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Beschreibung 

Die  Erfindung  betrifft  ein  Fasermaterial  aus  PTFE, 
das  durch  eine  neue  Struktur  vielfältige  Anwendungs- 
möglichkeiten  besitzt,  beispielsweisefürdie  Herstellung 
von  Diaphragmen  für  die  Chloralkalielektrolyse  sowie 
für  Filterschichten  unterschiedlicher  technischer  Ver- 
wendungszwecke.  Außerdem  betrifft  die  Erfindung  ein 
Verfahren  zur  Herstellung  dieses  neuen  Fasermateri- 
als.  PTFE-Fasern  sind  bekannt  als  monofile  Fasern,  die 
sich  zur  Herstellung  von  Stapelfasern  unterschiedlicher 
Länge  und  Durchmesser,  Garnen  und  Geweben,  eig- 
nen. 

Der  Nachteil  dieser  PTFE-Fasern  besteht  darin, 
daß  es  mit  ihnen  allein  nicht  gelingt,  Filterschichten  oder 
Diaphragmen  durch  Aufsaugen  aus  einer  geeigneten 
Dispersion  herzustellen.  Sie  sind  für  diesen  Verwen- 
dungszweck  zu  starr  und  haben  ein  zu  starkes  Rückfe- 
derungsverhalten. 

Eine  andere  PTFE-Faser  wird  hergestellt  durch 
Mahlen  von  PTFE,  Natriumchlorid  und  anorganischen 
Zuschlagstoffen,  wie  z.  B.  Zr02  und  Ti02,  bei  erhöhten 
Temperaturen  in  einer  Kugelmühle  (DD-PS  244  365). 

Die  nach  diesem  sehr  umständlichen  und  aufwen- 
digen  Verfahren  hergestellten  PTFE-Fasern  sind  prinzi- 
piell  zur  Gewinnung  von  Filterschichten  und  Diaphrag- 
men  geeignet.  Es  muß  jedoch  festgestellt  werden,  daß 
die  aus  diesen  Fasern  hergestellten  Diaphragmen  hin- 
ter  den  Leistungen  asbesthaltiger  Diaphragmen,  spezi- 
ell  in  der  Chloralkalielektrolyse,  zurückbleiben.  Man 
kann  vermuten,  daß  diese  Tatsache  durch  die  im  Ge- 
gensatz  zum  Asbest  monofile  Struktur  dieser  PTFE-Fa- 
sern  bewirkt  wird.  Das  Ziel  der  Erfindung  ist  ein  Faser- 
material  aus  PTFE,  das  eine  große  Anwendungsbreite 
besitzt  und  wirtschaftlich  herstellbar  ist. 

Erfindungsgemäß  erhält  man  eine  neue  Struktur 
von  PTFE-Fasern,  die  es  ermöglichen,  diese  neuen  Fa- 
sern  für  Diaphragmen  bei  der  Chloralkalielektrolyse 
bzw.  als  Filterschichten  zu  verwenden.  Sie  bestehen 
aus  Faserbündeln  und  diese  aus  einzelnen  Mikrofibril- 
len,  die  derart  zusammengesetzt  sind,  daß  sich  zwi- 
schen  den  Mikrofibrillen  unregelmäßig  geformte  Zwi- 
schenräume  befinden.  Diese  neuen  Strukturen  von  PT- 
FE-Fasern,  denen  gegebenenfalls  auch  hydrophilieren- 
de  Zusätze  beigemischt  werden,  können  nach  einem 
wirtschaftlichen  Verfahren  hergestellt  werden.  Erfin- 
dungsgemäß  wird  in  einem  mit  Inertkörpern  beschick- 
ten  Wirbelschichtapparat,  der  ein  Verhältnis  der  Quer- 
schnittsflächen  von  Austragskammer  zu  Wirbelkammer 
im  Bereich  von  2:1  bis  5:1  und  eine  Neigung  der  Wan- 
dung  der  Erweiterungskammer  zwischen  Austragskam- 
mer  und  Wirbelkammer  im  Bereich  von  20  bis  40°  ge- 
genüber  der  Senkrechten  aufweist,  wobei  die  Höhe  des 
Wirbelschichtapparates  oberhalb  seines  Anströmbo- 
dens  das  5  bis  20fache  der  Querschnittsabmessung  der 
Wirbelkammer  (2)  beträgt  und  der  Anströmboden  eine 
freie  Querschnittsfläche  im  Bereich  von  5  bis  25%  auf- 
weist,  eine  PTFE-Dispersion,  bestehend  aus  einer  Salz- 

lösung  mit  PTFE-Partikeln  und  gegebenenfalls  hydro- 
philierenden  Zusätzen,  im  heißen  Gas/Dampf-Strom 
bei  Temperaturen  zwischen  140  °C  und  210  °C  behan- 
delt.  Die  PTFE-Dispersion  enthält  eine  Salzlösung,  die 

5  vorzugsweise  aus  NaCI  besteht  und  deren  Konzentra- 
tion  zwischen  100  g/l  und  der  Sättigungsgrenze  liegt. 
Das  Verhältnis  von  PTFE  (als  Feststoff  gerechnet)  zu 
Natriumchlorid  (ebenfalls  als  Feststoff  gerechnet)  kann 
zwischen  1  :  1  und  1:10  liegen.  Bereits  ohne  Zusatz 

10  besonderer  Hydrophilierungsmittel  hat  das  erfindungs- 
gemäße  Fasermaterial  im  Unterschied  zu  anderen  PT- 
FE-Fasern  eine  gewisse  Hydrophilie. 

Es  kann  jedoch  für  bestimmte  Einsatzfälle  zweck- 
mäßig  sein,  das  Fasermaterial  durch  geeignete  Zu- 

15  schlagstoffe  weiter  zu  hydrophilieren.  Diese  Zuschlag- 
stoffe  können  aus  der  Gruppe  der  seit  langem  für  diesen 
Zweck  bekannten  anorganischen  Stoffe  (wie  z.  B.  Zir- 
koniumdioxid,  Titaniumdioxid,  Siliziumdioxid,  Kaolin, 
Aluminiumoxid,  Magnesiumoxid,  Magnesiumhydroxid, 

20  Calciumcarbonat  usw.)  kommen. 
In  diesen  Fällen  sollte  das  Mischungsverhältnis 

zwischen  PTFE  (als  Feststoff  gerechnet)  und  dem  Zu- 
schlagstoff  zwischen  20  :  1  und  1  :  5  liegen. 

Eine  andere  Möglichkeit,  die  hydrophilen  Eigen- 
es  schatten  des  erfindungsgemäßen  Fasermaterials  zu 

beeinflussen,  bietet  die  Anwendung  des  Prinzips  der 
polymeridentischen  Modifizierung. 

Dabei  wird  der  wäßrigen  PTFE-Dispersion  ein  An- 
teil  eines  PTFE-Pulvers  zugesetzt,  das  durch  Bestrah- 

30  lung  im  Elektronenstrahlbeschleuniger  oder  in  einer  j- 
Strahlenquelle  mit  einer  Dosisleistung  von  2  000  bis  10 
000  KGy  ggf.  in  Gegenwart  von  Ammonium-  oder  Alka- 
lisulfiten,  -disulfiten,  -hydrogensulfiten  -carbonaten, 
-hydrogencarbonaten  oder  Bisulfitaddukten  von  Carbo- 

35  nylverbindungen  oder  eines  Gemisches  dieser  Sub- 
stanzen  hochfunktionalisiert  wurde.  Diese  polymeriden- 
tische  Modifizierung  hat  die  Vorteile,  daß 

keine  Probleme  bezüglich  der  chemischen  Bestän- 
40  digkeit  bei  dem  erfindungsgemäßen  Fasermaterial 

auftreten, 
die  mechanischen  Eigenschaften  besser  sind  als 
beim  Zusatz  der  anorganischen  Hydrophilierungs- 
mittel. 

45 
Das  Mischungsverhältnis  des  PTFE  (als  Feststoff 

gerechnet)  mit  dem  hochfunktionalisierten  PTFE  kann 
zwischen  100  :  1  und  3  :  1  liegen.  Die  einzustellenden 
Parameter  im  Wirbelschichtapparat  betreffen  dessen 

so  Gestaltung  und  Ausrüstung,  dargestellt  in  FIG  1  sowie 
die  in  ihm  ablaufenden  Prozesse. 

Bei  der  Gestaltung  des  Wirbelschichtapparates  1 
sind  einzuhalten: 

55  -  Die  Querschnittsfläche  der  Austragskammer  3  muß 
2  bis  5  mal  größer  als  die  Querschnittsfläche  der 
Wirbelkammer  2  sein. 
Gegenüber  der  Senkrechten  ist  die  Wandung  der 

2 



3 EP  0  608  248  B1 4 

Erweiterungskammer  5  um  20  °  bis  40  °  geneigt. 
Die  Höhe  des  Wirbelschichtapparates  1  oberhalb 
des  Anströmbodens  4  beträgt  das  5fache  bis 
20fache  der  Querschnittsabmessung  der  Wirbel- 
kammer  2. 
Der  Anströmboden  hat  eine  freie  Querschnittsflä- 
che  von  5  bis  25  % 

Für  die  Ausrüstung  des  Wirbelschichtapparates  1 
mit  Inertkörpern  6  gelten  vorzugsweise  folgende  Bedin- 
gungen: 

Das  spezifische  Gewicht  der  Inertkörper  6  muß  grö- 
ßer  als  2  g/cm3  sein  und  darf  10  g/cm3  nicht  über- 
schreiten. 
Der  Durchmesser  der  Inertkörper  liegt  zwischen  1 
und  10  mm. 
Bezogen  auf  die  Querschnittsfläche  des  Anström- 
bodens  4  müssen  sich  in  der  Wirbelkammer  2  150 
kg/m2  bis  500  kg/m2  Inertkörper  6  befinden. 

Charakteristisch  für  die  im  Wirbelschichtapparat  1 
ablaufenden  Prozesse  sind  folgende  Parameter: 

Die  Temperatur  des  in  die  Wirbelkammer  2  eintre- 
tenden  Gas/Dampf-Stromes  ist  zwischen  270  °  und 
340  °C  zu  wählen. 
In  der  Wirbelkammer  2  beträgt  der  spezifische  Gas/ 
Dampf-Strom  2  kg/m2  .  s  bis  9  kg/m2  .  s. 
Bezogen  auf  einen  m2  der  Querschnittsfläche  der 
Wirbelkammer  2  werden  stündlich  250  kg  bis  1  500 
kg  der  zur  Faserbildung  erforderlichen  Dispersion 
eingebracht. 
In  der  Wirbelschicht  ist  eine  Temperatur  zwischen 
140  und  210  °C  einzustellen. 

Entgegen  aller  bisherigen  Erfahrungen,  nach  der 
das  getrocknete  Gut  im  Wirbelschichtapparat  in  Form 
von  Pulver,  Granulaten,  Agglomeraten  oder  anderer 
kompakter  Körper  anfällt,  bilden  sich  bei  der  Verwen- 
dung  von  PTFE  völlig  überraschend  faserige  Formen 
unterschiedlicher  Länge.  Diese  faserigen  Formen  be- 
stehen  durchgängig  aus  Faserbündeln,  die  ihrerseits 
aus  Mikrofibrillen  zusammengesetzt  sind.  Bei  der 
Durchführung  des  erfindungsgemäßen  Verfahrens  sind 
sowohl  die  Rezeptur  der  oben  beschriebenen  Mischung 
als  auch  die  einzustellenden  Parameter  im  Wirbel- 
schichtapparat  von  großer  Bedeutung. 

Überraschend  und  nicht  vorhersehbar  war  auch  die 
Tatsache,  daß  mit  Hilfe  konzentrierter  Salzlösung  die  er- 
findungsgemäßen  Faserstrukturen  des  PTFE-Materials 
in  einem  Wirbelschichtapparat  entstehen. 

Das  erfindungsgemäße  Verfahren  gestattet  es, 
technologisch  elegant  und  wirtschaftlich  das  erfin- 
dungsgemäße  Fasermaterial  auch  in  größeren  Mengen 
herzustellen. 

Es  hat  weiter  den  Vorteil,  daß  innerhalb  der  Gren- 
zen  bei  Einhaltung  der  erfindungsgemäßen  Verfahrens- 

parameter  die  mittlere  Faserlänge  eingestellt  werden 
kann.  Die  unterschiedliche  Länge  der  Fasern  gestattet 
es,  die  Eigenschaften  der  aus  diesem  Fasermaterial 
hergestellten  Filterschichten  und  Diaphragmen  zu  steu- 

5  ern.  So  kann  über  das  Masseverhältnis  lang-  zu  kurzfa- 
seriger  Anteile  insbesondere  die  Durchlässigkeit  der  Fil- 
ter  und  Diaphragmen  sowie  deren  mittlerer  effektiver 
Porendurchmesser  und  die  Porengrößenverteilung  be- 
einflußt  werden. 

10  Die  Erfindung  wird  durch  die  folgenden  Beispiele  in 
ihren  typischen  Ausführungen  beschrieben,  ohne  daß 
sie  hierdurch  begrenzt  wird. 

Beispiel  1 
15 

Der  Wirbelschichtapparat  1  mit  zylindrischer  Wir- 
belkammer  2  von  150  mm  Durchmesser  und  die  in  ihm 
ablaufenden  Prozesse  werden  durch  folgende  Parame- 
ter  charakterisiert: 

20 
Die  Querschnittsfläche  der  Austragskammer  3  be- 
trägt  0,47  m2 
Gegenüber  der  Senkrechten  ist  die  Wandung  der 
Erweiterungskammer  5  um  30  °  geneigt. 

25  -  Oberhalb  des  Anströmbodens  4  ist  der  Wirbel- 
schichtapparat  2  m  hoch. 
Der  Anströmboden  besitzt  eine  spezifische  freie 
Querschnittsfläche  von  10  %. 
Verwendet  werden  5  kg  Inertkörper  (283  kg/m2)  mit 

30  3  mm  Durchmesser  und  7,8  g/cm3  spezifischem 
Gewicht. 
In  die  Wirbelkammer  treten  283  kg/h  eines  Gas/ 
Dampfstromes  (Luft)  mit  290  °C  ein,  der  die  Inert- 
körper  in  den  Wirbelzustand  versetzt. 

35  -  In  die  Wirbelschicht  werden  1  2  kg/h  (679  kg/m2  .  h) 
einer  wäßrigen  PTFE-Dispersion,  in  der  0,6  kg  PT- 
FE-Teilchen  (Teilchengröße  <  1  u.m),  3,8  kg  Natri- 
umchlorid  und  0,72  kg  Zirkoniumdioxid  enthalten 
sind,  eingebracht. 

40  -  In  der  Wirbelschicht  stellt  sich  eine  Temperatur  von 
160  °C  ein. 
Aus  der  Wirbelschicht  werden  stündlich  ca.  5  kg  PT- 
FE-faserhaltiges  Material  ausgetragen. 

45  Wie  eine  rasterelektronenmikroskopische  Analyse 
zeigt,  besteht  dieses  PTFE-Fasermaterial  aus  Faserbü- 
scheln,  die  ihrerseits  aus  Mikrofibrillen  mit  unregelmä- 
ßig  geformten  Zwischenräumen  gebildet  werden. 

Wie  Beispiel  1,  aber  7.  Anstrich  verändert: 

In  die  Wirbelschicht  werden  12  kg/h  (679  kg/m2  .  h) 
55  einer  wäßrigen  PTFE-Dispersion,  in  der  1  ,2  kg  PT- 

FE-Teilchen  (Teilchengröße  <  1  u.m)  3,8  kg  Natri- 
umchlorid  und  0,1  kg  hochfunktionalisiertes  PTFE 
enthalten  sind,  eingebracht. 

so  Beispiel  2 

3 
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Beispiel  3 

Wie  Beispiel  1  ,  aber  7.  Anstrich  verändert: 

In  die  Wirbelschicht  werden  12  kg/h  (679  kg/m2  .  h) 
einer  wäßrigen  PTFE-Dispersion,  in  der  1  ,3  kg  PT- 
FE-Teilchen  (Teilchengröße  <  1  u.m)  und  3,B  kg  Na- 
triumchlorid  enthalten  sind,  eingebracht. 

Bezugszeichen  zu  FIGUR  1 

1  -  Wirbelschichtapparat 
2  -  Wirbelkammer 
3  -  Austragskammer 
4  -  Anströmboden 
5  -  Erweiterungskammer 
6  -  Inertkörper 
7  -  eintretender  Dampf 
8  -  PTFE-Dispersion 
9  -  austretender  Gas/Dampf-Strom 

Patentansprüche 

1.  Fasermaterial  aus  PTFE  und  gegebenenfalls  hy- 
drophilierenden  Zusätzen,  gekennzeichnet  da- 
durch,  daß  es  aus  Faserbündeln  besteht  und  diese 
wiederum  aus  einzelnen  Mikrofibrillen  derart  zu- 
sammengesetzt  sind,  daß  sich  zwischen  den  Mikro- 
fibrillen  unregelmäßig  geformte  Zwischenräume 
befinden. 

2.  Verfahren  zur  Herstellung  des  Fasermaterials  aus 
PTFE  und  gegebenenfalls  hydrophilierenden  Zu- 
sätzen,  gekennzeichnet  dadurch,  daß  in  einem  mit 
Inertkörpern  beschickten  Wirbelschichtapparat,  der 
ein  Verhältnis  der  Querschnittsflächen  von  Aus- 
tragskammer  zu  Wirbelkammer  im  Bereich  von  2:1 
bis  5:1  und 

eine  Neigung  der  Wandung  der  Erweiterungs- 
kammer  zwischen  Austragskammer  und  Wir- 
belkammer  im  Bereich  von  20  bis  40°  gegen- 
über  der  Senkrechten  aufweist, 
wobei  die  Höhe  des  Wirbelschichtapparates 
oberhalb  seines  Anströmbodens  das  5  bis 
20fache  der  Querschnittsabmessung  der  Wir- 
belkammer  (2)  beträgt 
und  der  Anströmboden  eine  freie  Querschnitts- 
fläche  im  Bereich  von  5  bis  25%  aufweist,  eine 
PTFE-Dispersion,  bestehend  aus  einer  Salzlö- 
sung  mit  PTFE-Partikeln  und  gegebenenfalls 
hydrophilierenden  Zusätzen,  im  heißen  Gas/ 
Dampf-Strom  bei  Temperaturen  zwischen  1  40° 
C  und  210°C  behandelt  wird. 

3.  Verfahren  zur  Herstellung  des  Fasermaterials  nach 
Anspruch  2,  gekennzeichnet  dadurch,  daß  die 

Salzlösung  vorzugsweise  aus  NaCI  besteht,  deren 
Konzentration  zwischen  1  00  g/l  und  der  Sättigungs- 
grenze  liegt. 

5  4.  Verfahren  zur  Herstellung  des  Fasermaterials  nach 
Ansprüchen  2  und  3,  gekennzeichnet  dadurch,  daß 
das  Masseverhältnis  PTFE:NaCI  zwischen  1:1  und 
1:10  liegt. 

10  5.  Verfahren  zur  Herstellung  des  Fasermaterials  nach 
Anspruch  2,  gekennzeichnet  dadurch,  daß  als  hy- 
drophilierende  Zusätze  vorzugsweise 

anorganische  Stoffe,  wie  z.B.  Zirkoniumdioxid, 
15  Titaniumdioxid,  Siliziumdioxid,  Kaolin,  Alumini- 

umoxid,  Magnesiumoxid,  Calciumcarbonat, 
oder 
hochfunktionalisiertes  PTFE  aus  PTFE-Pulver 
oder  PTFE-Abfallmaterialien,  die  durch  Be- 

20  strahlen  mit  energiereicher  Strahlung  einer  j- 
Strahlenquelle  oder  eines  Elektronenbeschleu- 
nigers  bei  gleichzeitiger  Vermischung  mit  Am- 
monium-  oder  Alkalisulfiten,  -disulfiten,  -hydro- 
gencarbonaten  oder  Bisulfitaddukten  von  Car- 

25  bonylverbindungen  bis  zu  einer  absorbierten 
Dosis  von  2000  bis  10000  kGy  hergestellt  wur- 
de,  enthalten  sind. 

6.  Verfahren  zur  Herstellung  des  Fasermaterials  nach 
30  Ansprüchen  2  und  5,  gekennzeichnet  dadurch,  daß 

das  Masseverhältnis  von 

PTFE  zum  anorganischen  hydrophilierenden 
Zusatz  zwischen  20:1  und  1  :5  und  von 

35  -  PTFE  zu  hochfunktionalisierten  PTFE  zwi- 
schen  100:1  und  3:1  liegt. 

7.  Verfahren  zur  Herstellung  des  Fasermaterials  nach 
Ansprüchen  2  bis  6,  gekennzeichnet  dadurch,  daß 

40  ein  Wirbelschichtapparat,  bei  dem 

die  Querschnittsfläche  der  Austragskammer 
(3)  2  bis  5mal  größer  als  die  Querschnittsfläche 
der  Wirbelkammer  (2)  ist, 

45  -  gegenüber  der  Senkrechten  die  Wandung  der 
Erweiterungskammer  (5)  um  20°  bis  40°  ge- 
neigt  ist, 
die  Höhe  des  Wirbelschichtapparates  (1  )  ober- 
halb  seines  des  Anströmbodens  (4)  das  5fache 

so  bis  20fache  der  Querschnittsabmessung  der 
Wirbelkammer  (2)  beträgt, 
der  Anströmboden  (4)  eine  freie  Querschnitts- 
fläche  im  Bereich  von  5  bis  25%  aufweist,  wo- 
bei 

55  -  der  Durchmesserder  Inertkörper  (6)  im  Bereich 
zwischen  1  mm  und  10  mm  und 
das  spezifische  Gewicht  der  Inertkörper  (6)  im 
Bereich  zwischen  2  und  10  g/cm3  liegt,  beauf- 

4 
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schlagt  wird  mit  einer  PTFE-Dispersion  und  ge- 
gebenenfalls  hydrophilierenden  Zusätzen,  wo- 
bei 
die  Temperatur  des  in  die  Wirbelkammer  ein- 
tretenden  Dampf/Gas-Stromes  270  bis  340°  C,  s 
der  spezifische  Durchsatz  zwischen  2  kg/m2  • 
s  bis  9  kg/m2  •  s, 
der  spezifische  Mengeneintrag  der  PTFE-Di- 
spersion  pro  m2  Querschnittsfläche  der  Wirbel- 
kammer  zwischen  250  kg/h  und  1  500  kg/h  10 
und  die  Wirbelschichttemperatur  zwischen 
140°  und  210°  C  beträgt. 

Claims  is 

1  .  Fibre  material  of  PTFE  and  if  necessary  hydrophilis- 
ing  additives,  characterised  in  that  it  consists  of  fibre 
bundles  and  these  in  turn  are  composed  of  individ- 
ual  micro-fibrils,  such  that  between  the  micro-fibrils  20 
irregularly  formed  intermediate  Spaces  are  situated. 

2.  Method  for  the  production  of  the  fibre  material  of  PT- 
FE  and  if  necessary  hydrophilising  additives,  char- 
acterised  in  that  in  a  fluidized  bed  apparatus  25 
charged  with  inert  bodies,  which  apparatus  has  a 
ratio  of  the  cross-sectional  areas  of  discharge 
Chamber  to  turbulence  Chamber  of  2:1  to  5:1  and 
has  an  inclination  of  the  wall  of  the  expansion  Cham- 
ber  between  the  discharge  Chamber  and  turbulence  30 
Chamber  in  the  ränge  f  rom  20  to  40°  with  respect  to 
the  vertical,  in  which  the  height  of  the  fluidized  bed 
apparatus  above  its  approach  flow  base  amounts 
to  5  to  20  times  the  cross-sectional  dimension  of  the 
turbulence  Chamber  (2)  and  the  approach  flow  base  35 
has  a  free  cross-sectional  area  in  the  ränge  of  5  to 
25%,  a  PTFE  dispersion,  consisting  of  a  saline  So- 
lution  with  PTFE  particles  and  if  necessary  hy- 
drophilising  additives,  is  treated  in  the  hot  gas/va- 
pour  flow  at  temperatures  between  140°C  and  40 
210°C. 

3.  Method  for  the  production  of  the  fibre  material  ac- 
cording  to  Claim  2,  characterised  in  that  the  saline 
Solution  preferably  consists  of  NaCI  the  concentra-  45 
tion  of  which  lies  between  1  0Og/l  and  the  Saturation 
point. 

4.  Method  for  the  production  of  the  fibre  material  ac- 
cording  to  Claims  2  and  3,  characterised  in  that  the  so 
mass  ratio  of  PTFE:  NaCI  lies  between  1:1  and  1:10. 

5.  Method  for  the  production  of  the  fibre  material  ac- 
cording  to  Claim  2,  characterised  in  that  it  contains 
as  hydrophilising  additives,  preferably  55 

inorganic  substances  such  as,  for  example,  zir- 
conium  dioxide,  titanium  dioxide,  Silicon  diox- 

ide,  kaolin,  aluminium  oxide,  magnesium  oxide, 
calcium  carbonate,  or 
highly  functionalised  PTFE  of  PTFE  powder  or 
PTFE  waste  materials,  produced  by  irradiation 
with  high-energy  radiation  of  a  y-ray  source  or 
of  an  electron  accelerator  with  simultaneous 
mixing  with  ammonium-  or  alkali  sulphites,  -di- 
sulphites,  -hydrogen  carbonates  or  bisulphite 
adducts  of  carbonyl  Compounds  up  to  an  ab- 
sorbed  dose  of  2000  to  10000  kGy 

6.  Method  for  the  production  of  the  fibre  material  ac- 
cording  to  Claims  2  and  5,  characterised  in  that  the 
mass  ratio  of 

PTFE  to  the  inorganic  hydrophilising  additive 
lies  between  20:1  and  1:5  and  of 
PTFE  to  highly  functionalised  PTFE  lies  be- 
tween  100:1  and  3:1. 

7.  Method  for  the  production  of  the  fibre  material  ac- 
cording  to  Claims  2  to  6,  characterised  in  that  a  flu- 
idized  bed  apparatus,  in  which 

the  cross-sectional  area  of  the  discharge  Cham- 
ber  (3)  is  2  to  5  times  greater  than  the  cross- 
sectional  area  of  the  turbulence  Chamber  (2), 
the  wall  of  the  expansion  Chamber  (5)  is  in- 
clined  by  20°  to  40°  with  respect  to  the  vertical, 
the  height  of  the  fluidized  bed  apparatus  (1) 
above  the  approach  flow  base  (4)  amounts  to 
5  to  20  times  the  cross-sectional  dimension  of 
the  turbulence  Chamber  (2), 
the  approach  flow  base  (4)  has  a  free  cross- 
sectional  area  in  the  ränge  from  5  to  25%, 

in  which 

the  diameter  of  the  inert  bodies  (6)  lies  in  the 
ränge  between  Imm  and  lOmm  and 
the  specific  gravity  of  the  inert  bodies  (6)  lies  in 
the  ränge  between  2  and  10g/cm3, 

is  acted  upon  by  a  PTFE  dispersion  and  if  neces- 
sary  hydrophilising  additives,  in  which 

the  temperature  of  the  vapour/gas  flow  entering 
the  turbulence  Chamber  amounts  to  270  to 
340°, 

the  specific  throughput  amounts  to  between  2 
kg/m2-s,  and  9  kg/m2-s, 

the  specific  quantity  input  of  the  PTFE  disper- 
sion  per  m2  cross-sectional  area  of  the  turbu- 
lence  Chamber  amounts  to  between  250  kg/h 
and  1  500  kg/h 

5 
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gie  d'une  source  de  rayonnement  gamma  ou  d'un 
accelerateur  d'electrons  et  melange  simultane  avec 
des  sulfites,  disulfites,  hydrogenocarbonates  d'am- 
monium  ou  alcalins  ou  des  produits  d'addition  de 

5  bisulfites  et  de  composes  carbonyles  jusqu'ä  une 
dose  absorbee  de  2000  ä  10000  kGy 

and  the  fluidized  bed  temperature  amounts  to 
between  140°  and  210°C. 

Revendications  s 

1  .  Materiau  fibreux  constitue  par  du  PTFE  et  eventuel- 
lement  par  des  additifs  conferant  un  caractere  hy- 
drophile,  caracterise  en  ce  qu'il  consiste  en  fais- 
ceaux  de  fibres  et  en  ce  que  ceux-ci  sont  constitues  10 
ä  leur  tour  par  des  microfibrilles  individuelles  de  tei- 
le  maniere  qu'il  existe  entre  les  microfibrilles  des  in- 
terstices  formes  de  maniere  irreguliere. 

2.  Procede  de  fabrication  du  materiau  fibreux  consti-  15 
tue  par  du  PTFE  et  eventuellement  par  des  additifs 
conferant  un  caractere  hydrophile,  caracterise  en 
ce  qu'une  dispersion  de  PTFE  consistant  en  une  So- 
lution  de  sei  avec  des  particules  de  PTFE  et  even- 
tuellement  des  additifs  conferant  un  caractere  hy-  20 
drophile  est  traitee  dans  un  courant  gaz/vapeur 
chaud  ä  des  temperatures  comprises  entre  140°C 
et  210°C  dans  un  appareil  ä  couche  fluidisee  Char- 
ge  de  corps  inertes,  qui  presente  un  rapport  des 
aires  de  la  section  de  la  chambre  d'extraction  et  de  25 
la  chambre  de  fluidisation  dans  le  domaine  de  2:1 
ä  5:1  et  une  inclinaison  de  la  paroi  de  la  chambre 
d'extension  entre  la  chambre  d'extraction  et  la 
chambre  de  fluidisation  dans  le  domaine  de  20  ä 
40°  par  rapport  ä  la  verticale,  la  hauteur  de  l'appareil  30 
ä  couche  fluidisee  au-dessus  de  son  fond  de  souf- 
flage  etant  egale  ä  5  ä  20  fois  la  dimension  trans- 
versale  de  la  chambre  de  fluidisation  (2)  et  le  fond 
de  soufflage  presentant  une  aire  de  la  section  libre 
dans  le  domaine  de  5  ä  25%.  35 

3.  Procede  de  fabrication  du  materiau  fibreux  selon  la 

4.  Procede  de  fabrication  du  materiau  fibreux  selon 
les  revendications  2  et  3,  caracterise  en  ce  que  le 
rapport  massique  PTFE:NaCI  est  situe  entre  1  :1  et  45 
1:10. 

5.  Procede  de  fabrication  du  materiau  fibreux  selon  la 
revendication  2,  caracterise  en  ce  que  les  additifs 
conferant  un  caractere  hydrophile  contenus  sont  de  so 
preference  des  substances  inorganiques  telles  que 
le  dioxyde  de  zirconium,  le  dioxyde  de  titane,  le 
dioxyde  de  silicium,  le  kaolin,  l'oxyde  d'aluminium, 
l'oxyde  de  magnesium,  le  carbonate  de  calcium,  par 
exemple,  ou  du  PTFE  hautement  fonctionnalise  55 
consistant  en  une  poudre  de  PTFE  ou  en  des  ma- 
teriaux  de  dechets  de  PTFE  qui  ont  ete  prepares 
par  irradiation  avec  un  rayonnement  riche  en  ener- 

6.  Procede  de  fabrication  du  materiau  fibreux  selon 
les  revendications  2  et  5,  caracterise  en  ce  que  le 
rapport  massique  : 

la  temperature  du  courant  vapeur/gaz  pene- 
trant  dans  la  chambre  de  fluidisation  etant  de 
270  ä  340°C, 
le  debit  specifique  etant  compris  entre  2  kg/m2, 
s  et  9  kg/m2.s, 
l'introduction  massique  specifique  de  la  disper- 
sion  de  PTFE  par  m2  d'aire  de  la  section  de  la 
chambre  de  fluidisation  etant  comprise  entre 
250  kg/h  et  1500  kg/h  et 
la  temperature  de  la  couche  fluidisee  etant 
comprise  entre  140  et  210°C. 

20 

25 

30 

dans  le  domaine  de  5  ä  25%.  35 

Procede  de  fabrication  du  materiau  fibreux  selon  la 
revendication  2,  caracterise  en  ce  que  la  Solution 
de  sei  consiste  de  preference  en  NaCI  dont  la  con- 
centration  est  situee  entre  1  00  g/l  et  la  limite  de  sa-  40 
turation. 

du  PTFE  a  I  additif  inorganique  conferant  un  ca- 
ractere  hydrophile  est  situe  entre  20:1  et  1  :5  et 
du  PTFE  au  PTFE  hautement  fonctionnalise 
est  situe  entre  1  00:  1  et  3:  1  . 

7.  Procede  de  fabrication  du  materiau  fibreux  selon 
les  revendications  2  ä  6,  caracterise  en  ce  qu'un  ap- 
pareil  ä  couche  fluidisee  dans  lequel  : 

l'aire  de  la  section  de  la  chambre  d'extraction 
(3)  est  superieure  de  2  ä  5  fois  ä  l'aire  de  la 
section  de  la  chambre  de  fluidisation  (2), 
la  paroi  de  la  chambre  d'extension  (5)  est  incli- 
nee  de  20  ä  40°  par  rapport  ä  la  verticale, 
la  hauteur  de  l'appareil  ä  couche  fluidisee  (1) 
au-dessus  de  son  fond  de  soufflage  (4)  est  su- 
perieure  de  5  ä  20  fois  ä  la  dimension  transver- 
sale  de  la  chambre  de  fluidisation  (2), 
le  fond  de  soufflage  (4)  presente  une  aire  de  la 
section  libre  dans  le  domaine  de  5  ä  25%, 

-  et  dans  lequel  : 

le  diametre  des  corps  inertes  (6)  est  situe  dans 
le  domaine  de  1  mm  ä  10  mm  et 
la  masse  specifique  des  corps  inertes  (6)  est 
situee  dans  le  domaine  de  2  ä  1  0  g/cm3, 

est  Charge  avec  une  dispersion  de  PTFE  et 
eventuellement  des  additifs  conferant  un  caractere 
hydrophile, 

50 
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