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@ Verlahren zum Suspendieren von Festschmierstoffen.

@ Festschmierstoffe, die bei der spanlosen Warmumf{or-
mung von Metallen Anwendung finden, enthaltend Graphit
und Polymere, werden in Wasser als Tragerflissigkeit, in
einer Kolloidmihle vorsuspendiert und unmittelbar an-
schliessend in einem Intensivmischer einem weiteren Misch-
prozess unterworfen und dabei zu einer stabilen Suspension
verarbeitet.
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Suspendieren von Fest-
schmierstoffen, die bei der spanlosen Warmumformung von Metal-
len Anwendung finden, enthaltend Graphit und Polymere in Wasser

als Trédgerfliissigkeit.

Aus den CH-PS 596 294 und 609 728 sind Festschmierstoffe flir
die spanlose Metallumformung bei hohen Temperaturen bekannt,
enthaltend Graphit, Polymerisate, Suspensionshilfsmittel und
gegebenenfalls weitere Hilfsmittel, wie Bakterizide, die mit
Wasser eine Suspension bilden. Der Zusatz der Bakterizide ist
notwendig um eine bakterielle Zersetzung der Festschmierstoff-
suspension bei der Lagerung zu vermeiden; die Suspensionshilfs-
mittel erfillen den Zweck, die fllissigen und festen Bestand-
teile auch (iber léngere Zeitrdume in homogener Mischung zu
halten. Die Festschmierstoffsuspension braucht sich wihrend
der Verarbeitung auf, é.h. das Wasser verdampft auf dem Werk-
zeug der Werkstlicke, der Polymeranteil brennt ab.

Bei der Verarbeitung der Festschmierstoffe unterliegen die
bakteriziden Zusdtze ebenfalls einer Verdampfung, waé in Anbe-
tracht deren m¥glicher Giftigkeit unerwlinscht ist und zusammen
mit den Suspensionshilfsmitteln bilden sie einen nicht unerheb-

lichen nichtschmierenden Teil der Festschmierstofformulation.

Aufgabe vorliegender Erfindung war es, ein Verfahren vorzu-
schlagen, das es erm8glicht, eine homogene und stabile Fest-

schmierstoffsuspension, enthaltend eine Trdgerfllissigkeit, in
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der Regel Wasser, Graphit und Polymere, unmittelbar am Ort des
Verbrauchs herzustellen, ohne Zusatz von Bakteriziden und mit

einem mdglichst geringen Gehalt an Suspensionshilfsmitteln.

Erfindungsgemdss wird das dadurch erreicht, dass die Bestand-
teile des Festschmierstoffes und Wasser als Trdgerfliissigkeit
in einer Kolloidmiihle vorsuspendiert werden und unmittelbar
anschliessend in einem Intensivmischer einem weiteren Mischpro-
zess unterworfen und dabei zu einer stabilen Suspension verar-

beitet werden.

zur Ausflihrung des Verfahrens k¥nnen die trockenen, vorgemisch-
ten Bestandteile des Festschmierstoffes und das Wasser in der

Kolloidmilhle zusammengefiihrt werden.

Als trockene, vorgemischte Bestandteile wird die Mischung von
Graphit, dem Polymer und allfilligen Zusdtzen, wie Suspensions-
hilfsmitteln, Filmstabiiisatoren, gegebenenfalls auch Netzmit-

teln und anorganischen Additive, bezeichnet.

Dem Wasser kénnen allenfalls auch Zusdtze, wie z.B, Nétzmittel,,
LSsungsmittel, Filmbildner, pH-Stabilisator, 1l8sliche anorga-
nische Salze (z.B. Phosphate) usw. schon vorgdngig beigefiigt

werden.

In einer weiteren Ausfilhrungsform der Erfindung kann das Was~

ser, gegebenenfalls mit den genannten Zus#tzen, wie Suspen-
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sionshilfsmitteln, Netzmitteln oder L&sungsmitteln usw., zusam-
men mit dem Polymer, z.B. als Kunststoff-Dispersion, vorge-
mischt werden und diese Mischung in der Kolloidmithle mit dem
Graphit, der gegebenenfalls mit z.B. Suspensionshilfsmitteln,

Filmstabilisatoren usw. homogen vermischt ist, zugefllhrt wer-

den.

Als Kolloidmihle k&nnen an sich handelstibliche Gerdite angewen-
det werden, wobei sich flr den speziellen Zweck und im Hinblick
auf die Eigenschaften der zu verarbeitenden Produkte Anpassun-
gen notwendig sein kdnnen. Zu solchen Anpassungen gehdren die
Dimensionierung des Antriebes, Pulverf®rderer, Fllissigkeits-
und Pulvereinldsse und -ventile, Abstreifer und Schaltvorrich-

tungen.

Die Spaltweite zwischen dem Rotor und Geh#use kann 0,01 bis
3 mm betragen; die Umfangsgeschwindigkeit, errechnet aus Ro-

torumfang und Drehzahl kann 10 bis 40 m/sec. betragen.

Nach dem erfindungsgeméssen Verfahren k&nnen Suspensionen mit
einem Feststoffgehalt von 1 bis 70 Gew.% hergestellt werden.
Die M8glichkeit, derart hohe Feststoffgehalte in der Suspen-
sion zu erzielen, war unser Uberraschender, als die einzelnen
Bestandteile des Festschmierstoffes sehr niedrige Schuétge-
wichte aufweisen. Diese liegen flir Graphit bei 0,2 bis
0,5'kg/1, flr die Polymere und Zusitze bei 0,2 bis 0,7 kg/1
und beispielsweise flir eine typische trockene Mischung bei

0,2 bis 0,5 kg/1l. Somit ist schon flir eine 25 Gew.%ige Sus-
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pensicn . .5 Volumen des Festschmierstoffes gr&sser als das

volumar . -: 1 ierstellung der Suspension bendtigten Wassers.

Mit dem erfindungsgeméssen Einsatz der Kolloidmilhle gelingt es,
eine Klumpenbildung der Feststoffe sicher zu vermeiden. Die
vVerweildauer der Komponenten im Mischbereich der Kolloidmilhle

liegt zweckmdssig im Bereich von 0,01 bis 5 sec.

Die Stabilitit derart hergestellter Suspensionen ist jedoch
beschrinkt und die Feststoffe sedimentieren rasch. Eine unmit-
telbare Weiterbehandlung der Suspension in einem Intensiv-
mischer, wobei eine durchschnittliche Verweilzeit von 60 bis
3000 sec., vorzugsweise 150 bis 300 sec., eingehalten werden
soll, ftihrt zu stabilen Suspensionen.

Geeignete Intensivmischer sind zweckmissig Mischer mit wenig~-
stens einer gleichlidufigen Rihrfliigelwelle oder gegenldufigen
Rihrfliigelwellen, Rihrwerkskugelmihlen, Leitstrahlmischer oder
Schneckenmischer, vorzugsweise in kaskadenfbrmiger Anordnung.
wWiirden die Bestandteile, also der Festschmierstoff und das Was-
ser, beispielsweise nur in einem Intensivmischer zu der Fest-
schmierstoffsuspension vermischt, liesse sich eine Klﬁmpenbil-
dung und Inhomogenitdt in der Suspension weder vermeiden noch

beheben.

Durch die erfindungsgemisse Anordnung, dem Nacheinanderschalten
einer Kolloidmiihle und einem Intensivmischer gelingt es, aus

der Trigerflilssigkeit und den Feststoffen eine v&llig klumpen-

25 freie, homogene Feststoffsuspension zu erhalten, deren Bestand-
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teile vollstdndig benetzt und soweit dazu geeignet, aufge-
schlossen sind. Eine derart hergestellte Suspension ist klum-
penfrei und hat eine, gemessen an der Art und Menge des Suspen-
sionshilfsmittels, wesentlich verlingerte Standzeit und eine

5 Sedimentation der Feststoffe tritt erst nach wesentlich lin-
geren Zeitrdumen auf, als das bei einem Mischen und Suspen-
dieren mit nur einem der erfindungsgemiss nacheinander angeord-

neten Mischer m8glich wére.

Nach dem erfindungsgemissen Verfahren herzustellende Fest-

10 schmierstoffe sind z.B. bekannt aus den CH-PS 596 294 und 609
728. Entsprechend sind die zur Anwendung gelangenden Ausgangs-
materialien wenigstens ein Festschmierstoff, bevorzugt Graphit,
insbesondere solche Graphite mit hoher Reinheit, beispielsweise
Uber 90%, und einer durchschnittlichen Korngr8sse von nicht

15mehr als 300 Mikrometer. Die besten Ergebnisse lassen sich mit
dem Graphit von 96 bis 99,5% Reinheit und einer durchschnitt-
lichen Korngr8sse von 100 Mikrometer erzielen. Gegebenenfalls
ist die Anwendung von Molybd&ndisulfid, Can oder BN allein
oder im Gemisch mit Graphit sinngemiiss im Rahmen vorliegender

2 Erfindung denkbar.

Unter Polymeren werden die sich in Wirme rlickstandsfrei zer-
setzenden organischen Produkte, beispielsweise Alkylenhomopoly-
mere oder -copolymere verstanden. Dazu zdhlen die Homo~- und Co-

polymere von Alkenen (Monoolefine, Diolefine etc.), Vinyles-
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tern, Vinylalkoholen, ungesdttigte dibasischen Sduren und Es-

tern (Dicarboxyls8uren und -ester), Alkylestern und acyclische

sduren und Estern.

Das Alkylenhomopolymer oder -copolymer kann Polyethylen, Poly-
5 methylmethacrylat, Polystyrol, Polybutadien, Polyvinylacetat,
Polyvinylpropionat, ein Copolymer aus Methylmethacrylat und
Styrol, ein Copolymer aus Methylmethacrylat und Alphamethyl-
styrol, Polydiallylphthalat, Polypropylen, ein Copolymer aus
Styrol und Butadien, Polymethylmethacrylat, ein Copolymer aus
10 Vinylacetat und Dibutylmaleinat, ein Copolymer aus Vinylacetat
und Ethylen und Polyisobutylen, sein.
Die genannten Polymere k&nnen allein oder im Gemisch unterein-

ander trocken oder geeignetenfalls als Dispersion angewendet

werden.

15 Als Suspensionshilfsmittel k®nnen beispielsweise Stoffe aus der
Gruppe Polysaccharide, wie Stérke, Cellulosen, Inulin, Glycogen
Agar, Levan, Dichinon, Pectin, Lignin und Araban, ferner kdnnen
Alkylcellulosen, wie z.B. Methyl-, Ethyl-, Propyl- und Butyl-
cellulosen, oder Alginate, wie Natriumalginat, Kaliumélginat,

20 Propylenglykolalginat und Ammoniumalginat, oder Gemische der

Substanzen angewendet werden.

Der Festschmierstoff soll bei deren Anwendung als 1 bis 70 Gew-
$ige homogene wéssrige Dispersion vorliegen und eine Viskositdt

von 100 bis 30000 c¢p bei 5 bis 50°C aufweisen.
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Um die Viskosit¥t der Dispersion zu erreichen, kann auch ein
gegebenenfalls im Festschmierstoff enthaltener organischer
Stabilisator ausreichend sein. Es ist aber auch mdglich, durch
einen Verdicker oder ein Gemisch von Verdickern die Viskositdt
5zu steuern. Aus der Reihe von geeigneten Verdickern eignen
sich z.B. wasserl8sliche Polysaccharide, Alkylcellulosen, Poly-
vinvlalkohole, Polyarylate, Polyvinylpyrrolidon, gegebenenfalls
noch anorganische Substanzen, insbesondere Mineralien, wie Tone

oder Kieselsdure.

lO0Weitere Zusdtze kdnnen anorganische Additive sein und aus der
Reihe der Borverbindungen, der Polyphosphate und der Alkalisi-
likate, allein oder in Mischung untereinander gewdhlt werden.
Zu diesen Verbindungen gehdren Polyphosphat in unl®slicher oder
schwerl8slicher Form. Vorzugsweise kommen als Polyphosphate

15Madrell'sche Salze oder Kurrol'sche Salze zur Anwendung. Dabei
handelt es sich um Verbindungen der Art (Na P03)n mit n = 6 bis
50'000, vorzugsweise 6 - 10'000. Die Borverbindung kann in 18s-
licher und vorzugsweise in schwerldslicher oder unl¥slicher

Form angewendet werden.

20Als Borverbindung kénnen beispielsweise Borax, Borsdure, B203,
K8508.4H20 oder Zinkborat angewendet werden.
Das zur Anwendung gelangende Alkalisilikat ist bevorzugt ein
Natronwasserglas oder Kaliwasserglas mit einem Sioz-Gehalt

zwischen 21 und 47%.



T 0218989
zur sicheren Benetzung des pulverigen Festschmierstoffgemisches
kann es hilfreich sein, dem Gemisch und/oder dem Wasser ein
Netzmittel zuzuffigen. Beispiele von solchen Netzmitteln sind
Alkylarylsulfonate, Fettsdureamine, Fettseifen, substituierte

5 Amide der Alkylphosphate, sulfonierte Ester der Dicarboxyl=-
siuren, sulfonierte Fettamide, Alkylamine, Natriumalkylsulfate,

aliphatische Aminester, Polyether, wie'Polyoxyethylen und Poly-

oxypropylen, sulfonierte hohe Phenole oder Naphthalensulfonate.

Die nach dem erfindungsgemissen Verfahren herzustellenden Fest-
10 schmierstoffsuspensionen k&nnen beispielsweise als Feststoff-
komponente 1 bis 90 Gew.% Festschmierstoff, vorzugsweise Gra-
phit, 1 bis 50 Gew.% Polymer, 1 bis 80 Gew.% anorganischen
Zusatz und 0,2 bis 80 Gew.% eines organischen Stabilisierungs-

mittels enthalten.

15Als Trdgerfliissigkeit wird Wasser angewendet, wobei allfdllige
Zusdtze zum Wasser, wie ﬁetzmittel, L¥sungsmittel, wie z.B.
Alkohole, Ester, Ketone oder Aldehyde, miteingeschlossen sind.
Derartige Zus#tze im Wasser kdnnen notwendig sein, um bei-
spielsweise den Festschmierstoff und dabei den 3usser§t

20 schlecht benetzbaren Graphit rasch in Suspension zu bringen
oder beispielsweise den Polymeranteil rasch anzul®sen oder an-

zuguellen.

Die Festschmierstoffe eignen sich flir eine Hochtemperaturanwen-
dung, bei Temperaturen von 300 bis 1300°C, beispielsweise flir

25 die Schmierung von Werkzeug, z.B. Dorn, Dornstange oder Matrize
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und Werkstlicke, beispielsweise Luppe oder Rohr, bei der Warmum-
formung in sogenannten "multiple pipe mills", Kontistrassen,
Pilgerschrittwalzwerken, Asselstrassen, Stossbankanlagen, Stan-
genpressen oder Anstauchpressen, und in Walistrassen Zum Pro-
5f£il- und Blechwalzen. Die bevorzugt zur Bearbeitung gelangenden

Materialien sind dabei Eisen und Stahl.

Die nach dem Verfahren der Erfindung hergestellte Suspension
wird durch Aufstreichen, Aufblirsten und bevorzugt durch Auf-
-sprihen auf das heisse Werkstlick oder das heisse Werkzeug resp.
l0Walze aufgetragen, wobei die Trdgerfllissigkeit, in vorliegendem
Falle das Wasser, und allfdllige fliichtige Zusitze verdampfen
und einen wasserfesten, graphithaltigen Schmelzfilm aus dem
Polymer zurficklassen. Die Wasserfestigkeit des Filmes wird ge-~
fordert, um ndtigenfalls die mit dem Festschmierstoff be-

15 schichtete Oberfliche kthlen zu k&nnen.

Wesentliches Merkmal des Festschmiermittels sind die filmbil-
denden Eigenschaften. Diese zeigen sich aber nicht erst am
Anwendungsort, also auf dem Werkstiick oder Werkzeug, sondern
schon wdhrend des Mischens, also bei der Berfthrung der Fest-

20 stoffe und dann insbesondere der Polymere mit dem Wasser.
Es ist deshalb umso iberraschender, dass es nun gelingt, nach
dem Verfahren der Erfindung einen extrem schlecht benetzbaren
Stoff, wie Graphit, und ein Polymer mit stark filmbildenden bis

klebenden Eigenschaften, wobei der sich ausbildende Film an-
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schliessend wasserfest sein muss, mit Wasser klumpenfrei und
homogen zu mischen. Erschwerend kommt beim Verfahren hinzu,
dass das Volumen der Feststoffe aufgrund deren niedrigen
schilttgewichtes das Volumen des Wassers ibertreffen kdnnen.
5 schliesslich muss die Suspension, gemessen an der Menge des
zusatzes von Suspensionshilfsmitteln, extrem stabil sein und

darf {iber ldngere zeitriume keine Entmischung oder Sedimen-

tation zeigen.

pie Erfindung umfasst weiters die Vorrichtung zur Ausfihrung
10 des erfindungsgemdssen Verfahrens, bestehend aus einer Kolloid-

miihle und einem unmittelbar nachgeordneten Intensivmischer.

Die Kolloidmiihle kann eine Spaltweite von 0,01 bis 3 mm auf-
weisen und kann mit Umfangsgeschwindigkeiten von 10 bis 40
nVsec.kxﬁxiduxlvmmﬂen.Iﬁegﬁmzeluﬂz@p ist zweckméBig fiir Durchsdtze von
15 25 bis 1200 kg/h und vorzugsweise bis 2000 kg/h Material ausgelegt.
Die Abbildung gibt schematisch die erfindungsgemdsse Vorrich-
tung wieder. Die Kollo;dmﬂhle 1 besteht im wesentlichen aus
Gehause 2 und Rotor 3, der durch Antrieb 4 in Bewegung gesetzt
Wl:d. Aus einem Vorratsgefdss 5 wird das Graphlt/Polymergemlsch
20 oder der Graphit allein, jeweils mit den weiteren mdglichen
Zzusidtzen, und durch die zuflthrung 6 das Wasser, allenfalls im
Gemisch mit dem Polymer und anderen allfélligen Zusltzen, in
die Kolloidmiihle 1 gefilhrt. Unmittelbar nach dem Auslass 7 der

Kolloidmiihle, durch eine schlauchleitung 8, wird die vorge-
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mischte Suspension in einem Intensivmischer 9, hier beispiel-
haft dargestellt mit einem kaskadenfdrmig angeordneten Blatt-
rithrer 10, geleitet. Nach dem Intensivmischer 9 kann ein Vor-
ratsgefdss 11 vorgesehen sein, das mit einem Flillstandsmesser
Sausgerflistet sein kann und entsprechend dem Flillstand die Anlage

ein- und ausschaltet.
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verfahren zum Suspendieren von Festschmierstoffen, die beiA
der spanlose warmumformung von Metallen Anwendung finden,
enthaltend Graphit und Polymere in Wasser als Trigerflis-
sigkeit, dadurch gekennzeichnet, dass die Bestandteile des
Festschmierstoffes und Wasser in einer Kolloidmilhle vorsus-
pendiert werden und unmittelbar anschliessend in einem
Intensivmischer einem weiteren Mischprozess unterworfen

und dabei zu einer stabilen Suspension verarbeitet werden.

verfahren nach Patentanspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass die trockenen, vorgemischten Festschmierstoffbestand-
teile und das Wasser in der Kolloidmiithle zusammengefiihrt

werden.

Verfahren nach Patentanspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass der Graphit und das im Wasser vorgemischte Polymer in

der Kolloidmilhle zusammengefiihrt werden.

Verfahren nach Patentanspriichen 1, 2 und 3, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Kolloidmilthle eine Spaltweite von

0,01 bis 3 mm aufweist.

Verfahren nach Patentansprlichen 1, 2, 3 und 4, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Kolloidmilthle mit einer Umfangsge-
schwindigkeit von 10 bis 40 m/sec., vorzugsweise 15 bis

20 m/sec., betrieben wird.

0218989



1o,

- 14 - 0218989

Verfahren nach Patentanspriichen 1, 2, 3, 4 und 5, dadurch
gekennzeichnet, dass eine Suspension mit einem Feststoff-

gehalt von 1 bis 70 Gew.% hergestellt wird,

Verfahren nach Patentansprlichen 1, 2, 3, 4, 5 und 6, da-
durch gekennzeichnet, dass die Verweildauer des Mischgutes
im Intensivmischer 60 bis 3000 sec;, vorzugsweise 150 bis

300 sec., betrdgt.

Vorrichtung zur Ausflihrung des Verfahrens nach Patentan-
sprichen 1, 2, 3, 4, 5, 6 und 7, dadurch gekennzeichnet,
dass die Vorrichtung aus einer Kolloidmilhle und unmittel-

bar nachgeordnet einem Intensivmischer besteht.

Vorrichtung nach Patentanspruch 8, dadurch gekennzeichnet,
dass die Kolloidmilhle eine Spaltweite von 0,01 bis 3 mm
aufweist und mit einer Umfangsgeschwindigkeit von 10 bis

40 m/sec. betrieben wird.

Vorrichtung nach Patentanspriichen 8 und 9, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Intensivmischer, ein Mischer mit wenig-
stens einer gleichldufigen Rilhrflligelwelle oder gegenliu-
figen RUhrflilgelwellen ist, oder es sich um eine Rilhrwerks-
kugelmiihle, einen Leitstrahlmischer oder einen Schnecken-
mischer handelt und die Verweildauer des Mischgutes im In-
tensivmischer 60 bei 3000 sec., vorzugsweise 150 bis

300 sec., betridgt.
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