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Oppfinnelsen angdr agglomererte blandinger av hgydispergerte
metalloxyder og blakningsmidler, en fremgangsmate ved fremstilliny
derav og anvendelse av disse blandinger i varmeisolerende

produkter.

Blandinger av hgydispergerte metalloxyder og uorganisk,
findelt materiale er tidligere blitt beskrevet. S&ledes er en
isoleringsplate kjent fra tysk utlegningsskrift nr. 2036124
som bestdr av et partikkelformig isoleringsmateriale som er blitt
fremstilt ved intim blanding av en silikaaerogel, et blaknings-
middel og eventuelt et fiberformig materiale. Disse blandinger
fremstilles ved intens omrgring av de enkelte blandingskomponenter
under forholdsvis hgyt energiforbruk. Til tross for dette lykkes
det ved denne mekaniske blandingsprosess bare ufullstendig & fin-
fofdele de enkelte blandingsbestanddeler med hverandre. Varme-
isoleringsplater som er fremstilt fra disse blandinger, kan bare
formes til plater med brukbare fasthetsegenskaper ved anvendelse av
h¢ye pressetrykk. Disse isoleringsplater som bare bestar av
mekanisk blandede komponenter, oppviser manglende holdbarhet ved

lengre tids anvendelse.

Det tas ved oppfinnelsen sikte p& & tilveiebringe blandinger
av flammehydrolyserte, hpydispergerte metalloxyder og uorganiske
blakningsmidler eventuelt i narvaer av bindemidler og som oppviser
en bedre fordeling av de enkelte blandingskomponenterAmed hverandre
og kan fremstilles uten sterk mekanisk omrgring.

[

Det tas sdledes ved oppfinnelsen sikte p& & tilveiebringe et
findelt, uorganisk materiale som er egnet for fremstilling av varme-

isoleringsplater med gode mekaniske egenskaper.

Oppfinnelsen angdr siledes agglomererte varmeisolerende
partikkelblandinger som er sarpregede ved at de bestdr av
1. 30-95 vekt% av ved flammehydrolyse fremstilte hgydispergerte
metalloxyder, fortrinnsvis hgydispergert siliciumdioxyd alene
eller i blanding med eller i form av blandingsoxyder med ett

eller flere andre ved flammehydrolyse fremstilte metalloxyder, og
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2. 5-70 vekt? uorganiske blakningsmidler som oppviser minst ett
adsorpsjonsmaksimum innen omrddet 1,5—10/um og er valgt fra
gruppen uorganiske oxyder og blandingsoxyder, carbider og

nitrider.

Oppfinnelsen angdr dessuten en fremgangsmite ved fremstill-
ing av disse blandinger, og fremgangsmdten er sarpreget ved at det
uorganiske blakningsmiddel tilsettes til metalloxydet ved at det
uorganiske blakningsmiddel kontinuerlig og i det tilsiktede bland-
‘ingsforhold tilfgres til det allerede flammehydrolyserte metalloxyd
i den fgrste tredaedel av et agglomereringsapparat og agglomereres
inn i metalloxydet i agglomereringstrinnet for metalloxydet som
fplger efter flammehydrolysen, eller ved at det uworganiske blak-
ningsmiddel kontinuerlig og i det tilsiktede blandingsforhold til=-
fores til forbrenningssonen ved fremstillingen av de flammehydro-
lyserte metalloxyder.

Oppfinnelsen angdr ogsd anvendelse av partikkelblandingene
i mekanisk fortettet volumtilstand i varmeisolasjonsprodukter,
eventuelt i forbindelse med opp til 5 vekt% bindemidler.

Det er overraskende at de ved hjelp av den foreliggende frem-
gangsmate fremstilte agglomererte blandinger sammenlignet med
vanlige blandinger som er blitt fremstilt under h@gy mekanisk inn-—
sats, hyppig oppviser fordeler hva gjelder fastheten for det
formede varmeisoleringsmateriale. Det kan dessuten fastslds at
ved anvendelse av den samme andel av uorganisk blakningsmiddel i
den hgydispergerte metalloxydgrunnmasse som er blitt fremstilt ved
flammehydrolyse, fas bedre varmeisoleringsegenskaper sammenlignet

med teknikkens stand.

De ifplge oppfinnelsen agglomererte blandinger utmerker seg
overfor de blandinger som ifplge teknikkens stand er blitt frem-
stilt ved intensiv blanding av de enkelte komponenter, derved at
de oppviser en hgyere fordelingsgrad for de enkelte komponenter
i hverandre selv cm blandingene ifglge oppfinnelsen er blitt
fremstilt med en lavere mekanisk innsats. Fremstillingen av flamme-
hydrolyserte metalloxyder er kjent for fagmannen. Denne utfgres
vanligvis ved at flyktige hhv. fordampbare metallforbindelser inn-
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fgres i en antennelsesflamme som brenner i et lukket kammer, og

i flammen omsettes til hgydispergerte metalloxyder. Metalloxydene
som dannes i en ytterst findelt form og er suspendert i forbrenn-
ingsgassene som dannes, agglomereres derefter i et agglomerer-
ingsapparat til et partikkelagglomerat, hvorved volumtettheten
gker. P& det tidspunkt da de findelte metalloxyder dannes, dvs.
fgr agglomereringen i agglomereringsapparatet, oppviser de fin-
delte metalloxyder egenskaper som hittil ikke er blitt tatt hen-
syn til. Egnede agglomereringsapparater er f.eks. sykloner, rgr-
bend eller rpr med avbgyningsinnretninger.

Flammehydrolyserte, hgydispergerte metalloxyder fremstilles
teknisk i store mengder. Slike metalloxyder er f.eks. silicium-
dioxyd, aluminiumoxyd, titanoxyd og ofte ogsd zirkoniumoxyd. Den
stprste betydning turde vel i denne sammenheng\siliciumdioxyd ha
i ren form hhv. i form av blandinger av siliciumdioxyd med andre
av de nevnte metalloxyder hhv. i form av blandingsoxyder av

siliciumdioxyd og de ovennevnte metalloxyder.

Som uorganiske blakningsmidler som kan anvendes ifglge opp-
finnelsen, kan f.eks. ilmenitt, titandioxyd, siliciumcarbid, jern(II;
jern(III)-blandingsoxyder, kromdioxyd, zirkoniumoxyd, mangandioxyd

eller jernoxyd nevhes.

Disse uorganiske blakningsmidler eller nzrmere bestemt midler
som gjgr blandingene ifplge oppfinnelsen uklare, oppviser et
absorpsjonsmaksimum mellom 1,5 og 10/um innen det infrargde omrade.
Det er i denne forbindelse uten betydning om absorpsjonen innen
dette omrd&de oppviser enkelte maksima eller en kontinuerlig, full-
stendig absorpsjon. For anvendelsen av de agglomererte blandinger
ifglge oppfinnelsen vil en fagmann for oppndelse av hgye fastheter

anvende slike blakningsmidler alene eller i blanding med hverandre
som oppviser en anisotropisk, geometrisk form, som f.eks. fiber-
eller bladstruktur.
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Den foreliggende fremgangsmdte ved fremstilling av disse
agglomererte blandinger bestdar i at de uorganiske blakningsmidler
kontinuerlig og i det tilsiktede blandingsforhold umiddelbart
efter fremstillingen av det flammehydrolyserte metalloxyd til-
fgres til det omrdde hvor de flammehydrolyserte metalloxyder frem-
deles foreligger i form av primerpartikler. Dette
utfgres i den fgrste tredjedel av agglomeringsapparatet, hvori det
flammehydrolyserte metalloxyd fremdeles foreligger som primarpar-
tikler med aktiv overflate. Det er selvfplgelig ogsa mﬁlig a
bringe blakningsmidlet inn i produktstrgmmen .allerede foran
agglomereringsapparatet, men det md da s¢grges for at nar oxydasjons-
pmfintlige, uorganiske blakningsstoffer tilfgres, mid tilfgrsels-
stedet velges slik at ingen uheldige sekundarreaksjoner vil kunne
oppsta. Som regel tilfgres blakningsmidlet til den fgrste tredje-
del av agglomeringsapparatet. Tilfgrselen kan utfgres f.eks. ved
anvendelse av en doseringsinnretning, hvorved blakningsmidlet
eventuelt under overtrykk innféres som stgv i agglomererings-
systemet hhv. blandes med metalloxydprimerpartiklene i agglomerer-
ingsapparatet ved hjelp av enkle statiske eller mekanisk bevegede
omrgringsinnretninger. Ved slutten av agglomeringsstrekningen kan
ved utfgrelsen av den foreliggende fremgangsméte et produkt fijernes
som hva gjelder de blandede komponenters fordelingsgrad er tydelig
forskjellig fra produkter som er blitt fremstilt ganske enkelt ved
mekanisk blanding av flammehydrolyserte metalloxydferdigprodukter

og blakningsmidler.

Blandingen ifglge oppfinnelsen anvendes spesielt som varme-
isoleringsmateriale. Det g&s da frem p8 den midte at det koagglomererte,
avsyrede og tgrkede produkt som fjernes fra agglomereringsapparatet,
fortettes p& vanlig mate, eventuelt under vakuum, og derefter formes
til formlegemer under anvendelse av mekaniske trykk. Slike form-
legemer er f.eks. plater, terninger, parallellepipeder eller kuler.
Trykkene er vanligvis 5-15 bar, idet hgyere pressetrykk ikke er
utelukket. Dessuten kan det ofte vare fordelaktig & tilsette
bindemidler som kan vere uorganiske eller organiske., Slike
bindemidler er f.eks. uorganiske oxyder som kan tilsettes i en
mengde av opp til 5 vekt?% og som er istand til & klebe metall-
oxydene og blakningsmidlene til hverandre under dannelse av f.eks.
glasslignende strukturer. Det bgr dessuten bemerkes at organiske

o

bindemidler kan tilsettes for & forbedre de formede romlegemers
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rastruktur.

Eksempel 1

I et forspksanlegg med en kapasitet pr. time av 10 kg 8102
ble hgydispergert siliciumdioxyd fremstilt pyrolytisk fra SiCl4
péd kjent mite. Den spesifikke overflate ifglge BET ble regulert
til 250 mz/g. Ilmenittpulver med betegnelsen "IL F", en BET =
8,4 m2/g og en romvekt = 1133 g/l ble via en doseringsskrue inn-
fgrt i primarpartikkelstrgmmen f¢r agglomereringsbanen med en
slik doseringsmengde pr. tidsenhet at det agglomererte produkt
fikk et ilmenittinnhold av 15%. Temperaturen i avgasstrgmmen
var da ca. 350°C. Efter at koaggbmereringen var over, ble pro-
duktet fraskilt i en syklon. Det faste materiale ble derefter av-
syret ved 600°C i et hvirvelskikt.

Ilmenittkonsentrasjonen ble gravimetrisk bestemt ved at
prgvene ble avrgket med flussyre og under hensyntagen til vekt-
tapet for ren ilmenitt ved denne behandling.

For fremstilling av pressede plater ble 50 g av koadlomeratet
fylt i en sylinder (10,7 cm diameter, vakuumtilkobling ved bunn-
platen). Koagglomeratet ble under evakuering presset til en tyk-
kelse av 2 cm. Pressetrykket var 150 N/cmz. *

Varmeledningsevnen ble bestemt i overensstemmelse med varme-
tréddmetoden (DIN 51046, del 1).

De pressede platers trykkfasthet ble bestemt i overensstemmelse
med DIN 53456.

1

0,028 (Wem k1

153 (N/cm?)

Resultat: Varmeledningstall (A)
Kuletrykkhardhet (H)

Eksempel 2

Den i eksempel 1 beskrevne fremgangsmdte ble gjentatt, men
med den forandring at ilmenitten ble tilsatt i en slik mengde at
det koagglomererte produkt inneholdt 45% ilmenitt.

Resultat: Varmeledningstall (A) = 0,021 (W-m_l'K-l)

Kuletrykkhardhet (H) 125 (N/cmz)
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Eksempel 3

Den i eksempel 1 beskrevne fremgangsmdte ble gjentatt, men
med den forandring at istedenfor ilmenitt ble titandioxyd av
kvalitet "Bayer Titan A" med BET = §,1 m2/g og en romvekt = 584 g/1
tilsatt i en slik mengde at det koagglomererte produkt inneholdt
15% TiOz.

0,024 (W-m tex™1)

95 (N/cmz)

Resultat: Varmeledningstall ( A)
Kuletrykkhardhet (H)

il

H

Eksempel 4

Den i eksempel 1 angitte fremgangsmdte ble gjentatt, men med
den forandring at istedenfor ilmenitt ble‘bornitrid med handels-—
betegnelsen "BN-S", en BET = 15,8 mz/g, en romvekt = 420 g/1 og
inneholdende 0,17 vekt$% B203 tilsatt i en slik mengde at det ko-
agglomererte produkt inneholdt 14% BN.

0,028 (W-m t-x71)

65 (N/cm?)

Resultat: Varmeledningstall ()
Kuletrykkhardhet (H)

It

"

Sammenligningseksenmpel 1

15 g ilmenittpulver med handelsbetegnelsen "IL F", en
BET = 8,4 m2/g og en romvekt = 1133 g/1 ble blandet i en porselens-
skdl med 10 g hgydispergert siliciumdioxyd med handelsbetegnelsen
"HDK T 30", en BET = 300 m2/g og en romvekt = 5070 g/1 ved om-
rgpring og gnidning. Blandingen ble tilfgrt til 75 g HDK gjennom
en metallsikt med en maskebredde av 1,5 mm og omrgrt. Denne bland-
ing ble derefter blandet ytterligere to ganger gjennom metall-
sikten under stadig omrgring. En optisk homogen blanding ble dannet.
For fremstilling av pressede plater ble 50 g av blandingen som inne-
holdt 15% ilmenitt, fylt i en metallsylinder (diameter 10,7 cm,
vakuumtilkobling ved bunnplaten). Pulveret ble under evakuering
presset til en tykkelse av 2 cm. Pressetrykket var 93 N/cmz.
Platens varmeledningsevne ble bestemt i overensstemmelse med varme-
trddmetoden (DIN 51046, del 1). Den pressede plates trykkfasthet
ble bestemt i overensstemmelse med DIN 53456.

0,032 (Ww.m Tex7h)

110 (N/cmz)

Resultat: Varmeledningstall (A)
Kuletrykkhardhet (H)
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sammenligningseksempel 2

Den i sammenligningseksempel 1 angitte fremgangsmdte ble
gjentatt, men med den forandring at blandingen inneholdt 45%
ilmenitt.

0,025 (Wem Ter7Y)

50 (N/cmz)

Resultat: Varmeledningstall (\)
Kuletrykkhardhet (H)

Sammenligningseksempel 3

Den i sammenligningseksempel 1 angitte fremgangsmdte ble
gjentatt, men med den forandring at istedenfor ilmenitt ble titan-
dioxyd med handelsbetegnelsen "Bayer Titan A", en BET = 8,1 m2/g
og en romvekt = 584 g/l tilsatt i en slik mengde at blandingen

inneholdt 15% TiOz.

Resultat: Varmeledningstall (}J
Kuletrykkhardhet (H)

0,035 (Wem L.x1

125 N/cm2

)

oll

Sammenligningseksempel 4

Den i sammenligningseksempel 1 angitte fremgangsméte ble
gjentatt, men med den forandring at istedenfor ilmenitt ble bor-
nitrid med handelsbetegnelsen "BN-S", en BET = 15,8 mz/g, en
romvekt = 420 g/l og inneholdende 0,17 vekt% B
slik mengde at blandingen inneholdt 14% BN.

2O3 anvendt i en

0,037 (W.m LTex™1)

122 (N/cm?)

Resultat: Varmeledningstall (%J
Kuletrykkhardhet (H)
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Patentkrayvw

1. Agglomererte varmeisolerende partikkelblandinger,

karakterisert v e & at de bestdr av

1. 30-95 vekt% av ved flammehydrolyse fremstilte hgydis-
pergerte metalloxyder, fortrinnsvis hgydispergert
siliciumdioxyd alene eller i blanding med eller i form av
blandingsoxyder med ett eller flere andre ved flamme-

hydrolyse fremstilte metalloxyder, og

2. 5-70 vekt% uorganiske blakﬁingsmidler som oppviser minst
ett adsorpsjonsmaksimum innen omradet l,5—10/um og er
valgt fra gruppen uorganiske oxyder og blandingsoxyder,

carbider og nitrider.

2. Fremgangsmdte ved fremstilling av agglomererte pértikkel—
blandinger ifglge krav 1,

karakterisert ved at det uorganiske blaknings-
middel tilsettes til metalloxydet ved at det uorganiske blak-
ningsmiddel kontinuerlig og i det tilsiktede blandingsforhold
tilfgres til det allerede flammehydrolyserte metalloxyd i

den fgrste tredjedel av et agglomereringsapparat og agglomereres
inn i metalloxydet i agglomereringstrinnet for metalloxydet

som fglger efter flammehydrolysen, eller ved at det uorganiske
blakningsmiddel kontinuerlig og i det tilsiktede blandingsforhold
tilfpres til forbrenningssonen ved fremstillingen av de flamme-
hydrolyserte metalloxyder.

3. Anvendelse av partikkelblandingene ifglge krav 1 i mekanisk
fortettet volumtilstand i varmeisoleringsprodukter, eventuelt

i forbindelse med opp til 5 vekt% bindemidler.
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