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@ Anorganisch-organische Kunststoffe und Verfahren zu deren Herstellung.

@ Verfahren zur Herstellung anorganisch-organischer
Kunststoffe hoher Festigkeit, Elastizitdt, Warmeformbestan-
digkeit und Schwerentflammbarkeit bestehend aus einem als
kolloides Xeroso! vorliegenden Polymer-Polykieselsiuregel-
Verbundmaterial durch Vermischen von

a) einem organischen Polyisocyanat

- b) einer waBrigen basischen Losung und/oder einer

wilrigen basischen Suspension mit Gehalten an anorgan-
ischem Feststoff von 20-80 Gew.-%, vorzugsweise 30-70
Gew.-%,

¢) einer flieRfahigen anorganischen Verbindung enthétlt, und
gegebenenfalls

d) Katalysatoren und weiteren Zusatzmitteln und Ausreagie-
renlassen des so erhaltenen Gemischs, dadurch gekenn-
zeichnet, daR die Vermischung in der Weise vorgenommen
wird, daf8 zun#chst die Komponente a) und b), gegebenenfalls

unter Zusatz der ganzen Menge oder eines Teils der Kompo--

nente d), zu einer stabilen Primérdispension umgesetzt und
anschlieBend Komponente c), gegebenenfalls unter Zusatz

der ganzen Menge oder eines Teils der Komponente d), unter’

Ausbildung einer Enddispersion zugegeben wird.
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Verfahren zur Herstellung anorganisch-organ.scher “unststoffe

Anor@anisch-organische Kunststoffe auf Basis vec~ Polviso-
cyanaten und widlrigen Alkalisilikatl#isungen sinc bekannt;
vergl. z.B. DT-0S 1 770 384, 2 227 147, 2 359 606, 2 359 607,
2 359 606, 2 359 609, 2 359 610, 2 359 611, 2 339 5°7,

DT-AS 2 325 090 und 2 310 559.

Auf diese Weise lassen sich Kunststoffe herstellen, die auf-
grund der anorganischen Anteile gegeniiber rein orcanischen
Stoffen vor.allem verbesserte Brandwidr:igkeit aufweicen und
die je nach Zusammensetzung und Reaktionsbedingungen ge-
schidumt oder ungeschdumt, hart oder weich, sprdde oder flexibel
sein kdnnen. Durch die groBe Variabilit8t der EZigenschaften
bieten diese anorganisch-organischen Kunsts<cff> zin breites
Spektrum von Anwendungsmdglichkeiten.

" Piesen Kombinationskunststoffen ist gemeinsam, das zu ihrer

Herstellung die organiséhe und die anorganische Phase mit-
einander vermischt werden miissen. Hierbei entstehen Disper-
sionen vom Typ W/O (Wasser in ¥1) oder O/W (Ul- in~Wasser).
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Die aus einer Dispersion vom Typ W/0 hervorgegangenen Kunst-
stoffe sind besonders interessant. Sie weisen, auch unter
Feuchteinwirkung, hohe mechanische Festigkeiten auf, weil

‘die gehdrtete kohidrente organische Phase die ebenfalls ge-

hirtete wifrige anorganische inkohdrente Phase umhiillt und
damit fixiert. Von der perfekten kohdrenten organischen
Phase dieser Kunststoffe hingt aber auch, bedingt durch die
eaneschlossene Wassermenge, die verbesserte Brandwidrig-

keit derartiger Systeme ab.

Man hat versucht, zur Herstellung der beschriebenen Kunststoffe
die Reaktionskomponenten in einer diskontinuierlich oder
kontinuierlich arbeitenden Mischvorrichtung einstufig oder

in mehreren Stufen miteinander zu vermischen und die
entstandene Dispersion anschliefiend erstarren 2zu lassen.

Man erhilt auf diese Weise indessen in der Regel Produkte, die
mit zunehmendem Anteil an anorganischer Komponente in steigen-
dem MaBe ihre mechanische Festigkeit verlieren und im Extremfall
sogar sandartigen Charakter und Hohlrdume aufweisen. Gerade diese
Produkte mit hohen anorganischen Anteilen sind jedoch aus wirt-
schaftlichen Griinden und wegen ihrer erhdhten Brandwidgrigkeit
besonders interessant.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die oben beschriebenen
Nachteile zu vermeiden und anorganisch-organische Kunststoffe,
auch bei hohen Mengen an anorganischen Anteilen, problemlos her-

zustellen.

Diese Aufgabe wird mit dem erfindungsgem#éSen Verfahren geldst.
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Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit ein Verfanren

zur Herstellung anorganisch-organischer Kunststoffe hoher

Festigkeit, Elastizitdt, Wirmeformbestdndigkeit und

Schwerentflammbarkeit,bestehend aus einem als kolloides

Xerosol vorliegenden Polymer-Polykieselsduregel-Verbundma-

terial durch Vermischen von

a) einem organischen Polyisocyanat

b) einer wdBrigen basischen Ldsung und/oder einer widBrigen
basischen Suspension mit Gehalten an anorganischem Fest-
stoff von 20-80 Gew.~%, vorzugsweise 30-70 Gew.-%,

c) einer fliepfihigen anorganischen Verbindung, und gegebenenfalls

d) Katalvsatoren und weiteren Zusatzmitﬁeln
und Ausrcagierenlassen des 'so erhaltenen Gemischs,

dadurch gekennzeichnet, daB die Vermischung in der Weise

vorgenommen wird, daB zundchst die Komponenten a) und b),

'gcgebenenfalls unter Zusatz der ganzen Menge oder eines Teils

der Komponente d), zu einer stabilen Primdrdispersion umge-
setzt und anschliefiend die Komponente c), gegebenenfalls

unter Zusatz der ganzen Menge oder eines Teils der Komponente 4),

unter Ausbildung einer Enddispersion zugegeben wird.

Erfindungsgem4B8 ist bevorzugt, daB8 die Enddispersion vor
Beginn des Aushidrtens bei Raumtemperatur einen Viskositdts-
bereich von 600-6000 cP aufweist und aus 50~90 Ges.=-%* anor-
ganisch wdBriger Phase und 10~50 Gew.-% organischer Phase be-
steht.

Le A 18 215
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Das erfindungsgemife Verfahren kann kontinuierlich oder vor-
zugsweise diskontinuierlich durchgefiihrt werden. Kach der
diskontinuierlichen Arbeitsweise wird zuerst die stabile
Primidrdispersion aus Polyisocyanat, widBriger basischer

Lésung oder Suspension und gegebenenfalls weiteren Zusatz-
mitteln wie Aktivatoren, Emulgatoren und Treibmitteln
hergestellt und dann die 2Zugabe der anorganischen Verbindung
(Komponente c) ) vorgenommen. Nach der kontinuierlichen Ar-
beitsweise wird entsprechend der diskontinuierlichen Arbeits-
weise durch eine spezielle maschinelle Anordnung vorab die
Primirdispersion in einer Vorkammer erzeugt, die Vermischung
mit der anorganischen Verbindung (Komponente <)) erfolgt kon-
tinuierlich in einem nachgelagerten Mischkopf.

Erfindungsgemis wird eine Vermischung der einzelnen
Komponenten z.B. in der Ceihenfolge vorgenonmen, dagB
riumlich und zeitlich zuerst aus den Komponented a)
und t), gegebenenfalls unter Zusatz der ganzen Menge
oder eines Teils der Komponente d), eine Dispersion
mit Hilfe eines Mischaggregats nergestellt wird und
2zu dieser Dispersion in einen riumlich und zeitlich
dana~h angeordneten Mischraggregat die Komponente c),
geget nenfalls unter Zusatz der ganzen Menge oder
eines .:1s der Komponente d), zugegeben wird.

2ur technischen Durchfithrung dieser nacheinander er=-
folgenden Vermischung ergeben sich verschiedene Még-
lichkeiten:

Le A 18 215

———



1) Es werden zwei Rilhrwerksmischkdpfe benutzt.

2) Es werden zwei Mischaggregate benutzt, die aus zwei nach-
einander auf einer angetriebenen Achse angebrachten
Mischorganen bestehen, wobei die Komponenten a) und

5 b) [und ggf. d)] am oberen Teil der angetriebenen
Achse eindosiert werden, die Komponente c)[hnd gegf.
d)] dagegen im unteren Teil der Achse.

3) Die Mischaggregate bestehen aus zwel nacheinander an-
geordneten statischen Hischvdrrichtungen, wobei die
10 Komponenten a) und b) [und ggf. d)] am ersten statischen
Mischer eindosiert werden und nach dem Passieren der ersten
Mischstrecke im zweiten statischen Mischer mit der
Komponente c¢) [hnd ggs. d)] vermischt werden.

4) Als erstes Mischaggregat wird ein Rihrwerksmischkopf

15 benutzt und als zweites Mischaggregat ein statischer
Mischer.

5) Als erstes Mischaggregat wird ein stﬁtischer Mischer
und als zweites Mischaggregat ein RUhrwerksmisch-
kopf benutzt.

20 Die diskontinuierliche Variante empfiehlt sich bei der Mit-
verwendung von solchen anorganischen Verbindungen als Kom-
ponente c), die z.B. wdSrige Alkalisilikatl¥sungen spontan
gelieren. Hierbei wird vorzugsweise zundchst aus Polyiso-
cyanat und z.B. wdBrigem Alkalisilikat eine stabile Pri-

25 mirdispersion hergestellt und anschlieBend die Komponente c)
zudosiert.

§— ———
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dferals erwiinschte, langére Mischzeiten lassen sich nach dem
disrontinvierlichen Verfahren dadurch realisieren, daB der zur
Aushdrtung benbtigte Aktivator erst nach Herstellung der

scabilen Primdrdispersion zugegeben wird.

rusrganisch Verbindungen gem&f Komponente c), die w&Brige
Alka'isilikate nicht oder nur sehr langsam gelieren, k&nnen
sowoll nach der kontinuierlichen als auch nach dem diskon-
tirvierlichen Verfahren eingesetzt werden.

MAli erfindungsgemdf einzusetzende Ausgangskomponenten
(Kenmponente a) kommen aliphatische, cycloaliphatische, arali-
nhatische, aromatische und heterocyclische Polyisocyanate

in Eetracﬁt, wie sie z.B. von W, Siefken in Justus Liebigs
sriiaien der Chemie, 562, Seiten 75 bis 136, beschrieben

ws1len beispielsweise A:thylen-diisocyanat, 1,4-Tetramethylen-
Aiisocyanet, 1,6-Hexamethy1gndiisocyanat, 1,12-Dodecan~-
diisocvanat, Cyclobutan-1,3—diisocyaﬁét, Cyclohexan~1,3- und

-1,4-diisocyanat sowie beliebige Gemische dieser Iso-
meren, i-Isocyanto-3,3,5-trimethyl-5-isocyantomethyl-
¢ycloncxan (DT-AS 1 202 785, US-PS 3 401 190), 2,4-

v.ad z,v-Hexahydrotoluylendiisocyanat sowie beliebige
Gemische dieser Isomeren, Hexahydro-1,3- und/oder -1,4~-
saeaylen-diisocyanat, Perhydro-2,4'- und/oder -4,4'-di-

-

pheznylaethan-diisocyant, 1,3~ und 1,4-Phenylendiisocyanat,
<,4- und 2,€-Toluylendiisocyanat sowie beliebige Gemische
dieser Isomeren, Diphenylmethan-2,4'- und/oder -4,4'~
diisocyanat, Naphthylen-1,5~diisocyanat, Triphenylmethan-
4,4', 4"-triisocyanat, Polyphenyl-polymethylen-poly-
isccyanate, wie sié durch Anilin-Formaldehyd-Kondensation
end wnsohlieBende Phosgenierung erhalten und z.B. in den
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GB-PS 874 430 und 848 671 beschrieben werden, m- und p-

Isocyanatophenylsulfonyl-isocyanate gemdR der US-PS 3 454 60€,

perchlorierte Arylpolyisocyanate, wie sie z.B., in der
DT~-AS 1 157 601 (US-PS 3 227 138) beschrieben werden,
Carbodiimidgruppen aufweisende Polyisocyanate, wie sie in
der DT-PS 1 092 007 (US-PS 3 152 162) beschrieben wercen,
Diisocyanate, wie sie in der US-PS 3 492 330 beschrieben

. werden, Allophanatgruppen aufweisende Polyisocyanate,

wie gie z.B. in der britischen Patentschrift 994 890, der
BE-PS 761 626 und der verdffentlichen holldndischen Patent-
anmeldung 7 102 524 beschrieben werden, Isocyanuratgruppen
aufweisende Polyisocyanate, wie sie z.B. in der US-PS

3 001 973, in den DT-PS 1 022, 789, 1 222 067 und

1 027 394 sowie in den DT-0S 1 929 034 und 2 004 048 be-
schrieben werden, Urethangruppen aufweisende Polyiso-
cyanate, wie sie z.B. in der belgischen Patentschrift

752 261 oder in der amerikanischen Patentschrift 3 394 164
beschrieben werden, acylierte Harnstoffgruppen aufweisende
Polyisocyanate gemdB Polyisocyanate gemdB der DT-PS 1 230
778, Biuretgruppen aufweisende Polyisocyanate, wie sie z.B,

in der DT-PS 1 101 394 (US-PS 3 124 605 und 3 201 372)
sowie in der GB-PS 889 050 beschrieben werden,‘durch
Telomerisationsreaktionen hergestellte Polyisocyanate,

wie si@ z.B. in der US-PS 3 654 106 beschrieben werden,
Estergruppen aufweisende Polyisocyanate, wie sie zum
Beispiel in den GB-PS 965 474 und 1 072 956, in der US-PS
3 567 763 und in der LT-PS 1 231 688 genannt werden, Um-
setzungsprodukte der obengenannten Isocyanate mit Acetalen
gemds der DT-PS 1 072 385, polymere Fettsiurereste ent-
haltende Polyisocyanate gemds der US~PS 3 455 883.

Le A 18 215 "
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Ec ist auch mdglich, die bei der technischen Isocyanather-
¢tellung anfallenden Isocyanatgruppen aufweisenden Destilla-
cionsriickstidnde, gegebenenfalls gel&st in einem oder mehreren
der vorgenannten Polyisocyanate, einzusetzen. Ferner ist es
m3clica, peliebige Mischungen der vorgenannten Polyiso-

cyanate 2zu verwenden.

Besonders bevorzugt werden in der Regel die technisch leicht
zugdnglichen Polyisccyanate, z.B. das 2,4- und 2,6-Toluy.en=~
diisocyanat sowie beliebige Gemische dieser Isomeren (“TDI"),
Polyphenyl-polymethylen-polyisocyanate, wie sie durch
Anilin-Formaldehyd~Kondensation und anschliefiende Phosge-
nierung hergestellt werden ("rohes MDI") und Carbodiimid-
gruppen, Urethangruppen, Allophanatgruppen, Isocyanurat-
gruppen, Harnstoffgruppen oder Biuretgruppen aufweisenden
Pclyisnecyznate ("modifizierte Poclyisocyanate").

Erfindungsgemis besonders bevorzuagt sind ionische Gruppen
aufweisende Poclyisocyanate, wie sie in der DT-0S 2 227 147
souswnliepen werden, beispielsweise sulfonierte Polyiso-
cyanate (DT-0S 2 227 111, 2 359 614, 2 359 615), Car-
poxylatgruppen aufweisende Polyisocyanate (DT-0S 2 359 613).
Erfindungsgemds bevorzugt sind auch nicht ionisch-hydrophile
Folyisocyanate, wie sie in der DT-0S 2 325 909 beschrieben
verden, ferner polare Gruppen aufweisende Polyisocyanate
gemdf der DT-0S 2 359 608 und phenolische OH-Gruppen auf-
weisende Polyisocyanate, wie sie in der DT-0S 2 359 616 ge-
nannt werden. :

L: % 16 215
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Die obengenannten, besonders bevorzugten Polyisocyanate wer-
den vorzugsweise aus Polyphenyl-polymethylen-polyisocyanaten,
wie sie durch Anilin-Formaldehyd-Kondensation und anschlie-
Bende Thosgenierung hergestellt werden ('rohes MDI') sowie

aus den daraus dufch Abdestillation von Zweikernprodukten
erhdltlichen Destillationsriickstlnden, die im allgemeinen eine
Viskositdt zwischen 50 und 50 000 P/25°C, einen NCO-~Gehalt

von 28-33 Gewichtsprozent sowie eine Funktionalitit » 2 auf-
weisen, hergestellt.

Erfindungsgemis werden ferner als Ausgangskomponenten (Xom-
ponente b)) wdsrige basische LYsungen oder Suspensionen mi%
einem Gehalt. an anorganischem Feststoff von 20-80 Gew.-%, vor-
zZugsweise 30~70 Gew.-%, vor allem wiBrige Alkalisilikat-
18sungen oder alkalisch stabilisierte Kieselsole, aber auch
flissig-flieffdhige basische Suspensionen feinteiliger Fill-
stoffe, eingesetzt. Oftmals werden die vorgenannten widfrigen
basischen Lbsungen oder Suspensionen auch in Kombination
einqesetz!.:

Unter waBrigen Lbsungen von Alkalisilikaten sind’die iblicher-
weise als "Waqserglas bezeichneten L3sungen von Natrium-
und/oder Kaliuksilikat in Wasser zu verstehen. Es k&nnen auch
rohe techni;che L¥sungen, welche zusdtzlich z.B. Calciumsili-
kat, Magnesiumsilikaﬁ, Borate und Aluminate erhalten kdnnen,
Verwendung findeh %

L
¥ .
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Das molare Verhdltnis Me20/s_io2 {Me = Alkalimetall, z.F. Na,K.)
ist nicht kritisch und kann in den iUblichen Grenzen sciwanken;
vorzugsweise betrigt es 1 : 1,6 bis 1 : 3,3. Spielt de: Wasser-
gehalt des durch Umsetzung mit dem ?olyisocyanat zundct.st er-
haltenen Kunststoffs eine untergeorﬁnete Rolle, weil es nicht
stért oder weil es leicht durch Tré?knen entfernt werden kann,
so kann unbedenklich nur schwach alkalisches Natriumsilikat
eingesetzt werden, von welchem sich z.B. 20-35 Gew.-%i¢:
Lésungen herstellen lassen. Vorzugsweise werden indessc¢n

32-~54 Gew.-%ige Silikatldsungen eingesetzt, die nur be¢.. hin-
reichender Alkalitdt die fiir eine problemlose Verarbei:ung er-
forderliche Viskositdt von unter 500 Poise dpfweisen. iuch
rmmoniumsilikatlésungen, z.B. LOsungen von Gganidinitrsilikat,
kénnen verwendet werden, allerdings sind diese wenig:: bevor-
zugt. Es kann sich um echte oder auch um kolloide Litiungen

handeln.

Die Wahl der Konzentration hdngt vor allem vor ‘gewi.ischten
Endprodukt ab. Kompakte oder geschlossenzelliﬁe Ma‘erialien
werden vorzugsweise mit konzentrierten Silikacl8sungen herge-
stellt, die erforderlichenfalls. durch Zusatz von Zlkalihy-
droxid auf niedrige Viskositdt eingestel.: werden. Auf diese
Weise lassen sich 40 - 70 Gew.-%ige&Lﬁsup;en herstellen.
Andererseits werden zur Heéstellungvpffg}poriger Leichtschaum~
stoffe Silikatldsungen mit 30 - 35 Gew.rtigem Gehalt bevor-
zugt, um niedrige Viskositdten, ausreiciend lange Reaktions-
2eiten und niedere Raumgewichte zu erz}elen, Auch bei Einsatz
feinteiliger anorganischer Fiillstoffe 'in gr&B8eren Mengen sind
Silikatl8sungen von 30 -~ 35%igem Gehalt bevorzugt.

Le A 18 215
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Weitere ausfitlhrliche Angaben iiber erfindungsgemdB8 brauchbare
Alkalisilikatldsungen findet man bei James G. Vail 'Soluble
Silicates, their properties and uses', Reinhold Publishing
Corporation, New York 1952.

Als Komponente c) sind flieBfdhige anorganische Verbindungen

" 2u verstehen, z.B. - im Extremfall -~ Wasser oder in Wasser

unlésliche oder schwer l8sliche anorganische Verbindungen,
die in eineu flieffdhigen Zustand gebracht werden und die

zu mindestens 50 Gew.-% eine TeilchengréBe von unter 50 Mi-
kron (vorzugsweise 50 Gew.-% unter 10 Mikron) aufweisen. Vor-
zugsweise kommen hier inerte mineralische Fiillstoffe oder
auch hydraulische mineralische Bindemittel in Frage, ins-
besondere wdfrige Suspensionen von Flllstoffen, welche einen
Feststoffgehalt zwischen 20 und 80 Gew.-% aufweisen. Sofern
die trockenen Fiillstoffe bereits die erfindungsgemifen Kri-
terien hinsichtlich der Teilchengr®fe erfillen (mindestens
50 Gew.-% kleiner als 50 Mikron), k&nnen sie unmittelbar mit
Wasser zu einer Suspension angerithrt werden. Sind die Teil-
chen gr&ber, so kann auch eine wdBrige Grobsuspension der
Fiillstoffe durch bekannte Verfahren def NaSmahlung in einer
erfiﬁdungsgeméﬂ brauchbare Feinsuspension {ibergefiihrt werden.

Besonders bevorzugte widBrige Suspensioneﬁ sind solche, welche
sedimentationsstabil sind und ein viskoses zligiges FlieBver-
halten zeigen, wie es beispielsweise von Papierstreichmassen
bekannt ist. Zur Herstellung solcher Fillstoffsuspensionen
bedient man sich daher vorteilhaft der zur Herstellung solcher
Streichmassen bekannten Methoden.

Le A 18 215 -
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ErfindungsgemdB bevorzugte stabilisierte Suspensionen sind

solche, welche innerhalb von einem Tag nicht nennenswert sedi-

mentieren und ein zligiges viskoses Fliefiverhalten zeigen. Im

Rahmen vorliegender Erfindung gelten wdBrige Fiillstoff-Suspen-

sionen dann als ‘'stabilisiert', wenn die dispergierten Fiill~-

stoffe durch eine oder mehrere der nachfolgend aufgefiihrten

MaBnahmen Uberwiegend agglomeratfrei als Einzelteilchen disper-

giert sind:

. Verwendung extrem feinteiliger Fiillstoffe kleiner als 20

Mikron, mindestens 50 Gew.-% kleiner als 2 Mikron. Ganz be-
sonders glinstig sind Fillstoffe, deren Teilchengrdfe zu

80% zwischen 0,5 und 2 Mikron liegt, wie dies z.B. bei
einer Reihe von Calciumcarbonat-Typen der Fall ist.

Verwendung oberflédchenmodifizierter Fiillstoffe, die durch
die Modifizierung hydrophiliert und dadurch besser disper-
gierbar sind.

Herstellung der Dispersion unter Anwendung agglomeratzer-
st8render Scherkrdfte, wie dies z.B. bei der Herstellung
von Pigmentpasten und bei pigmentieiten Lacksystem ilblich
ist, z.B. Abreiben auf dem Dreiwalzenstuhl, einer Sand-
mithle oder dergleichen.

Mitverwendung von Dispergierhilfsmitteln und Dispersions-
stabilisatoren, wie z.B. Salzen der Phosphorsdure, Pyro-

phosphorsdure, Metaphosphorséure, Polyphosphorsiuren,phos-
phorigen S&uren, Oligokieselsduren, Polykieselsduren, or-
ganischen hochmolekularer Polys#uren, wie z.B. Poly (meth)

Le A 18 215



10

15

20

25

- 13 -

acrylsduren, copolymeren Poly (meth) acrylsduren, Poly-~
maleinsduren, copolymere Polymaleinsduren, wasserldsliche
Derivate, der Zellulose, Stirke, Alginsduren sowie Pflanzen-
gummen. Auch die ilblichen oberfldchenaktiven Verbindungen,
wie Emﬁlgatoren, Netzmittel und Tenside kommen in Betracht.

5. Mitverwendung von Verdickungsmitteln, wie Zellulosederiva-
ten, Polyacrylamid, Alginaten, Pflanzengummen, wasserlds-
lichen Polymeren, z.B. Polyithylenoxid.

6. Mitverwendung von hoch- und niedermolekularen Di- oder
Polyalkoholen oder Di- bzw. Polyaminen.

Besonders bevorzugt werden Suspensionen, die unter Zusatz von
0,05 bis 20 Gew.-% bezogen auf Fiillstoff, von einer oder meh-
reren der unter 4,5 und 6 aufgefilhrten Zusatzmitteln herge-
stellt sind. Gleichzeitig, wenn auch unter dem Gesichtspunkt
der Wirtschaftlichkeit weniger giinstig, ist der Einsatz ober-
fldachenmodifizierter und dadurch hydrophilierter Fiillstoffe,
wodurch die Notwendigkeit von Zusatzmitteln sich im Regel-
falle eriibrigt.

Sofern die Séabilisierung der Filllstoff-Suspension durch orga-
nische Zusatzmittel erfolgt, soll deren Menge 5 %, bezogen auf
Fillstoff, nicht iberschreiten, um das Brandverhalten der an-
organisch-organischen Kunststoffe nicht zu verschlechtern.

Insbesondere wenn Suspensionen Zusatzmittel gem#8 4 und/oder 5

und/oder 6 enthalten und zus&tzlich nach den unter 1 und 3
genannten Kriterien hergestellt werden, erh¥lt man hervor-
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ragend sedimentationsstabile Suspensiocnen mit fir den Verar-
beitungsprozefS abgestimmtem FliefSiverhalten.

Sofern durch Zusatzmittel stabilisierte Flillstoff-Suspensionen
eingesetzt werden, finden vorzugsweise solche Fiillstoffe Ver-
wendung, die mindestens zu 90 Gew.-% eine TeilchengrdBe klei-
ner 20 Mikron und zu mindestens 50 Gew.-% eine Teilchengrdsge

kleiner 10 Mikron aufweisen.

Selbstverstdndlich kann die Flillstoff-Suspension auch unmittel-
bar vor der Zumischung hergestellt werden, z.B. indem in eine
Zuleitung zum Mischraum, in dem die Vermischung des Polyiso-
cyanats mit wdfrigem Alkalisilikat stattfindet, trockene Fiill-
stoffe und Wasser eindosiert werden und durch eine Mischvor-
richtung, z.B. eine Schnecke innerhalb dieser Zuleitung die
wdBrige Flllstoff-Suspension in situ erzeugt wird.

Die Verwendung hydraulischer Bindemittel, insbesondere Zement,
erfordert im allgemeinen die Suspendierung im Wasser oder
widBfrigem Alkalisilikat unmittelbar vor der Verarbeitung mit
der Isocyanatkomponente, damit der Abbindeprozef und ein ge-~
gebenenfalls durch Zement verursachter Gelierungsprozef zweck-
mdBigerweise im fertigen Kunststoff stattfindet.

Die eingesetzten Fiillstoffsuspensionen weisen vorzugsweise eine
Viskositdt dber 100 cP auf, um ein fiir die Verarbeitung glinsti-
ges rheologisches Verhalten zu gewdhrleisten. Sie sollen an-
dererseits gut flie8f&hig sein und keinesfalls kriimelige Kon-
sistenz aufweisen. Vorzugsweise wird eine Viskositit von

10.000 cP nicht lberschritten. Eine gute und sehr innige Ver-

Le A 18 215



10

15

20

25

30

- 15 -

mischung mit dem Polyisocyanat in dblichen Verarbeitungsappa-
raturen sollte gewdhrleistet sein. Andererseits sollt dexr Ge-
halt der widBSrigen Suspension an Flllstoffen m&glichst hoch sein,
um nicht mehr Wasser als unumgénglich in den Kunststoff‘einzu-
bringen. In Abhdngigkeit von der Teilchengrdfe und der Gestalt
der Fiillstoffteilchen betrigt die Fiillstoffkonzentration
zwischen 20 und 80 %. Bevorzugt ist ein Gehalt von 30 - 70 §%.
Niedere Konzentrationen miilssen im allgemeinen dann gewdhlt
werden, .Wenn nicht kugelige Fiillstoffe mitverwendet werden,
wie z.B. Asbest, Talk, Tone oder spezielle Eisenoxide.

Die Komponente ¢) kann auch in einigen Fillen mit der Xompo-
nente b) identisch werden.

Erfindungsgemds werden gegebenenfalls leicht fliichtige organi-
sche Substanzen als Treibmittel mitverwendet. Als organische
Treibmittel kommen z.B. Aceton, Athylacetat, halogensubstitu-
ierte Alkane wie Methylenchlorid, Chloroform, Athyliden-chlorid,
vinylidenchlorid, Monofluortrichlormethan, Chlordifluormethan,
Dichlordifluormethan, ferner Butan, Hexan, Heptan oder Di-
dthyldther in Frage. Eine Treibwirkung kann auch durch Zusatz
von bei Temperaturen iiber Raumtemperatur unter Abspaltung von

Gasen, beispielsweise von Stickstoff, sich zersetzenden Ver-
bindungen, z.B. Azoverbindungen wie Azoisobuttersiurenitril,
erzielt werden.

Auch das in der wdSrigen basischen L8sung oder Suspension
enthaltene Wasser kann die Funktion des Treibmittels iiber-
nehmen. Ferner kénnen feine Metallpulver, 2.B. Calcium,
Magnesium, Aluminium oder 2ink durch Wasserstoffentwicklung
mit ausreichend alkalischem Wasserglas als Treibmittel dienen,

wobei sie gleichzeitig eine hirtende und verstirkende Wirkung
austiiben.
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Erfindungsgemd werden ferner oft Katalysatoren mitverwendet.
Als mitzuverwendende Katalysatoren kommen solche der an sich
bekannten Art in Frage, z.B. tertidre Amine, wie Tridthylamin,
Tributylamin, N-Methyl-morpholin, N-Athyl-morpholin, N-
Cocomorphelin, N,N,N',N'-Tetramethyl-dthylendiamin, 1,4-Diaza-
bicyeclo-(2,2,2)-octan, N-Methyl~N'-dimethylaminodthyl-~
piperazin, N,N~Dimethylbenzylamin, Bis-(N,N-didthylamino-
dthyl)-adipat, N,N-Didthylbenzylamin, Bentamethyl-
didthylentriamin, N,N-Dimethylcyclohexylamin, N,N,N' ,N'-
Tetramethyl-1,3-butandiamin, N,N-Dimethyl-f-phenyl&dthylamin,
1,2-Dimethylimidazol, 2-Methylimidazol sowie insbesondere

auch Hexahydrotriazin-derivate.

Gegeniiber Isocyanatgruppen aktive Wasserstoffatome aufwei-
sende tertidre Amine sind z.B. Tridthanolamin, Triisopro-
panclamin, N~Methyl-di&dthanolamin, N-Kthyl-did&thanolamin,
N,N-Dimethyldthanolamin sowie deren Umsetzungsprodukte mit
Alkylenoxiden, wie Propylenoxid und/oder Athylenoxid.

Als Katalysatoren kommen ferner Silaamine mit Kohlenstoff-
Silizium-Bindungen, wie sie z.B. in der deutschen Patent-
schrift 1 229 290 beschrieben sind, in Frage, 2.B. 2,2,4-Tri-
methyl-2-silamorpholin, 1,3-Didthylaminomethyl-tetramethyl-

disiloxan.

Als Katalysatoren kommen auch stickstoffhaltige Basen wie
Tetraalkylammoniumhydroxide, ferner Alkalihydroxide wie Na-
triumhydroxid, Alkaliphenolate wie Natriumphenolat oder Alkali-
alkoholate wie Natriummethylat in Betracht. Auch Hexahydrotri-
azine k&nnen als Katalysatoren eingesetzt werden.
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Erfindungsgemdn k&nnen auch organische Metallverbindungen, ins-
besondere organische Zinnverbindungen, als Katalysatoren ver-

wendet werden.

Als organische Zinnverbindungen kommen vorzugsweise Zinn(II)-
salze von Carbonsduren wie Zinn(II)-~acetat, 2inn(II)-ocetat,
Zinn(II)~-dthylhexoat und Zinn(II)-laurat und die Dialkylzinn-
salze von Carbonsduren, wie z.B. Dibutyl-zinndiacetat, Di-
butylzinndilaurat, Dibutylzinn-maleat oder Dioctylzinn-diacetat
in Betracht. .

Weitere Vertreter von erfindungsgemdf zu verwendenden Kataly-
satoren sowie Einzelheiten Uber die Wirkungsweise der Kataly-
satoren sind im Kunststoff-Handbuch, Band VII, herausge-
geben von Vieweg und Héchtlen, Carl-Hanser-Verlag, Minchen,
1966, 2z.B. auf den S.96 bis 102, beschrieben.

Die Katalysatoren werden in der Regel in einer Menge zwischen
etwa 0,001 und 10 Gew.-%, bezogen auf die Menge an Isocyanat,
eingesetzt.

Erfindungsgemdf kdnnen auch oberflichenaktive Zusatzstoffe
(Emulgatoren und Schaumstabilisatoren) mitverwendet werden.

Als Emulgatoren kommen z.B., die Natriumsalze von Ricinus-
S6lsulfonaten, Natriumsalze sulfonierte Paraffine oder auch von
Fettsduren oder Salze von Fettsfduren mit Aminen wie 8lsaures
Didthylamin oder stearinsaures Didthanolamin in Frage. Auch
Alkali- oder Ammoniumsalze von Sulfonsduren wie etwa von
Dodecylbenzolsulfonsdure oder Dinaphthylmethansulfonsdure oder
auch von Fettsiuren wie Ricinolsdure oder von polymeren Fett-
sduren kdnnen als oberfl?chenaktive Zusatzétoffe mitverwendet

werden,
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Als Schaumstabilisatoren kommen vor allem wasserl&sliche Poly-
dthersiloxane in Frage. Diese Verbindungen sind im allgemeinen
so aufgebaut, daB ein Copolymerisat aus Athylenoxid und Pro-
pylenoxid mit einem Polydimethylsiloxanrest verbunden ist. Der-
artige Schaumstabilisatoren sind z.B. in der USA~Patentschrift
2 764 565 beschrieben.

ErfindungsgemisB kdnnen ferner auch Reaktionsverzdgerer, z.B.
sauer reagierende Stoffe wie Salzsdure oder organische Sdure-
halogenide, ferner Zellregler der an sich bekannten Art

wie Paraffine oder Fettalkohole oder Dimethylpolysilbxane

sowie Pigmente oder Farbstoffe und Flammschutzmittel der an

sich bekannten Art, z.B. Tris-chlordthylphosphat oder Ammonium-
phosphat und Polyphosphat, anorganische Salze der Phosphor-
sdure, chlorierte Paraffine, ferner Stabilisatoren gegen
Alterungs~ und Witterungseinfliisse, Weichmacher und fungistatisch
und bakteriostatisch wirkende Substanzen, Fillstoffe wie Barium-
sulfat, Kieselgur, RufB oder Schldmmkreide mitverwendet werden.

Weitere Beispiele von gegebenenfalls erfindungsgemds mitzu-

verwendenden oberfldchenaktiven 2Zusatzstoffen und Schaumstabili-
satoren sowie Zellreglern, Reaktionsverzbdgerern, Stabili-

satoren, flammhemmende Substanzen, Weichmachern, Farbstoffen
und Flllstoffen sowie fungistatisch und bakteriostatisch
wirksamen Substanzen sowie Einzelheiten iiber Verwendungs- und
Wirkungsweise dieser Zusatzmittel sind im Kunststoff-Eandbuch,
Band VII, herausgegeben von Vieweg und H8chtlen, Carl-Hanser-
Verlag, Miinchen 1966, z.B. auf den S. 103 bis 113, beschrieben.
Die Vermischung der Reaktionskomponenten erfolgt vorzugsweise
bei Raumtemperatur.
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Die wahl des Mischverfahrens héngt weitgehend von der Art der
verwendeten Fiillstoffe ab. Beispiele fir Flillstoffe, die vor-
zugsweise nach dem erfindungsgemdBen diskontinuierlichen Ver-
fahren als wdBrige Suspensionen eingesetzt werden, da sie
widfrige Alkalisilikate z.T. spontan gelieren, sind: Calcium-
hydroxid, Magnesiumhydroxid, Calciumcarbonat, Magnesiumcarbo-
nat, Kreide, Kalk, Dolomit, Calciumsulfat, Gips und Anhydrid.
Beispiele flir Flillstoffe, die sowohl nach dem diskontinuierli-
chen als auch dem kontinuierlichen Verfahren vermischt werden
k&nnen, sind solché, die widfrige Alkalisilikate nicht oder nur
langsam gelieren und die daher als wiBrige Suspension oder in
wdBrigem Alkalisilikat suspendiert, nach dem erfindungsge-
mdfBen Verfahren eingesetzt werden. Beispielhaft seien gerannt:
Eisenoxide, Aluminiumoxide, Quarzmehl, Tone, Asbest, Glé&ser

in Pulverform, Silikatmineralien, und Wasserzemente wie Rot-
bandzement, schnellbindender Zement oder Tonerdeschmelzzement.
Aus den angefihrten Mengenverh&dltnissen von 50-90 Gew.-% an-
organisch-wédfArige Phase und 10-50 Gew.~-% organische Phase geht
hervor, daB fiir die erfindungsgemédfe Herstellung derartiger
Kunststoffe das Mengenverhdltnis nicht kritisch ist.

Zur Deutung der technischen Vorteile gemd#f der Erfindung wird
angenommen, daB die nach dem erfindungsgeméfen Verfahren zwi-
schenzeitlich hergestellte Primirdispersion auBerordentlich
stabil ist und auch weitere 2us&tze diesen stabilen Zustand
iUber die Reaktions- und Aushirtungszeit hinaus nicht gefihrden.
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Nach dem bisherigen Stand der Technik erhdlt man hingegen in
der Regel Dispersionen, die bei zunehmend hSherem Anteil an
anorganischen Komponenten unter Verdnderung der W/O-Phasen-
struktur instabile Dispergierungszusténde durchlaufen, die
nach Aushdrtung Stérungen im Aufbau des anorganisch-orga-

nischen Kunststoffs ergeben k&nnen.

Denn anorganische Substanzen kénnen, nach herkdmmlichen Misch-
techniken eingebracht, Entmischungsvorginge einleiten und da-
durch die Herstellung technisch brauchbarer anorganisch-or-
ganischer Kunststoffe verhindern. Es wird als wahrscheinlich
angenommen, daB derartige Zusitze die anorganische Phase
gelieren und/oder daf durch vorzeitige Vernetzungsreaktion mit
dem Polyisocyanat eine ausreichende Vermischung der organischen
und anorganischen Phase ausbleibt.

Die erfindungsgemdBen Kunststoffe einschlieSlich Schaumstoffe
erdffnen neue Moglichkeiten im Hoch~ und Tiefbau sowie bei der
Herstellung von Fertigteilen und Elementen.

Beispielhaft seien als Anwendungsmdglichkeiten die Herstellung
von Wandelelementen im Fertigbau, verlorene Schalungen, Rol-
ladenkidsten, Fensterbédnken, Eisenbahn- und U-Bahn~-Schwellen,
Bordsteinen, Treppen, die Ausschidumung von Fugen sowie die
Hinterschiumung von Keramikfliesen genannt.

Vorteilhaft 148t sich der Schaumbeton auch zum Binden von Kies,
Marmorsticken usw. einsetzen. Man kann so dekorative Platten
erhalten, wie sie beispielsweise als Fassadenelemente Ver-
wendung finden. A

Die Erfindung wird nachstehend an Hand von Beispielen niher
erldutert:
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Beigpiele

($~Angaben sind, falls nicht anders vermerkt, Gew.-%-Angaben).
Ausgangsmaterialien:

a) Polyisocyanatkomponente

A3: Von rohem Phosgenierungsprodukt eines Anilin/Formaldehyd- .
Kondensats wird soviel Diisocyanato-diphenylmethan ab-
destilliert, daB der Destillationsriickstand bei 25°C
eine Viskositdt von 400 cP aufweist. (2-Kernanteil:

45,1 Gew.-%, 3-Kernanteil;, 22,3 Gew.-%, Anteil an h&her-
kernigen Polyisocyanaten: 32,6 Gew.-%) NCO-Gehalt:
30-31 Gew.-%.

A.: Mit gasfdrmigem Schwefeltrioxid sulfoniertes A3 (Schwefel-
gehalt: 0,96 %, NCO-Gehalt: 30,5 %, Viskositit bei 25°C:
24000 cP, Herstellung s. DT-0S 2 227 111).

Ay Entsprechendlmit Chlorsulfonsdure sulfoniertes A3 {Schwefel-

gehalt: 0,9 %, NCO-Gehalt: 30,2 % Viskositdt bei 20°C:

2000 cP).

b) Silikatkomponente

18 Natriumwasserglas, 44 % Feststoff, Molgewichtverhdltnis
.Na,0: Sioz= 1:2
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Natriumwasserglas, 48,6 % Feststoff, Molgewichtverhdltnis

NaZO : SiO2 = 1:2

Poly&dther

: Auf n-Butanol gestarteter Polydthylenoxid-monoalkohol

OH-Zahl: 49,2

: Auf Athylendiamin gestarteter Polypropylentetraalkohol

OH-Zahl: 630
Suspensionen

In 1000 g einer 54 %igen Natriumsilikatldsung mit einem
SiOZ/NaZO-Verhaltnis von 2,0 werden bei Raumtemperatur
1000 g eines Filterschlamms des Typs Eisenoxidschwarz
320 der Firma Bayer AG mit einem Feststoffgehalt von 62%
unter einer vorherrschenden Teilchengr&fe von 0,2 /u {das
Pigment beseitzt Kugelform) eingeriihrt. Die entstandene
sedimentationsstabile Suspension hat folgende Zusammen-
setzung:

31 Gew.-% Eisenoxid

27 Gew.~% Natriumsilikat

42 Gew.-% Wasser

In 2,5 kg Wasser, 100 g einer 30%igen wiBrigen L¥sung
eines hochmolekularen Di-Kaliumsalzes eines Maleinsdure-
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Styrol-Copolymerisats mit Carboxylat~ und Sulfonatgruppen
und 209 g 30 tige wiBrige Eisen (III)=-chlorid-Ldsung wurden
2,5 kg WeiBkalkhydrat (Teilchengr&Be: 80 % (3o/u; Weif~
kalkhydrat der Firma Arminia~Hydroka) suspendiert.
Feststoffgehalt: 47 %
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Beispiel 1

450 g Polyisocyanat A1
85 g Trichlorfluormethan Kompo-
0,2 g Stabilisator L 5340 (Poly&dtherpolysiloxan der{ nente I
Fa. Union Carbide Corp.)

600 g Silikatkomponente B1

-1 g Emulgator (Natriumsalz eines sulfo- > Komponente II

chlorierten Paraffingemisches C10 - C14
(50 tige wdsrige L&sung)

300 g Wasser Z Komponente III
7 g Tridthylamin d

Komponente I und II wurden 10 sec. mit einem Schnellrilhrer
vorgemischt, Komponente III wurde anschliefiend innerhalb von
10 sec. unter Rilhren 2zugegeben. Nach tR=30 sec. Gesamtmisch-
zeit wurde das Reaktionsgemisch in ein Papierpdckchen ausge-
gossen, begann nach t = 40 sec. aufzuschdumen und war nach
tA=58 sec. erstarrt. Man erhielt einen harten anorganisch-
organischen Schwerschaum mit den Werten:

Rohdichte /fkg/m>J : 152

Druckfestigkeit /MPa/ : 0,77

Vergleichsbeispiel 1a)

GemdB8 Beispiel 1 wurden Komponente II und III vorgemischt.
Die Mischung wurde langsam innerhalb von 20 sec. in Kamonente I
eingeriihrt. Man erhielt einen harten anorganisch-organischen
Schwerschaum mit den Werten:
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tR : 30 sec., tL : 43 sec., tA : 60 sec.

Rohdichte /kg/m>7 : 223

Vergleichsbeispiel 1b)

GemdB Beispiel 1 wﬁrden Komponente II und III vorgemischt
und schnell innerhalb von 5 sec. in Kamponente I eingerithrt. Nach

tg = 30 sec. Mischzeit wurde das Gemisch in ein Papier-
pidckchen ausgegossen begann nach tL = 44 sec. aufzuschiumen
und war nach tA = 68 sec. unter Ausbildung eines Hohlraums
erstarrt. Man erhielt einen sandigen, inhomogenen, hohlraum-

haltigen Kunststoff ohne vergleichbare Druckfestigkeit.

Beispiel 2

400 g Polyisocyanat A, 1> Komponente I

80 g Trichlorfluormethan

200 g Silikatkomponente B1 . Komponente II
1 g Emulgator gemdB Beispiel 1

1000 g. Silikatkomponente B, 1, Komponente III

8 g Triithylamin |
Die Verschdumung wurde gemiB éeispiel 1 durchgeflhrt.
Man erhielt einen harten anorganisch-organischen Schwer-

20 schaum mit den Werten:
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: 37 sec., t, : 54 sec.

tR : 30 sec., tL A

Rohdichte /kg/m>7 : 241
Druckfestigkeit /MPa7 : 0,3

Vergleichsbeispiel 2a)

Vermischte man die Komponenten I, II und III aus Beispiel 2
gleichzeitig, so erhielt man innerhalb von 30 sec. Rihrzeit
ein hochviskoses, 'nicht gieBbares Reaktionsgemisch ohne
Rufschidumtendenz.

Vergleichsbeispiel 2b)

Vermischte man die Komponenten I,‘II und III aus Beispiel 2
gleichzeitig mit der MaBgabe, da8 der Aktivator Tri#thyl-

amin aus Komponente III von 8 g auf 6 g reduziert wurde,

so entstand nach tp = 20 sec. ein gieffihiges Reaktions-
gemisch, da8 nach t; = 36 sec. aufschiumte und nach t, =72 sec.
erstarrte. Man erhielt ein sandiges, inhomogenes, wenig festes
Produkt mit Hohlrdumen.

Vergleichsbeispiel 2c)

Kompenente II und III aus obigem Vergleichsbeispiel 2b) wurden
vorgemischt und nachfolgend langsam innerhalb von 20 sec. in Kampo-
nente I eingeriihrt. Man erhielt einen harten anorganisch-
organischen Schwerschaum mit den Werten:

tR : 30 sec., tL : 34 sec., 'tA : 56 sec.
Rohdichte /kg/m>7 : 268

Druckfestigkeit /MPa/ : 0,41
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Beispiel 3
400 g Polyisocyanat A1 1,

Komponente 1
80 g Trichlorfluormethan J

200 g Silikatkomponente B, Komponente II

1 g Emulgator gemdfl Beispiel 1

600 g Silikatkomponente B, }> Komponente III

6 g Tridthylamin

Die Verschidumung wurde gemdf Beispiel 1 durchgefihrt. Man
erhielt einen harten Schwerschaum mit den Werten:

tg ¢ 30 sec., t; : 35 sec., ty ¥ 50 sec.

Rohdichte /kg/m>J : 213

Druckfestigkeit /MPa/ : 0,48

Beispiel 4

400 g Polyisocyanat A1 Komponente I
90 g Trichlorfluormethan

200 Silikatkomponente 81 1> Komponente II

Emulgator gemif Beispiel 1 J

600 Silikatkomponente B

g

g

d 1
8 g Tridthylamin

g

g

40 } Komponente III

1200

Wasser
Tonerdeschmelzzement -

"Lafarge Fondu"
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Die Verschiumung erfolgte gemif Beispiel 1. Man erhielt einen
harten Schwerschaum mit den Werten:

tR : 30 sec., t, : 36 seé., t, : 52 sec.
3L A
Rohdichte /kg/m~7 : 406

Druckfestigkeit /MPa/ : 1,37

Beispiel 5

Polyisocyanat A, ‘'wurde durch Polyisocyanat A2 ersetzt. Die Ver-

1

‘'sch8umung erfolgte ansonsten mit den Komponenten aus Beispiel 4

gemdf Beispiel 1.

tR : 30 sec., tL : 37 sec., t, : 67 sec.
Rohdichte [kg/m%] s 242

Druckfestigkeit /MPa/ : 0,42

Beispiel 6

Beispiel 5 wurde mit 75 g Trichlorfluormethan wiederholt.
tp ¢ 30 sec., tL : 34 sec, T 52 sec.
Rohdichte [kg/m%] : 383

Druckfestigkeit /MPa/ : 1,09

A H

Beispiel 7

400 g Polyisocyanat A,

Komponente I
90 g Trichlorfluormethan
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200 g Silikatkomponente 81 Komponente II
1 g Emulgator gemdS8 Beispiel 1

600 g Silikatkomponente B, 7]

8 g Tridthylamin

40 g Wasser >' Komponente III
1200 g Tonerdeschmelzzement

“Lafarge Fondu"

Komponente II und III wurden vorgemischt und nachfolgend langsam
innerhalb von 20 sec. in Komponente I eingerithrt. Man erhizlt
einen harten Schwerschaum mit den Werten:

tR : 30 sec., tL : 32 sec., tA : 49 sec.
Rohdichte [Kg/m>] : 395

Druckfestigkeit /MPa/ : C,80

Vergleichsbeispiel 7a)

Komponente II und III wurden entsprechend Beispiel 5 vorge-
mischt und nachfolgend schnell innerhalb von 5 sec. in Xamonente I
eingerihrt. Nach 20 sec. Rilhrzeit erhielt man ein hochviskoses
nicht gieBbares Reaktionsgemisch, das nicht aufschdumte. Das
erstarrte Prodﬁkt war sandig-milrbe.

Beispiel 8
400 g Polyisocyanat A, 1>-Komponente I

65 g Trichlorfluormethan
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200 g Silikatkomponente B,
1 g Emulgator gemdf Beispiel 1

Komponente 11

700 g Suspension D, 1> Komponente III
7 g Tridthylamin .

Die Verschdumung erfolgte gemdB Beispiel 1

tp ¢ 30 sec;, §L : 34 sec., ty @ 46 sec.

Rohdichte /(kg/m~/ : 273

Druckfestigkeit /MPa7 : 1,02

Vergleichsbeispiel 8a)

Komponente II und III wurden vorgemischt und nachfolgend lang~
sam innerhalb von 20 sec. in Komponente I eingertihrt.

t, : 30 sec., t, : 33 sec., t, : 40 sec.
R 3L A
Rohdichte /kg/m7/ : 280

Druckfestigkeit /MPa/ : 1,17

Vergleichsbeispiel 8b)

Vermischte man die Komponenten aus Beispiel 8 gleichzeitig,
§0 erhielt man nach 30 sec. Rilhrzeit ein hochviskoses, nicht
giefSbares Reaktionsgemisch ohne Aufschdumtendenz.

Beispiel 9
400 g Polyisocyanat A1 . Komponente I
80 g Trichlorfluormethan

Le A 18 215

.



10

15

20

0000579

- 31 ~

200 g Silikatkomponente B, —Lx

omponente II
1 g Emulgator gemdB Beispiel 1 J

300 g Silikatkomponente B, '1>
700 g Suspension D_1 Komponente III
7 g Tridthylamin

Die Verschiumung erfolgte gem#B Beispiel 1.

t. : 30 sec., t, : 38 sec., t, : 52 sec.
R 3L A
Rohdichte /kg/m”7 : 370

Druckfestigkeit /[MpPa7 : 1,21

Vergleichsbeispiel 9a)

Vermischte man die Komponenten aus Beispiel 9 gleichzeitiy,
so erhielt man nach tg = 20 sec. Rilhrzeit ein gieff&hig:zs
Reaktionsgemisch, das nach tL = 32 sec. und nach tA = 70
sec. erstarrte. Das Produkt wies Hohlrdume auf und war
sandig, inhomogen und wenig fest.

Beispiel 10

400 g Polyisocyanat A, ._L Komponente I

80 g Trichlorfluormethan

400 g Silikatkomponente By

. Komponente 11
1 g Emulgator gemdBf Beispiel 1
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400 g Suspension D,
3,5 g Tridthylamin

Komponente III

Die Verschiumung erfolgte gemis Beispiel 1. Man erhielt
einen harten Schwerschaum mit den Werten:

t. : 30 sec., t,: 37 sec., t, : 51 sec.
R L A
Raumgewicht [kg/m%7 : 245

Vergleichsbeispiel 10a)

Versuchte man die Komponenten aus Beispiel 10 gleich-
zeitig zu vermischen, so trat schlagartig Gelierung des
Reaktionsgemiséhes ein,

Beispiel 11

100 g Polyisocyanat A3
300 g Silikatkomponente B,

Komponente 1

50 g Trichlorfluormethan 7
25 g Tris (8-chlordthyl)phosphat
10 g Polydther C, > Komponente II
5 g Polydther 02
-1 g Stabilisator L 5340 (Polysiloxan
der Fa. Union Carbide Corp.)
1 g Dimethylbenzylamin _

200 g Silikatkomponente B, - :} Komponente III

Komponente I wurde 5 sec. mit einem Schnellrtihrer vorgemischt
und anschlieSend 10 sec. mit Komponenente II zur Primir-
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dispersion verrilhrt. Nach 15 sec. Gesamtrilhrzeit wurce XKompo-

nente III eingeridhrt. Nach tR = 30 sec. wurde das Reaktions-
gemisch in ein Papierpidckchen gegossen, begann nach tL = 36 sec.
aufzuschdumen und war nach ty = 130 sec. erstarrt. Man erhielt

5 einen zih-elastischen anorganisch-organischen Leichtschaum mit
einer Rohdichte von 78 kg/m3.

Vergleichsbeispiel 1la)

Vermischte man die Komponenten gemdS Beispiel 11 gleichzeitig,

so erhielt man nach 30 sec. Rilhrzeit ein Reaktionsgemisch, das
10 nach ty, = 32 sec. aufschiumte und nach ty = 75 sec. erstarrte.

Man erhielt einen stark gestdlrten Schaum mit einem grofern Hohl-

raum.

Beispiel 12

100 g Polyisocyanat A3
15 200 g Silikatkomponente B,

Komponente I

40 g Trichlorfluormethan
25 g Tris-(8-chloréthyl)phosphat
11 g Polydther C, > Komponente II
1 g Stabilisator gemis Beispiel 11
20 1 ¢ Dimethylbenzylamin

—

100 g Silikatkomponente B, :}¥ Komponente III
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Die Verschiumung erfolgte gem&8 Beispiel 11.Man erhielt einen

zdh~elastischen Leichtschaum mit den Werten:

t, ¢ 30 sec., t, : 36 sec., t, : 90 sec.
R 3L A
Rohdichte /kg/m77: 70

Vergleichsbeispiel 12a)

Vermischte man die. Komponenten gem#s Beispiel 12 gleichzeitig,
so erhielt man nach tR = 30 sec. Riihrzeit ein Reaktionsgemisch,
das nach 35 sec. aufschiumte und wihrend des Aufschiumens

kollabierte.
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Patentanspriche

1.

Verfahren zur Herstellung anorganisch-organischer Kunst-
stoffe hoher Festigkeit, Elastizitdt, Wdrmeformbest&ndig-
keit und Schwerentflammbarkeit bestehend aus einem als
kolloides Xerosol vorliegenden Polymer-Polykiesels&ure-
gel-Verbundmaterial durch Vermischen von

a) einem organischen Polyisocyanat’

b) einer wdBrigen basischen L8sung und/oder einer wdfSrigen
basischen Suspehsion mit Gehalten an anorganischem Fest-
stoff von 20-80 Gew.-%, vorzugsweise 30-70 Gew.-%,

c} einer fliefSfdhigen anorganischen Verbindung enthdlt,
und gegebenenfalls i

d) Katalysatoren und weiteren Zusatzmitteln

und Ausreagierenlassen des so erhaltenen Gemischs, da-

durch gekennzeichnet, das die Vermischung in der Weise

vorgenommen wird, das zundchst die Komponente a) und bj ,

gegebenenfalls unter Zusatz der ganzen Menge oder eires

Teils der Komponente d), zu einer stabilen Primdrdispension

umgesetzt und anschlieSend Komponente c¢), gegebenenfalls

unter Zusitz der ganzen Menge oder eines Teils der Kom-
ponente d), unter Ausbildung einer Enddispersion zuceceben
wird,

Verfahren gemdis Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, das
man als wiSrige, basische L8sung oder Suspension wisrige
Alkalisilikatldsungen oder wiSrige Xieselsole verwendet,

Verfahren gem#8 Anspruch 1 und 2, didurch gekennzeichnet,
daelman als Alkalisilikat Natriumsilikat mit einem Na,0 :
8102-Molverh81tnis im Bereich von 1:1,6 bis 3,3 verwendet.
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Verfahren gemids Anspruch 1 - 3, dadurch gekennzeichnet,
daf als organische Polyisocyanate Phosgenierungsprodukte
der Anilin/Formaldehyd-Kondensation eingesetzt werden.

Verfahren nach Anspruch 1 - 4, dadurch gekennzeichnet,
daB man als Polyisocyanat ein Ionengruppen aufweisendes

Polyisocyanat verwendet.

Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, das

"das Ionengruppen aufweisende Polyisocyanat ein Sulfon-

sdure- und/oder Sulfonatgruppen aufweisendes Polyisocyanat
ist.

Verfahren gemds Anspruch 1 - 3, dadurch gekennzeichnet,

das8 als Polyisocyanat ein endstdndige Isocyanatgruppen auf-
weisendes nicht-ionisch hydrophile Gruppen enthaltendes
Pridpolymer eingesetzt wird. )

Anorganisch-organische Kunststoffe erhdltlich gemds An-
spruch 1 aus 50-90 Gew.-% anorganisch wdfSriger Phase und
10-50 Gew.-% organischer Phase.

Tyl
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