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DESCRIPCION
Composicion de grasa lubricante.

[0001] La invencidn se refiere a composiciones de grasa lubricante que presentan una mezcla de aceites base hecha a
base de aceites con viscosidades habituales para lubricantes industriales (ISO VG 2 a ISO VG 1500), un liquido i6nico,
un espesante hecho p. ej. a base de un compuesto de poliurea, y aditivos habituales, que son utilizables tanto a las
temperaturas de uso corrientes de mas de 120°C a 260°C, y en particular a una temperatura de uso situada dentro de la
gama de temperaturas que va desde mas de 180° hasta 260°C, como a bajas temperaturas de hasta -60°C. La
invencion se refiere también a un procedimiento de fabricacion de composiciones de grasa lubricante de este tipo.

[0002] EI desarrollo de nuevos lubricantes debe acompafar al general perfeccionamiento de la técnica, que plantea
nuevas y mayores exigencias en cuanto a las composiciones de grasa lubricante. Las conocidas composiciones de
grasa lubricante hechas a base de aceite mineral y/o aceite sintético ya no estan a la altura de estas exigencias.

[0003] Los lubricantes encuentran aplicacion en la tecnologia de los vehiculos, en las técnicas de transporte, en la
construccion de maquinaria y en la ofimatica, asi como en maquinas e instalaciones industriales, pero también en los
sectores de las maquinas domésticas y de la electrénica de mantenimiento.

[0004] En los rodamientos y cojinetes de friccion los lubricantes se encargan de que entre las partes que se deslizan o
ruedan una sobre otra se forme una pelicula lubricante de separacion y transmisora de carga. Con ello se logra que las
superficies metalicas no se toquen y con ello tampoco se produzca desgaste. Los lubricantes deben por consiguiente
satisfacer estrictas exigencias. Forman parte de las mismas las extremas condiciones de servicio, tales como los muy
altos o los muy bajos numeros de revoluciones, las altas temperaturas debidas a los altos niumeros de revoluciones o al
calentamiento exdgeno, y las muy bajas temperaturas, como por ejemplo las que se dan en el caso de los cojinetes que
trabajan en ambiente frio, o en las condiciones de uso en los vehiculos aéreos y espaciales. Asimismo los lubricantes
modernos deberian ser utilizables bajo las asi llamadas condiciones de sala limpia, para impedir la contaminacion de la
sala debido a la abrasion o al consumo de lubricantes. Ademas, en el uso de los modernos lubricantes deberia evitarse
que los mismos se evaporen y con ello se “conviertan en laca”, es decir, que tras un corto periodo de uso devengan
soélidos y ya no presenten accioén lubricante alguna. También se espera de los lubricantes que satisfagan exigencias
especiales en el uso con vistas a que las superficies de friccion o de rodadura de los cojinetes no se vean atacadas por
un escaso rozamiento, a que las superficies de los cojinetes presenten un funcionamiento silencioso, y a que pueda
contarse con largos periodos de tiempo en funcionamiento sin relubricacion. Los lubricantes también deben resistir la
accion de fuerzas tales como la fuerza centrifuga, la fuerza de la gravedad y las vibraciones.

[0005] Un parametro importante para un largo tiempo de funcionamiento de un rodamiento lubricado con grasa dentro
de la gama de las altas temperaturas es ademas de la temperatura superior de uso segun la norma DIN 51825 el
comportamiento del lubricante en materia de ruido. Una grasa lubricante al tomar parte en la revolucion (arrollamiento,
batanado) puede excitar vibraciones en el rodamiento, las cuales como “ruidos del lubricante” estan situadas dentro de
la bandas de frecuencia media de 300 a 1.800 Hz y alta de 1.800 a 10.000 Hz, en comparacion con los ruidos del
rodamiento situados dentro de la banda de baja frecuencia de 50 a 300 Hz. Al ruido del lubricante se superponen las
puntas de ruido que se producen al ser particulas duras arrolladas por los cuerpos rodantes en forma de impulsos de
choque en el anillo del rodamiento. La valoracion del comportamiento en materia de ruido se hace segun el método
Bequiet de SKF, que se basa en la evaluacion estadistica de las puntas de ruido y la asignacion a las clases de ruido
BQ1 a BQ4. Al incrementarse los valores de la clase de ruido empeoran el comportamiento en materia ruido y la vida util
de los rodamientos (H. Werries, E. Paland, FVA-Studie zum Thema “Gerauscharme Schmierfette”, Universidad de
Hannover 1994). Asi, un 100% de clase de ruido BQ1 caracteriza un muy buen comportamiento en materia de ruido, y
bajos porcentajes exclusivamente en la clase de ruido BQ4 caracterizan un muy mal comportamiento en materia de
ruido.

[0006] Cuanto mejor es el comportamiento de una grasa lubricante en materia de ruido, tanto menores son las
vibraciones del cojinete producidas por el lubricante. Esto es equivalente a una baja solicitacion del cojinete y conduce a
una mas larga duracion de los cojinetes en condiciones de funcionamiento.

[0007] El uso de liquidos ionicos, llamados también de aqui en adelante IL (= lonic Liquid), en la técnica de la
lubricacion ha sido intensivamente investigado en los ultimos afios, puesto que mediante la modificacion de los cationes
0 aniones podria contarse con un amplio espectro de uso. Son liquidos idnicos las asi llamadas masas fundidas salinas,
que preferiblemente son liquidas a temperatura ambiente o bien poseen por definicién un punto de fusiéon < 100°C. Son
conocidas combinaciones de cationes y aniones que pueden conducir a liquidos i6nicos p. €j. las de dialquilimidazolio,
piridinio, amonio y fosfonio, etc. con aniones organicos tales como sulfonatos, imidas, metidas, etc. asi como con
aniones inorganicos tales como halogenuros y fosfatos, etc., siendo pensable también cualquier otra combinacién de
cationes y aniones con la que pueda lograrse un bajo punto de fusion. Los liquidos idénicos poseen en dependencia de
su estructuracion quimica una presion de vapor extremadamente baja, son incombustibles y a menudo térmicamente
estables hasta temperaturas de mas de 260°C, y ademas son también lubricantes.
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[0008] La WO 2006/077082 describe un procedimiento para la estanqueizacion de ejes rotativos usando retenes
frontales, asi como el uso de liquidos iénicos como parte integrante del liquido de barrera para retenes frontales para la
estanqueizacion de ejes rotativos. Estos liquidos de barrera se supone que sirven para estanqueizar adicionalmente los
ejes rotativos. Los liquidos de barrera conocidos son agua o aceites cuyos comportamientos con respecto a la
interaccion con el entorno de maquinas con altas exigencias en materia de estanqueidad se supone que son mejorados
mediante el uso de liquidos iénicos.

[0009] La DE 10 2004 033 021 A1 describe el uso de liquidos i6nicos como liquidos hidraulicos, en donde se supone
que se reduce la compresibilidad de los medios liquidos transmisores de presion y que con ello se mejora la eficiencia
de los sistemas hidraulicos en materia de transmision de energia.

[0010] Por la DE 10 2005 007 100 A1 es conocida una maquina de proceso o de trabajo en la que se usa como liquido
de servicio un liquido iénico. También dentro del marco del uso, este liquido idnico se usa como liquido de servicio,
como liquido lubricante, como liquido de barrera, como liquido de estanqueizacién, como liquido transmisor de presién y
con aplicaciones similares.

[0011] La WO 2006 109 652 describe una composicion de grasa lubricante que contiene un liquido iénico como aceite
base.

[0012] EI uso de lubricantes liquidos exige por regla general la utilizacion de juntas de estanqueidad costosas. Las
grasas lubricantes poseen en si mismas una accion estanqueizante. Puede prescindirse del uso de costosas juntas de
estanqueidad, y se puede trabajar con sencillas tapas o discos de obturacion.

[0013] EIl objetivo de la presente invencion es el de aportar una composicion de grasa lubricante que satisfaga las
exigencias anteriormente mencionadas, y que en particular sea aplicable en condiciones de altas y bajas temperaturas,
que presente una baja presion de vapor o bien no presente presion de vapor alguna y por consiguiente no se evapore al
ser usada, y que ademas presente un buen comportamiento en materia de ruido y largos tiempos de funcionamiento y
practicamente no produzca desgastes del rodamiento. La composicién de grasa lubricante debe ademas producir una
separacion de aceite adecuada para la aplicacion.

[0014] Esta finalidad es alcanzada segun la invencién mediante una composicion de grasa lubricante que consta de una
mezcla hecha a base de una mezcla de aceites base hecha a base de aceites con viscosidades habituales para los
lubricantes industriales (ISO VG 2 a ISO VG 1500), un liquido iénico o una mezcla de varios liquidos ionicos, un
espesante hecho por ejemplo a base de un compuesto de poliurea y aditivos habituales que sean utilizables tanto a
temperaturas de uso de mas de 120°C a 260°C como a bajas temperaturas de hasta -60°C.

[0015] La mezcla de aceites base puede ser aceite sintético, un aceite mineral y/o un aceite nativo. Estos aceites
pueden usarse en solitario o bien en combinacién en dependencia de la utilizacion.

[0016] Los aceites sintéticos se seleccionan de entre los miembros del grupo que consta de un éster de un acido di-, tri-
o tetracarboxilico alifatico o aromatico con uno o varios alcoholes de C; a C»; mezclados, un polifeniléter o un difeniléter
alquilado, un éster de trimetilolpropano, pentaeritrito o dipentaeritrito con acidos carboxilicos de C; a C,, alifaticos,
ésteres de acidos diméricos de Cqg con alcoholes de C; a Cy, y ésteres complejos, como componentes Unicos o en
cualquier mezcla. El aceite sintético puede ademas ser seleccionado de entre los miembros del grupo que consta de
poli-a-olefinas, naftalinas alquiladas, benzoles alquilados, poliglicoles, aceites de silicona y perfluoropoliéteres.

[0017] Los aceites minerales pueden ser seleccionados de entre los miembros del grupo que consta de aceites de
hidrocraqueo de parafina basicos, de nafteno basicos o aromaticos, y liquidos de gas a liquido (GTL). GTL significa
Proceso de Gas a Liquido y describe un proceso de fabricacion de lubricante a partir de gas natural. El gas natural es
convertido mediante de reformacion gaseosa en gas de sintesis, y éste es luego convertido en combustibles por medio
de la Sintesis de Fischer-Tropsch mediante catalizadores. Los catalizadores y las condiciones de proceso gobiernan la
clase de combustible, o sea si se fabrica bencina, keroseno, diésel o aceites. De la misma manera puede usarse segun
el proceso de carbon a liquido (CTL) carbon como materia prima, y en el proceso de biomasa a liquido (BTL) puede
usarse biomasa como materia prima.

[0018] Como aceites nativos pueden usarse triglicéridos de origen animal/vegetal que hayan sido refinados segun
procedimientos conocidos como por ejemplo el de la hidrogenacion. Los aceites de triglicéridos particularmente
preferidos son aceites de triglicéridos modificados genéticamente con alto porcentaje de acido oleico. Son tipicos
aceites vegetales aqui usados y genéticamente modificados con alto porcentaje de acido oleico los miembros del grupo
que consta de aceite de azafran, aceite de maiz, aceite de colza, aceite de girasol, aceite de soja, aceite de semilla de
lino, aceite de cacahuete, aceite de lesquerella, aceite de hierba de la pradera y aceite de palma.
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[0019] En los liquidos iénicos, como ya se ha expuesto anteriormente, mediante la adecuada eleccion de los cationes y
aniones se logra la respectiva propiedad deseada de la composicion de lubricante, tal como el incremento de la duracién
y la accién lubricante del lubricante, el ajuste de la viscosidad para mejorar la adecuacion a la temperatura, y el ajuste
de la conductividad eléctrica para la ampliacion del campo de aplicacion.

[0020] Son IL adecuados los siguientes:
Butilmetilpirrolidinio-tris(pentafluoroetil)trifluorofosfato (MBPPFET),
Trihexil(tetradecil)fosfonio-bis(trifluorometilsulfonil)imida (HPDimida),
1-etil-3-metilimidazoliometilsulfato (EMIM etilsulfato),
1-etil-3-metilimidazoliobis(trifluorometilsulfonil)imida (EMIMimida),
1-etil-2,3-dimetilimidazolio-bis(trifluorometilsulfonil)imida (EMMIMimida),
N-etil-3-metilpoiridinio-nonafluorobutanosulfonato (EMPiflato)

[0021] El espesante es ya sea un producto de reaccion de un diisocianato, y preferiblemente 2,4-diisocianatotoluol, 2,6-
diisocianatotoluol, 4,4’-diisocianatodifeniimetano, 2,4’-diisocianatodifenilmetano, 4,4’-diisocianatodifenilo, 4,4’-
diisocianato-3,3’-dimetildifenilo o 4,4’-diisocianato-3,3’-dimetilfenilmetano, que pueden usarse en solitario o bien en
combinacioén, con una amina de férmula general R’;N-R o una diamina de férmula general R’;2N-R-N-R’,, siendo R un
resto arilo, alquilo o alquileno con 2 a 22 atomos de carbono y siendo R’ un hidrégeno, un resto alquilo, alquileno o arilo,
pudiendo ser idéntico o distinto, o con mezclas de aminas y diaminas, o bien se selecciona de entre los miembros del
grupo que consta de jabones metalicos, sulfonatos metalicos, jabones complejos metalicos, bentonita, polvo de silicato,
politetrafluoroetileno (PTFE), poliamida y poliimida.

[0022] Ademas las composiciones de grasa lubricante segun la invencion contienen aditivos habituales contra la
corrosion y la oxidacion y para la proteccion contra las influencias metalicas, que estan en forma de compuestos de
quelatos, captores de radicales, estabilizadores UV o formadores de capas de reaccion, asi como lubricantes sélidos
inorganicos u organicos, como por ejemplo poliimidas, politetrafluoroetileno (PTFE), grafito, 6xidos metalicos, nitruro de
boro, disulfuro de molibdeno y fosfato. En particular se usan aditivos en forma de compuestos con contenido de fésforo
y con contenido de azufre, como p. ej. dialquilditiofosfato de cinc y éster de acido bdrico como agentes antidesgaste
bajo presion extrema, aminofenoles aromaticos y compuestos de azufre como antioxidantes, sales metalicos, ésteres,
compuestos con contenido de nitrdgeno y compuestos heterociclicos como medios para impedir la corrosién, monoéster
o diéster de glicerina como agentes protectores contra la friccion, y poliisobutileno y polimetacrilato como agentes
mejoradores de la viscosidad.

[0023] Las composiciones de grasa lubricante segun la invencion contienen de un 5 a un 95% en peso de mezcla de
aceites base, de un 1 a un 30% en peso de liquido iénico, de un 3 a un 50% en peso de espesante, y de un 0,1 a un
10% en peso de aditivos.

[0024] En estas composiciones de grasa lubricante la viscosidad del aceite base esta situada dentro de la gama de
valores que va desde 1,98 hasta 1650 mm?/seg., y la del liquido iénico esta situada dentro de la gama de valores que va
desde 1,98 hasta 1650 mmzlseg.

[0025] Ademas las composiciones de grasa lubricante presentan puntos de goteo segun DIN ISO 2176 de > 180°C y
segun DIN 51825 son adecuadas para temperaturas de uso de hasta -60°C.

[0026] Las composiciones de grasa lubricante son adecuadas para aplicaciones para temperaturas superiores de uso
de mas de 120°C a 260°C y para bajas temperaturas de uso de -60°C segun DIN 51285. Dichas composiciones de
grasa lubricante pueden también usarse a temperaturas superiores de uso de mas 180°C y para bajas temperaturas de
uso de hasta -60°C segun DIN 51825.

[0027] Sorprendentemente mediante la combinacién de los componentes anteriormente mencionados se ha obtenido
una composicion de lubricante que presenta una mas larga duracién debido al retardo del incremento de la viscosidad y
con ello al retardo de la conversion en laca/del endurecimiento del lubricante como consecuencia de la apenas existente
evaporacion del liquido i6nico. Ademas mediante el uso de liquidos i6nicos puede obtenerse una composicion de grasa
lubricante cuya inflamabilidad esta reducida, que es estable frente a las influencias oxidativas y térmicas, que es
utilizable en forma liquida dentro de una amplia gama de condiciones, que tiene una presion de vapor despreciable y
cuya viscosidad puede ser adecuadamente ajustada.

[0028] Puesto que a menudo se usan grasas de urea en rodamientos en los que reinan altas temperaturas y se
alcanzan largos tiempos de funcionamiento, es necesario adaptar las grasas para tales aplicaciones, puesto que las
grasas de urea tienden al endurecimiento a altas temperaturas. Esto puede conducir a que los rodamientos de rodillos o
los rodamientos de bolas con diametros del anillo interior de 100 mm o mas no reciban suficiente aceite. Ademas el
endurecimiento descrito puede conducir a que las conducciones para la relubricaciéon queden obstruidas y a que con ello
no sea posible una aportacion de grasa sin usar, o bien a que la grasa endurecida ya no se mezcle con la grasa sin
usar. Es deseable que puedan usarse grasas de urea con una mas alta separacion de aceite y una menor tendencia al
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endurecimiento a altas temperaturas. Tales productos perfeccionados pueden encontrar aplicacion por ejemplo en
rodamientos en la industria de las instalaciones de fabricacion de cartéon ondulado, en la industria transformadora de la
madera y en cojinetes de ruedas de vehiculos industriales.

[0029] En las grasas de jabones metalicos, y en particular en las grasas de jabones de litio y en las grasas de jabones
complejos de litio, se pone por el contrario de manifiesto a elevadas temperaturas una excesiva liberacién de aceite, de
manera que a pesar de que se usen juntas de estanqueidad se producen pérdidas de aceite que limitan la duracién de
los cojinetes.

[0030] Se ha descubierto ahora que mediante la adicion de liquidos idnicos se consigue paliar las desventajas
anteriormente descritas.

[0031] Los ejemplos siguientes demuestran que una composicion de grasa lubricante que contiene urea como
espesante puede ser usada para la lubricacién de rodamientos de rodillos o rodamientos de bolas con anillos interiores
con diametros de al menos 100 mm, evitandose las desventajas de las conocidas composiciones de grasa lubricante
hechas a base de urea.

[0032] Asimismo las composiciones de grasa lubricante de este tipo pueden usarse para la lubricacién de rodamientos
de rodillos o rodamientos de bolas con anillos interiores con diametros de al menos 100 mm.

[0033] Las composiciones que se indican a continuacion han resultado ser particularmente ventajosas formas de
realizacion de la composicion de grasa lubricante segun la presente invencion.

[0034] Composiciones de grasa lubricante segun la reivindicacion 1, que constan de un 79% en peso de poli-a-olefina
como aceite base, un 17% en peso de jabon simple de litio como espesante, un 4% en peso de aditivos y de un 1 a un
30% en peso de butil-metilpirrolidinio-bis(trifluorometilsulfonil)imida como liquido iénico.

[0035] Una composicion de grasa lubricante que consta de un 73,5% en peso de poli-a-olefina, un 4,5% en peso de
espesante de urea, un 15% en peso de espesante de jabén complejo de litio, un 3% en peso de aditivos y un 4% en
peso de lubricantes solidos, en la que esta adicionalmente incorporado de un 1 a un 5% en peso de liquidos idnicos,
seleccionandose el liquido ibnico de entre los miembros  del grupo que consta de
trihexil(tetradecil )fosfoniobis(trifluorometilsulfonil)imida o N-etil-3-metilpiridinio-nonafluorobutanosulfonato.

[0036] También son ventajosas para el uso segun la presente invencion las composiciones de grasa lubricante que
constan de un 85% en peso de mezcla de ésteres, un 7,5% en peso de espesante de urea, un 5% en peso de mezcla
de aditivos y de un 2,5 a un 10% en peso de 1-etil-3-metilimidazoliobis-(trifluorometilsulfonil)imida.

[0037] También son aplicables segun la invencién composiciones de grasa lubricante que constan de un 84% en peso
de ésteres sintéticos, un 14% en peso de espesante de urea, un 2% en peso de aditivos y de un 1 a un 3% en peso de
1-etil-3-metilimidazoliometilsulfato.

[0038] Puede aplicarse una composicion de grasa lubricante que conste de un 76% en peso de una mezcla de ésteres
sintéticos y poli-a-olefinas, un 15% en peso de espesante de urea, un 9% en peso de aditivos y adicionalmente de un 1
a un 10% en peso de butilmetilpirrolidinio-bis(trifluorometilsulfonil)imida.

[0039] Las composiciones de lubricante segun la invencion se obtienen ya sea a base de mezclar con el liquido i6nico el
aceite base espesado con diurea y/o poliurea y homogeneizando a continuaciéon la mezcla por medio de un
homogeneizador de alta presién y/o de un molino de tres rodillos, o bien mezclando con el liquido iénico el aceite base y
espesando in situ en esta mezcla mediante la sintesis del compuesto de poliurea o de diurea y realizando a
continuacion una homogeneizacion por medio de un homogeneizador de alta presién y/o de un molino de tres rodillos.

[0040] Se aclara ahora mas detalladamente la invencion mediante los ejemplos siguientes.

Ejemplos

[0041] En la medida en que no se indique otra cosa en los gjemplos, los porcentajes se refieren a porcentajes en peso.
Mediante la adicién del liquido iénico se reduce la proporciéon porcentual del aceite base restante, siempre que no se
indique otra cosa, correspondientemente.

Ejemplo 1

[0042] Para la fabricacién de una composicion de grasa lubricante se mezclan un 77% en peso de una mezcla de éster

de acido trimelitico/piromelitico como aceite base, un 10% en peso de MPBimida como liquido i6nico, un 8% en peso de
poliurea y/o diurea como espesante y un 5% en peso de agente protector contra la corrosion, antioxidante y agente
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protector contra el desgaste como aditivos. Los liquidos ionicos se afiaden a la mezcla tras la fabricacion in situ del
espesante en aceite base y se homogeneizan mediante homogeneizadores de alta presion, molino de tres rodillos u otro
procedimiento adecuado.

[0043] En primer lugar se realiz6 con la composicion de grasa lubricante asi obtenida una prueba de ruido segun DIN
ISO 2137, y los resultados estan indicados en la Tabla 1.
Tabla 1
SKF — Prueba Ruido Grasa BeQuiet+
Prueba Bequiet +
Clase de grasa: GN1
0% BQ1, 26% BQ2, 82% BQ3, 99% BQ4

Penetracién en reposo Penetracion de batanado Punto de goteo °C Fluopresion a -40°C
cono de ¥ en mm’”’ cono de % 60 DT en mm”’ DIN ISO 2176 DIN 51805
DIN ISO 2137 DIN ISO 2137
64 (264) 71 (290) 190°C 475 mbares
Resistencia al agua 3 | Separacion de aceite | Separacion de aceite Pérdida por Corrosion del cobre
h/90°C 7 d 40°C 30 h 150°C evaporacion 24 h 24 h 150°C
DIN 51807 Parte 1 DIN 51817 FTMS 791 C 321 150°C DIN 51811
DIN 58397 T 1
0 1,95% 3,2% 3,8% 1b

[0044] La temperatura superior de uso se determino segun DIN 51825 en el banco de pruebas de rodamientos FAG FE-
9, Prueba FAG FE 9 a 180°C, 6000 rpm, 1500 N, montaje A:

L10=73h
L 50 =222 h
B=17,

Estos resultados demuestran que las composiciones de grasa lubricante segun la invencién no tan soélo satisfacen las
exigencias de la prueba de ruido y de las nhormas DIN para grasas para rodamientos, sino que superan con mucho estos
valores.

Ejemplo 2

[0045] Para la fabricacion de una composicion de grasa lubricante, a una grasa que consta de un 79% en peso de una
mezcla de poli-a-olefinas como aceite base, un 17% en peso de un jabén simple de litio como espesante y un 4% en
peso de aditivos se le afiade adicionalmente un 10 y un 30% en peso de MPBimida como liquido iénico. El aceite i6nico
se afiade al aceite base tras la fabricacion in situ de la grasa de jabon de litio, y se agita y se homogeneiza.

Tabla 2
Muestra Grasa de jabon de litio | Grasa de jabon litio con un | Grasa de jabén de
10% de IL litio con un 30% de IL
Penetracién en reposo en mm™ DIN
ISO 2137 278 274 278
Penetracion de batanado 60 DT en
mm’" DIN ISO 2137 286 278 298
Punto de goteo °C DIN ISO 2176 189 197 199
Resistencia al agua 3 h /90°C 1 2 1
Separacioén de aceite 24 h / 150°C
FTMS 791 C 321 6,09% 3,62% 2,45%
Pérdida por evaporacion 24 h / 150°C | 3,98% 4,15% 3,42%

[0046] La Tabla 2 demuestra la clara reduccidon de la separacion de aceite mediante la adicion del liquido i6nico,
manteniéndose los otros parametros sometidos a ensayo.

[0047] El aceite separado (norma FTMS) fue identificado como aceite base, es decir que no se separa liquido i6nico
alguno.

[0048] Segun la formulacion basica anteriormente descrita para una grasa de jabdn de litio segun el Ejemplo 2 se
realizaron mas ensayos con menores cantidades de liquido ionico, y los resultados estan indicados en la Tabla 3.



10

15

20

25

30

35

40

ES 2563 407 T3

Tabla 3

Muestra Formulacion con un 5% de con un 2% de con un 1% de

estandar MBPimida MBPimida MBPimida
Penetracién en reposo en mm™ DIN ISO 2137 278 264 264 274
Penetracion de batanado 60 DT en mm™ DIN 286 274 268 274
ISO 2137
Separacioén de aceite 30 h 150°C FTMS 791 C 10,1% 4,4% 4,6% 4,9%
321
Pérdida por evaporacién 24 h 150°C DIN 3,98% 4,7% 4% 3,5%
58397 Parte 1

[0049] También al usar de un 1 a un 5% en peso de liquido iénico se pone asimismo de manifiesto una reducida
separacion de aceite, incluso cuando el tiempo de ensayo se prolonga hasta 30 horas.

Ejemplo 3

[0050] En este ejemplo, a base de una grasa para rodamientos que consta de un hidrocarburo sintético, un éster
sintético, un diisocianato aromatico y monoaminas alifaticas se fabrica una grasa estandar a la que se le afiade un 10%
de MBPimida, y esta grasa se somete a ensayo en una maquina de pruebas de rodamientos ROF. Con esta prueba se
determina la duracién de la composicion de grasa lubricante sometida a ensayo y se determinan las temperaturas
superiores de uso de grasas lubricantes en rodamientos a altos nimeros de revoluciones y bajas cargas axiales y
radiales normalizadas. Como rodamiento de ensayo se us6 un rodamiento ranurado de bolas 6204-2Z-C3/VM104 que
estaba sometido a una carga de 100 N para la carga axial y 200 N para la carga radial, a un numero de revoluciones de
18000 rpm y a una temperatura de 160°C y que estaba cargado con una cantidad de llenado de 1,5 cm®. Se demostro
que la composicion de grasa lubricante sin IL tenia un valor Lsg de 186 horas y la composicion de grasa lubricante tenia
un valor Lsg de 717 horas. Esto demuestra el claro mejoramiento de la duraciéon de una composicion de grasa lubricante
con liquido iénico.

Ejemplo 4

[0051] En este ejemplo se determina la fuerza de soldadura VKA segun DIN 51350. Para ello se us6 una grasa para
rodamientos que constaba de éster sintético, perfluoropoliéter (PFPE), diisocionato aromatico y una mezcla de aminas
alifaticas y aromaticas. Fueron sometidas a la prueba de la fuerza de soldadura VKA las siguientes composiciones de
grasa lubricante.

[0052] En cuanto a las composiciones de grasa lubricante, se trata de grasas de la clase NLGI 2-3:
Grasa 1: Estandar con perfluoropoliéter

Grasa 2: Estandar sin perfluoropoliéter con un 2,5% de EMIMimida

Grasa 3: Estandar sin perfluoropoliéter con un 5% de EMIMimida

Grasa 4: Estandar sin perfluoropoliéter con un 7,5% de EMIMimida

Grasa 5: Estandar sin perfluoropoliéter con un 10% de EMIMimida

Tabla 4
Grasa lubricante VKA
Fuerza tolerada/fuerza de soldadura/didametro cazoleta

Grasa 1 1600 N /1800 N/ 2,6 mm

Grasa 2 1500 N/ 1600 N/ 2,5 mm

Grasa 3 2400 N /2600 N/ 3,2 mm

Grasa 4 3600 N/ 3800/ 3,5 mm

Grasa 5 4400 N /4600 N/ 4,0 mm

[0053] La comparacion de los valores VKA demuestra que con una adicion de mas de un 2,5% de liquido i6nico se logra
un mejor valor VKA.

Tabla 5
Grasa lubricante Bequiet + VKA
Fuerza tolerada/fuerza de soldadura/diametro cazoleta
Grasa 1 GN4 1600 N /1800 N/ 2,6 mm
Grasa 5 GN4 4400 N /4600 N/ 4,0 mm

[0054] Ademas, con una adicién de un 10% de liquido idnico se pone asimismo de manifiesto un mejor valor VKA para
valores de ruido igual de buenos.

[0055] Las grasas fueron también sometidas a una prueba de grasas para rodamientos FE 9 en la que se determina la
duracién de las grasas sometidas a ensayo y se determina la temperatura superior de uso de grasas lubricantes en
rodamientos a numeros de revoluciones medianos y cargas axiales medianas. Se usé como rodamiento un rodamiento
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especial FAG 529689 H 109 (que corresponde a un rodamiento de bolas de contacto angular 7206 B con jaula de
acero), con una jaula JP2 a un numero de revoluciones de 6000 rpm, una carga axial de 1500 N, una temperatura de
200°C y una cantidad de llenado de 2 cm®. Las grasas lubricantes sometidas a ensayo y los resultados de los valores
L10 y L50 estan indicados en la Tabla 6.

Tabla 6
Grasa lubricante | Concepcion de la grasa FE 9 200°C
Grasa 1 Estandar con perfluoropoliéter L1io: 10 h
L5oZ 13 h
Grasa 3 Estandar sin PFPE + 5% de EMIMimida perfluoropoliéter Lio: 8 h
L5oZ 25h
Grasa 5 Estandar sin PFPE + 10% de EMIMimida L1o: 63 h
L5oZ 80 h
Grasa 6 Estandar sin PFPE + 10% de MBPimida L1o:45h
L5oZ 55h
Grasa 7 Estandar sin PFPE + 10% de EMMIMimida Lio: 16 h
L5oZ 72 h

[0056] La tabla demuestra que mediante la adicion de liquidos iénicos las grasas tienen unos mas largos tiempos de
funcionamiento, como se desprende de la comparacion con los valores determinados para la Grasa 1 con
perfluoropoliéter sin liquidos iénicos.

[0057] Otra composicién de grasa lubricante fue sometida a una prueba FAG FE 9, y a esta grasa sin PFPE le fue
afadido un 10% de HDPimida (Grasa 8). Fueron obtenidos los siguientes tiempos de funcionamiento: L1o: 66 h, Lso: 101
h. Estos resultados demuestran que las composiciones de grasa lubricante segun la invencion satisfacen las exigencias
para grasas para rodamientos segun las normas DIN para una temperatura de uso de hasta 200°C.

Ejemplo 5

[0058] En este ejemplo se determina la fuerza de soldadura VKA segun DIN 51350. Para ello se us6 una grasa para
rodamientos que constaba de éster sintético, diisocianato aromatico y aminas alifaticas como composicion estandar. Las
composiciones de grasa lubricante que se indican a continuacién fueron entonces sometidas a la prueba de la fuerza de
soldadura VKA.

[0059] En cuanto a las composiciones de grasa lubricante, se trata de grasas de la clase NLGI 2-3:
Grasa 1: Estandar sin IL

Grasa 2: Estandar con adicion de un 5% de EMIMimida (sustituto del aceite)

Grasa 3: Estandar con adicion de un 10% de EMIMimida (sustituto del aceite)

Tabla 7
Grasa lubricante VKA
Fuerza tolerada/fuerza de soldadura/didametro cazoleta
Grasa 1 <1200 N
Grasa 2 1400 N/ 1600 N/ 2,5 mm
Grasa 3 3800 N/4000 N /3,5 mm

[0060] La Tabla 7 demuestra que la fuerza de soldadura mejora y se obtienen mejores valores VKA con el uso de IL en
la grasa.

Tabla 8
Grasa lubricante Bequiet + VKA
Fuerza tolerada/fuerza de soldadura/diametro cazoleta
Grasa 1 GN4 <1200 N
Grasa 3 GN4 3800 N/4000 N /3,5 mm

[0061] Mejor valor VKA para un valor de ruido igual de bueno (uso de un 10% de IL):
Ademas se estudio si mediante la adicion de liquidos idnicos puede evitarse el endurecimiento de las grasas por accion
de la temperatura.

[0062] Con exposicion a una temperatura de 160°C se us6 una asi llamada “prueba de la pequefia capsula de aluminio”.
Para ello se mide en primer lugar la viscosidad de la grasa ain no sometida a las condiciones de ensayo. En una
pequefa capsula de aluminio de un diametro de aprox. 50 mm y una altura de aprox. 15 mm se aplica una capa lo mas
lisa y homogénea posible de la grasa a someter a ensayo hasta un % de la altura de la pequefia capsula. A continuacién
la pequefna capsula se cierra con la tapa adecuada. La pequefia capsula cerrada se pone a continuacién sobre una
chapa de horno y se somete a elevada temperatura en un horno. Con un ritmo semanal se mide la viscosidad de la
grasa.
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[0063] La viscosidad dinamica aparente se mide a 300 seg.” y a 25°C.

[0064] Fueron sometidas a esta prueba las siguientes composiciones de grasa lubricante.
Grasa 1: Formulacion estandar sin IL

Grasa 5: Adicion de un 1% de EMIM etilsulfato
Grasa 6: Adicion de un 3% de EMIM etilsulfato
Grasa 7: Adicion de un 5% de EMIM etilsulfato

Tabla 9
Sin usar 1 semana 2 semanas 3 semanas
Grasa 1 2794 5545 4548 4650
Grasa 5 3312 2000 1842 1425
Grasa 6 3320 No mensurable - -
Grasa 7 3348 No mensurable - -

[0065] Los valores de la viscosidad dinamica aparente estan indicados en mPas.

[0066] Con una adicion de un 1% de EMIM etilsulfato la grasa es mas blanda, con un 3% la grasa es muy inhomogénea

(no mensurable) y con un 5% queda totalmente “descompuesta” (no mensurable).

[0067] Puede apreciarse claramente que mediante la adicion de un 1% de EMIM etilsulfato el material se mantiene mas
blando al verse sometido a alta temperatura.

Ejemplo 6

[0068] En este ejemplo se estudia el mejoramiento de las grasas para cojinetes de ruedas con la adicién de liquidos
iénicos. En particular las grasas para los rodamientos de las ruedas de los camiones estan sujetas a estrictas exigencias
tanto desde el punto de vista térmico como también con respecto a la carga. Una particularmente elevada solicitacion
térmica se da cuando los vehiculos tienen que ser continuamente frenados al recorrer por ejemplo puertos de montafa.
Para la simulacion de esta solicitacion se realizan ensayos de rodamientos FE 8 que estan caracterizados por un
periédico cambio de temperatura.

[0069] Como grasa lubricante de base para estos ensayos se usa una composicion hecha a base de una poli-a-olefina,
un diisocianato aromatico, una mezcla de aminas alifaticas y aromaticas y un jabén complejo de litio (estandar).

[0070] Se usaron las siguientes composiciones de grasa lubricante:

Grasa 1: formulacion estandar

Grasa 2: estandar mas un 5% de HDPimida

[0071] Estas composiciones de grasa lubricante fueron sometidas a los ensayos que se indican a continuacion en la

Tabla 10.
Tabla 10
Grasa lubricante Penetracion en Penetracion de batanado Resistencia al Fluopresion en
reposo en mm’”’ 60 DT en mm”™ agua mbares
Grasa 1 223 226 0 1125
Grasa 2 223 223 0 1075

Grasa lubricante

Separacién de

Separacioén de aceite 30 h

aceite 7 d 40°C 150°C
Grasa 1 0,54% 2,85%
Grasa 2 0,57% 5,42%

[0072] La grasa a la que se afiadié un 5% de HDPimida present6é una mayor separacion de aceite.

[0073] Para estudiar el endurecimiento se realizé la prueba de la pequefia capsula de aluminio con tapa que se ha
descrito anteriormente.

[0074] Las mediciones de viscosidad se realizaron a 160°C, y los valores estan indicados en mPas.

Tabla 11
sin usar 5 dias 12 dias 19 dias 25 dias 34 dias
Grasa 1 9956 8014 8619 8771 10276 12243
Grasa 2 9395 7522 5492 5717 8817 8508
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[0075] Para todas las muestras puede medirse la viscosidad aparente, pudiendo apreciarse que la grasa estandar se ve
mas seca que la grasa con IL.

[0076] La muestra con IL presenta un descenso de la viscosidad y es mas blanda que la muestra sin IL, que deviene
mas dura.

[0077] Esto conduce a una prolongacion del tiempo de funcionamiento p. €j. en los estudios efectuados con
rodamientos FE 8. En estos estudios se determinan la evolucién del momento de rozamiento y de la temperatura en el
rodamiento asi como el desgaste de los componentes del rodamiento segin DIN 51819. La temperatura periédicamente
cambiante varia entre 130°C, que corresponde al funcionamiento normal, y 170°C, que corresponde a un recorrido de
un puerto de montafia.

[0078] En la composicion sin IL llamada Grasa 1 se puso de manifiesto un alto desgaste y un corto tiempo de
funcionamiento de 215 horas, y ya en una segunda fase de puesta de la temperatura a 170°C hubo que interrumpir la
prueba, ya que el material producia tanto calor propio, que hubo que conectar el ventilador.

[0079] Los estudios con la composicion de grasa lubricante mas un 5% de HDPimida llamada Grasa 2 pusieron de
manifiesto un menor desgaste y un mas largo tiempo de funcionamiento de 377 horas, habiendo podido realizarse 5
ciclos con una temperatura de 170°C. La maquina de ensayos fue desconectada voluntariamente, ya que habria sido
posible seguir funcionando. El material tan sélo condujo a un escaso calentamiento propio, y hubo que calentar
adicionalmente.

[0080] Se hicieron mas estudios con las siguientes composiciones de grasa lubricante, y los resultados estan indicados
en las Tablas 12y 13.

Grasa 1: Formulacion estandar (Ejemplo 6) sin IL

Grasa 3: Estandar mas un 1% de HDPimida

Grasa 4: Estandar mas un 2% de HDPimida

Grasa 5: Estandar mas un 3% de HDPimida

Grasa 6: Estandar mas un 1% de N-etil-3-metilpiridinio-nonafluorobutanosulfonato

Grasa 7: Estandar mas un 2% de N-etil-3-metilpiridinio-nonafluorobutanosulfonato

Grasa 8: Estandar mas un 3% de N-etil-3-metilpiridinio-nonafluorobutanosulfonato

Tabla 12
Grasa lubricante Penetracion en Penetracion de Pérdida por Separacién de aceite
reposo en mm” batanado 60 DT en evaporacion 24 h 30 h 150°C
mm’’ 150°C

Grasa 1 223 226 2,2% 2,85%
Grasa 3 234 238 2,67% 3,5%
Grasa 4 219 219 2,44% 3,94%
Grasa 5 204 219 2,14% 4,59%
Grasa 6 208 211 3,26% 9,35%
Grasa 7 204 215 3,4% 10,03%
Grasa 8 211 208 3,18% 9,6%

[0081] Las muestras con IL presentan elevadas separaciones de aceite. Asi pues, mediante la clase y la cantidad del
liquido iénico usado puede ajustarse la cuantia de la separacion de aceite.

Tabla 13
Mediciones de la viscosidad, carga a 160°C; los valores estan indicados en mPas
sin usar 1 semana 2 semanas 3 semanas
Grasa 1 9956 7379 8561 14920
Grasa 3 9468 6974 4532 7276
Grasa 4 9477 6283 5768 6991
Grasa 5 9424 6784 4294 6240
Grasa 6 10206 6852 5304 7109
Grasa 7 9784 6832 6588 7566
Grasa 8 9637 6601 6734 7639

[0082] EI ejemplo demuestra que mediante liquidos idnicos puede incrementarse claramente el rendimiento una grasa
para cojinetes de ruedas de camiones.

[0083] Los anteriores ejemplos demuestran el ventajoso efecto de la adicion de liquidos idnicos a aceites hechos a base
de lubricantes industriales.
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REIVINDICACIONES

Composicion de grasa lubricante que consta de una mezcla de

(a) un 5 a un 95% en peso de aceite base hecho a base de aceites con viscosidad habitual para lubricantes
industriales, que consta de un éster de un acido di-, tri- o tetracarboxilico aromatico o alifatico con un alcohol de
C7 a Cx2 o con alcoholes de C7 a Cx, en forma de mezcla, de un polifeniléter o difeniléter alquilado, de un éster
de trimetilolpropano, pentaeritrito o dipentaeritrito con acidos carboxilicos alifaticos de C7 a Cy,, de ésteres de
acidos dimeros de Cqg con alcoholes de C7 a Cy, y de ésteres complejos, como componentes Unicos o en
cualquier mezcla, o se selecciona de entre los miembros del grupo que consta de poli-a-olefinas, naftalinas
alquiladas, benzoles alquilados, poliglicoles, aceites de silicona y perfluoropoliéteres,

(b) un 1 a un 30% en peso de liquido idnico o de una mezcla de varios liquidos i6nicos seleccionados de entre
los miembros del grupo que consta de

trihexil(tetradecil )fosfonio-bis(trifluorometilsulfonil)imida,

N-etil-3-metilpiridinio-nona-fluorobutanosulfonato,

butilmetilpirrolidinio-bis(trifluorometilsulfonil)imida,

1-etil-3-metilimidazolio-(bis)trifluorometilsufonilimida,

1-etil-3-metilimidazoliometilsulfato,

(c) un 3 a un 50% en peso de espesante seleccionado de entre los miembros del grupo que consta de un
producto de reaccion de un diisocianato, 2,4-diisocianatotoluol, 2,6-diisocianatotoluol, 4,4-
diisocianatodifenilmetano, 2.,4’-diisocianatodifenilmetano, 4 4’-diisocianatodifenilo, 4 4’-diisocianato-3,3’-
dimetildifenilo, 4,4’-diisocianato-3,3’-dimetilfenil-metano, que pueden usarse en solitario o bien en combinacion,
con una amina de férmula general R’;2N-R, o una diamina de férmula general R2N-R-N-R’;, en donde R es un
resto arilo, alquilo o alquileno con 2 a 22 atomos de carbono y R’ es idéntico o distinto y es hidrégeno o un resto
alquilo, alquileno o arilo, 0 con una mezcla de aminas de diaminas

o bien

jabones metalicos, sulfonatos metalicos, jabones complejos metalicos, bentonita, polvo de silicato,
politetrafluoroetileno (PTFE), poliamida y poliimida,

(d) un 0,1 a un 10% en peso de aditivos habituales en solitario o bien en combinacién, seleccionados de entre
los miembros del grupo que consta de agentes protectores contra la corrosion, agentes protectores contra la
oxidacion, agentes protectores contra el desgaste, agentes para la reducciéon del rozamiento, agentes para la
proteccion contra las influencias metalicas, estabilizadores UV y lubricantes solidos inorganicos u organicos,
seleccionados de entre los miembros del grupo que consta de poliimida, politetrafluoroetileno (PTFE), grafito,
oxidos metalicos, nitruro de boro, disulfuro de molibdeno y fosfato.

Composicion de grasa lubricante segun la reivindicacion 1, que consta de un 79% en peso de poli-a-olefina
como aceite base, un 17% en peso de jabon simple de litio como espesante, un 4% en peso de aditivos y
adicionalmente de un 1 a un 30% en peso de butilmetilpirrolidinio-bis(trifluorometilsulfonil)imida como liquido
iénico.

Composicion de grasa lubricante segun la reivindicacion 1, que consta de un 73,5% en peso de poli-a-olefina, un
4,5% en peso de espesante de urea, un 15% en peso de espesante de jabén complejo de litio, un 3% en peso
de aditivos, un 4% en peso de lubricantes sélidos y de un 1 a un 5% en peso de liquidos idnicos, en donde el
liguido i6nico es ftrihexil(tetradecil)fosfonio-bis(trifluorometilsulfonil)imida o] N-etil-3-metilpiridinio-
nonafluorobutanosulfonato.

Composicion de grasa lubricante segun la reivindicacion 1, que consta de un 85% en peso de mezcla de ésteres,
un 7,5% en peso de espesante de urea, un 5% en peso de aditivos y de un 2,5 a un 10% en peso de 1-etil-3-
metilimidazolio-bis(trifluorometilsulfonil)imida.

Composicion de grasa lubricante segun la reivindicacion 1, que consta de un 84% en peso de ésteres sintéticos,
un 14% en peso de espesante de urea, un 2% en peso de aditivos y de un 1 a un 3% en peso de 1-etil-3-
metilimidazoliometilsulfato.

Composicion de grasa lubricante segun la reivindicacion 1, que consta de un 76% en peso de una mezcla de
ésteres sintéticos y polialfaolefinas, un 15% en peso de espesante de urea, un 9% en peso de aditivos y de un 1
a un 10% en peso de butilmetilpirrolidinio-bis(trifluorometilsulfonil)imida.

Composicion de grasa lubricante segun una de las reivindicaciones 1 a 6, en la que los puntos de goteo segun

DIN ISO 2176 son de mas de > 180°C, y que es adecuada segun DIN 51825 para temperaturas de uso de hasta
-60°C.
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Uso de la composicion de grasa lubricante segin una de las reivindicaciones 1 a 6 para aplicaciones para
temperaturas superiores de uso de mas de 120°C a 260°C y para bajas temperaturas de uso de hasta -60°C
segun DIN 51825.

Uso de la composicion de grasa lubricante segin una de las reivindicaciones 1 a 6 para aplicaciones para
temperaturas superiores de uso de mas de 180°C a 260°C y para bajas temperaturas de uso de hasta -60°C
segun DIN 51825.

Uso de la composicion de grasa lubricante segun la reivindicacion 1, que contiene urea como espesante y es
adecuada para la lubricaciéon de rodamientos de rodillos o rodamientos de bolas con anillos interiores con
diametros de al menos 100 mm.

Uso de la composicion de grasa lubricante segun la reivindicacion 1, que contiene urea y es adecuada para la
relubricaciéon de rodamientos de rodillos o rodamientos de bolas con anillos interiores con diametros de al menos
100 mm.
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