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Beschreibung

[0001] Gegenstand der Erfindung sind Schmierfette auf Calcium/Lithium-Komplexseifenbasis, die Verwendung der
Schmierfette fiir gekapselte Gleichlaufgelenken und Gleichlaufgelenke versehen mit einem solchen Schmierfett sowie
ein Verfahren zur Herstellung der Schmierfette.

[0002] Fir Tribosysteme, insbesondere solche wie sie in vielen technischen Anwendungen eingesetzt werden, ist es
zur Verringerung der Reibung und des VerschleiBes an den Kontakiflachen beweglicher Teile wichtig, Schmierstoffe
einzusetzen. Dabei kénnen je nach Einsatzgebiet Schmierstoffe unterschiedlicher Konsistenz eingesetzt werden.
Schmieréle weisen eine flissige und flieRfahige Konsistenz auf, wahrend Schmierfette eine halbfeste bis feste - oft
gelartige - Konsistenz haben.

[0003] Kennzeichen eines Schmierfettes ist, dass eine fliissige Ol-Komponente von einer Verdickerkomponente auf-
genommen und festgehalten wird. Die pastdse Beschaffenheit eines Schmierfettes und seine Eigenschaft, streichfahig
und plastisch leicht verformbar zu sein, sorgt zusammen mit der Eigenschaft, haftfahig zu sein dafiir, dass das Schmierfett
die Schmierstelle benetzt und sich die Schmierwirkung an den tribologisch beanspruchten Oberflaichen entfaltet.
[0004] Schmierfette bestehen generell aus einem Verdickungsmittel, das in einem Grunddl homogen verteilt wird.
Haufig werden zusatzliche Hilfsstoffe, wie Emulgatoren, eingesetzt, damit sich das Verdickungsmittel im Grundél stabil
dispergiert. Verschiedenste Stoffe sind als Grunddle bekannt. Als Verdickungsmittel werden organische und anorgani-
sche Verbindungen eingesetzt.

[0005] Zu den wichtigsten rheologischen Eigenschaften eines Schmierfettes zdhlen die Konsistenz bzw. seine
FlieRgrenze, die Vermeidung von Nachhartung und iiberméRiger Olabscheidung unter thermischer und mechanischer
Belastung sowie ein stabiles Viskositats-Temperaturverhalten. Haufig ist auch bei gegen Schmierfettaustritt abgedich-
teten Schmierstellen ein thixotropes (scherverdiinnendes) und scherinstabiles Verhalten des Schmierfettes von Vorteil,
solange ein konsistentes Schmierfett nur fiir die Montage von entsprechenden Bauteilen erforderlich ist. Um in Abhan-
gigkeit von den Schmier- und Gerateanforderungen ein Schmierfett von hohem Gebrauchswert zu schaffen, bedarf es
eines hohen Males an praktischen Erfahrungen.

[0006] Schmierfette werden oftin gekapselten oder abgedichteten Umgebungen eingesetzt, um die Schmierstelle vor
Wasser zu schiitzen, Schmierfettverluste zu minimieren und den Zutritt von Partikeln wie Sand oder Staub zu vermeiden.
Eine typische Anwendung sind gefettete und mit Kunststoffbalgen gekapselte Gelenke von Gleichlaufgelenkwellen. Das
Kapselmaterial macht hierbei haufig die Bewegungen der sich gegeneinander bewegenden Teile mit oder nimmt zu-
mindest Schwingungen auf. Hierflr ist eine Beweglichkeit und in den meisten Fallen auch Elastizitdt des Materials
erforderlich, die nicht durch den Kontakt bzw. durch die Wechselwirkung mit dem Schmierfett negativ beeintrachtigt
werden darf. Es ist jedoch beobachtet worden, dass herkdémmliche Schmierfette diese Kapselmaterialien angreifen,
wodurch diese z.B. versproden und/oder durch hydrolytischen Abbau geschadigt werden.

[0007] Zur Fettschmierung von Gleichlaufgelenkwellen existierende Produktlésungen und Schutzrechte beschéaftigen
sich Uiberwiegend mit tribologischen Fragestellungen und nicht so sehr mit der Frage nach der Versorgung der Tribo-
kontakte durch thixotrope und/oder scherinstabile Fette sowie der Vertraglichkeit von Schmierfett und Faltenbalgmaterial.
Die fortgesetze Miniaturisierung von Gleichlaufgelenkwellen in Fahrzeugen hat neben anderen Dingen zu einer Nach-
frage hinsichtlich eines verbesserten Schmiermittels gefiihrt, um die héheren Anforderungen hinsichtlich der Reibung
und Tribologie zu erfiillen. Die erfindungsgemafien neuartigen Schmiermittel sind daher auch entwickelt worden, weil
diese sehr gut bei héheren Umgebungstemperaturen, welche mit der fortlaufenden Fahrzeugentwicklung verbunden
sind, wirken.

[0008] Fir die Anwendung von Schmierfetten in Gleichlaufgelenkwellen dirfen diese keine zu hohen FlieRgrenzen
aufweisen, welche das Schmierfett daran hindern, selbsttatig wieder in den Schmierspalt zuriickzuflieBen, nachdem es
zuvor, z.B. durch Zentrifugalkrafte, aus dem Schmierspalt herausgeschleudert wurde.

[0009] Es existieren zahlreiche Formulierungspatente, welche die Kombination von Lithium-, Calcium-, Lithiumkom-
plex- sowie Polyharnstoffverdickern als konsistenzgebende Komponente zum Gegenstand haben. Beispiele hierfir sind
US-A-4986923, WO-A-94/11470, CN-A-1276412, US-A-2929782 und WO-A-96/02615.

[0010] Als Nachteil des Standes der Technik wird erachtet, dass die meisten Lithium- oder Lithiumkomplexfette, als
auch die meisten Lithium/Calcium-Fette eine zu hohe Scherstabilitadt aufweisen, mit der Folge einer erhdhten Walkarbeit
und hierdurch hervorgerufen erhéhten Beharrungstemperaturen im Gelenk.

[0011] Dies bewirkt wegen der starkeren thermischen Beanspruchung des Fettes und der Faltenbalgmaterialien eine
verkirzte Lebensdauer des gesamten Systems. Ein unzureichendes NachflieRen des Fettes verursacht eine mangelhafte
Versorgung und damit eine schlechtere Benetzung der tribologisch beanspruchten Oberflachen. Dies fiihrt in der Folge
zu erhdhtem Verschleil®, verbunden mit einer Lebensdauerverkirzung sowie zu einem verminderten Wirkungsgrad
bedingt durch erhdhte Reibung.

[0012] Es wurde gefunden dass gangige Seifenverdicker, insbesondere die in Gelenkwellen weitverbreiteten Lithium-
und Lithiumkomplexfette, sowie Polyharnstofffette eine zu geringe alkalische Pufferwirkung besitzen, um bei der Alterung
Fett/thermoplastisches Elastomer (TPE) die Bildung von freien Sauren aus der Fettmatrix, vor allem aus den Additiven,
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und somit die saure Hydrolyse der estergruppenhaltigen Polymerketten zu verhindern. Weiterhin sorgt in Lithiumfetten
vorhandenes liberschissiges Lithiumhydroxid wiederum fir eine alkalische Hydrolyse der Estergruppen, was ebenfalls
zu einem Verlust der mechanischen Stabilitat der Faltenbalge fiihrt. Gangige Harnstofffette besitzen keine oder nur eine
vergleichsweise geringe Alkalireserve. In diesen Fetten gebildete saure Alterungsprodukte kénnen nur unzureichend
neutralisiert werden.

[0013] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es u.a. die oben beschriebenen Nachteile bei der Faltenbalgvertrag-
lichkeit und des Wirkungsgrad- und Lebensdauerverlustes in Gelenkwellen zu minimieren. Die Aufgabe wird geldst
durch den Gegenstand der unabhangigen Anspriiche. Bevorzugte Ausfihrungsformen sind Gegenstand der Unteran-
spriiche oder nachfolgend beschrieben.

[0014] Es ist gefunden worden, dass im Unterschied zu herkdmmlichen Lithium- oder Calciumfetten die erfindungs-
gemafRen Calcium/Lithium-Komplexseifen (Ca/Li-Komplexseifen) mit einem hohen Anteil an Calcium unerwartet gute
Eigenschaften bei Verwendung als Schmierfett fur Gleichlaufgelenke aufweisen. Derartige Produkte unterscheiden sich
deutlich von herkdmmlichen Li-/Ca-Fetten. Bevorzugt sind, die Ca/Li-Seifen bzw. die Ca/Li-Komplexseifen in situ unter
Einsatz der entsprechenden Carbonsaureverbindungen und nicht durch Mischen separat hergestellter Ca- und Li-Seifen
bzw. Ca- und Li-Komplexseifen herstellbar. Nach der erfindungsgemafen Ausfiihrungsform puffert das in Verbindung
mit dem Cal/Li-Komplexfett im Uberschuss vorliegende Calciumhydroxid die sauren Alterungsprodukte ab, ohne dass
es dadurch aufgrund der vergleichsweise geringen Basizitat und Dissoziation von Calciumhydroxid zu einer signifikanten
alkalischen Hydrolyse der Estergruppen des thermoplastischen Elastomers kommt.

[0015] Eswurde gefunden, dass die Ca/Li-Komplexfette vorzugsweise so herzustellen sind, dass die fiir die Umsetzung
erforderliche Menge an Lithium-Verbindung und Calcium-Verbindung so bemessen wird, dass sichergestellt ist, dass
die reaktivere Lithium-Verbindung (vorliegend bevorzugt LiOH) mit den Carboxylgruppen der eingesetzten Carbonsauren
so vollstandig wie mdglich abreagiert und die verbleibenden, mit der Lithium-Verbindung nicht umgesetzten Carboxyl-
gruppen quasi im Uberschuss mit CalciumVerbindungen (vorliegend bevorzugt Ca(OH),) umgesetzt sind.

[0016] Weiterhin sollen die im Uberschuss vorhandenen Calciumseifen fiir eine herabgesetzte mechanische Stabilitat
bzw. niedrigere FlieRgrenze nach dem Einlauf der Gelenkwellen und somit zu einer verbesserten Versorgung der Reib-
stellen in den Gleichlaufgelenken fiihren.

[0017] Um den durch den erhdhten Calciumanteil beobachteten Tropfpunktabfall, z.B. auf unter 180°C zu kompen-
sieren, beinhaltet die Produktformulierung ein zusatzliches Komplexierungsmittel. Die erfindungsgemaRe Zusammen-
setzung wird daher als Ca/Li-Komplexfett bzw. Ca/Li-Komplexseifenfett und nicht als Ca/Li-Fett oder Ca/Li-Seifenfett
bezeichnet.

[0018] Die Verwendung von Uberschissigem Calciumhydroxid und/oder Uberschiissigen Calciumseifen wirkt den
sauren Alterungsprodukten entgegen, wie sie auch durch den Einsatz von Additiven entstehen. Die Alterungsprodukte
tragen zur Zerstoérung der Faltenbéalge bei.

[0019] Die erfindungeméale Zusammensetzung gemal Anspruch 1 ist unabhangig voneinander vorzugsweise wie
folgt aufgebaut:

a) einem Basisdl (umfassend eine Basisdlmischung), vorzugsweise von 55 bis 92 Gew.% und insbesondere 70 bis
85 Gew.%.,

b) Additiven, vorzugsweise von 0,5 bis 40 Gew.% und insbesondere 2 bis 10 Gew.%.,

c) Verdicker, wobei der Verdicker eine Komplexseife ist, die eine Calcium/LithiumSeife und 1 bis 20 Gew.% Kom-
plexierungsmittel umfasst, und die Calcium/Lithium-Seife vorzugsweise von 5 bis 25 Gew.% und insbesondere zu
10 bis 20 Gew.% enthalten ist, und

d) Uberschussigem Ca(OH),, vorzugsweise 0,01 bis 2 Gew.%.

[0020] Die Gew.% - Angaben beziehen sich auf die Gesamtzusammensetzung und gelten jeweils unabhangig von-
einander. Ein Bestandteil, der einer der Gruppen a), b) c) oder d) zugeordnet wird, kann nicht gleichzeitig Bestandteil
einer anderen Gruppe a) bis d) sein.

[0021] Die Zusammensetzung ist weiter charakterisiert durch ein Calcium- /Lithium-Molverhaltnis von gréRer 1,0 bis
5,0 zu 1, vorzugsweise 1,2 bis 3,0 zu 1 und insbesondere 1,4 bis 2,4 zu 1, wobei das Verhaltnis durch samtliche
anwesenden Calcium- und Lithiumverbindungen bestimmt ist, d.h. es wird z.B. auch das vorhandene Ca(OH), umfasst.
[0022] Insbesondere wird das Verdickungsmittel so eingesetzt, dass die Zusammensetzung soviel Verdickungsmittel
enthalt, dass ein Konuspenetrationswert (Walkpenetration) von 265 bis 385 mm/10 (bei 25°C), vorzugsweise 285 bis
355 mm/10, erhalten wird (bestimmt nach DIN ISO 2137 bzw. ASTM D 0217-97).

[0023] Als Grundéle sind Ubliche bei Raumtemperatur fliissige Schmierdle geeignet. Das Grundél weist vorzugsweise
eine kinematische Viskositat von 20 bis 2500 mm?2/s, insbesondere von 40 bis 500 mm?2/s bei 40 °C auf.

[0024] Die Grunddle kdnnen als Mineraldle oder Synthesedle klassifiziertwerden. Als Mineral6le werden z.B. betrachtet
naphthenbasische Mineral6éle und paraffinbasische Mineraldle, gemaR Klassifizierung nach APl Group I. Chemisch
modifizierte aromaten- und schwefelarme Mineral6le mit geringem Anteil an gesattigten Verbindungen und gegeniiber
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Group | - Olen verbessertem Viskositéts-/Temperatur-Verhalten, klassifiziert nach API Group Il und Ill, sind ebenfalls
geeignet.

[0025] Als Synthesedle genannt seien Polyether, Ester, Polyalphaolefine, Polyglykole und Alkylaromaten und deren
Mischungen. Die Polyether-Verbindung kann freie Hydroxylgruppen aufweisen, aber auch vollstédndig verethert oder
Endgruppen verestert sein und/oder aus einer Startverbindung mit einer oder mehreren Hydroxy- und/oder Carboxyl-
gruppen (-COOH) hergestellt sein. Mdglich sind auch Polyphenylether, ggf. alkyliert, als alleinige Komponenten oder
besser noch als Mischkomponenten. Geeignet einsetzbar sind Ester einer aromatischen Di-, Tri- oder Tetracarbonsaure,
mit einem oder in Mischung vorliegenden C2- bis C22-Alkoholen, Ester von Adipinsaure, Sebacinsaure, Trimethylolo-
propan, Neopentylglykol, Pentaerythrit oder Dipentaerythrit mit alipahtischen verzweigten oder unverzweigten, gesat-
tigten oder ungesattigten C2 bis C22-Carbonsauren, C18-Dimersaureestern mit C2 bis C22-Alkoholen, Komplexester,
als Einzelkomponenten oder in beliebiger Mischung.

[0026] Die Ca-/Li-Seife ist ein Gemisch aus Calciumsalzen und Lithiumsalzen einer oder mehrerer geséattigter oder
ungesattigter Mono-Carbonsauren mit 10 bis 32 Kohlenstoffatomen, ggf. substituiert, insbesondere mit 12 bis 22 Koh-
lenstoffatomen, besonders bevorzugt entsprechende Hydroxycarbonsauren. Geeignete Carbonsauren sind z.B. Lau-
rinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Olsaure, Stearinsaure oder Behensaure sowie bevorzugt 12-Hydroxystearinsau-
re. Anstelle der freien Sauregruppe kénnen auch entsprechende niedere Alkoholester unter Verseifung eingesetzt wer-
den, z. B. entsprechende Triglyceride sowie die Methyl-, Ethyl-, Propyl-, Isopropyl- oder sec.-Butylester der Saure/Hy-
droxysaure, um eine bessere Dispersion zu erzielen.

[0027] Die Ca-/Li-Seife wird durch die Anwesenheit eines Komplexierungsmittels zur Ca-/ Li-Komplexseife. Komple-
xierungsmittel im Sinne der vorliegenden Erfindung sind:

(a) als fakultativer Bestandteil ein Alkali- (bevorzugt Lithiumsalz), Erdalkali- (bevorzugt Calciumsalz) oder Alumini-
umsalz einer gesattigten oder ungesattigten Mono - Carbonsaure oder auch Hydroxycarbonsauren mit 2 bis 8,
insbesondere 2 bis 4 Kohlenstoffatomen oder

als notwendiger Bestandteil ein Alkali- (bevorzugt Lithiumsalz), Erdalkali- (bevorzugt Calciumsalz) oder Aluminium-
salz einer Di-Carbonsaure mit 2 bis 16, insbesondere 2 bis 12 Kohlenstoffatomen, jeweils ggf. substituiert, und/oder
(b) als fakultativer Bestandteil ein Alkali- und/oder Erdalkalisalz der Borsdure und/oder Phosphorsaure, insbesondere
Umsetzungsprodukte mit LiOH und/oder Ca(OH)s.

[0028] Als Mono-Carbonsauren sind insbesondere geeignet Essigsdure und Propionsaure. Ebenfalls geeignet sind
auch Hydroxybenzoesauren wie Parahydroxybenzoesaure, Salicylsdure, 2-Hydroxy-4-hexylbenzoesaure, Metahydro-
xybenzoesaure, 2,5-Dihydroxybenzoeséaure (Gentisinsdure), 2,6-Dihydroxybenzoesdure (Gammaresorcylsaure) oder
4-Hydroxy-4-methoxybenzoesaure. Als Dicarbonséuren sind insbesondere geeignet Adipinsdure (CgH1¢0,4), Sebacin-
séure (C4gH1804), Azelainsdure (CgH150,4) und/oder 3-tert.-Butyl-Adipinsaure (C4gH4g04).

Als Borat (b) kann beispielsweise Metaborat, Diborat, Tetraborat oder Orthoborat, wie z.B. Monolithiumorthoborat oder
Calciumorthoborat, eingesetzt werden. Als Phosphate kommen Alkali- (bevorzugt Lithium-) sowie Erdalkali- (bevorzugt
Calcium-) dihydrogenphosphat, -hydrogenphosphat, oder -pyrophosphat in Frage.

[0029] Fakultativ kénnen zusatzlich Bentonite, wie Montmorillonit (deren Natrium-lonen ggf. durch Ammonium-lonen
ausgetauscht bzw. teilausgetauscht sind), Aluminosilikate, Tonerden, Kieselsadure (z.B. Aerosil), Kupferphtalocyanine
oder auch Di- und Polyharnstoffe als Co-Verdicker eingesetzt werden.

[0030] Die erfindungsgemaRen Zusammensetzungen enthalten weiterhin Additive als Zusatzstoffe. Ubliche Zusatz-
stoffe im Sinne der Erfindung sind Antioxidationsmittel, VerschleiRschutzmittel, Korrosionsschutzmittel, Detergentien,
Farbstoffe, Schmierfahigkeitsverbesserer, Viskositatsadditive, Reibungsminderer und Hochdruckadditive.

[0031] Beispielhaft genannt seien:

- Antioxidationsmittel wie Amin-Verbindungen (z.B. Alkylamine oder 1-Phenylaminonaphthalin), aromatische Amine,
wie z.B. Phenylnaphtylamine oder Diphenylamine, Phenol-Verbindungen (z.B. 2.6-Di-tert-butyl-4-methylphenol),
Sulfurantioxidantien, Zinkdithiocarbamat oder Zinkdithiophosphat;

- Hochdruckadditive wie organische Chlorverbindungen, Schwefel, Phosphor oder Calciumborat, Zinkdithiophosphat,
organische Bismuthverbindungen;

- die "(")Iigkeit" verbessernde Wirkstoffe wie C2- bis C6- Polyole, Fettsauren, Fettsaureester oder tierische oder pflanz-
liche Ole;

- Antikorrosionsmittel wie z.B. Petroleumsulfonat, Dinonylnaphtalinsulfonat oder Sorbitanester;

- Metalldeaktivatoren wie z.B. Benzotriazol oder Natriumnitrit;

- Viskositatsverbesserer wie z.B. Polymethacrylat, Polyisobutylen, oligo-Dec-1-ene, und Polystyrole.

- Verschleilschutzadditive und Reibungsminderer wie Organomolybdankomplexe (OMC), Molybdéan-di-alkyl-dithio-
phosphate, Molybdan-di-alkyl-dithiocarbamate oder Molybdansulfid-di-alkyl-dithiocarbamate, insbesondere Molyb-
dan-di-n-butyldithiocarbamat und Molybdéandisulfid-di-alkyldithiocarbamat (Mo,0,,S(dialkylcarbamat), mit m = 0



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 2 154 229 B1

bis 3 und n = 4 bis 1) oder aromatische Amine,
- Reibungsminderer wie z.B. funktionelle Polymere wie z.B. Oleylamide, organische Verbindungen auf Polyether-
und Amidbasis, z.B. Alkylpolyethylenglykoltetradecylenglykolether oder Molybdandithiocarbamat.

[0032] Daruber hinaus enthalten die erfindungsgeméafien Schmierfettzusammensetzungen Ubliche Additive gegen
Korrosion, Oxidation und zum Schutz gegen Metalleinflisse, die als Chelatverbindungen, Radikalfanger, UV-Umwandler,
Reaktionsschichtbildner und dergleichen wirken.

[0033] Als Festschmierstoffe kénnen z.B. Polymerpulver wie Polyamide, Polyimide oder PTFE, Graphit, Metalloxide,
Bornitrid, Metallsulfide wie z.B. Molybdandisulfid, Wolframdisulfid oder Mischsulfide auf Basis von Wolfram, Molybdan,
Bismuth, Zinn und Zink, anorganische Salze der Alkali- und Erdalkalimetalle, wie z.B. CalciumCarbonat, Natrium- und
Calciumphosphate, eingesetzt werden. Festschmierstoffe kdnnen in folgende vier Gruppen unterteilt werden: Verbin-
dungen mit Schichtgitterstruktur, wie Molybdandisulfid und Wolframdisulfid, Graphit, hexagonales Bornitrid und einige
Metallhalogenide; oxidische und hydroxidische Verbindungen der Ubergangs- und Erdalkalimetalle bzw. deren Carbo-
nate oder Phosphate; weiche Metalle und/oder Kunststoffe.

[0034] Das Dichtungsmaterial, eingeschlossen sind Kapselmaterialien, das mit dem Schmierstoff in Kontakt steht, ist
nach einer weiteren Ausgestaltung der Erfindung ein Polyester, vorzugsweise ein thermoplastisches Copolyester-Elas-
tomer umfassend Hartsegmente mit kristallinen Eigenschaften und einem Schmelzpunkt tGber 100°C und Weichseg-
mente, die eine Glasiibergangstemperatur von weniger als 20°C, vorzugsweise weniger als 0°C, aufweisen.

[0035] Geeignetsindinsbesondere Polychloroprenkautschuk und thermoplastische Polyester (TPE), thermoplastische
Polyetherester (TEEE = themoplatisches Ether-Ester-Elastomer). Letztere sind unter den Handelsbezeichnungen Ar-
nitel® von DSM, Hytrel® von DuPont und PIBI-Flex® von P-Group auf dem Markt erhaltlich.

[0036] Die WO 85/05421 A1 beschreibt ein solches geeignetes Polyetherester-Material fiir Faltenbalge, auf Basis von
Polyetherestern. Ebenfalls ein Balgkérper als SpritzguRteil aus einem thermoplastischen Polyester-Elastomeren ist in
der DE 35 08 718 A genannt.

[0037] Die Hartsegmente sind z.B. aus mindestens einem aliphatischen Diol oder Polyol und mindestens einer aro-
matischen Di- oder Polycarbonsaure abgeleitet, die Weichsegmente mit elastischen Eigenschaften z.B. aus Etherpoly-
meren wie z.B. Polyalkylenoxidglykolen oder nicht aromatischen Dicarbonsauren und aliphatischen Diolen. Derartige
Verbindungen werden z.B. als Copolyetherester bezeichnet.

[0038] Copolyetherester-Zusammensetzungen werden in Bauteilen beispielsweise dann verwendet, wenn das daraus
hergestellte Bauteil einer hdufigen Deformation oder Vibrationen ausgesetzt wird. Sehr gut bekannte Anwendungen
sind in diesem Zusammenhang Faltenbélge bzw. Federbalge zum Schutz von Antriebswellen und Transmissionswellen,
Gelenksaulen und Aufhdngungseinheiten sowie Dichtungsringen. In solchen Anwendungen kommt das Material auch
haufig oder kontinuierlich in Kontakt mit Schmiermitteln wie Schmierfetten.

[0039] Technisch kann so vorgegangen werden, dass der Faltenbalg durch Spritzblasen, Spritzextrudieren oder Ex-
trusionsblasformen hergestellt wird, wobei ggf. zuvor in die Form ringférmige Teile aus Gummi an die beiden zukiinftigen
Einspannstellen eingelegt werden.

[0040] Die Bestandigkeit der Copolyetheresterzusammensetzung gegeniiber den Wirkungen von Olen und Fetten ist
einer der Griinde fir ihre breite Verwendung neben ihrer einfachen Verarbeitbarkeit in relativ komplexe Geometrien.
[0041] Ein Schmierfett gemaR vorliegender Erfindung soll bevorzugt, aber nicht ausschlieRlich zur Schmierung von
Gleichlaufgelenken (homokinetische Gelenke oder "constant velocity joint" CVJ) eingesetzt werden, wie sie z.B. in
Antriebswellen fur Kraftfahrzeuge und Maschinen verwendet werden. Aufgabe eines Gleichlaufgelenkes ist die gleich-
mafige Drehmomentiibertragung von einer Welle auf eine winklig dazu angebrachte zweite Welle bei Beugungswinkeln
von bis zu 50°.

[0042] Im Kraftfahrzeugbau werden Gleichlaufgelenke insbesondere bei frontgetriebenen und allradgetriebenen Fahr-
zeugen eingesetzt und generell in zwei Gruppen eingeteilt: Gleichlauffestgelenke und Gleichlaufverschiebegelenke. Zur
Gruppe der Gleichlauffestgelenke gehdren Kugelgleichlaufgelenke ("Ball Joints" BJ) und Gleichlaufgelenke vom nicht
abgesetzten Typ ("Undercut Free" UJ). Die Gruppe der Gleichlaufverschiebegelenke bilden Tripoden-Gleichlaufgelenke
("Tripod Joints" TJ), Double-Offset-Gelenke ("Double offset Joints" DOJ) und gekreuzt gefréste Gleichlaufgelenke
("Cross Groove Joins" LJ). Im Gegensatz zu den Gleichlauffestgelenken sorgen Gleichlaufverschiebegelenke nicht nur
fur die gleichméaRige Drehmomentiibertragung bei unterschiedlichen Beugewinkeln, sondern zusatzlich fiir einen Lan-
genausgleich der Antriebswelle, die das Getriebe mit dem Rad verbindet.

[0043] Da Gleichlaufgelenke nahezu ausschlieflich mit Schmierfetten geschmiert werden, werden sie in der Regel
mit einem Faltenbalg eingekapselt, um einen Schmierfettaustritt bzw. das Eindringen von Schmutz oder Feuchtigkeit
zu verhindern. Dieser Faltenbalg ist meistens einteilig ausgefiihrt und wird nach der Befettung bzw. Montage des Gleich-
laufgelenkes Uber die Antriebswelle gestilpt.

[0044] Das Eigenschaftsprofil der unterschiedlichen Fette, wie nachfolgend hergestellt, ist durch die Figuren und die
Tabelle 1 ndher gekennzeichnet. Es zeigen:




10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 2 154 229 B1
Fig.1 die Walkbestandigkeit der Beispielfette nach DIN ISO 2137,

Fig. 2 bis 5 die Vertraglichkeit der Fette gemal Versuchsbeispielen mit verschiedenen TEEE-Balgmaterialien,
dargestellt Giber die prozentuale Anderung der ReiRdehnung nach thermischer Alterung im Schmierfett,

Fig. 6 die mittlere Lebensdauer von Gleichlauffestgelenken, dargestellt in der Anzahl der Uberrollungen und

Fig. 7 den Wirkungsgrad von Gleichlauffestgelenken, dargestellt mit der mittle-ren Beharrungstemperatur iber die
gesamte Priifdauer.

[0045] Im Einzelnen zeigen die Figuren:

Fig.1: Anderung der Konsistenz nach Pw 100.000 Doppeltakten nach DIN ISO 2137 in Abhangigkeit des Cal/Li-
Verhaltnisses

Fig. 2: Anderung der ReiRdehnung bei TPE ARNITEL EB 464 nach DIN 53455 nach 336 stiindiger Einlagerung im
Schmierfett bei 125 °C

Fig. 3: Anderung der ReiRdehnung bei TPE HYTREL 8105 BK nach DIN 53455 nach 336 stiindiger Einlagerung im
Schmierfett bei 125 °C

Fig. 4: Anderung der ReiRdehnung bei TPE HYTREL 8223 BK nach DIN 53455 nach 336 stiindiger Einlagerung im
Schmierfett bei 125°C

Fig. 5: Anderung der ReiRdehnung bei TPE PIBE-FLEC 5050 nach DIN 53455 nach 336 stiindiger Einlagerung im
Schmierfett bei 125°C

Fig. 6: Lebensdauer auf dem Gelenkwellenpriifstand "GIM Four Square Test Rig" im UF Festgelenk Verspannmo-
ment 500 Nm, Beugewinkel 10°, Drehzahl 250 rpm

Fig.: 7: Beharrungstemperatur auf dem Gelenkwellenprifstand "GIM Four Square Test Rig" im UF Festgelenk
Verspannmoment 500 Nm, Beugewinkel 10°, Drehzahl 250 rpm

[0046] Die Herstellung der Schmierfette kann z.B. wie folgt erfolgen:

Einmischen der Salz-/ Metallverbindung in die Carbons&ureverbindung, die ggf. mit der Basisélkomponente gestreckt
sein kann, und ggf. gleichzeitiges Erwarmen des Gemisches auf eine Temperatur tiber 70 °C zur Bildung eines einge-
dickten Schmierfettprodukts, Abkiihlen des Schmierfettprodukts und ggf. Hinzufligen von Wasser, Einwirkenlassen von
Scherkraften auf das Gemisch, z.B. mit einer Zahnkolloidmuhle, einem Hochdruckhomogenisator und/oder einem Drei-
walzenstuhl.

[0047] Hierzu wird ein GefaR mit einem Ruhrer in einem ersten Schritt bei einer Drehzahl von 0 bis 150 U/min mit 3
bis 40 Gew% der Eduktkomponenten des Verdickungsmittels und 20 bis 90 Gew% des Basiséls beschickt, bezogen
auf das Gesamtgewicht der fertigen Schmierfettzusammensetzung.

[0048] Nach einer bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung wird der Verdicker in-situ im Basisél synthetisiert,
bevorzugt unter Druck und unter erhéhter Temperatur in einem geschlossenem Reaktionsgefal}, wie einem Autoklaven.
[0049] Herstellungsbeschreibung Beispiel A bis C (Vergleichsbeispiel):

Die Herstellungen der Beispielformulierungen A-C beruhen auf bekannten und Ublichen Verfahren zur Herstellung ent-
sprechender Verdicker.

[0050] Herstellungsbeschreibung Beispiel E:

In einen Reaktor wurden in 12.000 g einer Basisdlmischung 1.540 g 12-Hydroxistearinsaure (12-HSA) und 560 g Se-
bacinsdure vorgelegt und bis zum Schmelzen der 12-HSA unter Rihren erwarmt. Im nachsten Schritt wurden 125 g
LiOH und 295 g Ca(OH), zugegeben. Das Ca(OH), wurde vor der Zugabe in den Reaktor in 300g Wasser angelost.
Der Ansatz wurde in einem festgelegten Temperaturprogramm auf die vorgesehene maximale Prozesstemperatur unter
Ruhren erwarmt. In der Abkiihlphase wurden dem Ansatz bei bestimmten Temperaturen Additive zugegeben. Nach der
Einstellung des Ansatzes auf die gewlinschte Konsistenz durch Zugabe von 5.400 g der Basisdlmischung wurde das
Endprodukt tiber Zahnkolloidmiihle homogenisiert.

[0051] Herstellungsbeschreibung Beispiel D und G :Die Herstellung der Beispielformulierungen wurde analog der
Beispielformulierung E durchgefihrt unter Veranderung der LiOH und Ca(OH),-Mengen.
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Tabelle 1: Formulierungsbeispiele

Beispiel A Beispiel B Beispiel C | Beispiel D | Beispiel E | Beispiel G
Referenz A Referenz B Referenz C | Erfindung | Erfindung | Erfindung
Verdicker LiX+Ca LiX+CaX LiX/CaX CaX/LiX CaX/LiX CaX/LiX
Herstellung 1/1 compound | 1/1 compound in situ in situ in situ in situ
Stoffmenge an Ca [mol-%] 0.010 0.019 0.011 0.016 0.020 0.024
Stoffmenge an Li [mol-%)] 0.033 0.033 0.028 0.016 0.015 0.012
Faktor Stoffmenge% Ca/Li 0.31 0.58 0.39 1.01 1.35 2.04
1. Formulierung
1.1 Fettsauren:
12-HSA 7.34 4.39 6.64 7.95 7.69 7.52
Mischfettsaure 278
Rindertalg 2.68
1.2 Alkali:
LiOH*H20 1.39 1.39 1.18 0.67 0.62 0.50
Ca(OH)2 0.77 1.42 0.82 1.20 1.48 1.80
1.3 Komplexierungsmittel:
Azelainsaure 1.59 1.59
Sebacinsaure 2.32 2.78 2.83 2.85
Essigsaure 2.42
Trinatriumphosphat 0.13
Dinatriumtetraborat 0.13
1.4 Basisole:
naphthenbasisches 49.60 34.37 43.17 41.20 41.50 40.62
Basisdl
paraffinbasishes Basisol 34.85 44.20 41.37 41.70 41.38 42.12
1.5 Zuséatze:
Antioxidant 1 0.50 0.50 0.50 0.50 0.50 0.51
Antioxidant 2 0.50 0.50 0.50 0.50 0.50 0.51
EP/AW 0.50 0.50 0.50 0.50 0.50 0.51
Festschmierstoff 1 0.99 1.00 1.00 1.00 1.00 1.02
Festschmierstoff 2 1.98 2.00 2.00 2.00 2.00 2.04
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Patentanspriiche

1.

10.

Calcium/Lithium-Komplexfett - Zusammensetzung aufweisend:

a) zumindest ein Basisol,

b) zumindest ein Additiv,

c) zumindest einen Verdicker, wobei der Verdicker eine Komplexseife ist, die eine Calcium/Lithium-Seife und
zumindest ein Komplexierungsmittel umfasst, wobei das Komplexierungsmittel ein Alkali-, Erdalkali- oder Alu-
miniumsalz einer Dicarbonsaure mit 2 bis 16 Kohlenstoffatomen, ggf. substituiert, ist, und

d) Gberschissiges Ca(OH),,

wobei die Zusammensetzung ein Calcium zu Lithium Molverhaltnis von gréRer 1,0 bis 5,0 zu 1 aufweist, bezogen
auf das Verhaltnis sémtlicher Calcium und Lithium Atome in den anwesenden Calcium- und Lithiumverbindungen.

Zusammensetzung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Zusammensetzung enthalt:

a) 55 bis 92 Gew.%, insbesondere 70 bis 85 Gew.%, des Basisdls,
b) 0,5 bis 40 Gew.%, insbesondere 2 bis 10 Gew.%, Additive,

c) 5 bis 25 Gew.% Calcium/Lithium-Seife und

1 bis 20 Gew.% Komplexierungsmittel, und

d) Gberschiissiges Ca(OH),, vorzugsweise 0,01 bis 2 Gew.%,

jeweils bezogen auf die gesamte Zusammensetzung.

Zusammensetzung nach zumindest einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die
Zusammensetzung einen Konuspenetrationswert (Walkpenetration) von 265 bis 385 mm/10 (bei 25°C), vorzugs-
weise 285 bis 355 mm/10, bestimmt nach ISO 2137, aufweist.

Zusammensetzung nach zumindest einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das
Grundél eine kinematische Viskositat von 20 bis 2500 mm?2/s, vorzugsweise von 40 bis 500 mm2/s, bei 40 °C aufweist.

Zusammensetzung nach zumindest einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die
Calcium/Lithiumseife ein Gemisch bzw. Umsetzungsprodukt aus Lithiumsalz und Calciumsalz einer geséattigten
oder ungesattigten Mono-Carbonséaure mit 10 bis 32 Kohlenstoffatomen, ggf. substituiert, ist, besonders bevorzugt
entsprechender Hydroxycarbonsauren.

Zusammensetzung nach zumindest einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das
Komplexierungsmittel besteht aus:

- einem Alkali-, bevorzugt Lithiumsalz, Erdalkali-, bevorzugt Calciumsalz, oder Aluminiumsalz einer Di-Carbon-
saure mit 2 bis 16 Kohlenstoffatomen, ggf. substituiert.

Zusammensetzung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das zumindest eine Komplexierungsmittel
ein Lithium- oder Calciumsalz einer Dicarbonsaure mit 2 bis 12 Kohlenstoffatomen, ggf. substituiert, ist.

Zusammensetzung nach zumindest einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das
Calcium zu Lithium Molverhaltnis berechnet basierend auf dem molaren Verhéltnis von LIOH*H20 zu Ca(OH), von
1,2 bis 5,0 zu 1, von 1,2 bis 3,0 zu 1 und insbesondere 1,4 bis 2,4 zu 1 betragt.

Zusammensetzung nach zumindest einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der
Verdicker durch gemeinsame Umsetzung zumindest einer Calcium-Verbindung und zumindest eine Lithium-Ver-
bindung mit Carbonsauren und/oder den substituierten Carbonséuren in Gegenwart des Komplexierungsmittels
herstellbar ist, und die Calcium-Verbindung(en) im Uberschuss eingesetzt werden und zumindest eine Calcium-
Verbindung Ca(OH), ist.

Gleichlaufgelenk aufweisend eine Kapselung im Bereich einer Schmierstelle, wobei die Kapselung ein thermoplas-
tisches Elastomer enthaltend Esterbindungen aufweist oder daraus besteht und die Kapselung eine Zusammen-
setzung nach zumindest einem der vorhergehenden Anspriiche einschlief’t.
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Gleichlaufgelenk nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass die Kapselung

a) aus Polyetherestern besteht oder diese enthalt und/oder
b) die Kapselung ein Faltenbalg ist.

Verwendung der Zusammensetzung nach zumindest einem der Anspriiche 1 bis 9 zur Schmierung mindestens
eines Gleichlaufgelenks, insbesondere als Teil homokinetischer Gelenkwellen.

Verwendung nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dass das Gleichlaufgelenk eine Kapselung, insbeson-
dere aus einem thermoplastischen Elastomer, im Bereich einer Schmierstelle aufweist und die Kapselung insbe-
sondere ein Faltenbalg ist.

Verfahren zur Herstellung einer Calcium/Lithium-Komplexfett - Zusammensetzung enthaltend oder bestehend aus:

a) zumindest ein Basisol,

b) zumindest ein Additiv,

c) zumindest einen Verdicker, wobei der Verdicker eine Komplexseife ist, die eine Calcium/Lithium-Seife und
zumindest ein Komplexierungsmittel umfasst und Gberschissiges Ca(OH),, und wobei das Komplexierungs-
mittel ein Alkali-, Erdalkali-, oder Aluminiumsalz einer Dicarbonsdure mit 2 bis 16 Kohlenstoffatomen, ggf.
substituiert, ist, wobei die Zusammensetzung ein Calcium zu Lithium Molverhéltnis von gréRer 1,0 bis 5,0 zu 1
aufweist, bezogen auf das Verhaltnis sdmtlicher Calcium und Lithium Atome in den anwesenden Calcium- und
Lithiumverbindungen,

wobei zumindest eine Calcium-Verbindung und zumindest eine Lithiumverbindung gemeinsam "in-situ" mit Carbon-
sauren, ggf. ganz oder teilweise substituiert, und den Verdickern umgesetzt werden, und die Calcium-Verbindung(en)
im Uberschuss eingesetzt werden und zumindest eine Calcium-Verbindung Ca(OH), ist.

Verfahren nach Anspruch 14 dadurch gekennzeichnet, dass die die Carbonsduren substituierte Carbonsauren
sind, insbesondere Hydroxycarbonsauren.

Claims

1.

Calcium/lithium-complex grease composition comprising:

a) at least one base oil,

b) at least one additive,

c) at least one thickener, wherein the thickener is a complex soap, comprising a calcium/lithium soap and at
least one complexing agent, wherein the complexing agentis an alkali salt, and alkaline earth salt or an aluminum
salt of a dicarboxylic acid having 2 to 16 carbon atoms, optionally substituted, and

d) an excess of Ca(OH),,

wherein the composition comprises a calcium to lithium molar ratio of greater than 1.0 to 5.0 : 1, with reference to
the ratio of all calcium and lithium atoms present in the calcium- and lithium compounds.

Composition according to claim 1, characterized in that the composition contains:

a) 55 to 92 wt.%, in particular 70 to 85 wt.%, of the base oil,
b) 0,5 to 40 wt.%, in particular 2 to 10 wt.% of the additive,
c) 5 to 25 wt.% calcium/lithium-soaps and

1 to 20 wt.% of the complexing agent, and

d) excess Ca(OH),, preferably 0,01 to 2 wt%,

each amount being relative to the total composition.
Composition according to at least one of the preceding claims, characterized in that the composition has a cone

penetration value (walk penetration) of 265 to 385 mm/10 (at 25°C), preferably 285 to 355 mm/10, determined
according to 1ISO 2137.
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Composition according to at least one of the preceding claims, characterized in that the base oil has a kinematic
viscosity of 20 to 2500 mm?2/s, preferably of 40 to 500 mm?2/s, at 40 °C.

Composition according to at least one of the preceding claims, characterized in that the calcium/lithium soap is a
mixture or conversion product respectively of a lithium salt and calcium salt of a saturated or unsaturated monocar-
boxylic acid having 10 to 32 carbon atoms, optionally substituted, particularly preferred of corresponding hydroxy-
carboxylic acids.

Composition according to at least one of the preceding claims, characterized in that the complexing agent consists
of :

- an alkali salt, preferably lithium salt, an alkaline earth salt, preferably calcium salt, or an aluminum salt of a
dicarboxylic acid having 2 to 16 carbon atoms, optionally substituted.

Composition according to claim 1, characterized in that the at least one complexing agent is a lithium salt or calcium
salt of a dicarboxylic acid having 2 to 12 carbon atoms, optionally substituted.

Composition according to at least one of the preceding claims, characterized in that the calcium to lithium molar
ratio calculated based on the molar ratio of LiOH*H,0O to Ca(OH), is from 1,2 to 5,0 : 1, from 1,2t0 3,0 : 1 and in
particular from 1,4t0 2,4 : 1.

Composition according to at least one of the preceding claims, characterized in that the thickener is obtainable by
joint conversion of at least one calcium-compound and at least one lithium compound with carboxylic acids and/or
the substituted carboxylic acids in the presence of the complexing agent, and the calcium-compound(s) are used
in molar excess and at least one calcium-compound is Ca(OH),.

The constant velocity joint having an encapsulation in the area of a lubrication point, wherein the encapsulation
comprises a thermoplastic elastomer containing ester compounds or consists thereof and the encapsulation includes
a composition according to at least one of the preceding claims.

The constant velocity joint according to claim 10, characterized in that the encapsulation

a) consists of or includes polyetheresters and/or
b) the encapsulation is a boot.

Use of the composition according to at least one of claims 1 to 9 for lubrication of at least one constant velocity joint,
preferably as part of homokinetic joint shafts.

Use according to claim 12, characterized in that the constant velocity joint comprises an encapsulation, preferably
of a thermoplastic elastomer, in the area of lubrication point and the encapsulation preferably is a boot.

Process for the production of a calcium/lithium-complex grease composition comprising or consisting of:

a) at least one base oil,

b) at least one additive,

c) at least one thickener, wherein the thickener is a complex soap comprising a calcium/lithium soap and at
least one complexing agent, and

an excess of Ca(OH),,

and wherein the complexing agent is an alkali salt, and alkaline earth salt or an aluminum salt of a dicarboxylic acid
having 2 to 16 carbon atoms, optionally substituted,

wherein the composition comprising a calcium to lithium molar ratio of greater than 1.0 to 5.0 to 1, with respect to
the ratio of all calcium and lithium atoms present in the calcium- and lithium compositions,

wherein at least one calcium-compound and at least one lithium compound together being converted "in-situ" with
carboxylic acids, optionally substituted in whole or in part, and the thickener, and the calcium-compound(s) are used
in molar excess and at least one calcium-compound is Ca(OH),.

Process according to claim 14, characterized in that the carboxylic acids being substituted carboxylic acids, pref-

10
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erably hydroxy carboxylic acids.

Revendications

1.

Composition de graisses complexes de calcium/lithium comprenant :

a) au moins une huile de base ;

b) au moins un additif ;

€) au moins un épaississant, I'épaississant étant un savon complexe, qui comporte un savon de calcium/lithium
et au moins un agent complexant, 'agent complexant étant un sel alcalin, alcalino-terreux ou d’aluminium d’'un
acide dicarboxylique ayant 2 a 16 atomes de carbone, éventuellement substitué ; et

d) Ca(OH), en excés,

la composition présentant un rapport molaire calcium sur lithium de plus 1,0 a 5,0 sur 1, par rapport au rapport des
atomes de calcium et de lithium totaux dans les composés du calcium et du lithium présents.

Composition selon la revendication 1, caractérisée par le fait que la composition contient :

a) 55 a 92 % en poids, en particulier 70 a 85 % en poids, de I'huile de base ;
b) 0,5 a 40 % en poids, en particulier 2 a 10 % en poids, d’additifs ;

c) 5 a 25 % en poids de savon de calcium/lithium et

13 20 % en poids d’agent complexant ; et

d) Ca(OH), en excés, de préférence 0,01 & 2% en poids ;

chacun par rapport a la composition totale.

Composition selon au moins I'une des revendications précédentes, caractérisée par le fait que la composition
présente une valeur de pénétration de cone (pénétration traitée) de 265 a 385 mm/10 (a 25°C), de préférence de
285 a 355 mm/10, déterminée selon ISO 2137.

Composition selon au moins I'une des revendications précédentes, caractérisée par le fait que I'huile de base
présente une viscosité cinématique de 20 a 2500 mmZ2/s, de préférence de 40 a 500 mm?/s, & 40°C.

Composition selon au moins I'une des revendications précédentes, caractérisée par le fait que le savon de cal-
cium/lithium est un mélange ou un produit de réaction d’un sel de lithium et d'un sel de calcium d’'un acide mono-
carboxylique saturé ou insaturé ayant 10 a 32 atomes de carbone, éventuellement substitué, de maniéere particu-
lierement préférée des acides hydroxycarboxyliques correspondants.

Composition selon au moins I'une des revendications précédentes, caractérisée par le fait que I'agent complexant
est constitué de :

-unsel alcalin, de préférence de lithium, un sel alcalino-terreux, de préférence de calcium, ou un sel d’aluminium
d’un acide dicarboxylique ayant 2 a 16 atomes de carbone, éventuellement substitué.

Composition selon la revendication 1, caractérisée par le fait que ledit au moins un agent complexant est un sel
de lithium ou de calcium d’'un acide dicarboxylique ayant 2 a 12 atomes de carbone, éventuellement substitué.

Composition selon au moins I'une des revendications précédentes, caractérisée par le fait que le rapport molaire
calcium sur lithium calculé sur la base du rapport molaire de LIOH*H,0 sur Ca(OH), est de 1,2 4 5,0 sur 1, de 1,2
a 3,0 sur 1 et en particulier de 1,4 a 2,4 sur 1.

Composition selon au moins I'une des revendications précédentes, caractérisée par le fait que I'épaississant est
apte a étre obtenu par réaction conjointe d’au moins un composé du calcium et d’au moins un composé du lithium
avec des acides carboxyliques et/ou les acides carboxyliques substitués en présence de I'agent complexant, et
le(s) composé(s) du calcium est (sont) utilisé(s) en excés et au moins un composé du calcium est Ca(OH),.

10. Joint homocinétique présentant un encapsulage dans la région d’un point de lubrification, dans lequel I'encapsulage

1"
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présente un élastomeére thermoplastique contenant des liaisons ester ou constitué de celles-ci et 'encapsulage
comprend une composition selon au moins I'une des revendications précédentes.

Joint homocinétique selon la revendication 10, caractérisé par le fait que I'encapsulage

a) est constitué de polyétheresters ou contient ceux-ci et/ou
b) 'encapsulage est un soufflet.

Utilisation de la composition selon au moins I'une des revendications 1 a 9 pour la lubrification d’au moins un joint
homocinétique, en particulier en tant que partie d’arbres articulés homocinétiques.

Utilisation selon la revendication 12, caractérisée par le fait que le joint homocinétique présente un encapsulage,
en particulier en un élastomére thermoplastique, dans la région d’'un point de lubrification et 'encapsulage est en
particulier un soufflet.

Procédé de fabrication d’'une composition de graisses complexes de calcium/lithium contenant ou constituée de :

a) au moins une huile de base ;

b) au moins un additif ;

€) au moins un épaississant, I'épaississant étant un savon complexe, qui comporte un savon de calcium/lithium
et au moins un agent complexant et

Ca(OH), en excés, et dans lequel I'agent complexant est un sel alcalin, alcalino-terreux ou d’aluminium d’un acide
dicarboxylique ayant 2 a 16 atomes de carbone, éventuellement substitué, dans lequel la composition présente un
rapport molaire calcium sur lithium de plus 1,0 a 5,0 sur 1, par rapport au rapport des atomes de calcium et de
lithium totaux dans les composés du calcium et du lithium présents,

dans lequel au moins un composé du calcium et au moins un composé du lithium sont mis a réagir conjointement
« in situ » avec des acides carboxyliques, éventuellement totalement ou partiellement substitués, et I'épaississant,
et le(s) composé(s) du calcium est (sont) utilisé(s) en excés et au moins un composé du calcium est Ca(OH),.

Procédé selon la revendication 14, caractérisé par le fait que les acides carboxyliques sont des acides carboxy-
liques substitués, en particulier des acides hydroxycarboxyliques.
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