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Wasserstoffdiffusionszelle

Anwendungsgzebiet der Erfindung:

Die Erfindung betrifft eine Wasserstoffdiffusionszelle,
die auch als Brennstoffzelle ausgebildet werden kann.
Ein wesentliches Element dieser Zelle ist eine neuartige
anorganische monolithische Hohlfaser, die in der priori-
tdtsgleichem Patent 444 00S beschrie=-
ben ist, ) ’

Charakteristik der bekannten technischen Losungens

Das Trennen von Fluida aus Fluidgemischen ist ein beson-
ders wichtiges Verfahren in der chemischen Verarbeitungs-
industrie. Um ein gefordertes Fluid mit Hilfe von Trenn-
membranen, kommerziell zu trennen, missen die Membranen
den Bedingungen widerstehen, welchen sie wihrend des
Trennvorgangs ausgesetzt werden kdnnen, und miissen eine
“entsprechend selektive Trennung des Fluids zusammen mit
elner ausreichend hohen FluBgeschwindigkeit, d,h. einer
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Durchdringungs- oder Diffusionsgeschwindigkeit pro Fla-
cheneinheit schaffen, so daB der Trennvorgang auf einer
wirtschaftlich interessanten Basis angewendet werdén
kann. Folglich ktnnen Trennmembrane, die eine entspre-

- chend hohe selektive Trennung, aber unerwiinscht niedrige
FlieBgeschwindigkeiten aufweisen, derart groBe Trennmem-
branoberflédchen erfordern, daB eine kommerzielle Verwen-
dung dieser lMembran in groBem Stil wirtschaftlich nicht
durchfiihrbar ist.

Bs ist bekannt, daB Wasserstoff aus einem Gasgemisch, das
Wasserstoff und andere Gase enfhélt, getrennt und gerei-
nigt werden kann, indem der Wasserstoff selektiv bei hohe-
ren Temperaturen dilnne, nichtpordse Edelmetallschranken
oder—-sperrschichten durchdringen kann. Bei diesem Verfah-
ren wird Wasserstoff unter Druck mit einer Seite derarti-
ger nichtpordser Schranken oder Sperrschichten in Kontakt
gebracht. Die andere Seite der Sperrschicht wird auf einem
niedrigeren Wasserstoff-Partialdruck gehalten. Der Wasser-
stoff diffundiert durch die Sperrschicht und wird in ge-
reinigter Form wiedergewonnen.

Die Faktoren, von welchen die Diffusion von Wasserstoff
pro Fldcheneinheit durch derartige Sperrschichten abhingt,
sind die Dicke der Sperrschicht, der Partialdruckunter-
schied zwischen den Seiten der Sperrschicht mit hohem und
niedrigem Druck, die Temperatur der Sperrschicht und das
Material, aus welchem die Sperrschicht hergestellt ist.
Obwohl die Diffusitdt einer Sperrschicht, d.h. die Fihig-
keit des Sperrschichtmaterials ein bestimmtes Gas hin-
durchdiffundieren zu lassen, hicht von der Dicke der
Sperrschicht abhingt, ist die Diffusionsgeschwindigkeit

. umgekehrt proportional zu dieser Dicke., Da hohe Diffusions-
‘geschwindigkeiten fiir die kommerzielle Ausfilhrbarkeit der— |
artiger Sperrschichten wesentlich sind, muB die Sperr-
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- schicht in Einklang mit ihrer strukturellen Pegtigkeit
unter kommerziellen Betriebsbe@ingungen so diinn wie mg-
liéﬁ sein und muB ausreichend groBe Oberfliche fiir eine
Diffusion schaffen, Lange Zeit sind betridchtliche Anstren-
gungen fiir Versuche aufgewendet worden, derart diinne
Schranken oder Sperrschichten mit groBen Oberflichen zu
schaffen, welche derart hohe Diffusionsgeschwindigkeiten
aufrecht erhalten und gleichzeitig die Betriebsbedingungen
aushalten. Diese Anstrengungen haben sich zumindest iiber
ein halbes Jahrhundert erstreckt, Beispielsweise ist in
der US-PS 1 174 631 ein Verfahren beschrieben, bei wel-
chem eine Metallschicht, beispielsweise eine Palladium-—
oder Platinschicht, verwendet wird, die auf einer hoheren
Temperatur gehalten und von einer Unterlage aus portsem
Steingut oder Alundum getragen ist, In dieser Druckschrifi
ist auch eine derartige diinne Schicht beschrieben, die auf
einem pordsen zylindrischen Rohr aufgebracht ist,

Andere haben diinne Metallsperrschichten verwendet, die
auf Unterlagen, wie beispielsweise einem pordsen Metall,
Keramik, . Gaze oder anderem Material, aufgebracht sind,
‘um ein Verformen oder ein Zusammenbrechen der diinnen Me-
tallsperrschicht zu verhindern. Schwierigkeiten haben
sich bel derartigen diinnen Sperrschichten bei der Wasser-
stoffdiffusion ergeben, Beispielsweise sind Versuche ge~
macht worden, um groBflichige Sperrschichten mit einer
Dicke von etwa 25/um durch Walzen, Bedampfen oder Galva-
nisieren herzustellen. Diese Sperrschichten oder Schranken
haben sich Jedoch als ldstig baw. storungsanfdllig, wenn
nicht als unzuldnglich erwiesen., Derartige Sperrschichten
sind durch Walzen, ohne daB sie kleine Locher aufweisen,.
schwierig herzustellen, so daB sie als Trennschicht unzu-
lénglich sind. Andere Verfahren, beispielsweise das Be-

dampfen und Galvanisieren, sind sehr langsam und unprak-
tisch.
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Es sind daher grofie Anstrengungen bei Versuchen gemacht
worden, um getragene ebene Metallsperrschichten zu schaf-
fen, mit welchen kommerziell durchfiihrbare Wassgerstoff-
diffusionseinrichtungen geschaffen werden konnen (siehe
beispielsweise die US-PS'en 2 958 391; 3 208 198;

3 238 7003 3 344 5823 3 344 58635 3 350 8463 3 413 777 und
3 499 265), Diese Anstrengungen scheinen jedoch nicht zu
kommerziell vorteilhaft verwertbaren Wasserstoffdiffu-'
sionseinrichtungen gefihrt zu haben.

Auch ist vorgeschlagen worden, langgestreckte Rohre (wel-
che gewickelt sein kdnnen) zu verwenden, welche keinen
gesonderten Triger erfordern. Diese Rohre kOnnen entweder
einzeln oder in Mehrfachbiindeln vorgesehen werden, um fir -
eine Diffusion die Oberfldche zu vergroBern. Derartige
Rohrbiindel sind beispielsweise in der US-PS 2 961 062
dargestellt und beschrieben, wobel Palladium enthaltende
KapillarrShrchen verwendet sind, welche, wie ausgeflihrt
ist, mit Wanddicken von etws 25/um bis 126/um bei einem
Innendurchmesser von 794 Jum bis 3 175/um gezogen sind,
Diese Rohrchen scheinen "dichte™ oder "feste","kompakte”
Wdnde zu haben, d.h. eine isotrope Wandstruktur., Obwchl
mit diesen Kapillarrdhrchen technisch ausfilhrbare Wasser-
stoffdiffusionszellen geschaffen sind, fiilhren die prak-
tischen Beschrinkgungen beim Ziehen von Rohrchen mit der-
artigen Durchmessern und Wandstdrken zu Einrichtungen,
die in der Herstellung sehr teuer sind. Dies ist sowohl
auf die hohen Kosten des Palladiums als auch auf die '
Rohrziehverfahren zurlickzufiihren. Wegen diesgser Kosten

ist es BuBerst wichtig, daB mit den Ziehverfaghren Rohr-
chen hergestellt werden, welche im wesentlichen bei einem
begrenzten Randfehler, der auf Materialverluste zurlickzu-
fiihren ist, in der Anwendung zufriedenstellend sind. Das
heiBt, die verwendeten Wandstdrken milssen zufriedenstel-
lend sein sowohl fiir einen strukturellen TriEger bzw. eines
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selbsttragenden Elements als auch um Fehler oder Rigse
zu vermeiden, so daf dann auBer Wasserstoff Gase durch
die Sperrschicht hindurchgehen konnen. Obwohl bekannt-
lich bei kleineren Rohren diinnere Wende verwendet werden
konnen, (da sich aufgrund der Geometrie von kleineren
Rohren die gleiche Festigkeit bei dlinneren Winden er-
gibt) ist es schwierig gewesen, derartige kleinere Rohre
herzustellen, deren Wandstdrken mit den geforderten Be~
triebsbedingungeﬂ Ubereinstimmen. Dies ist den prak-
tischen Beschrdnkungen bei der Herstellung von kleinen
Rohren mittels Rohrziehverfahren und den beinahe uner-
schwinglich hohen Kosten zuzuschreiben. Andererseits ist
versucht worden, kleine Rohre mit Abmessungen herzustel-
len, die denen in der US-PS 2 961 062 entsprechen.
(Siehe beispielsweise die US-PS'en 2 911 057; 3 238 700;
3 172 742; 3 198 6043 3 208 198; 3 226 915; 3 278 268;

3 392 5105 3 368 329; 3 522 019; 3 665 680 und die GB=PS
1 039 38l). Alle die in den beschriebenen Einrichtungen
verwendeten Rohre scheinen isotrope Wandstrukturen (Ver-
schluBfenler (barring flaws) zu haben. Es ist jedoch
nicht vorgeschlagen worden, kleinere Rohre cder Rohrchen
mit Wandungen zu verwenden, die nicht isotrop sind. Bis
heute sind Metallrohre, die ein starkes wirtschaftliches
Potential darstellen, schwer erfaBbar gewesen.,

In jingster Zeit sind polymere Hohlfasern fiir Fluidtren-
hungen geschaffen worden, welche eine sogenannte "Loeb-
type"~Wandstruktur bzw. einen entsprechenden Wandaufbau
haben., Diese Bezeichnung ist zuriickzufilhren auf eine Ar—
beit von Loeb und Mitarbeiter, welche herausgefunden ha-
ben, daB sie mit ebenen Membranen bei Anwendung bestimmter
Vorbereitungsverfahren die Wasserdurchlidssigkeit durch
Zelluloseazetat-lembranen stark erhdhen konnten,

In den US-PS*en 3 133 132, 3 133 137 und 3 170 867 ist
dieses Verfahren beschrieben, aufgrund dessen spater von

-6 -
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einer "modifizierten oder gednderten" Membranstruktur ge-
.gprochen worden ist. Diese polymere Struktur ist mit Hilfe
unterschiedlicher Farbverfahren sowie mit Hilfe der Elek-
tronenmikroskopie ausfiihrlich untersucht worden. Im Un-
terschied zu den vorher verwendeten Zelluloseazetat-~lMem—
branen, welche véllig dicht und ohne Hohlraumstruktur zu
sein schienen, hat die nach dem GieBverfahren von Loeb
hergestellte Membran einen einen Hohlraum enthaltenden
Bereich und einen besonderen dichten Bereich, Der pordse
Bereich erstreckt sich gewBhnlich von der Oberflidche, wel-
che der GieBfldche wihrend der Herstellung benachbart war,
durch annshernd 90 bis 99 % der gesamten Membrandicke, Der
verbleibende "dichte™ Bereich erstreckte sich zu der gegen-
iiberliegenden Fldche, Mit anderen Worten, da die Membranen
im wesentlichen nicht dieselbe Dichte iiber ihre Dicke haben,
werden sie fiir "anisotrop" gehalten, d.h. sie haben deut-
liche Unterschiede in dem Hohlraumvolumen in verschiedenen
Bereichen der Membrandicke, Diese anisotrope Struktur wur-
de auf polymere Hohlfasern ausgedehnt (siehe beispielswei-
ge US-PS'en 3 674 628; 3 724 6723 3 884 754 und 4 055 696).

Diese anisétropen, polymeren Hohlfasern sind als Tr&ger fir
Trennmembranen oder als die Trennmembran selbst verwendet
worden. Obwohl diese polymeren Hohlfasern bei Entsalzungs-
verfahren verwendet worden sind und ausgezeichnete Trenn-
eigenschaften schaffen kdnnen, haben sie oft eine begrenzte
Brauchbarkeit und/oder ihre Eigenschaften verschlechtern
gich infolge ihrer Betriebsumgebung., Beispielsweise konnen
zahlreiche Chemikalien sowie unerwinschte chemikalische
Schmutzstoffe in Fliissigkeits- und Gasstrimen unerwiinschte
Reaktionen mit den polymeren Materialien zur Folge haben.
Ebenso sind oft hohere Temperaturen und Drucke unvertrig-
lich, um die geforderten Eigenschaften derartiger poly-
merer Fasern aufrechtzuerhalten. Ferner haben diese poly-
meren Hohlfasern nicht anndhernd die Selektivitat der
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Edelmetall-Sperrschichten.

Portse Glashohlfasern sind als Triger fiir durchlédssige
Membranen sowie fiir die Trennmembran selbst vorgeschla=~
gen worden., (Siehe beispielsweise US-PS'en 3 246 764 und
3 498 909). Derartige Glashohlfasern scheinen eine iso-
trope Wandstruktur des inneren Hohlvolumens zu haben.

- Obwohl zahlreiche Verfahren zum Herstellen anorganischer
Fagern vorgeschlagen worden sind (siehe beispielsweise
US-PS'en 3 321 285; 3 311 689; 3 385 915; 3 529 044;

3 565 749; 3 652 749; 3 671 2283 3 709 7063 3 795 524;

3 846 527; 3 953 561; 4 023 989; 4 060 355 und 4 066 45 0)
gind bisher keine anorganischen, anisotropen Hohlfasern
gemiBl der Erfindung vorgeschlagen worden.

In der nachfolgenden Beschreibung der Erfindung werden
folgende Definitionen verwendet,

Unter dem Begriff "Hohlfaser", wie er in derx vorliegenden
Anmeldung verwendet ist, wird eine PFaser (oder eine Einzel-
faser bzw. ein Monofilament) verstanden, deren Linge im
Vergleich zu ihrem Durchmesser sehr groB ist und die einen
axlal angeordneten fortlaufenden "Kanal" hat, welcher frei
von dem Material ist, das die PFaser bildet (und nachste-
hend oft als "Bohrung" bezeichnet wird), Derartige Fasern
kdnnen praktisch in jeder fiir die beab81chtlgue Verwen-
dung erforderlichen Lénge vorgesehen werden.

Der Begriff "inneres Hohlraumvolumen" wird verwendet, um
einen Raum zu bezeichnen, der innerhalb der Faserwand ein-
geschlossen ist und frei von dem Material ist, das die

Fager bildet,

Ein Bereich in der PFaserwand wird als eine "kompakte, feste

-8 -
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Schicht" bezeichnet, wenn sie verhdltnismdBig dicht ist
(und im wesentlichen weniger oder oft praktisch kein
inneres Hohlraumvolumen hat) und ist in einer sperr-
‘schichtdhnlichen Beziehung zu einer Fluidstromung durch
die Wand festgelegt, Sie kann entweder pords oder im
wesgentlichen nichtpords sein. Der Ausdruck "poros" be-
zieht sich auf die Eigenschaft einer kompakten, festen
Schicht, welche, obwohl sie sonst stdndig verhdltinismiBig
dicht ist, sehr enge, oft gewundene Durchginge hat, die
den Durchgang von Fluld durch die kompakte Schicht an-
ders als beli einer Diffusion gestatten.

Der Begriff "Haut" wird verwendet, um eine kompakte, feste
Schicht zu bezeichnen, die gich an der inneren und/oder
duBeren Oberfliche der Faser befindet.

Der Begriff "duBere Umfangszone" wird verwendet, um den
duBeren Bereich der Faserwan zu bezeichnen, deren Stdrke
ein Viertel oder eine Hilfte des Abstandes ist, der die
guBere Fldche der Faser von der inneren Fldche trennt,
wobei selbstverstdndlich dieser &duBere Bereich der Pager
wahlweise von einer Haut bedeckt sein kann,

Der Begriff "innere Umfangszone" wird verwendet, um den
inneren Bereich der Faserwand zu bezeichnen, welcher die
Bohrung umgibt, und deren Dicke ein Viertel bis eine Hil#-
te des Abstandesy der die innere Fliche der Faser von def
guBeren Flédche trennt, wobei dieser die Bohrung umgebeﬁde
Bereich von der Bohrung durch eine Haut getrennt sein kann.
Der Begriff "im wesentlichen anorganischen Materialien"
bezeichnet ein sinterbares, anorganisches Material, das

im wesentlichen frei von organischen polymerem NMaterial
iSto
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Der Begriff "monolithisch" bedeutet, daB das Material
der Paser dieselbe Zusammensetzung in seiner ganzen
Struktur hat, wobei die Faser ihre physikalische Struk-
tur infolge der Bindung zwischen den gesinterten Par-
tikeln aufrechterhslt. .

Der Ausdruck "radial anisotropes inneres Hdhlraumvolumen"
bedeutet, daB das Hohlraumvolumen in der Fagerwand sich

in einer Richtung senkrecht zur Achse der Faser dndert,

Ziel der Erfindung:

it der Erfindung soll eine verbesserte Wasserstoffdif-
fusionszelle zur Verfiigung gestellt werden.

Derlegung des Wesens der Erfindung:

Avsgehend von einer Wasserstoffdiffusionszelle mit einer
nichtporésen Sperrschicht, durch die Wasserstoff diffun-
dieren kann, ist hierbei die Anordnung so getroffen, daB
 die nichtpordse Sperrschicht, durch die Wasserstoff dif=-
fundieren kann, monolithische Metallhohlfasern aufweist,
durch die Wasserstoff diffundieren kann und die eine
Wandstruktur mit einem radisl anisotropen inneren Hohl-
raumvolumen und eine im wesentlichen nichtpordse, kompakte
Schicht aufweisen,

ZweckmdBig weist die nichtporsse Sperrschicht durch die
Vasserstoff diffundieren kann, ein Biindel von Metallfasern
auf, die eine Vielzahl von Schniliren mit einer Anzahl von
sclchen miteinander verzwirnten Hohlraum aufweist. Zwecks
Auvsbildung der Wasserstoffdiffusionszelle als Brennstoff-
zelle, enthZlt die Brennstoffelektrode der Zelle eine nicht-
pordse Grenzschicht, durch die Wasserstoff diffindieren
kann, die monolithische Metallhohlfasern aufweist, durch

- 10 =
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die Wasserstoff diffundieren kann und welche eine Wand-
struktur mit einem radial anisotropen Hohlraumvolumen _
und eine im wesentlichen pordse kompskte Schicht aufwelsen.

Die PFasern weisen im wesentlichen anorganische Materia—
lien auf, welche in Hohlfaserform mit der gewiinschten
Wandstruktur gesintert werden, Die sinterbaren anorga-
nischen Materialien umfagsen eine sehr grofie Gruppe von
Materialien. Die bevorzugten sinterbaren anorganischen
Materialien sind Metalle., Besonders bevorzugt werden die
‘Metalle, durch die Wasserstoff diffundieren kann, wie die
Edelmetalle, Nickel usw, und deren Legierungen. Eisen

und seine Legierungen sind insbesondere verwendbar., Nickel
und seine Legierungen, d.h, Eisen sind die am meisten be-
vorzugten Metalle, Die sinterbaren, anorganischen Materi-
alien konnen Keramikmaterialien, wie Aluminiumoxid, B-Alu-
miniwmoxid usw. sein. Die sinterbaren, anorganischen Ma~
terialien kdnnen auch Zermet oder Metcer, wie Eisenme-
tall-Aluminiumoxid, Nickelmetall/Tritankarbid, usw. sein.

Diese Fasern haben eine Wandstruktur eines radial aniso-
tropen inneren Hohlrsumvolumens., Mit anderen Worten, wo
ein Bereich dex Faserwand ein verhdlitnismidfig hohes Hohl-
raumvolumen haben kann, beispielsweise in der inneren Um-
fangszcone, kann ein anderer Bereich der Faser ein wesent-
lich- schwicheres Hohlraumvolumen haben, beispielsweise in
der ZuBeren Umfangszone, Diese bilden einen Gegensatz zu
vorher bekannten, offensichtlich isotrop pordsen, anor-
ganischen Hohlfasern (z.B. Glas), welche im wesentlichen
dasselbe Hohlraumvolumen in allen Bereichen der Faser-
wand und der Edelmetallrohre haben, welche isotrop dichte
oder kompakte Wandstrukturen aufweisen, Das einzigartige
innere Hohlraumvolumen der Wandstruktur der erfindungsge-
“méBen Fasern besonderen Radien (auf senkrecht zu der Fa-
serachse) von der Mitte der Hohlfaser aus kann im wesent-

- 11 =



-1l - 2216468

lichen gliechbleibend sein, Mit anderen Worten, wenn der-
artige Fas;rn konzentrische Bohrungen haben, ist im all-
gemeinen des innere Hohlraumvolumen an allen Stellen in

.der Wand auf einem zylindrischen, konzentrisch um die Faser-
achse festgelegten Ring im wesentlichen dieselbe,

Es werden nun andere als kreisf8rmige Faserformen, bei-
spielswelse solche mit einer quadratischen, hexagonalen,

sternformigen oder liénglichenForm oder solche mit Graten
oder Vorspriingen, usw. betrachtet. Derartige Formen konnen
durch die verwendete Spinndiisenart sowie die Paserextrudier-
und Formgebungsbedingungen beeinfluB+ werden.

Im allgemeinen kann das gesamie innere Hohlraumvolumen
(wobei das Volumen gemeint ist, das von den nominellen
Innen~ und AuBenflédchen der Faser eingeschlossen wird)

von etwa 15 bis etwa 95 % reichen., Ein bevorzugter Bereich
der inneren Hohlraumvolumen geht von etwa 45 bis 90 %. Fa-
sern mit einem inneren Hohlraumvolumen in der duBeren Um-~
fangszcne von etwa 10 bis etwa 35 % und mit einem inneren
Hohlraumvolumen in der inneren Unfangzone von etwa 75 big
etwa 95 % sind besonders erwiinscht. Diese Fagern haben,
wie oben bereits ausgefiihrt, groBe Oberflidchen, Belspleis-
weise ist infolge ihrer verhdltnisméBig kleinen AuBen-
durchmesser die Diffusionsoberfliche pro Volumeneinheit
extrem grofl. Diese Fasern haben auch besonders grofe und
brauchbare Oberflichen in der Wandstruktur. Da es durch-
aus moglich ist, daB das anorganische Materigl in einer
doppelten Eigenschaft sowohl als die tragende und/oder
funktionelle Struktur der Faser als guch als kataly-~
tisches Material wirkt, das Reaktionen nahe bei den Fa-
seroberflédchen katalysiert, konnen diese verfiigbaren Fli-
chen in der Paserwand sehr'wichtige Vorteile schaffen.

Diese Fasern haben im allgemeinen -einen AuBendurchmesser

- 12 -
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von bis zu etwa 2000/um. Jedoch sind auch Fasern mit
grogerem AuBendurchmesser, beispielsweise von 3000 oder
4000 bis zu etwa GOOO/um festgestellt worden., Solche
‘groBeren Fasern konnen dickere Wdnde haben und wiirden
auch eine weniger wirksame Diffisonsfldche pro Volumen-
einheit schaffen oder konnen ein Zugestdndnis bei den
méglichen Betriebsbedingungen erfordern. Mehr bevorzugt
werden Fasern mit einem AuBendurchmesser von etwa 50
bis etwa 700, vorzugsweise von 100 bis 550/um. Die Wand=-
stdrke hidngt von der gewlinschten BohrungsgroBe ab, um
einen iiberm#Bigen Druckabfall zu vermeiden. Die Fasern
haben oft Wandstiérken von etwa 20 ¥is etwa BOO/um. Be-
sonders bevorzugt werden PFasern mit Wandstdrken von etwa
50 bis etwa ZOO/um. Die Fasern haben im allgemeinen ein
Verhdltnis Wandstirke zu AuBendurchmesser von etwa 0,5
bis etwa 0,03, insbesondere von etwa 0,5 bis etwa 0,1,

Die Wandsbtrukturen der Fasern sing aufgrund der einzig-
artigen Hohlrsumvolumen-Kennwerte nicht &dquivalent mit

den Winden der Edelmetallrohre die in herktmmlichen Was-
gerstoffdiffusionsverfahren verwendet worden sind. Folg-
lich sind direkte Vergleiche zwischen Wandstdrken von
derartigen Edelmetallrohren und der Hohlfaser gem&B der
Erfindung nicht angebracht. Da die Wdnde derartiger Rohre
mit im wesentlichen kleinen oder gar keinen inneren Hohl-
raumvolumen im wesentlichen dicht oder kompakt sind, konn-
ten sie eher und richtiger mit der im wesentlichen nicht-
pordsen kompskten Schicht der erfindungsgemiéBen Fasern
verglichen werden, welche tatsdchlich den Teil der Wand-
stédrke darstellt, der in Wirklichkeit an der Diffusion
teilnimmt,

Die Pasern gemidB der Erfinduhg konnen eine kompakte Schicht
haben, welche pords oder im wesentlichen nichtpords sein

kann. Die Dicke der kompakten Schicht betrigt weniger als
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50 %, vorzugsweise weniger als 30 % und insbesondere
weniger als 15 % der Wandstdrke., Wenn sie auf die im ,
wesentlichen nichtportse Kompaktschicht bezogen wird,
~wird die Dicke der kompakten Schicht vorteilhafterweise
als die "effektive Dicke" bezeichnet., Diese Dicke ist

dann die Dicke, die aus der tatsichlichen Menge von durch
die im wesentlichen nichtportse, kompakte Schicht und die
Faserwand diffundierendem Gas und aus der eigentlichen
Durchléssigkeit des Materials der Faser berechnet worden
ist. PFlr diese Bestimmung kénnte dann die Faser mit einem
anderen Gas untersucht werden, um das Vorhandensein einer
im wesentlichen nichtportsen kompakten Schicht sicherzu-
stellen. Mit portsen, kompakten Schichten kann die Dicke
beispielsweise mit Hilfe der Abtast-Elektronen-Mikroskopie
berechnet werden. Im allgemeinen liegt bei Fagsern mit
AuBendurchmessern von bis zu etwa lOOO/um die Dicke der
kompakten Schicht in dem Bereich von etwa 2 bisg etwg 8p/um,
beispielsweise bei etwa 4 bis 16 und hiufig bei 10 bis
SO/um.

Fasern mit kompakten Schichten werden im wesentlichen bei
Gastrennungen verwendet, wo beispielsweise Verbindung mit
bestimmten Metallen gewiinscht wird, daB nur Wasserstoff
durch die im wesentlichen nichtpordse kompekte Schicht
diffundiert. Die kompakte Schicht kann eine Haut an den
guBeren oder inneren Faserflichen oder innerhalb der Fa-
serwand sein. Eine bevorzugte Ausfihrungsform ist eine
Holhfaser mit einer Haut (wie sie hier festgelegt ist)
auf einer HuBeren oder auf einer inneren Umfangszone |
(wie sie ebenfalls hier festgelegt ist) oder sowchl auf
der Zone oder auf Zonen, die ein Netzwerk von gegenseitig
in Verbindung stehenden inneren Hohlrdumen aufweisen, die
in radialer Richtung allmihlich groler oder kleiner wer-
den, wenn sie von einer in dige andere Zone iibergehen,
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Besonders wichtige Pasern sind die mit verhdltnismdBfig
dinnen kompakten Schichten in Form einer Haut an der
duBeren Faseroberfliche, Derartige Fasern sind sehr
~brauchbar bei der Fluidtrennung mittels Membranen, bei-
spielsweigse bei Wassersgtoff-Diffusionsverfahren, Diese
Fasern konnen als Triger (wo die Haut pords ist) oder
als die Membranen selbst wirken (wo die Haut im wesent-
lichen nicht pords ist)., Sie kinnen eine hinreichende

- Pestigkeit bei hohen Temgraturen und/oder Druckwerten
aufwelsen. Beispiele von Fasern einexr diinnen kompakten
Schicht sind Metall-, beispielsweise Nickellegierungs-
Fasern mit einer pordsen oder im wesentlichen nichtpo-
rosen Haut an ihrer AuBenflidche, welche etwa 2 bis 40/um
dick ist, eine Wandstdrke von etwa 75 bis 125/um und eilnen
AuBendurchmesser von etwa 250 bis etwa 700/um hat.

Es ist allgemein bekannt, daB, wenn der AuBendurchmesser
einer Rohrform abnimmt, die durch eine vorgegebene Wand-
stdrke geschaffene Festigkeit zunimmt., Da die Fasern ge-
mil der Erfindung verhidltnismédBig kleine AuBlendurchmesser
aufweisen, ist die Wandstdrke, die filir eine entsprechen-
de Festigkeit notwendig ist, geringer. Hierdurch ergeben
gich wegen der viel hOheren wirksamen Diffusions-~ oder
Druchlédssigkeitsflédche pro verfligbarer Volumeneinheit

und der verbesserten Diffusionsgeschwindigkeiten mit Hil-
fe der diinnen Viénde und der sehr diinnen Hiute enovme Vor-
teile bel zahlreichen Anwendungen. Da ferner derartig diin-'
~ne Wande und sehr dlinne Hdute nunmehr eine ausfiihrbare
Alternative und Moglichkeit sind, konnen anorganische Ma-
terialien, d.h. Nickel und dessen Legierungen verwendet
werden, die vorher aufgrund ihrer niedrigeren Eigendurch-
ldssigkeiten in der Praxis nicht in Betracht gezogen wor-
den sind. Hierdurch ist eine Verbesserung in den Kosten,
in der Festigkeit und ein lMaterial geschaffen, das im
allgemeinen Wasserstoff-Diffusionsbedingungen forderlicher

- 15 =



- 15 - 221646

ist. Diese Vorteile sind mit einem kleinen oder keinem
Opfer im Hinblick auf die Betriebstemperaturen und Druck-
werte realisiert. '

RuBerst wichtig ist die Moglichkeit, anorganische Hohl-
fasern mit unterschiedlichen GréBen und Strukturen zu
schaffen, Die GroBe der Faser kann durch das einfache
Mittel beeinfluBt werden, die Spinndiisen zu dndern, was
auf dem Gebiet der Kunstfaserherstellung bekannt ist.,
Durch Andern der Extrudier- und Faserformungsbedingungen
kann die Wandstruktur iiber grofe Bereilche gedndert werden,
um die gewiinschte Wandstruktur und -stirke zu schaffen.
Ferner kann die Stdrke und die Stelle einer kompakten
Schicht erforderlichenfalls durch nachstehend beschrie-
bene Einrichtungen geschaffen werden, Diese Kennwerte
werden von dem Fachmann in eindeutiger Weise geschaffen,
um Fasern herzustellen, die auf den interessierenden An-
wendungsfall zugeschnitten sind,

Ausfilhrunesbeispiel:

An einem Beispiel soll die Erfindung nachfolgend unter
Bezugnahme auf die beiliegende Zichnung im einzelnen er-
ldutert werden. Es zeigen:

. Fige 1: schematisch eine neuartige Hohlfaser
und ein Silberrohr, die fiir eine Ver—
wendung als Elektrodenelement in elner
Brennstoffzelle angeordnet gind;

Fig. 2: schematisch in aufgeschnittener Form eine
Brennstoffzelle, die die in Fig, 1
dargestellten Elektrodenelemente
enthdlt,
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Die Bezeichnung "Brennstoffzelle", wie sie nachfolgend
verwendet wird, wird im allgemeinen flr eine elektro-
chemische Zelle verwendet, in welcher elektrische Ener-~
gie durch eine elektrochemische Verbrennung eines Brenn-
>gases mit einem sauverstoffenthaltenden Gas erzeugt wird.
Derartige Zellen sind in der Literatur genau beschrieben.
Ihr genaver Aufbau und Arbeitsweise ist nicht Teil der
vorliegenden Erfindung. Eine kurze Beschreibung der Art
und des Aufbaus einer einfachen Brennstoffzelle wird je-
doch zum Verstdndnis der Funktion und der Bedeutung der
mit der Erfindung geschaffenen Verbesserung fiir niitzlich,
wenn auch nicht fiir wesentlich, gehalten.

Die.einfachste Brennstoffzelle weist ein Gehduse, zwel
Elektroden und einen Elektrolyten auf, welcher als ein
wasserstoffiibetragendes Medium wirkt, Ein Oxidations-
gas, wie Luft, unter einem iliber dem atmosphirischen
Druck liegenden Druck, wird auf einer Seite der Oxidati-
onselektrode umgewdlzt, wdhrend ein Brenngas, wie Wasser-
 stoff unter einem iliber dem atmosphirischen Druck liegen-
den Druck, auf einer Seite der anderen Elektrode umgewdlzt
wirde An jeder Elektrode entsteht eine Drei-Phasen-Grenz-
flache, nédmlich zwischen dem Gas, dem Elektrolyt und dem
FestkOrper, wobel durch einen Adsorptions- und einen De-
adsorptionsvorgang eine elektrochemische Kraft erzeugf
wird, Wenn Strom von den zwei Elektroden abflieBt, gibt
es elnen Elektronenstrom von der Brenngaselektrode iiber
eine #uBere elektrische Schaltung zu der Oxidationsgas-
Elektrode, Entsprechend dem #uBeren ElektronenfluB ist
daher die Oxidationsgas-Elektrode die positive Elektrode
und die Brenngas-Elektrode die negative Elektrode. Sau-.
erstoff wird an der positiven Elektrodenoberfliche ver-
breucht, und das Brenngas wird in Form von elektrischer
'Energie in Verbrennungsprodukte oxidiert, wihrend der
Rest als Wdarme freigegeben wird.
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In Fig. 1 ist eine Brennstoffzelle dargestellt, in deren
Geh#use 15 sich ein Elektrolyt 16, beispielsweise ein
Gemisch von Alkalikarbonaten befindet, in welchem ein
zylindrisch ausgerichteter Tragaufbau 17 angeordnet ist,
welcher ein Brennstoff- und Sauerstoff-Elektrodenelement
trédgt, das in PFig., 8 dérgestellt iste In Fig, 8 ist ein
Brennstoff- und Sauerstoff-Elektrodenelement dargestellt,
das eine Brenﬁstoffelektrode 1, welche eine Hohlfaser ge-
méB der Erfindung, durch die Wasserstoff diffundieren
kann, mit einer im wesentlichen nichtpordsen Haut, bedw
splelsweise einer Nickeleisenlegierung, sein kann, und
éine Sauerstoffelektrode 2 enthdlt, welche beispielsweiée
ein Silberrohr mit einem AuBendurchmesser von etwa 580/um
und einer Wandstdrke von etwa 102/um sein kann, wobel die
Elektroden durch kleine Keramikbuchsen 3 in einem ent-
sprechenden Abstand gehalten sind.

In Fig. 1 ist das Brennstoff- und Sauerstoff-Elektroden-—
element schraubenfdrmig gewickelt und wird von dem Trag-
aufbau 17 getragen, wobei der Brenngas-ElektrodeneinlaB
8 und der Sauerstoff—Elektrodeneiniaﬁ 9 bezliglich des
Elektrolyt4versetzt sind und mit einer Wasserstoffquelle,
beispielsweise mit Kohlenwasserstoff-Wasser und Methanol-
Wasser, und einer Sauerstoffquelle, z.B. ILuft verbunden
sind. Die Austrittsseiten 10 und 11 sind bezliglich des
Elektrolyt versetzt und mit Einrichtungen versehen, um
nichtdiffundierte Gase aus der Zelle abzuleiten., Wihrend
des Betriebs wird bei hoheren Temperaturen das Brenngas
aug der EinlaBseite 8 der Hohlfaser zugefihrt., Der Was-
serstoff diffundiert durch die Faserwand und macht eine
Anodenreaktion an der Oberflichenseite durch, die dem
Elektrolyt 16 ausgesetzt ist. Bei wasserstoffbildenden
Brenngasen wird wegen der Erschdpfung des Wasserstotfs
mehr Wasserstoff aus dem Brenngas in der Bohrung der
Faser erzeugt, wenn es durch die schraubenfdrmige Wick-
lung stromt, Die Hohlfaser wirkt als die Anode, welche
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elektrisch mit der negativen Leitung 5 verbunden iste
Der Wasserstoff dissoziiert, wenn er durch dae Paser-
wand diffundiert. Sauerstofftragendes Gas wird der Ein-
- laBseite 9 zugefiihrt und macht eine Reaktion an der
Elektrolytoberfldche durch, wobei das Rohr als Kathode
wirkt, welche elektrisch mit der positiven Leitung 6
verbunden ist. In dem Elektrolyt wandert das Proton und
verbindet sich mit dem Hydroxylion, um Wasser zu bilden,
welches infolge der erhdhten Betriebstemperatur, z.B.
von 600°C ohne weiteres die Reaktionszone verldBt. Durch
die Leitungen 5 und 6 flieSt Strom, wenn die Zelle im
Betrieb ist, und die Leitungen liber eine Last 7 verbun-
den sind. Die Vorteile einer derartigen Zelle sind eine
hohe Leistungs- und Energiedichte und der in aktivierter
Form zur Verfligung stehende Wasserstoff, Die Hohlfaser
wirkt wie das Silberrohr als ihr eigener Stromkollektor.
Es gibt keine Porositdtsschwierigkeiten, noch gibt es
eine Uibermifige Spannungskonzentrationsabnahme., Die Fa-
ser aus z.B. Nickel ist besti@ndig gegeniiber fliissigen
Elektrolyten. Es gibt keine Carnot-Beschriénkung bei der
Energieumwandlung. Der Hauptbetriebsnachteil ist die
Forderung, bei htheren Temperaturen arbeiten zu miissen,

Die neuen Hohlfasern, die Metalle aufweisen, durch die
Wasserstoff diffundieren kann und die eine im wesent-
lichen nichtpordse, kompakte Schicht aufweisen, sind
insbesondere in derartigen Brennstoffzellen brauchbar.
Von auf dem Brennstoffzellen~Gebiet arbeitenden Fach-
leuten sind sowohl pordse als auch nichtpordse Wasser-
stoff-Diffusionsmembranen als die Wasserstoff- oder
Brenngaselektrode verwendet worden. Beispielsweise ist
in der US-PS 3 052 517 die Verwendung einer diinnen nicht-
pordsen Palladium-Silber-Legierungsmembran als die Was-
- serstoff-Diffusionselektrcde beschrieben. In dhnlicher
Weise ist in der US-PS 3 332 806 die Verwendung von diin-
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ner Palladium-Silber-Legierungsfolie beschrieben, die
von einem Gold-Nickel-Traggitter getragen sind., In den
.US-PS'en 3 266 263 und 3 303 065 sing pordse Brenn-
stoffzellen-Elektroden beschrieben, welche eine sich
dndernde Porositét entlang der Elektrode haben; diese
Elektroden sind eben ausgefiihrt., In der US-PS 3 981 749
ist eine ebene Gasdiffusions-Elektrode beschrieben, wel-
che eine unterschiedliche Porositit entlang ihres Auf-
baus hat, welcher aus einem Bindemittel geﬁildet ist,
und eine Stubstanz, wie Graphit, Nickeloxid, Aluminium-
oxid u.d., ist auf der Elektrolytseite der Elektrode mit
eilner hohen Porositiat vorgesehen. Die vorstehend be-
schriébenen Hohlfasern sind eine wesentliche Verbesserung
gegenlber diesen Anstrengungen.

Wenn ein spezielles Katalydatormaterial erforderlichen-
falls auf die Innenfliche der Wandung der Hohlfaser auf-
gebracht wird, konnen kleinere Mengen von wertvollen Me-
tallkatalysatoren verwendet werden, Die Metallhohlfaser
konnte ferner aus Nickel oder Kobalt hergestellt werden,
wobei die Oberflichen ohne wéiteres flir einen aktiven
Katalysator chemisch abgewandelt werden kbnnten,

Die Verwendung von Tuft, um Sauerstoff fiir die Brenn-
stoffzelle zu erzeugen, ist eine weitere Anwendung der
erfindungsgemifien Hohlfasern. Derartige Sauerstoffelek-
troden sollten eine groBe Diffusionsfliche haben, um den
Sauerstoff von dem Stickstoff und Kohlendioxid zu tren-
nen (um das Abscheiden von Elektrolytkarbonaten zu ver-
hindern), um eine elektrolytische Oberfliche fiir die
Oxidation oder Reduktion des Sauerstoffs zu haben, um
die Tauglichkeit des Trennsystems in dem fiir die Sauer-
‘stoffelektrode verwendeten Temperaturbereich zu erhdhen,

und um eine St;omaufnahmefléche fiir die Elektrode zu
schaffen, ’
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All dies kann mit den neuen Hohlfasern erreicht werden.
Das katalytische Element konnte an der Oberfliche der
Faser geliefert werden oder wenn es die Wirtschaftlich-
keit zuldBt, kdnnte das katalytische Element in der Faser
verwendet werden., AuBerdem ktnnte eine Oberfldche vorge-
sehen sein, um den Sauerstoff-Trennvorgang zu steigern.
Dies kbnnte dasselbe Material wie der Katalysator in der
kompakten Schicht sein oder es kinnte ein gesondertes le-
tall oder ein entsprechendes Polymermaterial sein, das
nach der Bildung an der Faser angebracht wird.

Bei einer Betriebsart konnte Luft in der Bohrung der Faser
umgewdlzt werden. Eine gewisse Menge Smuerstoff diffundiert
durch die im wesentlichen nichtportse, kompakte Schicht zu
der AuBenseite der Faser und der restliche Stickstoff und
das Kohlendioxid konnten aus der Faserbohrung abflielen.
Hierbei kommt es zu einer leichten Erschopfung des Sauer-
stoffs in dem durch die Hohlfaserbohrung flieBenden Iuft-
strom., Das Metall, das die Sauerstoffelektroden-Hohlfaser
aufweist, beispielsweise Silber, wlirde es zulassen, dal

die Elektrode bei Temperaturen iiber den Bereich von poly-
meren Hohlfasern hinaus arbeitet. Als Katalysatoren konn-
ten in dieser Elektrode Silber und Platin verwendet werden.
Die beschriebene Sauerstoffelektrode kdnnte in einer Brenn—

stoffzelle auch alg eine Methanol-Sauerstoffzelle verwen-
det werden. '

Eine ziemlich einmalige Anwendung der neuen Fasern mit

einer im wesentlichen nichtportsen, kompakten Schicht

ist die Natrium-Schwefel-Batterie., In dieser Batterie tren-
nen diinnwandige feste Elektrolyte, wie beisgpielsweise B-Alu-
miniumoxid, das Natrium von dem Schwefel und es hat sich

als technisch durchfiihrbar herausgestellt, daB B-Aluminium-
oxid sls sinterbares anorganisches Material der erfindungs-
gemédBen Faser einen ausgezeichneten festen Elektrolaten fir
derartige Batterien liefert,
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Die Herstellung der bendtigten neuen Fasern wird anhand
der nachfolgenden Beispiele erliutert.

Beispiel 1

599 g Hamatit (Fey03), 500 g Magnetit (Fe30,) und 212,1 g
eines Acrylnitril-Copolymeren (etwa 94 % Acrylnitril und
etwa 7 % Vinylacetat) wurden innig in einer Stabmiihle 10 h
lang gemischt., Das Hiématit und das Magnetit hatten eine
durchschnittliche PartikelgrtBe von etwa 1/um bzw, 0,7/um.
850 om3 Dimethylacetamid und 0,5 cm’ eines Benetzungsmit-
tels, Sorbitan-Monopalmitat (Twee 20) wurden gemischt und
auf + 10°C abgekiihlt und dann in einen groBen Waring-Mi-
scher (Modell Nr, 1112) eingebracht. Das Oxid - und Polymerge-
misch wurde in den Mischer eingebracht und von Hand umg e~
rihrt, um ein ziemlich gleichférmiges Gemisch zu schaffen.
Das Gemisch wurde auf + 10°C abgekiihlt, um die Losefdhig-
keit des Losungsmittels zu verringern und damit das Poly-
mer mechanisch dispergiert wird, damit nur wenig in LOsung
geht. Der Mischer wurde mit hoher Drehzahl gedreht, um das
Oxid weiter zu mischen und das Polymer vollstdndig aufzu-
ldsens Der Mischer wurde abgeschaltet, wenn eine Temperatur
von etwa 42,500 erreicht wurde, was durch ein Thermoelement
in der Mischung festgestellt wurde. Die Warme fiir den Tempe-
raturanstieg wurde durch den Verlust an mechanischer Ener-
gie aufgebracht. Wihrend der Mischdauer wurde ein Vakuum
von etwa 56 cm Hg iiber dem Inhalt des Mischers aufrecht
erhalten, um den Lusteinschluf in dem Gemisch zu verringern.
Das resultierende Gemisch war eine Losung des Acrylnitril-
kopolymers, das eine gleichformige Diépersion von Hamatit-
und Magnetit-Partikeln enthslt.

Dieses Gemisch wurde an einen (Dotier~)Behdlter einer Spinn-~
zuleitung ciner Spinndiise, eingetaucht in ein Koagulierbad,

Ubertragen, Das Gemisch wurde dann 0,5 h lang einem Vakuum
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~von etwa 56 cm Hg ausgesefzt und wurde dann 0,25 h unter
einen Druck von 2,4 kg/cm2 gesetzt, Eine Zahnradpumpe
(Zenith-Pumpe, GroBe Nr. 1), die sich mit 8,0 U/min’
dreht, lieferte 4,6 cm3 deis Gemisches pro Minute, Die
Mischung wurde durch einen Filterstapel mit einem rost-
freien Endsieb mit einer Maschenweite von 0,125 (120 mesh)
gefiltert. Dag gefilterte Gemisch wurde in eine Hohlfaser-
- Spinndiise mit einem AuBendurchmesser von etwa 599/um ein-
gebracht., Die Mittennadel mit einem AuBendurchmesser von
240/um und einem Innendurchmesser von 15§/um gab Wasser
filr eine innere Koagulation in einer Menge von 2 cm3/min
iiber die mittlere Kapillarnadel ab. Die extrudierte Faser
wurde extern in einem auf 30°C gehaltenen Koagulierbad ko-
aguliert. Die Temperatur des Gemisches in dem Beh&lter

war hoher als die Temperatur in dem Koagulierbad, welches
50 Volumenprozent Dimethylacetamid und Wasser enthielt,

Die Fgser wurde dann mit 15 m/min auf eine erste Rolle auf-
gewickelt und wurde dann wdhrend des Verfahrens mit im we-
gentlichen der gleichen Geschwindigkeit fortgesetzt. Dann
wurde die Vorliuferfaser mit Hilfe einer Leesona-Wickel-
einrichtung auf eine Spule aufgewickelt, Die Spule wurde

an der Eipgangsseite eines Umwandlungssystems mit Ofen an-
geordnet, BEin Teil der Vorliduferfaser auf dieser Spule wur-—
de in den Ofen eingebracht und bei 1100°% umgewandelt, wo=-
bei Reduktionsgase in die Ausgangsseite des Ofens in eilner
Menge von 151/min eingespeist wurden. Das Reduktionsgas
enthielt etwa 88,2 % Wasserstoff, 6,2 % Methan und 5,1 %
Kohlenmonoxid,.

Die sich ergebende Eisenfaser hatte eine Wandstruktur mit

einem radial anisotropen inneren Hohlraumvolumen mit einem
AuBendurchmesser von etwa 572/um und einem Innendurchmesser
von etwa 173/um¢ An der inneren Umfangszone ist die Faser-
wandstruktur stark zerkliftet.
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- Beispiel 2

1000 g schwarzen Nickeloxid (i.c.), ein Nickeloxid, das
von der Fisher Scientific Co unter der Bezeichnung Fisher
N-66 hergestellt wird, wurde mit 800 cm Dimethylacetamid
und 1,2 cm’ eines Benetzungsmittels (Tween 40) gemischt,
Das Gemisch wurde griindlich gemischt -und Agglomerate des
Oxids wurden in einem Waring-Mischer 0,5 h lang zerklei-
nert. Der Inhalt des Mischers wurde auf + 10°C abgekiihlt.
205 g eines Acrylnitril-Kopolymers (etwa 93 % Acrylnitril
und etwa 7 % Vinylacetat) wurden in dem Mischer zugefligt
und vorher von Hand gemischt, um das Polymer griindlich zu
benetzen und um ein ziemlich gleichfdmiges Gemisch zu
schaffen, Der Mischer wurde mit einer hohen Drehzahl ge-
dreht, um dadurch das Oxid weiterzumischen ungd das Polymer
vollstindig aufzuldsen. Der Mischer wurde abgeschaltet,
wenn die Temperatur etwa 6500 erreichte, was durch ein
Thermoelement in der Mischung feétgestellt wurde, Die Wip-
me fir den Temperaturanstieg wurde durch den Verlust an
mechanischer Energie geliffert. Wihrend der Mischdauer wur-
de ein Vakuum von etwa 56 cm Hg iiber dem Inhalt des Mischers
aufrechterhalten, um einen IufteinschluB in dem Gemisch zu
verringern. Das resultierende Gemisch war eine Losung des
Acrylnitril-Kopolymeren, das eine feine Dispersion von
Nickeloxid-Partikeln enthilt.

Dies Gemisch wurde an dem (Dotier-)Behdlter einef Spinnzu—
leitung mit einer Spinndiise Ubertragen, die in ein Koagu-
lierbad eingetaucht worden ist. Das Gemisch wurde einem
Yakuun von etwa 56 cm Hg 0,5 h lang ausgesetzt, Es wurde
0,5 h lang einem Druck von 2,4 kg/cm2 ausgesetzt., Eine

gich mit 12 U/min drehende Pumpe lieferte 7,0 cm3/m1n des
Gemisches., Das Gemisch wurde durch einen Filterstapel mit
einen rostfreien Endsieb mit einer Maschenweite von 0,095
mm (1€0 mesh) gefiltert. Das gefilterte Gemisch wurde einer
Hohlfaser-Spinndiise mit einem AuBlendurchmesser von etwa
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1067/um und einer inneren Nadel mit einem AuBendurchmes-.
ser von etwa 7ll/um und einem Innendurchmesser von etwa
406/um zugefihrt., Wasser diente als das innere Koagulier-
mittel und stromte in einer Menge von 0,62 cm3/min durch
die mittlere Nadel., Die .resultierende, extrudierte Faser
wurde extern in einem auf 2700 gehaltenen Koazulierbad
mit 45 Gew.% Dimethylacetamid und 55 Gew.-% Wasser koagu-
lierte Die Temperafur des Gemisches in dem Beh#dlter war
hther als die Temperatur in dem Koagulierbad., Die Faser
wurde dann mit 6 m/min auf eine erste Rolle aufgewickelt
und wurde dann auf einer zweiten Rolle mit Wasser gewa-
schen, worauf sie in kochendem Wasser zwischen der zweiten
und einer dritten Rolle (auf das 2,5-fache) gedehnt wurde,
Die Faser wurde dann in einem Verh#ltnis von 0,8 zwischen
der dritten und einer vierten Rolle entspannt. SchlieBlich
wurde die Rolle mit 12 m/min mit einer ILeesona-Wickelein-
richtung auf eine Spule gewlckelt.

Nach dem Trocknen der Vorliduferfaser auf der Spule wurde
sie auf der Innenseite eines Umwandlungsofens angeordnet.
Ein Teil der Vorliduferfaser auf der Spule wurde in den
Ofen eingebracht und bei 1100°C umgewandelt, wobei Reduk-
tionsgase in die AuslaBseite des Ofens in einer Menge von
141/min eingeleitet wurden. Das Reduktionsgas bestand aus
1,9 % VO und der Rest war Wasserstoff. Sowohl die Vor-
lduferfaser als auch die Nickelfaser wiesen eine Wand-
struktur mit einem radial anisotropen inneren Hohlraum- .
volumen mit einer kompakten Schicht an der PaserauBenfliche
auf. Die Faser hat einen AuBendurchmesser von etwa 663/um
und einen Innendurchmesser von etwa 203/um¢,

Beipsiel 3

Ein Gemisch auf 500 g Hématit>(Ee203), 500 g Wickeloxid
(i.ce.) und 250 g eines Acrylnitril-Kopolymeren (etwa 93 %
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Acrylnitril und etwa 7 % Vinylaecetat) wurde iiber Nacht

in einer Stabmiihle gemischt. Ein Gemisch von 800 cm?
Dimethylacetamid und 1,2 cm3 eines Benetzungsmittels
(Tween 40) wurde in einem groBen Waring-Mischer auf

+ 10°C abgekiihlt, Das Gemisch von Oxiden und Polymer
wurde in den Mischer eingebracht und von Hand umgeriithrt,
um ein ziemlich gleichfdrmiges Gemisch zu erhalten. Der
Mischer wurde dann mit hoher Drehzahl gedreht, um die
Oxide weilterzumischen und das Polymer vollstédndig aufzu-
10sen. Der Mischer wurde abgeschaltet, wenn die Tempera-
tur der Mischung etwa 42,5°C erreichte, Wihrend der Misch-
dauer wurde ein Vakuum von etwa 56 cm Hg iiber dem Inhalt
des Mischers aufrechterhalten, um einen Lufteinschlu8 in
dem Gemisch zu verriéyern. Das sich ergebende Gemisch war '
eine Losung des Acrylnitril-Kopolymeren, das eine feine
Dispersion der Nickel- und Eisenoxid-Partikel enthdlt.

Das Gemisch wurde an den Behilter einer Spinnzuleitung mit
einer Spinndiise ﬁbertragen, die in ein Koagulierbad einge-
taucht war. Das Gemisch wurde dann einem Vakuum von etwa
56 cm Hg 0,5 h lang ausgesetzt und dann fiir 0,5 h unter
einen Druck von 2,4 kg/cm2 gesetzt, Eine sich mit 12,0
U/min drehende Pumpellieferte 7,0 cm3 des Gemisches pro
Minute., Das Gemisch wurde durch einen Filterstapel mit
einem rostfreien Edelstahlsieb mit einer Maschenweite von
0,125 mm (120 mesh) gefiltert. Das gefilterte Gemisch wur-
de als Hohlfaser durch eine Spinndiise mit einem AuBen-
durchmesser von etwa 635/um und mit einer mittig angeoxrd-
neten Hohlnadel mit einem AuBendurchmesser von’254/um und
einem Innendurchmesser von 152/um extrudiert, Wasser dien-
te als-das innere Koaguliermittel und strémte mit einer
Geschwindigkeit von 5,0 cm3/min durch die Mittennadel.
‘Die Faser wurde bei 27°C in einem Koagulierbad aus 50 %
Dimethylacetamid und 50 % Wasser koaguliert, Die Tempera-
tur des Gemisches in dem.Behdlter war hiher als die Tem-
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peratur in dem Koagulierbad. Die Faser wurde mit 6 m/min.
auf eine erste Rolle aufgewickelt und wurde mit dem Koagu-
lierbad-Gemisch gewaschen., Die Faser wurde auch mit Wasser
auf einer zweiten Rolle gewaschen, und danach in kochen-
dem Wasser zwischen der gweiten und der dritten Rolle auf
das 2,5~-fache gedehnt., Die Faser wurde dann auf ein 0,8-
Verhdltnis zwischen der dritten und vierten Rolle ent-
spannt und wurde dann mit einer Leesona—Wickeleinrichtdng
mit 12 m/min auf eine Spule aufgewickelt, Nach dem Trock-
nen der Vorléuferfaser auf der Spule wurde sie an der
Eingangsseite eines Konvertierungsofens angeordnet, Ein
Teil der Vorlduferfaser auf der Spule wurde in den Ofen
@€ingebracht und bei 1100°% umgewandelt, wobel Reduktions-
gase in die Ausgangsseite des Ofens in einer Menge von
141/min eingeleitet wurden. Das Reduktionsgas bestand aus
1,9 % €O und der Rest aus Wasserstoff, Sowohl die Vor-
léuferfaser als auch die Nickellegierung- Faser wies eine
Wandstruktur mit einem radial anisotropen inneren Hohl-
raumvolumen mit einer kompakten Schicht an der FaserauBen-—
flache auf. Die Nickellegierungsfaser hat einen AuBen-

durchmesser von etwa 559/um und einen Inndndurchmesser
von etwa 173/um.

Beispiel 4

128,8 g (wagserfreies) Natriumsilikat, 28,8 g Silizium-
dioxid und 40,6 g Kalziumoxid wurde in 600 cm’ Dimethyl—
acetamid gemischt., Die Mischung wurde sorgfdltig gemischt
und Agglomerate wurden 0,5 h lang in einem Waring-Mischer
zerkleinert., Der Inhalt des Mischers wurde suf + 10°C ab-
gekithlt., 135,9 g eines Acrylnitril-Kopolymeren (etwa 93 %
Acrylnitril und etwa 7 % Vinylacetat) wurden dem Mischer
zugeflgt und von Hand gemischt, um ein ziemlich gleichf&r-
miges Gemisch zu erhalten.

e
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Der Mischer wurde mit hoher Drehzahl gedreht, um das

0xid zu mischen und das Polymer vollstidndig aufzulosen,
Der Mischer wurde abgeschaltet, wenn die Temperatur des
Gemisches 100°C erreichte. Wihrend des Mischens wurde

ein Vakuum von etwa 56 cm Hg iiber dem Inhalt des Mischers
aufrechterhalten, um Lufteinschliisse in dem Gemisch zu
verringern.

Das sich ergebende Gemisch war ein Losung des Acrylnitril-
Kopolymers, das eine feine Dispersion der Natriumsilikat-,
Siliziumdiioxid- und Kalziumoxid-Partikel enthdlt, Dies Ge-
misch wurde an den (Dotier-)Behilter einer Spinnzuleitung
eingebracht. Das Gemisch wurde dann einem Vakuum von etwa
56 cm Hg 0,5 h lang ausgesetzt, und wurde dann zum Spinnen
mit elner in ein Koagulierbad eingetauchten Spinndiise un-
ter einen Druck von 2,4 kg/cm2 gesetzt, Eine sich mit 25
U/min drehende Pumpe lieferte 14,6 cm3/min des Gemigches.
Das Gemisch wurde durch ein grobes Sieb mit einer Maschen-
weite von 0,177 mm (80 mesh) gefiltert. Das gefilterte Ge-
misch wurde einer Hohlfaser~Spinndiise mit einem AuBendurch-
messer von etwa 1321/um und einer hohlen Mittennadel mit
einem AuBendurchmesser von 889/um und einem Innéndurch-
messer von 584/um zugefihrt. Wasser diente als das innere
Koaguliermittel und strdmte mit 3,1 cm3/ min durch die.
Mittennadel. Die Faser wurde bei 27°C in einem Koagulier~
bad mit 45 Volumenprozent Dimethylacetamid und 55 Volumen-
prozent Wasser koaguliert. Die Temperatur des Gemksches in
dem Dotierbehdlter war hSher als die Temperatur in dem Ko-
agulierbad, Das Spinnen wurde zweitweilig unterbrochen,
aber Proben der Vorlduferfaser wurden erhalten, welche
eine Wandstruktur mit einem radigl anisotropen lnneren
4H0h1raumvolumen hatten. Ein Teil der Vorliuferfaser wurde
bei 110°C 8 min. lang in einer Stickstoffatmosphire durch
einen Ofen geleltet. Der Teil der Hohlfaser wurde schwarz,
wahrscheinlich 1nfolge des Vorhandenseins von Kohlenstoff-
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partlkeln. Diese Faserprobe wurde dann in einer ILuftat-
mosphédre 1 H lang auf 1000°C erhietzt. Der sich erge-
bende Abschnitt einer Glas-Hohlfaser war hart und hatte
fortlaufend eine Wandstruktur mit einem radial aniso-
tropen inneren Hohlraumvolumen mit einer kompakten Schicht
an der FaserauBenfliche, Die Faser hat einen AuBendurch-
messer von etwa 1311/um und einen Innendurchmesser von et-
wa 1048/um.

/ Beigpiel 5

Ein Gemisch von 920 g Nickeloxid (i.c.); (Fisher N-66),

80 g Magnetit (Pe;0,) (Fisher I-119) und 800 cm’ Dimethyl-
acetamid wurde in eine Stahlkugeln enthaltende Kugelmiihle
eingebracht. Die Kugelmiihle wurde gedreht, bis diese ia-
terialien griindlich gemischt waren, und die Agglomérate
und andere groBe Partikeln wurden im wesentlichen zerklei-
nert., Dieses Gemisch wurde auf etwa + 10° abgekiihlt und
durch einen Buckner-Trichter gefiltert, bei welchem ein
feines Piltermedium aus 100 % Hylonfiltergewebe verwendet
wurde (Style No. W.N.H.Y 7MO-PD8 (Feon)., Die Stahlkugeln
wurden -durch ein groBes iliber dem Buckner-Tunnel angeord-
netes Sieb getrennt. Mit dem Filtergewebe wurden groflie
Partikel oder Agglomerate entfernt, welche nicht wdhrend
des Mahlens in der Kugelmiihle zerkleinert worden waren.

Der AusfluB aus dem Filter stromte unmittelbar von dem
Trichter in einen groBen Waring-Mischer. 204,8 g eines
Acrylnitril-Kopolymeren (etwa 93 % Acrylnitril und 7 %
Vinylacetat) wurden dem Mischer zugesetzt'und vorgemischt,
um ein ziemlich gleichférmiges Gemisch zu erhalten. (Das-
Losungsmittel ist abgekiinlt worden, um das Polymer ohne
eine Aufltsung oder Zersetzung vormischen zu kdnnen).

Durch den Mischer wurden die Oxzide gemischt und das Polymer
aufgelost. Das Mischen wurde beendet, wenn die Temperatur
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75°C erreichte, was mittels eines in die Mischung einge~
tauchten Thermoelementes gefiihlt wurde, Die Wiarme fiir
den Temperaturanstieg wurde durch den Abbau an mecha-
nischer Energie wihrend des Mischens zugefihrt, In die-
ser Mischdauer wurde ein Vakuum von etwa 56 cm Hg iiber
dem Inhalt des Mischers aufrechterhalten, um einen Gas-
einschluB in dem Gemisch zu verringern. Das sich erge-
bende Gemisch war eine LSsung des Acrylnitril-Koplymeren,
das eine gleichfOrmige Dispersion der Oxidpartikel ent-
hielt.

Dieses Gemisch wurde ummittelbar an den Dotierbehdlter
einer Spinnleitung mit einer in ein Koagulierbad einge-
tauchten Spinndiise libertragen, Das Gemisch wurde einem
Durck von 4,2 kg/om2 ausgesetzt und es wurde mit dem Pum-
pen begonnen, Eine Pumpe wurde mit 6,0 U/min gedreht, und
lieferte 3,5 cm3/min des Gemisches. Das Gemisch wurde durch
ein Filterstapel mit einem Stahlendfilter mit einer lich-
ten Maschenweite von 0,037 mm (400 mesh) gefiltert, Das .
gefilterte Gemisch wurde zur Bildung der Hohlfaser einer
Spinndiise zugefiihrt. Die Spinndiise hatte einen AuBendurch~-
megser von etwa 7ll/um und eine Mittelnadel mit einem
AuBendurchmesser von etwa 457/um und einem Innendurchmes-
ser von 254/um. Das innere Koaguliermittel, welches Wasser
bei 22°¢ war, strdmte mit einer Geschwindigkeit von 0,76
cm3/min durch die mittlere Nadel., Das Koagulierbad ent-
hielt bei 18°C 65 % Dimethyl-acetamid und 35 % Wasgser.

Die Temperatur der Mischung in dem Dotierbehilter war
hther als die Temperatur des Koagulierbades. Nach dem Durch-
laufen der Faser durch das Koagulierbad wurde es mit einer
Geschwindigkeit von 6 m/min auf eine erste Rolle gewickelt,
Es wurde auf dieser Rolle mit einer Losung aus dem Koagu-
lierbad gewaschen (um dadurch den LoagulierprozeB zu un-
terstiitzen). Die Paser wurde auf einer zwelten Rolle mit
endionisiertem Wasser gewaschen. Die Faser wurde zwischen
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der zweiten und dritten Rolle in einem kochenden Wasser
enthaltenden Dehnungsbad (um das 2,5-fache) gedehnte. '
Nach dem Dehnen wurde die Faser bei einem 0,8 Verhidltnis
zwischen der dritten und vierten Rolle entspannt (ge-~
‘tempert). SchlieBlich wurde Faser mit 12 m/min mit einer
Leesona-Wickeleinrichtuhg auf eine Spule gewickelt. Die
 polymere Vorldufer Hohlfaser hatte einen AuBendurchmesser
von etwa 643/um und einen Innendurchmesser von etwa 0,5
dieses Wertes.

Die Spule mit der Vorlduferfaser wurde etwa 18 h in einem
Behdlter eingeweicht, durch den stdndig frisches deioni-
siertes Wasser hindurchfloB8. Nachdem die Spule 14 h lang
an der Luft bei Raumtemperatur und -fuechtigkeit getrock-~
net warde (etwa 25°C und 50 % relativer Feuchtigkeit),
wurde die Spule auf der Innenseite eines Konvertierungs-
ofens angeordnet. Die Faser wurde von der Spule vor dem
Ndssen und Dampfen in einem Wasserbeh#lter abgewickelt.
Die Faser wurde dann mittels eines Fdrderbandes durch eine
kleine Zufihroffnung in den Ofen eingebracht. Die Ofen-
temperatur betrug 1080°C und mit einer Geschwindigkeit von
7,61/min wurde das Gas eingeleitet, das etwa 34,4 % Was-
serstoff, 0,9 % Kohlenmonoxid und 64,7 % Stickstoff ent-
‘hielt. Die Konvergierungszeit betrug bei der Betriebs-
temperafur 8 min.

Die resultierende Nickel-Eisen-Leglerungs-Faser hatte wie
Vorlauferfaser eine Wandstruktur mit einem radial aniso-
tropen inneren Hohlraumvolumen und einer Haut an der Aus-
senfléche., Die Faser war hat bzw. fest und dehnbar., Die
Faser hatte einen AuBendurchmesser von etwa 381/um und
einen Innendurchmesser von etwa 203/um.

Wahrend eines Versuchs mit einem Reformiergas, das etwa

37 % VWasserstoff und 51 % Wasserdampf enthielt, wobei die
restlichen Teile aus kleinen Mengen Kohlenmonoxid, Kohlen-
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~dioxid und Methan bestanden, ist die Durchsatzgeschwin-
digkeit filir Wasserstoff bei verschiedenen Temperaturen
in der folgenden Tabelle wiedergegeben.,

.
g

.Tabelle
Témperatur Durchsetzgeschwindigkeit
(OC) ' ['cm3(STP)/cmz—sec—(cmHg)O,5_7
x00 | 1,2 x 1073
70 ‘ 1,7 x 10~°
o0 » 2,2 x 107>
o2 3,0 X 10'-3

Beispiel 6

Ein Gemisch von 264 g B-Aluminiumoxid (gebranntes XB-2,
Superground von der Alcoa Chemical Company) und 600 om-
Dimethylacetamid wurden in eine Keramikkugeln enthaltende
Kugelmiihle eingebracht. Das Gemisch wurde etwa 100 h lang
gemahlen, um die Bestandteile sorgfiltig zu mischen und
~Agglomerate zu zerkleinern., Der Inhalt der Kugelmiihle wur-
de denn in einen groBen Waring-Mischer eingebracht, nach-
dem die Kermaikkugeln abgesondert wurden. Der Inhalt des
Mischers wurde auf - 10°C abgekiihlt und ein"Acrylnitril-
Kopolymer (etwa 87 % Acrylnitril, etwa 7 % Vinylacetat

und etwa 6 % Vinylbromid wurden zusammen mit 0,6 cm® eines
Benetzungsmittel (Tween 40) zugesetzt. Der sich ergebende
Schlamm wurde abgekithlt, um ein Vormischen des Kopolymeren
ohne dessen Aufldsung zu ermbglichen., Mit dem Mischer wur—
de dann das B-Aluminiumoxid gemischt und das Polymer aufige=-
16st. Das Mischen wurde beendet, wenn eine Temperatur von
65°C erreicht war, Die Warme fiir den Temperaturanstieg wurde
durch den Verlust an mechanischer Energie wihrend des Mi-
schens geliefert., Wihrend des Mischesn wurde ein Vakuum
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iiber dem Inhalt des Mischers aufrechterhalten, um Gas-
einschliisse in dem Gemisch zu verringern. Das sich er-
gebende Gemisch war eine LbSung des Acrylnitril-Kopoly-
meren, das eine gleichfOrmige Dispersion der B-Alumi-
niumoxid-Partikel enthielft,

Das Gemisch wurde an den Dotierbehslter einer Spinnleitung
mit einer in ein Koaguliermittel eingetauchten Spinndiise
iibertragen. Das Gemisch wurde einem Druck von 4,5 kg/cm2
ausgesetz% und es wurde mit dem Pumpen begonnen. Eine
Pumpe lieferte das Gemisch mit einer Geschwindigkeit von
7,0 cm3/min, Das Gemisch wurde durch ein in der Leitung
angeordnetes Filter mit einer Maschenweite von 0,25 mm

(60 mesh) gefiltert. Das gefilterte Gemisch wurde zur
Bildung einer Hohlfaser einer Spinndiise zugefilhrt. Diese
Spinndiise hatte einen AuBendurchmesser von etwa 1067/um
und eine mittlere Nadel mit einem AuBendurchmesser von
711/um und einem Innendurchmesser von etwa 406/um, Der
innere Koagulierfluid, Wassger mit 2200, stromte mit einer
Geschwindigkeit von 3,O'cm3/min durch die mittlere Nadel.
Das Koagulierbad war ein Gemisch von jeweils Volumenprozent
Methylacetamid und Wasser beil 21°¢, Die Temperatur des Ge-
misches in dem Dotierbehdlter war hoher als die Tempera-~
tur in dem Koggulierbad. Die koagulierte Faser wurde auf
eine erste Rolle mit einer Geschwindigkeit vpn 6 m/min
aufgewickelt und wurde mit der KoagulierbadlOsung ge-
waschen, um die Koagulation weiter zu unterstiitzen. Die
Fagser wurde mit deionisiertem Wasser auf der zweiten Rolle
gewaschen. Die Paser wurde zwischen der zweiten und drit-
ten Rolle in kochendem Wasser (auf das 2,5-fache) gedehnt.
Un die Zdhigkeit bzw. Hiarte zu erhfhen, wurde die Faser
zwischen der dritten und vierten Rolle in kochendem Vas-
ser entspannt (Verhdltnis 0,8)., SchlieBlich wurde die

" Faser mit 12 m/min mit einer Leesona-Aufwickeleinrichtung
auf eine Spule auigewickelt. Ein Teil der gich ergebenden
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Faser wurde iiber Nacht in einer 10 %igen Natriumkarbo-
nat-Losung eingewfécht und in einem Trockenofen bei et=
wa 65°C unter einem Vakuum von 56 cm Hg etwa 2 h lang
getrocknet, Ein Teil dieser getrockneten Verlsuferfasern
wurde mit Aluminiumoxid-Pulver bedeckt und unter Stick-
stoff bei 1750°C erhitzt und 1 h lang auf dieser Tempe-
ratur gehalten. Die sich ergebende B-Aluminiumoxid auf-
welsende Hohlfaser und die Verliuferfaser wiesen eine
Wandstruktur mit einem radial anisotropen inneren Hohlraum-
volumen und mit einer kompakten Schicht an der Faseraus-
senflédche guf. Die Faser hatte einen AuBendurchmesser von
~etwa 599/um und einen Innendurchmesser von etwa 318/um.

Beispiel 7

292 g zerstiubtes Aluminiumpulver (von Reynolds Metals'Co.,
Glite 1-131) und 204,8 g eines Acrylnitril-Kopolymeren (et-
wa 93 % Acrylnitril und etwa 7 % Vinylacetat) wurden von
Hand in 800 cm3 eines vorher auf 10?0 abgekithlten Dimethyl-
acetanid-Iosungsmittels dispergiert, Ein griindliches Mi~
schen des Aluminiumpulvers und ein Aufldsen des Kopoly-<
meren vurde in einem Waring-~Mischer durchgefilhrt, bis

eine Endiemperatur von 70°C erreicht war. Die Warme fiir

den Temperaturanstieg wurde aus dem Abbau mechanischer
Energie wéhrend des Mischens erhalten. Das sich ergeben~

de Gemisch wurde von dem Mischer an den Dotierbehilter
einer Spinnleitung libetragen, wobei eine Hohlfaser-Spinn -
dise in ein Koagulierbad eingetaucht war. Eine Pumpe lie-
ferte 7,0 cm3/min des Gemisches an eine Spinndiise. Die
Spinndiise hatte einen AuBendurchmesser von etwa 1829/um
und. eine mittlere Nadel mit einem AuBendurchmesser von
1245/um»und einen Innendurchmesser von 883/um. Das innere
Koagulierfluid, das der mittleren Nadel zugeflihrt wurde, war
Vasser mit etwa 25°C. Das Koagulierbad war bei 18°G ein Ge-
misch von 65 Vol.% Dimethylacetamid mit Wasser., Die Tempe-
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ratur des Gemisches in dem Dotierbehdlter war hiher als
die Temperatur in dem Whagulierbad. Die koagulierte Faser
wurde aus dem Koagulierbad heraus auf eine erste Rolle

mit 6 inch/min aufgewickelt und wurde mit der Koagulier-
bad~Losung gewaschen, um die Koagulation zu unterstiitzen.
Die Faser wurde mit deionisiertem Wasser auf der zwelten
Rolle gewaschen. Die Faser wurde dann zwischen der zwelten
und dritten Rolle in kochendem Wasser (auf das 2,5-fache)
gedehnt. Die Faser wurde dann zwischen der di;tten und
vierten Rolle in kochendem Wasser getempert (Verhdltnis
0,8). Proben der sich ergebenden Vorléufer-Hohlfasern wur-
den von der vierten Rolle genommen, Diese wurden unter dem
Mikroskop geprift und es wurde eine Wandstruktur mit einem
radial anisotropen inneren Hohlraumvolumen festgestellt.

Eine Probe der Vorliduferfaser wurde in einen Rthrenofen
eingebracht und bei Anwesenheit von Luft auf bis zu 1000°¢
erhitzt. Die Probe wurde dann 2 h lang auf dieser Tempera-
tur erhalten. Nach dem Abkithlen der Faser wurde die resul-
tierende Aluminiumoxid-Hohlfaser gepriift und es wurde eine
Wandstruktur mit einem radisl anisotropen inneren Hohlraum-
volumen festgestellt, Die Faser hatte einen.AuBendurchmes-
ser von etwa 823/um und einen Innendurchmesser von 404/um.
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Erfindun gsanspruch :

Wasserstoffdiffusionszelle mit einer nichtpordsen Sperr-
schicht, durch die Wasserstoff diffundieren kann, gekenn-
zeichnet dadurch, daB die nichtportse Sperrschicht, durch
die Wasserstoff diffundieren kann, monolithische Metagll-
hohlfasern aufweist, durch die Wasserstoff diffundieren
kann und die eine Wandstruktur mit einem radial aniso-
tropen inneren Hohlraumvolumen und eine im wesentlichen
nichtporose, kompakte Schicht aufweisen.

Wasserstoffdiffusionszelle nach Punkt 1, gekennzeichnet
dadurch, daB die nichtportdse Sperrschicht, durch die
Wasserstoff diffundieren kann, ein Biindel von Metallfa-
sern aufweist, die eine Vielzahl von Schniiren mit einer
Anzahl von solchen miteinander verzwirnten Hohlfasern
aufweist.

Vasserstoffdiffusionszelle nach Punkt 1, gekennzeichnet
dadurch, daB sie zwecks Ausbildung als Brennstoffzelle
eine Brennstoffelektrode enthdlt, die eine nichtporose
Grenzschicht aufweist, durch die Wasserstoff diffundieren
kann und die monolithische Metallhohlfasern aufweist,
durch die Wasserstoff diffundieren kann und welche eine
Wandstruktur mit einem radial anisotropen Hohlraumvolumen
und eine im wesentlichen pordse kompakte Schicht aufweisen,

Hlerzu 1Seits Zeichnungan
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