Hochtemperatur-
schmierstoffs ist das anorganische Trennmittel unter Kaolinit, Antigorit, Hydrohalloysit, Serpen-
tin, Greenalith, Pyrophyllit, Talk, Margarit, Vermiculit, Sudoit und Chlorit ausgewahlt. Besonders
bevorzugt sind Kaolinit und Antigorit alleine oder im Gemisch. In einer weiteren besonders be-
vorzugten Ausflihrungsform des erfindungsgeméafien Hochtemperaturschmierstoffs ist das an-

organische Trennmittel aus der Gruppe der alkalifreien wasserhaltigen Schichtsilikate mit Zwei-
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er-Einfach-Schicht ausgewahlt, wie beispielsweise Kaolinit, Antigorit und Halloysit. Ganz be-
sonders bevorzugt ist unter den Schichtsilikaten das Tonmineral Kaolinit, ein Aluminiumhydrosi-

likat der allgemeinen Formel Al;[Si;O5(OH)4].

Kaolinit wird entweder durch Schlammung des Tongesteins Kaolin oder synthetisch aus Poly-
kieselsaure und Aluminiumhydroxid gewonnen. Da Kaoline liberwiegend aus dem Mineral Kao-
linit bestehen (etwa 88 %), kann bei speziellen Ausflihrungsformen der vorliegenden Erfindung
anstelle von reinem Kaolinit auch Kaolin verwendet werden. Der Vorteil der Verwendung des
Tongesteins Kaolin liegt in den geringeren Kosten fiir das Rohmaterial gegeniiber der Verwen-
dung von reinem oder beispielsweise synthetisch hergestelltem Kaolinit. Erfindungsgemaf wird
daher vorzugsweise Kaolin eingesetzt. Dem gegenliber kann aber auch die h&here Reinheit
des Minerals Kaolinit bzw. die héchstmdgliche Reinheit des synthetisch hergestellten Kaolinits
zum Zwecke einer exakteren Reproduzierbarkeit von Erzeugnissen einheitlicher Qualitat ge-

wiinscht sein.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemaften Hochtemperatur-
schmierstoffs weist das anorganische Trennmittel eine mittlere Teilchengrdfe (d50) von 0,5 bis
15 pm, vorzugsweise 1 bis 10 pm, besonders bevorzugt 1 bis 7 ym auf. Geringere Teilchengro-
Ren als 0,5 ym haben den Nachteil, dal3 es zu Agglomeratbildung des Rohstoffs kommt und
diese nicht ausreichend gut in der Pulvermischung homogenisiert werden kann. Teilchengrdfien
von mehr als 15 ym haben den Nachteil, dal dadurch die Trennwirkung des Trennmittels teil-
weise durch eine sich nachteilig auswirkende Abrasionswirkung Uberlagert wird und sich dar-
Uber hinaus bei stark unterschiedlichen Teilchengréen keine homogene Mischung herstellen
laft.

In einer besonders bevorzugten Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung enthélt der Hoch-
temperaturschmierstoff 1 bis 20 Gew.-% organisches Haftmittel, das unter Alkylenhomopolyme-
ren und —copolymeren ausgewahlt ist. Das Haftmittel ist in Wasser suspendierbar und bildet auf
dem Substrat (Werkzeug und/oder Werkstiick) einen Film, der dazu beitrégt, dal} die librigen
Bestandteile der Zusammensetzung des Schmiermittels gehalten werden. Eine Menge von we-
niger als 1 Gew.-% des organischen Haftmittels ist ungeniigend, da sich dadurch die Schichtdi-
cken des eingesetzten Schmierstoffs auf ein ungenligendes Mal} reduzieren. Eine Menge von
mehr als 20 Gew.-% organisches Haftmittel hat den Nachteil, daf} die Schmierwirkung aufgrund
des fehlenden Graphitanteils herabgesetzt wird und sich somit die Werkzeugstandzeiten verrin-

gern.
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In einer bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung enthalt der Hochtemperaturschmierstoff

das organische Haftmittel in einer Menge von 2 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 2 bis 5 Gew.-%.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform des erfindungsgemalien Hochtemperatur-
schmierstoffs ist das organische Haftmittel unter Homo- und Copolymeren von Arylalkenen, a,[3-
ungesattigten Sduren und Estern, B,y-ungesattigten Sduren und Estern, Alkenen, Vinylestern,
Vinylalkoholen, ungesattigten dibasischen Sauren und Estern, Alkylestern und acyclischen Sau-
ren und Estern ausgewahlt. Ganz besonders bevorzugt ist das organische Haftmittel unter Po-
lyethylen, Polymethylmethacrylat, Polystyrol, Polybutadien, Polyvinylacetat, Polyvinylpropionat,
Copolymer aus Methylmethacrylat und Styrol, Copolymer aus Methylenmethacrylat und Alpha-
methylstyrol, Polydiallylphthalat, Polypropylen, Copolymer aus Styrol und Butadien, Poly-
methylmethacrylat, Copolymer aus Vinylacetat und Dibutylmaleinat, Copolymer aus Vinylacetat

und Ethylen und Polyisobutylen ausgewahlt.

In einer weiteren besonders bevorzugten Ausfihrungsform der vorliegenden Erfindung enthalt
der Hochtemperaturschmierstoff weiterhin 2 bis 15 Gew.-% an anorganischem oder organi-
schem Stabilisator, wobei der Stabilisator unter Polysacchariden, Alkylzellulosen, Hydroxyzellu-
losen und Tonmineralien ausgewahlt ist. Der erfindungsgemaie Hochtemperaturschmierstoff
wird in der Anwendung haufig bzw. (blicherweise als eine Suspension oder Dispersion in einer
Fllissigkeit, vorzugsweise in Wasser, eingesetzt. Der anorganische Stabilisator erhoht in dieser
Suspension oder Dispersion die Viskositat und dient somit als Verdicker und verhindert bzw.
vermindert die Sedimentation und damit die Trennung der (brigen Bestandteile des Hochtem-
peraturschmierstoffs. Eine Menge von weniger als 2 Gew.-% des Stabilisators ist unerwilinscht,
da dann die Viskositdatserh6hung nicht ausreicht, um eine Sedimentation der Bestandteile des
Hochtemperaturschmierstoffs in ausreichendem Malie zu verhindern und die Homogenitat des
Schmierstoffs zu gewahrleisten. Eine Menge von mehr als 15 Gew.-% des Stabilisators flihrt zu
einer Viskositatserhéhung der Suspension oder Dispersion, so daft diese nur noch schlecht im
Spriihverfahren auf das Werkzeug aufgebracht werden kann. Darliber hinaus kann eine zu ho-
he Viskositat die Ausbildung eines ausreichend zusammenhdngenden und gleichmafig dicken

Schmiermittelfilms beeintrachtigen.

In einer bevorzugten Ausflihrungsform der vorliegenden Erfindung enthalt der Hochtemperatur-
schmierstoff den Stabilisator in einer Menge von 3 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 4 bis 6 Gew.-
%. Besonders bevorzugt ist der Stabilisator ein anorganisches Material, das unter Tonminera-
lien auf Silikatbasis oder Gemischen davon, vorzugsweise unter Bentoniten und organisch mo-

difizierten Bentoniten ausgewahlt ist. Ganz besonders bevorzugt ist der Stabilisator unter Ton-
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mineralien aus der Klasse der Smektite, vorzugsweise der Klasse der Montmorrionite ausge-

wahlt.

Smektite bestehen im wesentlichen aus Schichtsilikaten und zeichnen sich strukturbedingt
durch ein hohes Kationenaustauschvermogen und durch hohe Quellbarkeit in Wasser aus. Aus
der Klasse der Smektite werden besonders bevorzugt Montmorrionite eingesetzt, die ein Quell-
vermogen (1 g Montmorrionit in destilliertem Wasser) von 3 bis 50 aufweisen. Aufgrund des
vorgenannten Kationenaustauschvermdgens kénnen die Smektite bzw. Montmorrionite mit an-
organischen oder organischen Kationen ,modifiziert® werden. Die in dem erfindungsgemé&fien
Hochtemperaturschmierstoff mit Vorteil eingesetzten Tonminerale zeichnen sich durch ausge-
zeichnete Bindeeigenschaften aus und haben zudem den Vorteil, dal® sie im Gegensatz zu or-
ganischen Stabilisatoren nicht der Pyrolyse unterliegen. Des weiteren fuhrt die Verwendung der
genannten Tonminerale zu einer Uberraschend schnellen Trocknungszeit des Schmiermittel-
films auf dem Werkstiick und/oder dem Werkzeug innerhalb von wenigen Sekunden. Durch die
Verwendung dieser Stabilisatoren gelingt es, mit dem erfindungsgemafiien Schmiermittel auf
dem Werkzeug und/oder dem Werkstiick innerhalb kiirzester Zeit einen gleichmaRigen und tro-
ckenen Schmierfilm zu erzeugen, noch bevor das Werkzeug und das Werkstiick in Kontakt ge-

bracht werden.

Als Handelsprodukt wird der erfindungsgemale Hochtemperaturschmierstoff zweckmafiger-
weise als pulverformiger, trockener Feststoff bereitgestellt. Er kann auch als solcher Feststoff
direkt angewendet werden, jedoch ist es vorteilhaft, ihn in der Anwendung als Suspension oder
Dispersion in einer Flissigkeit, vorzugsweise Wasser, mit einem Feststoffgehalt von 5 bis 50
Gew.-%, vorzugsweise 15 bis 40 Gew.-%, besonders bevorzugt 25 bis 30 Gew.-%, einzuset-
zen. Der Hochtemperaturschmierstoff kann so auf das Werkzeug und/oder das Werkstlick
gleichmaldig aufgespriiht werden. Aufgrund der erhéhten Temperatur des Werkzeugs und/oder
des Werkstiicks verdampft die Flissigkeit und 12t eine gleichmallige feste Beschichtung des
Schmierstoffs zurlick. Selbstversténdlich kann der erfindungsgemafe Hochtemperaturschmier-

stoff auch als eine solche Suspension oder Dispersion in den Handel gebracht werden.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der vorliegenden Erfindung weisen die festen
Bestandteile des Hochtemperaturschmierstoffs eine mittlere Teilchengréfte < 200 um, vorzugs-
weise < 150 um, besonders bevorzugt < 100 um auf. Haben die festen Bestandteile des Hoch-
temperaturschmierstoffs eine hohere mittlere Teilchengrélde, so hat dies den Nachteil einer er-

héhten Sedimentationsneigung in suspendierter Applikationsform.
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Weitere Vorteile, Merkmale und Ausfiihrungsformen der vorliegenden Erfindung werden anhand

der nachfolgenden Beispiele erlautert.
Beispiele

Beispiel 1

Es wurden 4 verschiedene Schmierstoffrezepturen in Ladngswalzverfahren getestet. Die Rezep-
turen wurden jeweils als 30 %-ige walirige Suspensionen eingesetzt. Alle Gewichtsprozentan-
gaben beziehen sich jeweils auf den Feststoffgehalt. In den Langswalzverfahren wurden Rohre
mit dinnen Wanden (Wandstérke = 4,1 mm) bei Dornstangentemperaturen von 80 — 100 °C
hergestellt. Es wurden ca. 90 g Schmiermittelsuspension pro m? aufgetragen. Die Auslaufzeit
der Suspensionen nach EN-ISO 2431 (6 mm) betrug etwa 50 sek. Die Walzlose umfaften je-
weils etwa 500 bis 2000 Rohre. Als Werkstoffe wurden ein Kohlenstoffstahl der Qualitat P110

und ein legierter Stahl der Qualitéat P91 eingesetzt.

Die durch Mischen der Bestandteile hergestellien Rezepturen der pulverférmigen, trockenen
Schmierstoffe und die Walzergebnisse sind in der nachfolgenden Tabelle 1 angegeben. Da
dinne Wandstarken aufgrund der héheren Streckung eine bessere Schmierung bendtigen als

dicke Wandstarken, sind die Ergebnisse der Schmierwirkung auch auf den Dickwandbereich

Ubertragbar.
Tabelle 1
Rezeptur Komponenten Zusammen- | Walzergebnisse”
setzung  ESERl (e
- g. Stahl
(Gew--%) | 100 P91
1 (a) Graphit 66,2 +++ .
) (b) organisches Treibmittel 5,0
(Erfindung) (c) anorganisches Trennmittel 21,0
(d) organisches Haftmittel 3,0
(e) anorganischer Stabilisator 4,3
() Bakterizid 0,5
2 (@)  Graphit 66,2 Tt
e | (X) organisches Treibmittel 5,0
(\igggele,lﬁr)s (c) anorganisches Trennmittel 21,0
P (d) organisches Haftmittel 3.0
(e) anorganischer Stabilisator 4,3
)] Bakterizid 0,5
3 (a) Graphit 66,2 +++ ---
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(Vergleichs- | (y) organisches Treibmittel 5,0
rezeptur) |(c) anorganisches Trennmittel 21,0
(d) organisches Haftmittel 3.0
(e) anorganischer Stabilisator 4,3
() Bakterizid 0,5
4 (@) Graphit 85,0 +++ +/-
vogaons-|  peTont 20
rezeptur Sili ’
o ilikophosphat 0,8
gemals EP Phosphatgemisch 8,7
0 909 309) ’

Y Walzergebnisse:
"+++" sehr gute Walzbarkeit, niedrige Stromaufnahme, gute Ma3haltigkeit des Fertig-
rohres
"+/-"  schwierige Walzbarkeit, hohe Stromaufnahme, teilweise Rohrinnenfehler, Riick-
stande an der Werkzeugoberflache

- --" schlechte Walzbarkeit, Schmierstoff nicht zufriedenstellend einsetzbar

Die in den Rezepturen eingesetzten Komponenten (a) bis (f) und (x) und (y) sind nachfolgend
naher charakterisiert.
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(a) Graphit makrokristalliner Naturgraphit,
Reinheit: 94-96 %,
C-Gehalt: 94 — 97 %
mittlere Teilchengrdlie d50 (Cilas): etwa 15 um,
Si-Gehalt: etwa 0,2 Gew.-% SiO,
Feuchtegehalt: < 0,2 %

(b)  organisches Treibmittel Melaminisocyanurat, Budit 315°,
Chemische Fabrik Budenheim KG, Deutschland;
N-Gehalt: 48 %,
freies Melamin: < 0,5 %,
freie Isocyanursaure: < 0,2 %

(c) anorganisches Trennmittel Kaolin,
mittlere Teilchengrdfie d50 (Cilas): 2 — 10 um,
Si-Gehalt: > 50 Gew.-% SiO,,
Al-Gehalt: etwa 30 Gew.-% Al,Os,

(d)  organisches Haftmittel Styrol-Acrylsadureester-Copolymer in Pulverform
Schiittdichte: 400 — 600 g/l
Korngrdfe (Siebung liber 315 uym nach DIN 66165): < 3 ym
Glastibergangstemperatur (T, nach DIN 53765-A-10): 15 °C

(e) anorganischer Stabilisator organisch modifizierter Smektit in Pulverform
Viskositédt (3 %-ig, Haake): 40000 - -50000 mPas
Korngréiie (Siebung Giber 90 um): max. 25 %

() Bakterizid Isothiazolinon-Zubereitung,
Acticide MBP®, Thor-Chemie GmbH, Deutschland

(x)  Treibmittel Asphalt,
Zeco 11A, Ziegler Chemicals & Minerals Corp, USA

(y)  Treibmittel Ligninsulfonat,
Borresphere NA220, Borregaad Ligno-Tech, Deutschland

Beispiel 2 - Herstellung eines nahtlosen Edelstahlrohres

In einer Nahtlosrohr-Fertigungslinie, in welcher nach der Lochung des Vormaterials auf einem
Schragwalzwerk das Elongieren der so erzeugten Hohlblécke mittels kontinuierlich arbeitender,
jeweils separat angetriebener Walzgeriiste auf einem frei beweglichen Werkzeug (Dornstange)
erfolgt, wurde die Dornstange bei einer Temperatur von ca. 110 bis 130 °C mittels einer Airless-
Spriihanlage (4 x 0,7/0,9 mm Diisen/40-80 bar) vor dem Elongieren der Hohlb6cke mit der ge-
mald Rezeptur 1 aus Beispiel 1 hergestellien Schmierstoffsuspension beschichtet. Der verwen-
dete Werkstoff war ferritischer Stahl mit 9 bzw. 13 % Cr, und die Hohlblécke hatten ein Gewicht
von 250 bis 270 kg und eine Lange von 6 bis 8 m. Die Umformtemperatur betrug 1150 bis 1200
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°C. Die Wandstéarken der Fertigrohre betrugen 2,7 bis 7,3 mm, vorwiegend jedoch 4,1 mm, und

der Aultendurchmesser der Fertigrohre betrug maximal 152 mm.

Beispiel 3 — Herstellung von nahtlosen Kohlenstoffstahlrohren

Auf der gleichen Fertigungslinie wie in Beispiel 2 wurden unter Beibehaltung der justierten anla-
gentechnischen Walzeinstellungen nahtlose Rohre aus Kohlenstoffstahl hergestellt. Die Be-
schichtung der Dornstangen erfolgte mit dem Schmiermittel gemaR Rezeptur 1 aus Beispiel 1
und in der in Beispiel 2 beschriebenen Art und Weise. Der Werkstoff war Stahl der Qualitét
P110 bzw. P91, und die Hohlblécke hatten ein Gewicht von 250 bis 300 kg und eine Lange von
6,5 bis 8 m. Die Umformtemperatur betrug 1250 bis 1280 °C. Die Wandstarken der hergestell-
ten nahtlosen Rohre lagen im Bereich von 2,7 bis 4,1 mm, und die Fertigrohre hatten einen Au-

Rendurchmesser von maximal 152 mm.
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PATENTANSPRUCHE

Hochtemperaturschmierstoff fir die Heillumformung von Edel- und Kohlenstoffstahlen,
welcher wenigstens folgende Bestandteile in Gew.-%, bezogen auf den Feststoffgehalt,
enthalt:

(2) 40 bis 90 Gew.-%  Graphit,

(b) 2bis 50 Gew.-%  organisches Treibmittel,

(¢) 5bis 50 Gew.-%  anorganisches Trennmittel,

wobei das organische Treibmittel (b) aus der Gruppe ausgewahlt ist, bestehend aus
Melamin, Melam, Melem, Melon,

Phosphatsalzen und Polyphosphatsalzen der vorgenannten Verbindungen mit Phos-
phatkettenlangen im Bereich von n = 1 bis 1000,

Umsetzungsprodukten und Addukten der vorgenannten Verbindungen mit Cyanursaure
oder Isocyanursaure und

Gemischen der vorgenannten,

und das anorganische Trennmittel (c) ein Schichtsilikat oder ein Gemisch von Schichtsi-

likaten ist.

Hochtemperaturschmierstoff nach Anspruch 1, welcher weiterhin
(d) 1 bis 20 Gew.-%  organisches Haftmittel enthalt,
wobei das organische Haftmittel (d) unter Alkylenhomopolymeren und -copolymeren

ausgewahlt ist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der Anspriiche 1 oder 2, welcher weiterhin
(e) 2bis 15 Gew.-%  anorganischen oder organischen Stabilisator enthalt,
wobei der Stabilisator unter Polysachariden, Alkylcellulosen, Hydroxycellulosen und

Tonmineralien ausgewahlt ist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dal} der Hochtemperaturschmierstoff Graphit (a) in einer Menge von 50
bis 80 Gew.-% enthailt.
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Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dal der Graphit (a) kristalliner oder makrokristalliner Graphit, vorzugswei-

se kristalliner oder makrokristalliner Naturgraphit ist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dal} der Graphit (a) eine Reinheit > 90 %, vorzugsweise > 95, bezogen

auf den Kohlenstoffgehalt des Graphits, aufweist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dalk der Graphit (a) eine mittlere Teilchengrdfie (d50) von 5 bis 40 um,

vorzugsweise 10 bis 25 ym aufweist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dal} der Graphit (a) Silizium als Verunreinigung oder Beimengung in einer
Menge von nicht mehr als 2,0 Gew.-%, vorzugsweise nicht mehr als 1,5 Gew.-%, be-

sonders bevorzugt nicht mehr als 0,2 Gew.-% enthalt.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dal? der Hochtemperaturschmierstoff organisches Treibmittel (b) in einer

Menge von 3 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 4 bis 6 Gew.-% enthalt.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dal} das organische Treibmittel (b) mehr als 70 Gew.-%, vorzugsweise
mehr als 80 Gew.-%, besonders bevorzugt mehr als 90 Gew.-% Melaminisocyanurat

enthalt und ganz besonders bevorzugt zu 100 Gew.-% aus Melaminisocyanurat besteht.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, daf der Hochtemperaturschmierstoff anorganisches Trennmittel (¢) in ei-

ner Menge von 10 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise 15 bis 30 Gew.-% enthalt.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dafd das anorganische Trennmittel (¢) unter alkalifreien wasserhaltigen

Schichtsilikaten ausgewahlt ist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-

kennzeichnet, dal} das anorganische Trennmittel (¢) unter Kaolinit, Antigorit, Hydrohal-
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loysit, Serpentin, Greenalith, Pyrophyllit, Talk, Margarit, Vermiculit, Sudoit und Chlorit,

vorzugsweise Kaolinit und/oder Antigorit ausgewahlt ist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dalt das anorganische Trennmittel (¢) aus der Gruppe der alkalifreien

wasserhaltigen Schichtsilikate mit Zweier-Einfachschicht ausgewahlt ist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dal das anorganische Trennmittel (c) eine mittlere TeilchengréRe (d50)
von 0,5 bis 15 ym, vorzugsweise 1 bis 10 ym, besonders bevorzugt von 1 bis 7 ym auf-

weist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der Anspriiche 2 bis 13, dadurch gekennzeich-
net, dafd der Hochtemperaturschmierstoff Haftmittel (d) in einer Menge von 2 bis 10

Gew.-%, vorzugsweise 2 bis 5 Gew.-% enthalt.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, daf} das organische Haftmittel (d) unter Homo- und Copolymeren von Ary-
lalkenen, a,B-ungesattigten Sauren und Estern, (3,y-ungesattigten Sauren und Estern,
Alkenen, Vinylestern, Vinylalkoholen, ungesattigten dibasischen Sauren und Estern, Al-

kylestern und acyclischen Sauren und Estern ausgewahlt ist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dal} das organische Haftmittel (d) unter Polyethylen, Polymethylmethacry-
lat, Polystyrol, Polybutadien, Polyvinylacetat, Polyvinylpropionat, Copolymer aus Me-
thylmethacrylat und Styrol, Copolymer aus Methylenmethacrylat und Alphamethylstyrol,
Polydiallylphthalat, Polypropylen, Copolymer aus Styrol und Butadien, Polymethyl-
methacrylat, Copolymer aus Vinylacetat und Dibutylmaleinat, Copolymer aus Vinylacetat

und Ethylen und Polyisobutylen ausgewanhlt ist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der Anspriiche 3 bis 17, dadurch gekennzeich-
net, da} der Hochtemperaturschmierstoff Stabilisator (e) in einer Menge von 3 bis 10

Gew.-%, vorzugsweise 4 bis 6 Gew.-% enthalt.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-

kennzeichnet, dald der Stabilisator (e) unter Tonmineralien auf Silikatbasis oder Gemi-
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schen davon, vorzugsweise unter Bentoniten und organisch modifizierten Bentoniten

ausgewabhilt ist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriche, dadurch ge-
kennzeichnet, dald der Stabilisator (e) unter Tonmineralien aus der Klasse der Smektite,

vorzugsweise der Klasse der Montmorrionite ausgewahlt ist.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriche, dadurch ge-
kennzeichnet, dal} der Hochtemperaturschmierstoff als pulverférmiger, trockener Fest-

stoff vorliegt.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriche, dadurch ge-
kennzeichnet, dal der Hochtemperaturschmierstoff als Suspension oder Dispersion in
einer Flussigkeit, vorzugsweise Wasser, mit einem Feststoffgehalt von 5 bis 50 Gew.-%,

vorzugsweise 15 bis 40 Gew.-%, besonders bevorzugt 25 bis 30 Gew.-% vorliegt.

Hochtemperaturschmierstoff nach einem der vorausgehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dal} die festen Bestandteile des Hochtemperaturschmierstoffs eine mittle-
re TeilchengrofRe < 200 um, vorzugsweise < 150 pym, besonders bevorzugt < 100 ym

aufweisen.

Verwendung des Hochtemperaturschmierstoffs nach einem der vorausgehenden An-
spriche bei der Heillverformung von Edel- und/oder Kohlenstoffstahlen, vorzugsweise

bei der Herstellung von nahtlosen Rohren.
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