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(54) VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG UND VERARBEITUNG EINES HOCHTEMPERATURBESTAENDIGEN
WAERMEISOLATIONSSCHAUMSTOFFES

(57) Ziel der Erfindung ist, das Verfahren — so zu verbessern, daB dieser Stoff, ohne erst zu einem
Halbfabrikat verarbeitet werden zu miissen, sofort seine endgultige Gestalt erhalten kann. Dieses
Ziel wird dadurch erreicht, daB eine in einem ersten Vorratsbehalter gelagerte, saure, wialrige
Lésung und eine in einem zweiten Vorratsbehalter gelagerte Suspension aus einem zweiwertigem
Metallcarbonat und Wasser vor der Verarbeitung aufgerthrt, danach Gber jeweils ein
VerschluBventil und zur genauen Dosierung von jeweils einer Prazisionszahnradpumpe zu einer
Zweikomponentenpistole gefordert und aus dieser mittels eines gasférmigen Druckmediums in
die mit dem Warmeisolationsschaumstoff zu fillenden Raume oder Formen geblasen werden.
Der sauren wiBrigen Lésung des Metallphosphates werden Zuschlagstoffe wie Glasfasern,
Schaumglasgranulat, Perlitgranulat, Kaolin u.&. beigemengt, wihrend die zur Herstellung des
Metallphosphates notwendigen Metalloxide und -hydroxide, Zinkoxid, Magnesiumoxid und
Aluminiumoxid und das Metallcarbonat Calciumcarbonat sind.
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Verfahren zur Herstellung und Verarbeitung eines hochteme
peraturbestindizen Wdrmeisolationsschaumstoffes

Internationale Patentklassifikation: C O4 B, 43/00' ‘
Anwendungsgebiet der Erfindung: ~

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung und '
Verarbeitung eines hochtemperaturbestandlgen, schaumbaren,
anorganischen Wérmeisolationsstoffes, wie er von den unter—f
schiedlichsten Industriezweigen zur Wirmeisolierung verWén;
det wird, So ist sein Einsatz zur Isolierung von Wirmeschrén:
ken, Kuhlelnrlchtungen, Kiihlwaggons, Bauten u. B Elnrlch-
tungen bekannt.

-

Charakteristik der bekannten technischen Losungen:

In der UB-~Patentschrift 3 148 996 ist ein anorganischer;
temperaturbestﬁndiger; schédumbarer Stoff beschrieben, der
aus einem saurem Metallphosphat, feinpulvrigem Galoium-
silicat, Wasser als Bindemittel und Calciumcarbonat als
Schaummittel hergestellt wird, Das pach dem Schaumen ent=
standene Produkt weist eine Dichte von 290 kg/m auf,
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- In der US~Patentschrift 3 330 675 wird ein schdumbarer
Stoff vorgestellt, der anstelle des Calciumsilikats
eine basische Verbindung enthdlt, welche die freie’P2054
Bindungen neutralisiert, Das geschaumte Produkt hat eine
Dichte von mindestens 4410 kg/m o In beiden Fallen wird
mit stOchiometrischen Mengen, de h, das Aqulvalentverhalt-
nis ist gleich 1, gearbeitet, um ein Aushdrten des Phos-
phatgemisches zu erreichens Wegen der relativ langen Ause
hdrtezelt lassen sich dlese Schaumstoffe nicht an Ort
und Stelle und in der. endgliltigen Form verarbeiten, Es
kGnnen damit nur Halbfabrikate wie Profile, Quader u. &.
hergestellt werden, aus denen dann die gewiinschten Form-
stlicke anzufertigen sind.
Als weiterer Nachteil kommt die wegen der hohen Dichte be—
dingbe geringe Warmeddmmung hinzu.

In der BRD=-AS 2 756 198 wird ein Verfahren zur Herstellung
und Verwendung eines anorganischen Schaumstoffes als Wir—-
meschutzmaterial auf der Basis von Metallphosphaten er-
ldutert, Demzufolge wird eine waBrige saure Lisung eines
Metallphosphates mit einem in bestimmten Grenzen variablen
At mverhdltnis von Metallen zu Phosphor und einem gleiche
falls in bestimmten Grenzen variablen Aquivalentverhiltnis
mlt elnem basischen Metallcarbonat zu einem Schaumstoff
geschaumt. Die Dichte dieses Schaumstoffes betrdgt 150 kg/m .

Auf Grund der Mischungsbedingung ist die Herstellungstechno=
logie dieses Schaumstoffes umstindlich und unpraktisch Die
zu verarbeitenden Mengen sind vorher genau zu berechnen.

da eine Unterbrechung des Verarbeitungsvorganges nicht
vorgenommen werden darf, Ebenso nachteilig ist, daB die-
ser Schaumstoff nur vergossen werden kann und eine Verar—
beitung in horizontaler oder nach oben geneigter Lage

nicht méglich ist,
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Ziel der Erfindung ist die Herstellung und Verarbeltung
eines hochtemperaturbestandigen Wirmeisolationsschaume~
stoffes verfahrensméBfig so zu vereinfachen und verbessern,
daB dieser Stoff, ohne erst zu einem Halbfabrikat verar~
beitet werden zu miissen, sofort seine endgiiltige Gestalt
erhalten kann,

Darlegung des Wesens der Erfindung:

Der Erfindung lag die Aufgabe zur Entwicklung eines Verw
fahrens zur Herstellung und Verarbeltung eines hochtempe-
raturbestéhdigen,schéumbaren,anorganischen Warmelisolationg=
schaunstoffes zugrunde; das Ykeiner umfangrelchen Vorbe=
reitungsarbeiten bedarf, jederzeit, selbst in kurzen Inter-
‘ vallen, unterbrechbar und sofort wieder fortfihrbar ist,
elne Verarbeltung des Schaumstoffes auch in horizontaler
Lage und in den verschledensten Neigungen gestattet und
dessen Schaumstoff beil geringer Dichte eine hohe Warmeddme
mung sufwelste "
ErfindungsgemédB ist diese Aufgabe dadurch geldst worden,
daB eine in einem ersten Vorratsbehilter gelagerte saure
wéBrige Metallphosphatlésung und eine in einem zweiten Vore
ratsbehdlter gelagerte Suspension aus einem ZWeiwertigen
Metallcarbonat und Wasser vor der Verarbeitung aufgeriihrt,
danach iiber jeweils eln VerschluBventil und zur genauen
Dosierung von jeweils einer Prézisionszahnradpumpe .zu einer
Zweikomponentenpistole gefdrdert und aus dieser mittels
eines gasfoérmigen Druckmediums in die mit dem Warmeisola
tlonsschaumstoff zu fiillenden Réume oder Formen geblasen
werden; wobel der sauvren wdBrigen Lﬁsung des Metallphosw
phates Zuschlagstoffe W1e Glasfasern, Schaumglasgranulat,
Perlitgranulat, Kaolin u, i, beigemeng:werden, das Gemisch
von Metallphosphat durch Umsetzung von 75 %iger Ortho-

- 4o
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Ehmsphonaaure nit zwei- undnehrwertigen Metalloxiden und
~hydroxid hergestellt wird, die Metalloxide Zinkoxid und
Magnesiumoxid und das Hydroxid Aluminlumhydroxid sind und
das Metallcarbonat Calziumcarbonat ist und zur Anséueé
rung des Metallphosphates geringe Mengen verdiinnter Schwe-
felsdure, vorzugsweise 0,01 Masseteil bis 0,1 Masseteil
auf 100 Masseteile Metallphosphatlésung; zugesetzt werden.
Die schaumfdhigen Mischungen der Metallatome von Alumini-
um, Magnesium und Zink zu den Phosphoratome liegen in
einem Verhdltnis von 0.6 bis 0,9, wihrend das Verhiltnis
bei Zugabe von Calclum um einen Bétrag von 0,25 bis 0.45
gréBer wipd, das Verhdltnia der Aquivalentmassen der Ve~
talle zum Phosphat einen Wery yop Q% bis 0,75 hat und bei
Zugabe des Calciums um einen Wert von 0,17 bis 0.30 an-
stelgt.

Drei Ausfihrungsbeispleles sollen die Erfindung niher erw
ldutern,

Die im wesentlichen aus einer sauren wiBrigen LSsung eines
Gemisches von Metallphosphaten bestehende Schaumstoffkome
ponente A und die im wesentlichen aus Calciumcarbonat und
Wasser bestehende Schaumstoffkomponente B sind in separa#
ten Vorratsbehdltern gelagert. Belde Behidlter sind je~
wells nit einem VerschluBventil versehen, denen wlederum
Je eine Prézisionszahnradpumpe nachgeschaltet iste

Die von den Pumpen ausgehenden Leitungen miinden in eine
Zweikomponentenpistole, die mit einem Druckmittelbehélter
verbunden ist. Zum Aufriihren der Komponenten A und B, ist
Jeder Vorratsbehélter mlt einer Rithreinrichtung versehen,

Wesentlich bel der Herstellung sowohl lagerfihiger Einzel~
gemische als auch des schiumfdhigen Gemisches A + B ist
die Einhaltung bestimmter Mischungsverhiltnisse,

Dabei bilden folgende quantitative Zusammenhdnge die Grunde
lages
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1. Pas Verhdltnis der Anzahl der Metallatome zu den Phog=-
yhoratomen (Me/P~Verhdltnis) '

u )
Mo/P = 1 (1)
F
p S .
T . ! (1. a)
T,
N 'ni |
~d = 1 , j

B3 Q‘Masse der Verbindung 1,3

=1 1J - - Anzahl der Metall (1)~ bzw, Phosphor(a)atome
in der Verbindung i,

my . =~ molare Masse der Verbindung i.j
1,J
2o Das Verhdltnis der Wertigkeit der Metalle zu der Wertig-
keit des Phosphors (Aquivalent»Verhaltnis, A—Verhaltnis)

el
H

4 .
g o Wy (2.)
L L

s

1, = Wertigkeit des Metalles (1) bzw, des Phosm
phors (j) in der Verbindung iej

Zur besseren Kennzeichnung unterscheidet man noch zwischen
folgenden Werten:

‘Me/PH » Mo/P~Verhiltnis der Komponenmbe A

Me/P « Me/P-Verh#iltnis des Gemisches A+B

E1 " = Kquivalentverhiltnis der Komponente A
A, = Aquivalent=Verhiltnis des Gemisches A+B
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sowle zwischen

| A Ve/P = Me/P2 -~ MB/P,‘ (30)
und ‘
Al = k-l (42)
Diese oben beschriebenenVerhdltnisse, sowle derenA -Werte
miissen in einem bestimmten Bereich liegen, um ein Schiumen
mit parallelem Aushdrten des Metallphosphates ZU gewdhre
leisten, :
Als gunstiger Bereich dafiir hat sich ein Me/Pquwert im Be~
reich von 0,6 bis 0,9 und ein A1~Wert von Oz4 bis 0,75
herausgestellt, Die A  ~Werte verlaufen dabei in entgegen-
gesetzter Richtung; A Me/P von 0,45 bis 0,25 und A X von
0,30 bis 0,17,
Von entscheidender Bedeutung fiir die Eigenschaften des Schaumuh
stoffes ist die Menge des Wassers, die zugegeben wird, Hier
8ind zwel entgegengesetzt wirkende Tendenzen zu beachten,

1, Mit steigendenm Me/P,~Wert nimmt die Viskositét der Kompo=-
nente A und deamit die Tendenz zum selbsténdigen Aushirten
zu, Flir groBe Me/P1~Werte Werden aber geringe Mengen der
Komponente B fiir ein paralleles Schiumen und Aushirten bee
notigt,

2o Niedrige Me/P,~Werte ergeben eine niedrige Viskositdt
und damit elne stabile widBrige Metallphosphatldsung, Zum
Schiumen und Aushédrten wird jedoch eine gréRere Menge von
B benstigt,

Da das Verh&ltnis Metallcarbonat zu Wasser mit 1z 2 fiir die
Komponente B feststeht (geeignete Viskositét), ein zu hoher
Wasseranteil den Schaum vor dem endgliltigen Verfestigen
schrumpfen 148t und sich damit solche Eigenschaften wie Dichte,
Warmeleitféhigkeit und Temperaturbesténdigkelt verschlechtern,

. 2
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autﬂt shen fur die Ma/Pan.oMe/Pb und A -~ ok =~ Intervalle
diese’ eiusohrankendan Bedingungen. Der Masseanteil des
Waasere zur Masse des Gesamtmetaliphosphates liegt dadurch
in einem Bereich von 25 bis 45 zu 100,

Das Variationsintervall einschlieflich des prozentualen Wa.s--
seranteiles ist in Abbildung 1 (Me/P) und Abbildung 2 (4)
dargestellt.
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Abb. 2 Variationsintervall der A,‘ und a A-Werte .

. Herstellung der Komponenten A und B

Die Komponente A wird vorzugsweise durch Umsetzung von zweéim
und mehrwertigen Metallhydroxiden bzw, —~oxiden mit 75%iger

-8 w



240461 5-s-

Ortho~Phosphorsédure hergestellts Zur Ansduerung wird dey
‘Komponente A verdiinnte Schwefelsiure, cae 0,01 bia Q41
Masseanteile auf 100 Masseteile Metallphosphat, zugegeben,
Zur Herstellung von A werden in einem Rihrgefd gur Fhos-
phoraaure die drel Bestandteile in Reihenfolge Aluminium-
hydroxid, Zinkoxid und Magnesiumoxid gegeben, angesduert
und mit einer Drehzahl von 800 bis 1000 min"% bis zur volle
standigen Umsetzung bei Nonmaltemperatur (cas 3 bis 4 h)
geruhrt.

Es entsteht eine weiﬂ bis transparente viskosae Suspension
mit einer dynamischen Visk031tat von etwa 0,1 bis 0,5

kgom 1.9 1;

Bel Binhaltung der o.g. Mischungsverhdltnisse ist diese
wéfrige MetallphosphatlOsung stabil und iiber einen lén-
geren Zeitraum bei Normaltemperatur lagerfiéhig. Nach lin-
gerer Lagerung empfiehlt es 81oh, das Gemisch kurz aufe -
zurihren,

Die Komponente B wird durch Mischung von Calciumcarbonat

mit Wasser im Verhdltnis 1:2 hergestellt; wobel eine weiBe,
ghnlich viskose Suspension wie die Komponente A, entsteht,
Unter LuftabschluB gelagert, ist die Komponente B ebenfalls
lagerfdhig, Da beli der Komponente B so gubt wie keine
chemischen Umwandelungen stattfinden, es handelt sich ledige
lich um elne stark libersdttigte LOsung, ist hier nur eine |
kurze Herstellungsfrist notwendig (einige Minuten),

Es empfiehlt sich ebenfalls, nach léngerer Lagerung die
Komponente B kurz aufzurihren.

Belspiele und Ergebnisse

Folgende Beisplele sollen die Grenzbedingungen zur Herstel~
lung des Schaumstoffes verdeutlichen. »

Die Mengenangaben sind in Masseteilen, Die Warmeleitfdhige
keit wurde nach einem welterentwickelten HeiBdrahtverfahren
gemessen,

w9 w
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1. Belspiels

»

Aus folgenden Bestandteilen wird die Komponente 4 her-
gestellt: ’

100 Teile 75 %ige Phosphorsdure
28 Teile Aluminiumhydroxid
10 Teile Zinkoxid
8 Teile Magnesiumoxid

Diese Bestandteile werden wie beschrieben gemischt und mit
0,05 Masseteilen verdiinnter Schwefelsdure angesduert und
umgesetzt. Es entsteht eine weiB bis transparente viskose
Flissigkelt mit einem Me/P,-Wert = 0,90 und A1 = 0,75,
Die Komponente B wird aus 20 Teilen Calciumcarbonat und

40 Teilen Wasser hergestellt., Nach Vermischung von A ‘
,und B nach dem beschriebenen Verfahren entsteht ein Schaum-
stoff mit folgenden Werten: |

Me/P, = 1,16 AMe/P = 0,26
i, = 0,92 ' AL = 0,17

Die physikalischen Parameter sinds

§ = 140 kg/m3
A = 3.9.10"2m~1,x~"
T, = 800°C (keine Verénderungen nach 6 h)

-~

Druckfestigkeit P = 59 kPa
durchschnittliche'Zeliengraﬁez 1,5 mm
Expansionsverhdltnis Vo/V, = 16,5

w 10
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Beispiele 2 und 3:

Pje Komponenten A und B der Beispiele 2 und 3 wepden wie '
‘im Beispiel 1 hergestellt und verarbeitet. Folgende Mengenw
verhdltnisse und Parameter sind zu verzeichnen (alehe
Pabelle 1)3 :

Pabelle 1
Beispiel 2 Beispiel 3
75 %ige Phosphorsiure . 100 100
Aluminiumhydroxid . 15 12
Zinkoxid 12 8
Magnesiumoxid ' 8 5
Me/P, 0,70 _ 0,62
31 - 0,55 0,39
' Calciumcarbonat - 30 35
Wasser 60 70
Me/P, 1,09 1,08
v 0,81 0,80
AlMe/P 0,39 0,46
Py 0,26 0,31

Die Komponente A wurde in beiden Beispielen mit 0,05 Masse~
teilen verdinnter Schwefelsédure versetzt.

Die in den Beispielen 2 und 3 erhaltenen Schaumstoffe weisen
folgende Parameter auf (siehe Tabelle 2):

Tabelle 2

Parameter : Beispiel 2 - Belspiel 3
Dichte/ kg/m3 J 95 ' 115
Wirmeleitfahigkelt/ 34 3,7
1072 W ™1+ E1

w 1] e
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- Parameter Beispiel 2

Beispiel 3

Pruckfestigkeit/ kPa 40 54
Daueyptemperatur—
heattindigkeit/°0 800 800

(2h bei 1000°%

ohne Verdnderung)
durchschalttliche 4.4 1.9
ZellengrdBe / mm ’ ’

Expansionsverhédltnis 20

1845
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Erfindungsanspruchs

1. Vertah:en Zur Herstellung und Veraybeltung eines hochw

, he§ @raturbestandigan Wdrma@solatiqnpsqhaumgpgffea, A
durch gekennzeichnet, daB eine in einem ersten Vorrats—
pehdlter gelagerte saure, wdBrige Ldsung aus einem Ge-
misch von Metallphosphaten und eine in einem zweiten

- Vorratsbehdlter gelagerte Suspension aus einem zweiwer-—
tigem Metallcarbonat und Wasser vor der Verarbeitung
aufgeriihrt, danach liber jeweils ein VerschluBventil
und zur genauen Dosierung von jeweils einer Prazisionsm
zahnradpumpe zu einer Zwelkomponentenpistole gefordert
und aus dieser mittels eines gasfdrmigen Druckmediums
in die mit dem Wirmeisolationsschaumstoff zu fiillenden
Riume oder Formen geblasen Werden.

2o Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daB der
sauren waBrigen Lﬁsung des Metallphosphates Zuschlags-~
stoffe wie Glasfasern, Schaumglasgranulat, Perlitgranus-
lat, Kaolin u. &, beigemengt werden,

3¢ Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daB das
Gemisch von Metallphosphat dursh Umsetzung von 75 %iger
Ortho~Fhosphorsiure mit zwei=- und mehrwertigen Me-
talloxiden und ~hydroxid hergestellt wird,

4, Verfahren nach Punkt 4 und 3, dadurch gekennzeichnet,
dsaB die Metalloxide Zinkoxid und Megnesiumoxid, das
" Hydroxid Aluminiumoxid und das Metallcarbonat Calciume
carbonat sind.

5. Verfahren nach Punkt 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet,
daB zur Ansduerung des Metallphosphates geringe Mengen

n13 -
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verdinnter. Schwefelaaure, vorzugsweise 0,01 Masseteil

“bils 0,1 Masseteil auf 100 Masseteile Metallphosphatldsung

6o

zugesetzt werden,

Verfahren nach Punkt 1 big 5, dadurch gekennzeichnet,

daB die schaumfihigen Mischungen der Metallatome von
Aluminium, Magnesium und Zipk und der Phosphoratome in
einem Verhdltpis von 0,6 bis 0,9 liegen und das Ver- :
hdltnis bel Zugabe von Qaloium wa einen Betreg von O, )25
bis 0,45 groBer wird, das Verhiltnis dep quivalentmassen
der Metalle zum Phosphat einen Wert von O o bis 0 75 hat
und bei Zugabe des Calciums um einen Wert von 0 17 bis
0,30 ansteigto
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