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FE, bei dem mindestens ein nicht rieselfdhiges PTFE-Roh-
material mit mindestens einer niedrigsiedenden Flissigkeit
und/oder einer oder mehreren hochsiedenden und/oder hé-
hersiedenden FlUssigkeiten oder Flissigkeitsgemischen ge-
mischt wird, wobei hochsiedende Flissigkeiten mit einem
Siedepunkt Gber 150 °C und hoéhersiedende Flissigkeiten
mit einem Siedepunkt zwischen 180 °C und 250 °C und
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materials durch diese Flussigkeit kontaktiert und/oder be-
netzt ist, nachfolgend Wasser der Mischung zugegeben wird
und das sedimentierte PTFE separiert, verdichtet, vermah-
len und getrocknet wird.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung bezieht sich auf das Gebiet der Polymerverarbeitung und betrifft ein Verfahren zur Ver-
arbeitung von Polytetrafluorethylen (PTFE) zu dosierfahigen PTFE-Produkten, welche ohne oder mit Additiven,
Fall- und/oder Verstarkungsstoffen beispielsweise mittels Ram-Extrusion oder Pressen zu PTFE-Halbzeugen
oder PTFE-Formteilen weiterverarbeitet werden kénnen.

[0002] PTFE liegt nach der Herstellung/Polymerisation als Pulver vor, das im Allgemeinen bei Temperaturen
gréRer 19 °C zu sintern beginnt und Flocken bildet. ,Ungesinterte und unverpre3te PTFE-Emulsions- und -
Susupensionspolymerisate sind von fasrigfilzigem Charakter.“ (A. Heger, Technologie der Strahlenchemie von
Polymeren, Hanser Verlag 1990, S. 469; ISBN 3-446-15630-5). Das flockige Rohmaterial ist in dieser Form
nicht rieselféhig und folglich auch nicht dosierbar.

[0003] Zur Verarbeitung von PTFE zu Halbzeugen ist es notwendig, das PTFE-Rohmaterial derart in eine
Form zu bringen, dass es flr nachfolgende Verfahren einsetzbar und verarbeitbar ist. Fiir das, dem Fachmann
bekannte Verfahren der Halbzeugherstellung durch Ram-Extrusion (Pulverextrusion) wird ein dosierfahiges
PTFE-Produkt bendtigt, d.h. mit dem unbehandelten Rohmaterial ist eine Ram-Extrusion nur eingeschrankt
oder nicht realisierbar.

[0004] Um ein geeignetes Ausgangsmaterial fir dieses Verarbeitungsverfahren von PTFE zu erhalten, wird
das PTFE-Rohmaterial in einer vorgelagerten Verfahrensstufe zu einem riesel- und dosierfahigen Pulver-Ma-
terial verarbeitet.

[0005] Die Herstellung dieses riesel- und dosierfahigen PTFE-Pulver-Materials kann bekanntermal3en durch-
gefihrt werden, indem das PTFE-Rohmaterial aus der Herstellung/Polymerisation ohne oder mit Zusatzstoffen
(Additiven und/oder Full- und/oder Verstarkungsstoffen) mit Ethanol versetzt und in einem Mischer gemischt
wird. Beim Einsatz von Zusatzstoffen wird das PTFE-Rohmaterial mit den Zusatzstoffen schon vorgemischt.
Ethanol als niedrigsiedende und mit Luft Explosionsgemische bildende Komponente wirkt auf das geflockte,
fasrig-filzige PTFE-Rohmaterial ,benetzend®. Die zugesetzte Ethanolmenge wird dabei so bemessen, dass
das PTFE insgesamt gut benetzt wird, d.h. es liegt ,|6semittelgetrankt* vor und I&sst sich noch gut mischen.

[0006] Die Ethanol-getrankte PTFE-Masse wird unter Verdichtung zu Grobpulver verarbeitet. Dieses Grob-
pulver wird anschlieBend in einem speziellen Trockenprozess unter Abdestillation/Entfernung des Ethanols
und der Erhdhung der Trocknertemperatur bis auf ca. 300 °C getrocknet. Die Kornharte nimmt zu, so dass
nach dem Prozess ein vorgesintertes PTFE-Grobpulver vorliegt, das fiir nachfolgende Verarbeitungsprozesse
der Halbzeugherstellung ausreichend bis gut riesel- und dosierfahig ist.

[0007] Das Problem bei diesem Verfahren vom Benetzungs-/Mischprozess bis zum getrockneten riesel- und
dosierfahigen PTFE-Material ist die permanente Gefahr der Bildung von explosiven Ethanol-Luft-Gemischen
und die standige Exposition der Verarbeiter mit Alkoholddmpfen, so dass die Arbeiten sehr sorgféltig und in
Raumen mit einer ausreichenden Abluftanlage durchgefiihrt werden missen. Bei Laborversuchen ist die Ex-
plosionsgefahr/das Gefahrdungspotenzial aufgrund der geringen Mengen relativ gering — beim industriellen
Verfahren jedoch ist eine permanente Gefédhrdung von Personal und Anlagentechnik nicht vollstandig auszu-
schlieRen, auch wenn die Rdume mit einer entsprechenden Abluftanlage und die Anlagen explosionsgeschutzt
ausgerustet sind. Ist keine Abluftanlage und/oder liegt kein Ex-Schutz vor, ist das Gefahrenpotenzial permanent
vorhanden. Nicht zu unterschatzen ist eine standige Belastung des Personals durch Ethanolddmpfe als ge-
sundheitsgefahrdender Aspekt, die auch durch entsprechende Anlagentechnik im industriellen Maf3stab nicht
immer sicher verhindert werden kann.

[0008] Ein Verfahren der PTFE-Kompaktierung zu rieselfdhigem Material ist aus US 3,265,679 A bekannt, in
dem niedrigsiedende, organische Losemittel oder Gemische davon zur PTFE-Benetzung eingesetzt werden.
Dieses Verfahren wird seit Jahren in PTFE-verarbeitenden Unternehmen technisch angewandt, jedoch ist das
spezielle Know-how hinsichtlich der Anpassungen und Anderungen zu diesem Verfahren nicht 6ffentlich be-
kannt.

[0009] Eine Ubersicht zum Stand der Technik der unterschiedlichen Verfahren und/oder der verschiedenen
Benetzungsmittel zur Agglomeration von PTFE sind aus CA 1184728 A bekannt.

[0010] In GB 1428 838 A und US 4,774,304 A werden Verfahren und die verwendeten Gemische aus Wasser
und einer organischen Flussigkeit, die unkompatibel/nicht mischbar mit Wasser ist, beschrieben.
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[0011] In US 4,665,113 A wird eine verbesserte Benetzung von PTFE und Metallenthaltenden Fillstoffen im
System Wasser/organische Flissigkeit durch Zugabe von Tensid, speziell Alkylsulfaten und/oder Alkylsulfo-
naten, erreicht.

[0012] Gemal DE 2 315 942 A ist ein Verfahren zur Herstellung von freiflieBendem Polytetrafluorathylen-
Granulat mit glatter Oberflache im Korngrél3enbereich zwischen 0,1 und 4 mm aus nicht freiflieRendem Polyte-
trafluorathylen-Polymerisat, welches in Autoklaven in feinteiliger Form gewonnen oder in Ublichen Nass- oder
Trockenmihlen vermahlen wurde, bekannt, bei dem das Polytetrafluorathylen-Ausgangsmaterial von beliebi-
ger Form mit einer mittleren Korngréf3e von 0,5 mm oder darunter in inerte Fliissigkeiten, deren Grenzflachen-
spannung zum Polytetrafluorathylen so grof ist, dass die Randwinkel grof3er als 90° auf dessen Oberflachen
bilden, bei einer Temperatur unterhalb des Siedepunktes der Flissigkeit eingebracht und mechanische Arbeit
zugefuhrt wird, dass die Ubertragenen Krafte vorwiegend Normalkrafte sind und das sich bildende Dreipha-
sensystem zwischen Polytetrafluorathylen, Flissigkeit und Dampf-Luft-Gemisch stabil erhalten bleibt.

[0013] Gemal DE 695 26 591 T2 ist ein Verfahren zur Herstellung eines agglomerierten Tetrafluorethylenpo-
lymers bekannt, wobei das Verfahren folgende Schritte umfasst: (A) Befeuchten eines Tetrafluorethylenpoly-
mers mit einer wassrigen Lésung, die ein Benetzungsmittel enthalt, ausgewahlt aus der Gruppe, bestehend
aus (a) Ethylenglykolethern der folgenden allgemeinen Formel C,H,O(C,H,0),H, wobei n eine ganze Zahl von
3 bis 8 ist, a eine ganze Zahl gleich 2n + 1, 2n — 1 oder 2n — 3 ist, x eine ganze Zahl von 1 bis 3 ist, und x gleich
2 oder 3 ist, wenn n gleich 7 oder 8 ist, (b) Propylenglykolethern der folgenden allgemeinen Formel ist C,H,O
(C3HgO)4H, wobei n eine ganze Zahl von 3 oder 4 ist, a eine ganze Zahl gleich 2n + 1, 2n — 1 oder 2n - 3 ist,
x eine ganze Zahl von 1 oder 2 ist, mit der Bedingung, dass a entweder 2n + 1 oder 2n - 1 ist, wenn n gleich
3 ist, (c) Diole oder Triole der allgemeinen Formel R-(OH),, wobei R ein linearer oder verzweigter, geséattigter
oder ungesattigter Kohlenwasserstoffrest mit 6 bis 12 Kohlenstoffatomen und x eine ganze Zahl gleich 2 oder
3 ist, (B) mechanisches Rihren der befeuchteten Zusammensetzung, um sie in ein Agglomerat zu tberflhren
und (D) Trocknen des Agglomerats.

[0014] GemalR der US 3,265,679 A ist ein Verfahren zur Herstellung eines rieselfahigen granuliertem Poly-
tetrafluorethylen-Presspulver bekannt, das folgende Schritte umfasst: Befeuchten eines wenig rieselfahigen
gemahlenen granulierten Polytetrafluorethylenpulvers bei Vorliegen einer Luftsedimentationsgrofde mit weni-
ger als 100 pm mit einer inerten Flissigkeit in Bezug auf das genannte Harz mit einer Oberflachenspannung
im Bereich von 15 bis 38 Dyn pro Zentimeter, das Verhaltnis Flissigkeit:Pulver liegt im Bereich von 10 bis
100 ml der Flussigkeit pro 100 g Harz, das nasse Pulver wird mechanische in Kigelchen geformt mit einer
Trockensiebgréfie im Bereich von 300 bis 3000 ym und anschlieRendem Trocknen der Kigelchen, um die
besagte Flissigkeit zu entfernen.

[0015] Gemal DE 1 679 830 A ist ein einstufiges Verfahren zur Herstellung eines Granulats aus Polytetrafluo-
rathylen von beliebiger KorngréRe und hervorragender Rieselfahigkeit bekannt, bei dem man fein- oder grob-
pulveriges Polytetrafluorathylen in Gegenwart von geeigneten Suspendiermitteln — wie mit zwei oder mehreren
Oxy- und/oder Aminogruppen substituierten Alkanen und/oder Verbindungen, die sich formal aus den vorge-
nannten durch Verknipfung Uber die Substituenten ableiten lassen — unter Rihren einige Zeit auf Tempera-
turen zwischen Raumtemperatur und Sintertemperatur, vorzugsweise auf Temperaturen zwischen Raumtem-
peratur und 150 °C, bringt.

[0016] Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht in der Angabe eines Verfahrens zur Verarbeitung von
PTFE, welches ohne Materialien auskommt, die explosionsgefahrdend und/oder gesunheitsschéadlich wirken
kdénnen, und weiterhin einfach und kostengiinstig realisiert werden kann.

[0017] Die Aufgabe wird durch die in den Anspriichen angegebene Erfindung geldst. Vorteilhafte Ausgestal-
tungen sind Gegenstand der Unteranspriche.

[0018] Bei dem erfindungsgemalien Verfahren zur Verarbeitung von PTFE wird mindestens ein nicht riesel-
fahiges PTFE-Rohmaterial mit mindestens einer niedrigsiedenden Fliissigkeit und/oder einer oder mehreren
hochsiedenden und/oder héhersiedenden Flissigkeiten oder Flissigkeitsgemischen gemischt, wobei hoch-
siedende Flussigkeiten mit einem Siedepunkt Uber 150 °C und hdhersiedende Flussigkeiten mit einem Siede-
punkt zwischen 180 °C und 250 °C und niedrigsiedende Flissigkeiten mit einem Siedepunkt von 55 °C bis 150
°C eingesetzt werden, wobei diese Flissigkeiten oder Flissigkeitsgemische mit Wasser mischbar und/oder
wasserloslich sind, und wobei die Menge an einer oder mehreren niedrigsiedenden und/oder hochsiedenden
und/oder hdéhersiedenden Flissigkeiten oder Fliissigkeitsgemischen danach bemessen wird, dass mindestens
die Oberflache des PTFE-Rohmaterials durch diese Flissigkeit kontaktiert und/oder benetzt ist, nachfolgend

3/9



DE 10 2011 078 766 B4 2017.02.02

Wasser der Mischung zugegeben wird und das sedimentierte PTFE separiert, verdichtet, vermahlen und ge-
trocknet wird.

[0019] Vorteilhafterweise werden dem PTFE-Rohmaterial Additive und/oder Fill- und/oder Verstarkungsstoffe
zugesetzt.

[0020] Vorteilhaft ist es auch, wenn als hochsiedende Flissigkeiten 2-Propyl-oxy-ethanol, 1,2-Diacetoxy-
ethan, Propylendiacetat, Diethyldiglykol, Butyldiglykol, Butylglykol-acetat, Diethylenglykol-monoethylether,
Ethyldi-glykol-acetat, Butyldiglykol-acetat, Hexyldiglykol, Diethylenglykol-monomethyl-ether, Diethylenglykol-
monoethylether, Diethylen-glykol-monopropylether, Triglym, Triethylenglykol-monoethylether, Propylenglykol-
monomethylether-acetat, Dipropylenglykol-dimethylether, Dipropylenglykol-methylether-acetat (Isomerenge-
misch), Dipropylenglykol-monomethylether (Isomerengemisch), Dipropylen-glykol-monopropylether (Isome-
rengemisch), Dipropylenglykol-monobutylether (Isomeren-gemisch), Tripropylenglykol-monomethylether (Iso-
merengemisch), Tripropylenglykol-mono-butylether (Isomerengemisch), Tripropylenglykol-monopropylether
(Isomerengemisch) als Reinsubstanz oder im Gemisch eingesetzt werden.

[0021] Ebenfalls vorteilhaft ist es, wenn eine Menge an hochsiedenden oder héhersiedenden Flissigkeiten
oder Flussigkeitsgemischen von 40 bis 80 Masseteilen zu 100 Masseteilen PTFE zugegeben wird.

[0022] Weiterhin vorteilhaft ist es, wenn die Mischung durch Flugelrihrer/Ankerrihrer in einem Behalter oder
in einem Innenmischer oder in einem Taumelmischer verdichtet wird.

[0023] Und auch vorteilhaft ist es, wenn die Trocknung in einem Umluft-Etagen-Ofen mit Flussigkeitskonden-
satoreinrichtung mit einem Temperaturprogramm mit stufenweiser Anhebung der Temperaturen von 150 °C
bis 290 °C, abgestimmt auf die eingesetzte hochsiedende oder hdhersiedende Flissigkeit oder Flissigkeits-
mischung innerhalb von 1 bis 8 Stunden durchgefuhrt wird.

[0024] Ebenfalls vorteilhafterweise werden als niedrigsiedende Flissigkeiten Ethanol, Methanol, Iso-Propa-
nol, Aceton und Methylethylketon eingesetzt.

[0025] Durch die erfindungsgemafe Ldsung wird es erstmals mdglich, auf einfache und kostengtinstige Art
und Weise ein rieselfahiges verarbeitbares PTFE-Produkt herzustellen, ohne dass explosionsgefahrdende
und/oder gesundheitsschadliche Materialien eingesetzt werden mussen.

[0026] Dies wird erreicht, indem anstelle des niedrigsiedenden Ethanols eine oder mehrere hochsiedende oder
héhersiedende Flissigkeiten oder Flissigkeitsgemische zu dem PTFE-Rohmaterial zugegeben werden. Diese
Flussigkeiten oder Flissigkeitsgemische treten mit dem PTFE-Rohmaterial oberflachlich in direkte Wechsel-
wirkung und/oder benetzen die Oberflache des PTFE-Rohmaterials, so dass es verdichtet und wahrend oder
nach der Trocknung zu einem rieselfahigen Produkt verarbeitet werden kann. Dabei werden die Fllssigkeiten
oder Flissigkeitsgemische im Trocknungsprozess méglichst vollstandig bis vollstdndig aus der Mischung ent-
fernt, so dass am Prozessende alle zugesetzten Wechselwirkungs- oder Benetzungsmittel als Verunreinigun-
gen wieder entfernt worden sind.

[0027] Dass es durch die erfindungsgemafe Lésung erstmals mdglich wird, auf einfache und kostenglinstige
Art und Weise ein rieselfahiges verarbeitbares PTFE-Produkt herzustellen, ohne dass explosionsgefédhrdende
und/oder gesundheitsschadliche Materialien eingesetzt werden muissen, wird erfindungsgemaf und Uberra-
schenderweise auch noch auf andere Art und Weise méglich. Dazu wird das PTFE-Rohmaterial mit bekann-
ten, niedrig- und/oder hochsiedenden, mit Wasser mischbaren Flussigkeiten, wie z.B. Ethanol und/oder Di-
propylenglykol-monobutylether, gemischt und die Oberflache des PTFE mit der niedrig- und/oder hochsieden-
den und/oder hdhersiedenden, mit Wasser mischbaren Flissigkeiten mengenmafRig mindestens so in direk-
te Wechselwirkung gebracht/kontaktiert, und/oder benetzt, dass das PTFE mindestens verklumpt oder kom-
paktierbar ist und mit Wasser benetzbar wird. Nachfolgend wird diese Mischung in Wasser eingebracht oder
Wasser zugegeben. Nach der Sedimentation des PTFE kann dieses durch bekannte Verfahren wie Filtration,
Absaugen, Zentrifugieren usw. separiert, kompaktiert, gemahlen und getrocknet werden.

[0028] Unter ,direkter Wechselwirkung®, ,Kontaktierung“ oder ,Benetzung“ soll im Rahmen dieser Erfindung
verstanden werden, dass die eingesetzten hochsiedenden oder héhersiedenden Flissigkeiten oder Flissig-
keitsgemische, in aller Regel ein Losemittel oder Lésemittelgemisch, schnell und ohne Probleme mit dem PT-
FE in Kontakt, d.h. in direkte Wechselwirkung tritt und von den PTFE-Partikeln und/oder PTFE-Flocken ober-
flachlich adsorbiert wird, ohne dass das PTFE insgesamt oder seine kristallinen Bereiche angeldst werden
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missen oder angeldst werden. ,Kontaktieren®, ,in Wechselwirkung treten“ und ,benetzen® wird im Weiteren
nur als ,benetzen“ oder ,Benetzung“ bezeichnet.

[0029] Der Begriff ,.Benetzung® wird im Stand der Technik vorrangig fur den Bereich der Tenside eingesetzt.
Tenside als Reinsubstanz wirken grof3teils ebenfalls benetzend auf PTFE, lassen sich aber, sofern diese nicht
destillierbar oder destillativ entfernbar sind, nicht mehr vollstandig aus dem PTFE-Produkt entfernen und sind
daher weniger geeignet. Es gibt nur wenige Tenside, die stabil vakuumdestillierbar oder bei Temperaturen bis
320 °C ruckstandslos pyrolysierbar sind und deshalb technisch fir dieses Verfahren wenig oder nicht relevant
sind. Wenn Tenside bei der Herstellung eines rieselfahigen PTFE-Produktes nicht vollstdndig abtrennbar sind
und im PTFE-Produkt verbleiben, besteht die Gefahr bei der Weiterverarbeitung z.B. durch Ram-Extrusion,
dass sich diese Reste zersetzen und das PTFE-Produkt verunreinigen.

[0030] Der Begriff ,Benetzung® wird im Rahmen der vorliegenden Erfindung daher nicht nur auf den Bereich
der Tenside angewandt, sondern auch auf Lésemittel erweitert, die eine gute und innige Wechselwirkung mit
den PTFE-Partikeloberflachen eingehen.

[0031] Da der (Haut-)Kontakt zu den benetzend wirkenden Materialien und vorzugsweise zu den Flissigkei-
ten sowie das Einatmen von Dampfen in den zum Teil offenen Systemen nicht ausgeschlossen werden kann,
missen bei der praktischen Umsetzung der Erfindung die dem Fachmann bekannten Aspekte Toxizitat, Ge-
sundheitsgefahrdung und Resorption durch die (Schleim-)Haut bei der Auswahl der erfindungsgemaf einge-
setzten hochsiedenden oder héhersiedenden Flissigkeit mit beachtet werden.

[0032] Unabhé&ngig davon sind jedoch zahlreiche hochsiedende oder héhersiedende Flissigkeiten einsetzbar,
die die Oberflache des PTFE erfindungsgemaf benetzen und zu dem erfindungsgemafen Ergebnis fihren.
Sie werden jedoch in der industriellen Praxis wenig Relevanz haben.

[0033] Uberraschenderweise konnten mehrere hochsiedende oder héhersiedende Fliissigkeiten gefunden
werden, die den Anforderungen eines Siedepunktes > 150 °C und vorzugsweise > 180 °C sowie ein gutes
Wechselwirkungs- oder Benetzungsverhalten mit PTFE aufweisen.

[0034] Unter hochsiedenden Flissigkeiten sollen im Rahmen dieser Erfindung Flissigkeiten verstanden wer-
den, die aus Verbindungen mit einem Siedepunkt Uber 150 °C bestehen. Unter hdhersiedenden Fllssigkeiten
sollen im Rahmen dieser Erfindung Flussigkeiten verstanden werden, die aus Verbindungen mit einem Siede-
punkt zwischen 180 °C und 250 °C bestehen.

[0035] Mischungen solcher Verbindungen sind erfindungsgemal auch einsetzbar.

[0036] Unter hochsiedenden oder hdhersiedenden Flissigkeiten sollen im Rahmen dieser Erfindung auch
Flussigkeiten verstanden werden, die niedrigviskose Flissigkeiten, und insbesondere Lésemittel und/oder Be-
netzungsmittel, umfassen.

[0037] Es hatsich als besonders vorteilhaft herausgestellt, dass nach der Wechselwirkung oder Benetzung der
PTFE-Oberflache bei bestimmten hochsiedenden Flissigkeiten das kontaktierte oder benetzte PTFE-Material
in Wasser dispergiert werden kann, ohne dass das PTFE sofort ,aufschwimmt®, d.h. auf der Wasseroberfladche
schwimmt.

[0038] Bei der besonderen Ausfihrungsform der erfindungsgemafen Lésung, bei der bekannte, niedrig- und/
oder hoch- und/oder héhersiedende, mit Wasser mischbaren/wasserlosliche Flissigkeiten oder Flissigkeits-
gemische eingesetzt werden und die Oberflache des PTFE mindestens benetzt und nachfolgend diese Mi-
schung in Wasser eingebracht oder Wasser zugegeben wird, wobei kaltes oder auch warmes Wasser zuge-
setzt werden kann, wodurch ein ,wassriges PTFE-Produkt entsteht. Es ist aber ebenfalls mdglich, hochsie-
dende oder héhersiedende Flussigkeiten, die mit Wasser mischbar oder wasserldslich sind, erfindungsgeman
einzusetzen. Das mit der hochsiedenden oder héhersiedenden Flissigkeit behandelte PTFE wird in Wasser
unter Ruhren flockig/grob zerteilbar und setzt sich nach Beendigung des Rihrens durch Sedimentation auf
dem Boden ab. Dadurch wird die Uberschussige, hochsiedende oder héhersiedende Flissigkeitim PTFE durch
Lésen in Wasser abgereichert. Das PTFE kann vom ,wassrigen PTFE-Produkt® durch die dem Fachmann be-
kannten Trennverfahren, wie Sedimentieren und Dekantieren, getrennt werden. Durch diese Verfahren wird
aber keine vollstdndige Trennung von wassrigen Rickstanden erreicht. Dies kann beispielsweise durch De-
kantieren und/oder durch Filtrieren in den verschiedenen Labor- und (klein-)technischen Formen (Filtrieren
mittels Filterpapier und Filtertiicher, Filterpressen usw.) und/oder Absaugen in den verschiedenen Labor- und
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(klein-)technischen Formen (Nutschen, Fritten usw.), und/oder durch Zentrifugieren vollsténdig erreicht wer-
den, so dass das PTFE in konzentrierter, d.h. kompakter Form erhalten werden kann.

[0039] Da es bei der zweiten Variante der vorliegenden Erfindung auch mdglich ist, die an sich bekannten und
bisher schon eingesetzten niedrigsiedenden Flissigkeiten, wie z.B. Ethanol, Methanol, Iso-Propanol, Aceton
und Methylethylketon oder Gemische davon, einzusetzen, wird erfindungsgemaf das aufgrund der niedrigen
Siedepunkte hohe Gefahrenpotenzial der Bildung von explosiven Gemische mit Luft dadurch verhindert, dass
die Verarbeitung des PTFE mit der Fliissigkeit in Wasser durchgefiihrt wird, wobei vorteilhafterweise ein Uber-
schuss an Wasser realisiert wird.

[0040] Bei Einsatz der niedrigsiedenden Flussigkeiten wird nach der Mischung und Kontaktierung, d.h. Benet-
zung des PTFE mit den niedrigsiedenden Fliissigkeiten die Mischung in einen volumenmaRigen Uberschuss
an Wasser eingebracht oder entsprechend Wasser zugegeben. Der Hauptteil an niedrigsiedenden Flussig-
keiten kann folglich extrahiert werden, ohne dass das PTFE sofort oder spéater ,aufschwimmt®. Im Wasser
sedimentiert das mit den niedrigsiedenden Flissigkeiten benetzte PTFE. Nach dem Abtrennen des Wassers
durch beispielsweise Abfiltrieren, Abnutschen oder Zentrifugieren wird je nach Verfahren ein wasserfeuchtes
bis weitgehend trockenes PTFE-Produkt erhalten, das nach dem eingesetzten Losemittel riecht, d.h. das Pro-
dukt gibt noch Lésemittelddmpfe ab. Wird dieses Produkt gleich unter Verdichtung vermahlen und getrocknet,
wird ein rieselfahiges Produkt erhalten. Die Gefahr der Bildung explosionsféhiger Gemische ist zwar gesenkt,
jedoch nicht vollstéandig beseitigt. Daher sollten die Lésemittelreste erst durch beispielsweise Trocknung ent-
fernt und nachfolgend die Verdichtung und Vermahlung des Produktes erfolgen.

[0041] Obwohl halogenierte Kohlenwasserstoffe mit PTFE sehr gut in Wechselwirkung treten, d.h. PTFE sehr
gut benetzen, sind diese wasserunldslich oder wasserverdiinnbar und es wird der Einsatz von halogenierten
Kohlenwasserstoffen aufgrund des toxischen Potenzials praktisch nicht relevant sein.

[0042] Der Einsatz von niedrigsiedenden aliphatischen Kohlenwasserstoffen (wie beispielsweise Petrolbenzin
und andere Benzine) und/oder aromatischen Kohlenwasserstoffen (wie beispielsweise Toluol, Xylol usw.) und/
oder Estern (wie beispielsweise Butylacetat), die ebenfalls gegenliber PTFE eine sehr gut benetzende Wirkung
aufweisen und nicht wasserldslich oder wasserverdiinnbar sind, ist praktisch ebenfalls nicht relevant, da diese
niedrigsiedenden Flissigkeiten ebenso das Gefahrenpotenzial der Bildung von explosiven Gemischen mit Luft
sowie z.T. ein gesundheitsschadliches Potenzial besitzen.

[0043] Der Einsatz von N,N’-Dimethylformanid, N,N’-Dimethylacetamid, N-Methylpyrrolidon, Dimethylsulfoxid
und ahnlichen aprotisch dipolaren Losemitteln entfallt, da diese Losemittel PTFE ohne einen weiteren Zusatz
nicht oder nicht ausreichend benetzen und aul’erdem ein erhebliches gesundheitsgefdhrdendes Potenzial
besitzen.

[0044] Hohersiedenden Flissigkeiten wie beispielsweise 2-Ethylhexanol und/oder Cyclohexanon und/oder
Benzylalkohol oder Ahnliches wirken sehr gut auf PTFE benetzend, jedoch werden aufgrund der Unléslichkeit
oder der zu geringen Ldslichkeit in Wasser und/oder der Geruchsintensitat und/oder des gesundheitsgeféahr-
denden Potenzials fiir den praktischen Einsatz der vorliegenden Erfindung nicht favorisiert.

[0045] Etylenglycol, Diethylenglycol, Propylenglycol, Dipropylenglycol und 1,4-Butandiol oder Mischungen da-
von wirken auf PTFE ohne weitere Zuséatze nicht oder nicht ausreichend benetzend und sind also wenig bis
nicht geeignet.

[0046] Dagegen hat sich Uberraschenderweise herausgestellt, dass hochsiedende oder héhersiedende Fliis-
sigkeiten in Form von Verbindungen der allgemeinen Formel:

R'-O-(CHR?-CHR®-0),-R* (Formel 1)

mit

R' = Alkyl (vorzugsweise C, bis Cg) und/oder Acyl (vorzugsweise H-CO- und/oder CH;-CO-)

R? und R® = H und/oder Alkyl (vorzugsweise C, bis Cg)

R* = H und/oder Alkyl (vorzugsweise C, bis Cg) und/oder Acyl

(vorzugsweise H-CO- und/oder CH5;-CO-)

n mit 1 bis 5 (vorzugsweise 1 oder 2)

sich als sehr geeignet erwiesen haben, als erfindungsgemalie hochsiedende oder héhersiedende Flissigkei-
ten zu dienen. Fir die industrielle Praxis sind bei der Auswahl der Verbindungen die einschrankenden Krite-
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rien Toxizitdt, Gesundheitsgefdhrdung, Siedebereich, Zindtemperatur und Ex-Grenzen zu beachten. Diese
Kriterien schrénken jedoch den Schutzumfang der vorliegenden Erfindung nicht ein. Die hochsiedenden oder
héhersiedenden Flissigkeiten in Form von Verbindungen der oben genannten allgemeinen Formel 1 haben
sich, sofern diese destillativ (auch vakuumdestillativ) entfernbar sind, als besonders geeignet erwiesen. Da-
durch wird jedoch die Erfindung nicht eingeschrankt, da auch andere Glykol-Verbindungen erfindungsgeman
einsetzbar sind.

[0047] Als hochsiedende oder héhersiedende Flissigkeiten in Form von reinen Verbindungen oder Gemi-
schen sind vorteilhafterweise die Verbindungen einsetzbar, die in Tabelle 1 angegeben sind.

Tabelle 1:

Verbindung Siedepunkt
2-Propyloxy-ethanol 150-153 °C
1,2-Diacetoxyethan 186-187 °C
Propylendiacetat 191 °C
Diethyldiglykol 180-190 °C
Butyldiglykol 231 °C
Butylglykol-acetat 245 °C
Diethylenglykol-monoethylether 202 °C
Ethyldiglykol-acetat 218-219 °C
Butyldiglykol-acetat 245 °C
Hexyldiglykol 260 °C
Diethylenglykol-monomethylether 194 °C
Diethylenglykol-monoethylether 202 °C
Diethylenglykol-monopropylether 212-216 °C
Triglym 216 °C
Triethylenglykol-monoethylether 256 °C
Propylenglykol-monomethylether-acetat 145-146 °C
Dipropylenglykol-dimethylether 175 °C
Dipropylenglykolmethylether-acetat (Isomerengemisch) 200 °C
Dipropylenglykol-monomethylether (Isomerengemisch) 190 °C
Dipropylenglykol-monopropylether (Isomerengemisch) 212 °C
Dipropylenglykol-monobutylether (Isomerengemisch) 222-232 °C
Tripropylenglykol-monomethylether (Isomerengemisch) 100 °C/2 mm Hg
Tripropylenglykol-monobutylether (Isomerengemisch) 276 °C
Tripropylenglykol-monopropylether (Isomerengemisch) 261 °C

[0048] Der wesentliche Vorteil der vorliegenden Erfindung besteht im Einsatz von hochsiedenden oder ho-
hersiedenden Flussigkeiten als Wechselwirkungs- oder Benetzungsmittel fir PTFE und/oder deren Einsatz im
Zusammenhang mit Wasser. Durch den wesentlich héheren Siedepunkt dieser Flussigkeiten und/oder durch
den Einsatz von Wasser werden explosive Gasgemische vermieden, eine Gesundheitsgefahrdung im Wesent-
lichen ausgeschlossen und die Handhabung und Verarbeitung der Materialien erleichtert. Die Verarbeitung der
Materialien kann bei Raumtemperatur in ungesicherten Rdumlichkeiten, d.h. Rdumen, die keinen speziellen
Anforderungen hinsichtlich Brand- und/oder Explosionsschutz genligen missen, durchgefiihrt werden. Ferner
kann aus der Vielzahl der mdglichen Verbindungen ausgewahlt werden — wichtig ist neben der Senkung des
Gefahrenpotenzials hinsichtlich der Bildung explosiver Gasgemische auch die Unbedenklichkeit beim Umgang
mit Chemikalien hinsichtlich Gesundheitsschutz unter Einhaltung der Vorschriften des Arbeits-, Brand- und
Gesundheitsschutzes.
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[0049] Ein weiterer Vorteil der vorliegenden Erfindung besteht darin, dass das entstandene PTFE-Produkt
keine Reste an unerwiinschten Fremdstoffen aufweist.

[0050] Nachfolgend wird die Erfindung an mehreren Ausflihrungsbeispielen naher erlautert.
Vergleichbeispiel 1:

[0051] 50 g PTFE-Rohpolymer werden in einem Erlenmeyerkolben mit 30 ml Ethanol zu einer pastenartigen
Masse angeteigt. Die Masse wird im Abzug mittels Mdrser zu einer klumpigen Masse verrieben. Diese Masse
wird anschlieend in einer Labormiihle vermahlen und das Grobpulver in einem Vakuumrotationsverdampfer
unter angelegtem Vakuum und Abdestillation des noch verbliebenen Ethanols getrocknet. In einem (Umluft-
YTrockenschrank wird das PTFE-Grobpulver noch 2 Stunden bei 250 °C und danach noch 2 Stunden bei
290 °C thermisch behandelt. Es wird ein rieselfahiges und dosierbares PTFE-Produkt erhalten. Wahrend der
gesamten Verarbeitung an der Luft/im offenen System bis zur Trocknung entwich in unmittelbarer Umgebung
zum PTFE-Produkt ein Ethanol-Luft-Gasgemisch, was permanent eine Gefadhrdung darstellt.

Beispiel 1:

[0052] 50 g PTFE-Rohpolymer werden in einem Erlenmeyerkolben mit 25 ml Dipropylenglycol-monobutylether
zu einer pastenartigen Masse angeteigt. Die Masse verhalt sich in der Konsistenz analog zum Vergleichbei-
spiel 1, jedoch wird keine Belastung hinsichtlich des Benetzungsmittels festgestellt. In einem Mdrser wird die
angeteigte, pastenartige PTFE-Masse zu einer klumpigen Masse verrieben. Diese Masse wird in einer Labor-
mihle vermahlen und das Grobpulver anschlielend im Vakuumrotationsverdampfer unter Abdestillation des
Dipropylenglycolmonobutylethers grob getrocknet. Die Feintrocknung erfolgt in einem Umlufttrockenschrank
bei 250 °C. Die thermische Behandlung des PTFE-Grobpulvers erfolgt danach noch 2 Stunden bei 290 °C.
Es wird ein rieselfédhiges und dosierbares PTFE-Produkt erhalten. Wahrend der gesamten Verarbeitung trat
keine Belastung oder Gefahrdung durch das hochsiedende Benetzungsmittel auf, wodurch die Gefahrdung
der Bildung explosiver Gasgemische minimiert oder beseitigt wurde.

Beispiel 2:

[0053] 50 g PTFE-Rohpolymer werden in einem Erlenmeyerkolben mit 25 ml Dipropylenglycol-monomethyle-
ther zu einer pastenartigen Masse angeteigt. Die Masse verhélt sich in der Konsistenz analog zum Vergleich-
beispiel 1, jedoch wird keine Belastung hinsichtlich des Benetzungsmittels festgestellt. AnschlieBend wird die-
se angeteigte/pastenartige PTFE-Masse in 250 ml Wasser gegeben, 5 Minuten vorsichtig gertihrt und danach
wird das wassrige Produkt filtriert. Das feuchte, teigige/pastenartige PTFE-Produkt wird in einem Morser zu
einer klumpigen Masse verrieben. Diese Masse wird in einer Labormuhle vermahlen und das Grobpulver an-
schlieRend im Vakuumrotationsverdampfer unter Abdestillation von Wasser und Dipropylenglycol-monome-
thylether grob getrocknet. Die Feintrocknung erfolgt in einem Vakuumtrockenschrank bei 200 °C. Die thermi-
sche Behandlung des PTFE-Grobpulvers erfolgt danach noch 2 Stunden bei 290 °C. Es wird ein rieselféhiges
und dosierbares PTFE-Produkt erhalten. Das Filtrat kann Uber Destillation oder Membranverfahren in Wasser
und die Benetzungsmittelkomponente Dipropylenglycol-monomethylether getrennt werden. Auf diese Weise
kann das Benetzungsmittel zurlickgewonnen werden. Wéhrend der gesamten Verarbeitung trat keine Belas-
tung oder Gefahrdung durch das hochsiedende Benetzungsmittel auf, wodurch die Gefahrdung der Bildung
explosiver Gasgemische minimiert oder beseitigt wurde.

Beispiel 3

[0054] 50 g PTFE-Rohpolymer werden in einem Erlenmeyerkolben mit 30 ml Ethanol wie in Vergleichsbeispiel
1 zu einer pastenartigen Masse angeteigt. Wie im Vergleichbeispiel 1 wird in dieser Verfahrensstufe eine Be-
lastung durch Ethanol festgestellt. AnschlieRend wird diese angeteigte/pastenartige PTFE-Masse erfindungs-
gemal in 500 ml Wasser gegeben, 5 Minuten geriihrt und danach wird das wassrige Produkt gefrittet und
der feste Rickstand durch Ausdriicken auf der Fritte grob vorgetrocknet und verdichtet. Das feuchte, teigige/
pastenartige PTFE-Produkt wird in einem Mdrser zu einer klumpigen Masse verrieben und verdichtet. Diese
Masse wird in einer Labormihle vermahlen und das Grobpulver anschlieRend im Umlufttrockenschrank von
Feuchtigkeit (Wasser) und Ethanolspuren unter stufenweiser Anhebung der Temperatur auf 200 °C getrocknet.
Die thermische Behandlung des PTFE-Grobpulvers erfolgt danach noch 2 Stunden bei 290 °C. Es wird ein
rieselfahiges und dosierbares PTFE-Produkt erhalten.
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[0055] Das Filtrat kann in eine biologische Klaranlage entsorgt oder iber Destillation oder Membranverfahren
in Wasser und Ethanol getrennt werden. Auf diese Weise kann das Benetzungsmittel zurlickgewonnen wer-
den. Am Anfang bei der Herstellung der pastenartigen Masse mittels Ethanol trat noch eine Belastung oder
Gefahrdung durch Ethanol auf, die nach der Wasserbehandlung in den anschlielenden Verfahrensschritten
hinsichtlich Gefahrdung durch Bildung explosiver Gasgemische minimiert oder fast vollstédndig beseitigt wurde.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Verarbeitung von PTFE, bei dem mindestens ein nicht rieselfahiges PTFE-Rohmaterial
mit mindestens einer niedrigsiedenden Flussigkeit und/oder einer oder mehreren hochsiedenden und/oder ho-
hersiedenden Flissigkeiten oder Flissigkeitsgemischen gemischt wird, wobei hochsiedende Fliissigkeiten mit
einem Siedepunkt Uber 150 °C und héhersiedende Flissigkeiten mit einem Siedepunkt zwischen 180 °C und
250 °C und niedrigsiedende Flussigkeiten mit einem Siedepunkt von 55 °C bis 150 °C eingesetzt werden, wo-
bei diese Flussigkeiten oder Flissigkeitsgemische mit Wasser mischbar und/oder wasserléslich sind, und wo-
bei die Menge an einer oder mehreren niedrigsiedenden und/oder hochsiedenden und/oder hdhersiedenden
Flussigkeiten oder Flussigkeitsgemischen danach bemessen wird, dass die Oberflache des PTFE-Rohmate-
rials durch diese Flussigkeit kontaktiert und/oder benetzt ist, nachfolgend Wasser der Mischung zugegeben
wird und das sedimentierte PTFE separiert, verdichtet, vermahlen und getrocknet wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem dem PTFE-Rohmaterial Additive und/oder Fill- und/oder Verstar-
kungsstoffe zugesetzt werden.

3. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem als hochsiedende Flussigkeiten 2-Propyl-oxy-ethanol, 1,2-Diacet-
oxyethan, Propylendiacetat, Diethyldiglykol, Butyldiglykol, Butylglykol-acetat, Diethylenglykol-monoethylether,
Ethyldiglykol-acetat, Butyldiglykol-acetat, Hexyldiglykol, Diethylenglykol-monomethylether, Diethylenglykol-
monoethylether, Diethylen-glykol-monopropylether, Triglym, Triethylenglykol-monoethylether, Propylenglykol-
monomethylether-acetat, Dipropylenglykol-dimethylether, Dipropylenglykol-methylether-acetat (Isomerenge-
misch), Dipropylenglykol-monomethylether (Isomerengemisch), Dipropylen-glykol-monopropylether (Isome-
rengemisch), Dipropylenglykol-monobutylether (Isomeren-gemisch), Tripropylenglykol-monomethylether (Iso-
merengemisch), Tripropylenglykol-mono-butylether (Isomerengemisch), Tripropylenglykol-monopropylether
(Isomerengemisch) als Reinsubstanz oder im Gemisch eingesetzt werden.

4. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem eine Menge an hochsiedenden oder héhersiedenden Flissigkeiten
oder Flussigkeitsgemische von 40 bis 80 Masseteilen zu 100 Masseteilen PTFE zugegeben wird.

5. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Mischung durch Fligelriihrer/Ankerrihrer in einem Behalter oder
in einem Innenmischer oder in einem Taumelmischer verdichtet wird.

6. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Trocknung in einem Umluft-Etagenofen mit Flissigkeitskonden-
satoreinrichtung mit einem Temperaturprogramm mit stufenweiser Anhebung der Temperaturen von 150 °C
bis 290 °C, abgestimmt auf die eingesetzte hochsiedende oder hdhersiedende Flissigkeit oder Flissigkeits-
mischung innerhalb von 1 bis 8 Stunden durchgefuhrt wird.

7. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem als niedrigsiedende Flissigkeiten Ethanol, Methanol, Iso-Propanol,
Aceton und Methylethylketon eingesetzt werden.

Es folgen keine Zeichnungen

9/9



	Bibliographische Daten
	Beschreibung
	Ansprüche

