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(54) Title: METHOD FOR PRODUCING A MOLDED HEAT-INSULATING ELEMENT
(54) Bezeichnung : VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG EINES WARMEDAMMFORMKORPERS

(57) Abstract: The invention relates to a method for producing an ammonia-treated, hydrophilic molded heat-insulating element.
According to the invention, a molded heat-insulating element comprising hydrophilic silicic acid is treated with ammonia, the
molded heat-insulating element is introduced into a chamber and ammonia is fed thereto until the pressure difference is Ap > 20
mbar. The invention also relates to a method for producing a molded heat-insulating element comprising hydrophobic silicic acid,
the ammonia-treated hydrophilic molded heat-insulating element being treated with an organosilicon compound.

(57) Zusammenfassung: Verfahren zur Herstellung eines mit Ammoniak behandelten, hydrophilen Warmeddmmformkdrpers, bei
dem man einen hydrophile Kieselsdure aufweisenden Wirmeddmmformkorper mit Ammoniak behandelt, bei dem man den
Wirmeddmmformkdrper in eine Kammer einbringt und solange gastSrmigen Ammoniak zufiihrt, bis die Druckditferenz Ap > 20
mbar betragt. Verfahren zur Herstellung eines hydrophobe Kieselsdure enthaltenden Warmeddmmformkorpers, bei dem man den mit
Ammoniak behandelten, hydrophilen Warmedammformkérper mit einer Organosiliciumverbindung behandelt.
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Verfahren zur Herstellung eines Warmedammformkoérpers

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Warmedammformkorpers.

Bindemittelfreie Warmedammformkérper zeigen nach dem Pressvorgang eine Volumenexpansion.
Sie werden rissig und verlieren an mechanischer Stabilitat. Aufgrund der schlechten MaRhaltigkeit

ist die Fertigung maRgenauer Warmedammformkdrper schwierig.

In DE-A-3305375 wird ein Verfahren zur Herstellung von bindemittelfreien
Warmedammformkdrpern offenbart, bei dem man pyrogene Kieselsdure, Triibungsmittel und
anorganische Fasern in Gegenwart von Ammoniak vermischt und diese Warmedammmischung
anschlieflend verpref3t. Dabei ist wesentlich, dass der Zusatz von Ammoniak vor dem Verpressen
erfolgt. Explizit wird darauf hingewiesen, dass die Beaufschlagung der verpressten Platte mit
gasférmigem Ammoniak nicht zum gewlnschten Ergebnis, namlich einer Verringerung der

Volumenexpansion flhrt.

In US6099749 wird ein Verfahren zum Verdichten einer pyrogene Kieselsaure enthaltenden
Mischung offenbart, bei dem man die Mischung in Abwesenheit von Flissigkeit mit Dampf, der
Wasser und Ammoniak aufweist, behandelt, so dass eine Gewichtszunahme von mindestens 0,5

Gew.-% eintritt, und nachfolgend die so behandelte Mischung verpresst.

Ahnliches wird auch in WO2004/109026 offenbart. Dort wird ein Verfahren zur Herstellung eines
Warmedammformkdrpers offenbart, bei dem eine pyrogene Kieselsaure enthaltende
Warmedammmischung zunachst mit gasformigem Ammoniak behandelt wird und anschlieRend die
so behandelte Warmedammmischung zu Platten verpresst wird. Dabei werden wahrend der
Vermischung Ammoniak in Mengen von 0,1 bis 50 NI/10 kg Warmedammmischung eingebracht.
Die Zugabe des Ammoniaks kann auch nach dem Mischen, jedoch vor dem Pressvorgang,

erfolgen.

Es wurde nun tberraschend ein Weg gefunden, der es erlaubt, die Druckfestigkeiten von

Warmedammformkdrpern auch nach einer Verpressung zu verbessern.

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung eines mit Ammoniak behandelten,
hydrophilen Warmedammformkérpers, bei dem man einen hydrophile Kieselsadure aufweisenden
Warmedammformkorper mit Ammoniak behandelt, indem man den Warmedammformkorper in eine
Kammer einbringt und solange gasférmigen Ammoniak zufiihrt bis die Druckdifferenz Ap > 20 mbar

betragt.

Bei dem Warmedammformkdrper kann es sich um eine Platte, ein Profil oder ein Rohr handeln.

Das Verfahren eignet sich besonders zur Herstellung einer Warmedammplatte.

Dabei gilt, dass Ap = p2 — p1, mit p1 = Druck in der Kammer vor Einbringen des gasférmigen
Ammoniaks, p2 = Druck in der Kammer bei der das Einbringen des gasfédrmigen Ammoniaks

gestoppt wird.
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Das erfindungsgemale Verfahren wird bevorzugt so ausgefiihrt, dass 50 mbar < Ap < 5 bar ist.
Besonders bevorzugt ist eine Ausfihrungsform, bei der 100 mbar < Ap < 500 mbar ist. Ganz

besonders bevorzugt ist 200 mbar < Ap < 400 mbar.

In einer besonderen Ausfuhrungsform der Erfindung wird das Verfahren so ausgefiihrt, dass der
Druck in der Kammer vor Einbringen des gasférmigen Ammoniaks Atmospharendruck oder mehr
betragt. In diesem Fall ist es glinstig, wenn Atmospharendruck < p1 <10 bar ist. Bei diesem
Uberdruckverfahren wird Ammoniak in die Poren des hydrophilen Kieselsdure aufweisenden
Warmedammformkdrpers ,gedrickt®. Hierbei wird der parallel ablaufende Diffusionsprozess von

Ammoniak in die Probe unterstitzt. Der Atmospharendruck betragt ca. 1013 mbar.

Noch bessere Ergebnisse werden mit einer Ausfihrungsform erhalten, bei der man das Verfahren
so ausfuhrt, dass der Druck in der Kammer vor Einbringen des gasférmigen Ammoniaks kleiner als
Atmospharendruck ist. Insbesondere ist es glinstig, wenn 0,1 mbar < p1 < Atmospharendruck mbar
ist. Besonders bevorzugt ist eine Variante bei der 1 <p1 <500 mbar ist. Bei dieser besonderen
Ausfihrungsform erfolgt das Einbringen des gasférmigen Ammoniaks in eine evakuierte Kammer.
Bei diesem Unterdruckverfahren wird Ammoniak in die Poren des hydrophile Kieselsaure

aufweisenden Warmedammformkorpers ,gesaugt® und optimal verteilt.

An die Kammer ist lediglich die Anforderung gestellt, dass sie die im erfindungsgemalien Verfahren

erforderlichen Driicke und Temperaturen aufrechterhalten kann.

In dem erfindungsgemafien Verfahren wird ein eine hydrophile Kieselsdure aufweisender
Warmedammformkdrper eingesetzt. In der Regel wird eine die hydrophile Kieselsaure enthaltende
Warmedammmischung in einem oder mehreren Schritten in ein Presswerkzeugs gefillt und mittels
Pressstempel verdichtet. Die Dichte des die hydrophile Kieselsdure enthaltenden
Warmedammformkdrpers betragt tblicherweise 30 bis 500 g/l, bevorzugt 70 bis 350 g/l und

besonders bevorzugt zwischen 120 bis 200 g/I.

Es hat sich gezeigt, dass der eingesetzte, hydrophile Kieselsdure enthaltende
Warmedammformkdrper auch Wasser enthalten kann. In einem Bereich bis zu 5 Gew.-% Wasser
lakt sich das erfindungsgemalfie Verfahren ohne Nachteile ausfiihren. In der Regel werden
hydrophile Kieselsaure enthaltende Warmedammformkérper mit einem Anteil an Wasser von 0,5

bis 3 Gew.-% eingesetzt.

Ebenso ist es méglich, dass Wasserdampf in die Kammer eingebracht wird. Sein Anteil sollte nicht

héher sein als 10 Vol.-%, bezogen auf die insgesamt eingebrachte Gasmenge und Dampfmenge.

Dagegen soll der eingesetzte, hydrophile Kieselsaure enthaltende Warmedammformkdrper keine

Bindemittel enthalten, da diese die Warmedammeigenschaften negativ beeinflussen kdnnen.

Die Zeitspanne in der der hydrophile Warmedammformkérper in der Kammer belassen wird, vom
Zeitpunkt an, an dem das gasférmige Ammoniak zugegeben wird, ist unter anderem von der
Zusammensetzung des Warmedammformkorpers und dessen Dicke abhangig. In der Regel

betragt die Zeitspanne 10 Minuten bis 100 Stunden, bevorzugt 0,5 bis 20 Stunden.
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Die geeignete Temperatur in der Kammer ist ebenso von der Zusammensetzung des
Warmedammformkdrpers und dessen Dicke abhangig. Die Temperatur, bei der besten Ergebnisse

zu erwarten sind, ist ein Bereich zwischen 0 und 100°C, bevorzugt 15 bis 90°C

Nachfolgend kann der Warmedammformkd&rper noch thermisch behandelt werden um den Anteil
an Ammoniak zu minimieren. Dies erfolgt am besten im Vakuum bei erhéhter Temperatur,
beispielsweise bei 1 bis 80 mbar und einer Temperatur von 20 bis 90°C. Der so behandelte
Warmedammformkdrper weist bevorzugt weniger als 0,1 Gew.-%, besonders bevorzugt weniger

als 100 ppm ganz besonders bevorzugt 1 bis 20 ppm Ammoniak auf.

Der Hauptbestandteil der Warmedadmmmischung ist hydrophile Kieselsdure. Als hydrophile
Kieselsdure kommen vor allem pyrogene Kieselsauren, Fallungskieselsduren und/oder ein

Siliciumdioxidaerogele in Betracht.

Die besten Ergebnisse werden mit pyrogenen Kieselsauren erhalten. Die BET-Oberflache der
pyrogenen Kieselsaure betragt bevorzugt 90 m2/g oder mehr, besonders bevorzugt von 150 bis
500 m?/g. Diese werden durch Flammenhydrolyse von Siliciumverbindungen, wie beispielsweise
Chlorsilanen, hergestellt. Beidiesem Verfahren wird ein hydrolysierbares Siliciumhalogenid mit
einer Flamme zur Reaktion gebracht, die durch Verbrennung von Wasserstoff und eines
sauerstoffhaltigen Gases gebildet worden ist. Die Verbrennungsflamme stellt dabei Wasser fiir die
Hydrolyse des Siliciumhalogenides und gentigend Warme zur Hydrolysereaktion zur Verfigung.
Eine so hergestellte Kieselsdure wird als pyrogene Kieselsdure bezeichnet. Bei diesem Prozess
werden zunachst Primarpartikel gebildet, die nahezu frei von inneren Poren sind. Diese
Primarteilchen verschmelzen wahrend des Prozesses Uber sogenannte ,Sinterhalse“ zu
Aggregaten. Aufgrund dieser Struktur ist pyrogen hergestellte Kieselsaure ein idealer
Warmedammestoff, da die Aggregatstruktur die Warmeubertragung durch Festkdrperleitfahigkeit

Uber die ,Sinterhalse“ minimiert und eine ausreichend hohe Porositat erzeugt.

Daneben kann die Mischung noch Tribungsmittel, Fasern und/oder feinteilige anorganische
Zusatzstoffe enthalten. Eine typische Zusammensetzung ist 45 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise 55
bis 90 Gew.-%, Kieselsaure, 5 bis 30 Gew.-%, vorzugsweise 7 bis 15 Gew.-%, Tribungsmittel, 5
bis 35 Gew.-%, vorzugsweise 10 bis 30 Gew.-% feinteilige anorganische Zusatzstoffe und 0 bis 12
Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-%, Fasern. Bei den Trubungsmitteln kann es sich um
Titanoxide, Zirkonoxide, limenite, Eisentitanate, Eisenoxide, Zirkonsilikate, Siliciumcarbid,
Manganoxide, Graphite und/oder Rufie handeln. Die PartikelgroRe der Tribungsmittel liegt in der
Regel zwischen 0,1 bis 25 ym. Bei Siliciumcarbid und Titanoxiden ist der mittlerer

Partikeldurchmesser dso bevorzugt 1 bis 10 ym, besonders bevorzugt 2 bis 8 ym.

Unter einer hydrophilen Kieselsaure ist im Rahmen dieser Erfindung eine zu verstehen, die an ihrer
Oberflache keine organischen Gruppen, wie beispielsweise Alkylgruppen, tragt, die ihr einen
hydrophoben, wasserabweisenden Charakter verleihen wirden. Vielmehr sollen die sich an der
Oberflache befindlichen Gruppen weitestgehend oder vollstandig aus Si-OH- und Si-O-Si-Gruppen

bestehen. Von einer hydrophoben Kieselsaure spricht man dann, wenn die an der Oberflache sich
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befindlichen Si-OH- und Si-O-Si-Gruppen wenigstens teilweise mit einer organischen Verbindung

umgesetzt werden, die dem Material einen hydrophoben, wasserabweisenden Charakter verleihen.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung eines hydrophobe
Kieselsaure enthaltenden Warmedammformkérpers, bei dem man den nach dem
erfindungsgemalen Verfahren mit Ammoniak behandelten, hydrophilen Warmedammformkdorper

mit einer Organosiliciumverbindung behandelt.

Bei diesem Verfahren ist es vorteilhaft, wenn der mit Ammoniak behandelte, hydrophile
Warmedammformkdrper nicht mehr als 2 Gew.-% Wasser enthalt. Besonders bevorzugt ist 0 bis
1,5 Gew.-%.

In einer besonderen Ausfuhrungsform der Erfindung wird die Behandlung in einer Kammer
durchgefihrt, die den nach dem erfindungsgemafen Verfahren mit Ammoniak behandelten,
hydrophilen Warmedammformkdrper enthalt, und man in die Kammer solange eine, unter den
Reaktionsbedingungen dampfférmige Organosiliciumverbindung einbringt, bis die Druckdifferenz

Ap > 20 mbar betragt.

Die Organosiliciuimverbindung selbst kann in fliissiger oder dampfférmiger Form in die Kammer
eingebracht werden. In flissiger Form eingebracht, etwa durch Eindisen, soll sie unter den in der
Kammer herrschenden Bedingungen in den dampfférmigen Zustand Gbergehen. Bevorzugt wird

eine dampfférmige Organosiliciumverbindung eingebracht.

Ap = p2 — p1, mit p1 = Druck in der Kammer vor Einbringen der Orgaosiliciumverbindung , p2 =
Druck in der Kammer bei der das Einbringen der Organosiliciumverbindung gestoppt wird. Das
erfindungsgemale Verfahren wird so ausgefiihrt, dass bevorzugt 50 mbar < Ap < 5 bar, besonders

bevorzugt 100 mbar < Ap < 500 mbar, ganz besonders bevorzugt 200 mbar < Ap < 400 mbar ist.

In einer besonderen Ausfuhrungsform der Erfindung wird das Verfahren so ausgefiihrt, dass der
Druck in der Kammer vor Einbringen der Organosiliciumverbindung kleiner als Atmospharendruck
ist. Insbesondere ist es guinstig, wenn 0,1 mbar < p1 < Atmospharendruck mbar ist. Besonders
bevorzugt ist eine Variante bei der 1 < p1 <500 mbar ist. Bei dieser besonderen Ausfihrungsform
erfolgt das Einbringen der Organosiliciumverbindung also in eine evakuierte Kammer. Bei diesem
Unterdruckverfahren wird die Organosiliciumverbindung in die Poren des hydrophilen Formkdrpers

<gesaugt’ und optimal verteilt.

Die eingesetzten Organosiliciumverbindungen reagieren mit den Silanolgruppen des hydrophile
Kieselsaure enthaltenden Warmedammformkdrpers und gestalten diesen dadurch

wasserabstoflend.

Fir das erfindungsgemale Verfahren kann als Organosiliciumverbindung bevorzugt ein oder
mehrere Organosilane aus der Gruppe bestehend aus Rn-Si-X4.n, R3Si-Y-SiR3, RnSinOn, (CHz3)3-Si-
(O-Si(CH3s)2)n-OH, HO-Si(CHs)2-(O-Si(CH3)2)n-OH, mit n = 1-8; R = -H, -CHs, -C2Hs; X = -Cl, -Br; -
OCHs3, -OC2Hs, -OCsHs, Y= NH, O eingesetzt werden.
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Explizit seien (CH3)sSiCl, (CHz)2SiClz, CHsSiClz, (CH3)3SiOC2Hs, (CH3)2Si(OC2Hs)2, CH3Si(OC2Hs)s,
(CH3)3SiNHSI(CHs)s, (CH3)3SiOSi(CHs)s, Octamethyltetracyclosiloxan, Hexamethyltricyclosiloxan
und (CHs)sSi(OSi(CH3)2)aOH genannt. Bevorzugt werden (CHs)sSiCl, (CH3)2SiClz, CH3SiCls,
(CH3)3SINHSI(CHs)s und (CHs)sSisOa eingesetzt. Besonders bevorzugt wird (CHs)sSiINHSi(CHs)s

eingesetzt.

Die Temperatur in der Kammer soll, abhangig von der eingesetzten Organosiliciumverbindung,

20°C bis 300°C betragen. Bevorzugt wird eine Temperatur von 50 bis 200°C gewahit.

Die Zeitspanne in der der hydrophile, mit Ammoniak behandelte Warmedammformkérper in der
Kammer belassen wird, vom Zeitpunkt an, an dem die Organosiliciumverbindung zugegeben wird,
ist unter anderem von der Zusammensetzung des Warmedammformkdrpers und dessen Dicke

abhangig. In der Regel betragt die Zeitspanne 1 Minute bis1 Stunde, bevorzugt 2 bis 20 Minuten.

Nach Beendigung der Behandlung kann die eventuell GUberschissige Organosiliciumverbindung
und Reaktionsprodukte aus dem nun hydrophoben Warmedammformkorper durch Aufheizen

entfernt werden.

Ein besondere Ausfiihrungsform der Erfindung sieht ein Verfahren zur Herstellung hydrophober

Kieselsaure enthaltender Warmedammformkdrper vor, bei dem die Hydrophobierung mit

(CH3)sSiNHSI(CHs)s durchgefiihrt wird und bei dem der wahrend des Hydrophobierungsschrittes

gebildete Ammoniak in der Behandlung des hydrophilen Warmedammformkorpers eingesetzt wird.

Dieses Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, dass man

a) einen hydrophile, pyrogene Kieselsdure aufweisenden Warmedammformkdérper mit Ammoniak
behandelt, indem man diesen in eine Kammer einbringt und solange gasférmigen Ammoniak
zufuhrt bis die Druckdifferenz Ap > 20 mbar betragt,

b) nachfolgend den so behandelten Warmedammformkdrper mit (CHs)sSi-NH-Si(CHs)s unter
Bildung von Ammoniak behandelt,

¢) den so erhaltenen Ammoniak, gegebenenfalls mit weiterem Ammoniak, einer anderen Kammer
zufuhrt, in der sich ein hydrophiler, pyrogene Kieselsdure aufweisender
Warmedammformkdrper befindet, wobei solange Ammoniak zugefiihrt wird bis die

Druckdifferenz Ap > 20 mbar betragt.

Beispiele
Angelehnt an DIN I1ISO 844:2009 und EN 826:1996. Im Gegensatz zu den Prifvorschriften wird bis
1 bar belastet und die Stauchung ausgewertet. Au3erdem wurde nur eine Einzelmessung

durchgefiihrt, ohne Klimatisierung der Proben vor der Prifung.

Beispiel 1a (Vergleichsbeispiel): Eine Warmedadmmmischung bestehend aus 76,2 Gew.-%
AEROSIL 300 (pyrogene Kieselsaure; Evonik Industries; BET-Oberflaiche 300 m?/g), 19 Gew.-%
Siliciumcarbid (Silcar G14; ESK; dso = 2,73 pm) und 5 Gew.-% Glasfasern (mittlerer
Faserdurchmesser ca. 9 ym; Lange ca. 6 mm) wird zu einer Warmedammplatte verpresst. Die

Warmedammplatte weist eine Dichte von 149 g/cm? auf.
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Beispiel 2a (gemal Erfindung): Ein Abschnitt der Warmedammplatte aus Beispiel 1a mit den
Dimension 70 x 70 x 20 mm wird in einen Exsikkator Gberfiihrt. Der Druck im Exsikkator wird auf 20
mbar reduziert. Anschlielend wird soviel dampfférmiges Ammoniak in den Exsikkator gegeben, bis
der Druck auf 300 mbar steigt. Die Warmedammplatte verbleibt nun fir 2 Stunden im Exsikkator.

Die Dichte ist unverandert.

Beispiel 2b (gemal Erfindung): analog Beispiel 2a. Die Warmedammplatte verbleibt fir 20 Stunden

im Exsikkator.

Beispiel 2¢ (gemaR Erfindung): analog Beispiel 2a, jedoch unter Verwendung der
Warmedammplatte aus Beispiel 1b anstelle von 1a. Die Warmedammoplatte verbleibt fir 100

Stunden im Exsikkator.

In der Tabelle sind die Werte fir die Stauchung der Warmedammplatten wiedergegeben. Es zeigt
sich, dass die Stauchung der nach dem erfindungsgemafien Verfahren hergestellten
Warmedammplatten signifikant niedriger sind unbehandelte Platten. Die Ergebnisse zeigen auch,
dass entgegen der im Stand der Technik gemachter Aussagen, durch die Behandlung bereits

verpresste Warmedammplatten gehartet werden kénnen.

Tabelle: Stauchung bei Druckbeanspruchung

Reaktionszeit Stauchung bei 1 bar
Beispiel
[h] [%]
1a - 16,4
2a 2 14,9
2b 20 8,8
2c 100 9,2




10

15

20

25

30

35

WO 2016/162261 PCT/EP2016/057081

Patentanspriiche

1.

10.

11.

Verfahren zur Herstellung eines mit Ammoniak behandelten, hydrophilen
Warmedammformkdrpers, bei dem man einen hydrophile Kieselsaure aufweisenden
Warmedammformkorper mit Ammoniak behandelt,

dadurch gekennzeichnet, dass man den Warmedammformkérper in eine Kammer einbringt

und solange gasformigen Ammoniak zufiihrt, bis die Druckdifferenz Ap > 20 mbar betragt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass
der Druck in der Kammer vor dem Einbringen des Ammoniaks kleiner als Atmospharendruck

ist.

Verfahren nach den Ansprichen 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass

der hydrophile Warmedammformkdrper bis zu 5 Gew.-% Wasser enthalt.

Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass

zusatzlich Wasserdampf in die Kammer eingebracht wird.

Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass
man den eingesetzten hydrophilen Warmedammformkdrper vom Zeitpunkt an, an dem das

gasformige Ammoniak zugegeben wird noch 1 bis 100 Stunden in der Kammer belasst.

Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass

die Temperatur in der Kammer zwischen 0 und 100°C ist.

Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass

als hydrophile Kieselsdure eine pyrogene Kieselsdure eingesetzt wird.

Verfahren zur Herstellung eines hydrophobe Kieselsaure enthaltenden
Warmedammformkdrpers, dadurch gekennzeichnet, dass
man den nach dem Verfahren gemaf der Anspriiche 1 bis 6 erhaltenen hydrophilen

Warmedammformkdrper mit einer Organosiliciumverbindung behandelt.

Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass

man zur Behandlung mit der Organosiliciumverbindung den mit Ammoniak behandelten,
hydrophilen Warmedammformkdrper in eine Kammer einbringt, und in die Kammer solange
eine dampfférmige Organosiliciumverbindung einbringt, bis die Druckdifferenz Ap > 20 mbar

betragt.

Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass
der mit Ammoniak behandelte, hydrophile Warmedammformkérper nicht mehr als 2 Gew.-%

Wasser enthalt.

Verfahren nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass
der Druck in der Kammer vor dem Einbringen des Organosiliciumverbindung kleiner als

Atmospharendruck ist.
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12.

13.

14.

8

Verfahren nach den Anspriichen 9 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass

die Temperatur in der Kammer 20 bis 300°C ist.

Verfahren nach den Anspriichen 9 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass
man den mit Ammoniak behandelten, hydrophilen Warmedammformkdrper vom Zeitpunkt an,
an dem das Organosiliciumverbindung zugegeben wird noch 1 Minute bis 1 Stunde in der

Kammer belasst.

Verfahren zur Herstellung hydrophober Kieselsaure enthaltender Warmedammformkdérper,

dadurch gekennzeichnet, dass man

a) einen hydrophile, pyrogene Kieselsaure aufweisenden Warmedammformkdrper mit
Ammoniak behandelt, indem man diesen in eine Kammer einbringt und solange
gasformigen Ammoniak zufuihrt bis die Druckdifferenz Ap > 20 mbar betragt,

b) nachfolgend den so behandelten Warmedammformkdrper mit (CHs)sSi-NH-Si(CHs)s unter
Bildung von Ammoniak behandelt,

¢) den so erhaltenen Ammoniak, gegebenenfalls mit weiterem Ammoniak, einer anderen
Kammer zufuhrt, in der sich ein hydrophiler, pyrogene Kieselsdure aufweisender
Warmedammformkdrper befindet, wobei solange Ammoniak zugefuhrt wird bis die

Druckdifferenz Ap > 20 mbar betragt.
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