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8 / 5 6 GRAND-DUCHE DE LUXEMBOURG
Brevet N* _(J 5

Monsieur le Ministre

de I’Economie et des Classes Moyennes
Service de la Propriété Intellectuelle

LUXEMBOURG A
Demande de Brevet d’Invention
L Requéte
Armstrong World Iggg§§g;§§m;qungiberty & Charlotte Streets, )
Lancaster, PA 17604 / usa , représentée par MM.Freylinger Ernest T,

& Meyers Ernest, ing.cons.en propr.ind., 46 rue du Cimetiére,

b.p...1153, Luxembourg, agissant en gualité de mandataires

dépose(nt) ce .huit. février mil neuf cent quatre-vingt-céng (3
a...15..00.. heures, au Ministére de TEconomie et des Classes Moyennes, & Luxembourg :

1. la présente requéte pour I'obtention d'un brevet dinvention concernant :

4)

2. la délégation de pouvoir, datée de ._Lancaster le .24-1-1985
3. la description en langue .._allemande

de Tinvention en deux exemplaires;
4o o / ............... planches de dessin, en deux exemplaires; '
5. la quittance des taxes versées au Bureau de I'Enregistrement 3 Luxembourg,

le .onze. janvier.mil. neuf cent quatre-vingt-cing
déclare(nt) en assumant la responsabilité de cette déclaration, que I(es) inventeur(s) est (sont) :

~.veffery Lee Barrall, 2347 Henbird bane, Lancaster, PA 17601/ (5)USA

:mRanaldwqaymLeibJWlZﬁwWeﬁtwRQseville”Road+wLancas;e:+mEAwllﬁQl[USA
~.Rebra. lvnne Morris, 437 Winthrop Drive, Lancaster, PA 17693 /UsSA

revendique(nt) pour la susdite demande de brevet la priorité d'une (des) demande(s) de
—_—

®...b@dbrevet déposée(s) en (7) __ aux. USA
lemdouzemmarsmmianaufmcentwquatre:yingt:guatrewsous ..... le.ng.... (8)
2884577

au nom de .. Jeffers -Barrall, Ronald Jay. Leib, Debra Lynne ~ 9)

€lit(€lisent) pour lui (elle) et, si désigné, pour son mandataire, & Luxembourg
46 rue au Cimetiére

(10)
représenté dans les

sollicite(nt) la délivrance d'un brevet d’invention pour Yobjet décrit et

annexes susmentionnées, — avec ajournement de cette délivrance a .. [/
Xz 1'un des mandataires

. mois. (11)

_//i II. Procés-verbal de Dépot
La susdite demande de brevet d’invention a été déposée au Ministére de 1

‘Economie et des
Classes Moyennes, Service de la Propriété Intellectuelle 3 Luxembourg, en date du :

a . 15- 00 heures

]

A B530T - G '.

(1) Inom, prénom, firme, adresse — (23 871 & Hew «repre omic 7T agissant en cuzlife de mkndataire — {3) date du dépbt
€n touiss iettres — (4) titre de Pinvention — (& noms et adresses — (6 prevet, ceriificat d’addition, modéie d'utilité — (7)
pays — (8) date — (9) déposant originaire — (10, adresse — (11) 6. 1Z ou 1& mois
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Prioritatsbeanspruchung einer Patentanmeldung
eingereicht in den USA unter Nr. 588,577 am
12.Marz 1984

PATENTANMELDUNG

Armstrong World Industries Inc.
Liberty & Charlotte Streets
Lancaster, PA 17604 / USA

VERBUNDSCHICHTKORPER

Die Erfindung betrifft einen Verbundschichtkdrper, ins-
besondere einen fiir Winde, Trennwdnde, dekorative Ober-
flichen und dergleichen verwendbaren Verbundschichtkor-

per.

Der Aufbau von laminierten Plattenmaterialien war bereits
Gegenstand umfangreicher Untersuchungen in der Industrie.
Insbesondere ist nach Stoffen gesucht worden, die gerin-
ges Gewicht aufweisen, gut aussehen sowie robust, dauer-
haft und feuerbestdndig sind. Die letzteren Eigenschaf-
ten haben besondere Aufmerksamkeit auf sich gezogen. Die
Innenflidchen von Gebduden, Flugzeugen, Autos und der-
gleichen werden h&ufig aus organischen Stoffen herge-
stellt. Wenn diese Wirme oder Feuer ausgesetzt sind,

wird toxischer Rauch frei, der in vielen Fallen zur Er-
stickung oder bei den diesem Rauch ausgesetzten Personen
zu schweren Lungenschdden fiihrt. Die Industrie hat daher
viel Zeit und Anstrengungen fiir den Versuch aufgewandt,
Produkte zu entwickeln, die sd@mtliche erwdhnten Eigen-
schaften aufweisen, jedoch bei Feuereinwifkung keinen

toxischen Rauch entwickeln.

Bekannt ist eine Anzahl von Druckschriften, die sich mit
den Moglichkeiten der Herstellung von feuerbestdndigen
Produkten beschiftigen. So z.B. beschreibt die US-PS

2 744 589 Wandplatteneinheiten, die eine isolierte Platte
enthalten, wobei der Kern doppelt isoliert ist. Als Iso-
liermaterialien werden Steinwolle und Gipsplatten an-
gegeben. In dhnlicher Weise beschreibt auch die US-PS

3 466 222 ein Gemisch aus Stoffen, die als solche fir die

Verwendung als Feuerhemmittel nicht geeignet sind, jedoch
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in Kombination Schichtk®rper zu bilden vermdgen, die

feuerbestédndig sind.

Die US-PS 4 375 516 beschreibt formhaltige, wasserbe-
stdndige phosphatkeramische Stoffe und Verfahren zu
ihrer Herstellung. Sowohl geéchéumte als auch unge-
schiumte Stoffe konnen nach den in dieser Patentschrift
beschriebenen Verfahren hergestellt werden. Die danach
hergestellten Produkte sind sehr geeignet fliir die Ver-
wendung als Wandplatten, Deckenplatten und dergleichen.
AuBerdem sind diese Produkte feuerbestdndig, da sie aus-—
schlieBlich oder vorwiegend als anorganische Gemische
hergestellt werden kénnen.

Dennoch sind die gemdB der zitierten Patentschrift her-
gestellten Produkte nicht fir alle Verwendungszwecke
vdllig zufriedenstellend, da sie ihrer Natur nach steif
sind, d.h. daB die Platten unter Spannung eher dazu

neigen zu brechen als sich zu verbiegen.

Die der Erfindung zugrundeliegende Aufgabe besteht so-
mit in der Bereitstellung von anorganischen Platten,
die ihrer Natur nach biegsam, Jjedoch auch fest und dau-

erhaft sind,

in der Bereitstellung von feuerbestdndigen Platten, die
bei Wirme~ oder Feuereinwirkung quellen und nur wenig
oder tberhaupt keinen Rauch und keine D&mpfe erzeugen,

und

in der Bereitstellung von anorganischen Schichtkorpern,
die biegsam £ind, selbst wenn sie unter Verwendung von
Stoffen ausgefiihrt werden, die im Stand der Technik als
zur Herstellung von steifen Produkten geeignet beschrie-

ben werden.
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Diese Aufgabe wird durch Schichtstoffe gel&st, die unter
Verwendung von verstdrkenden und/oder nichtverstdrken-
den Stoffen in Kombination mit Schichten aus einem Ge-
misch aufgebaut sind, das gemd@B8 dem Stand der Technik fir
die Bereitstellung von wasserbestdndigen phosphatkerami-
schen Stoffen geeignet ist. Bei einer bevorzugten Aus-
fithrungsform sind die Produkte feuerbestdndig, gquellen
bei Hitze- oder direkter Flammeneinwirkung und erzeugen
nur wenig oder iiberhaupt keinen Rauch. Dennoch sind die-
se Produkte zdh, dauverhaft und geeignet filir die Erzie-

lung eines dekorativen und ansprechenden Aussehens.

Eine Ausfiihrungsform der Erfindung betrifft einen Ver-
bundschichtkdrper, enthaltend zumindest eine Schicht zu-
mindest eines Typs von Schichtmaterial, wobei jede
Schicht des Schichtmaterials an die angrenzenden Schich-
ten des Schichtmaterials durch ein wasserbestdndiges
Phosphatbindemittel gebunden ist, erhalten durch Umset-
zung eines Gemische, das ein Metalloxid, Calciumsilicat

und Phosphorsdure enthdlt.

Eine zweite Ausfiihrungsform der Erfinéung betrifft einen
feuerbestdndigen Verbundschichtkdrper, enthaltend eine
Vielzahl von Schichten zumindest eines Typs von Schicht-
material und eine Vielzahl von Schichten eines wasserbe-
stdndigen Phosphatbindemittels, erhalten durch Umsetzung
eines Gemischs, das ein Metalloxid, Calciumsilicat und
Phosphorsdure aufweist, wobei jede Schicht des Schicht-
materials an die angrenzenden Schichten des Schichtmate-
rials durch das Bindemittel gebunden ist, und dieser Ver-

bundschichtkdrper bei Flammen- und/oder Warmeeinwirkung

Niﬁzu quellen vermag.

/Z?' |

/
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Eine dritte Ausfiihrungsform der Erfindung betrifft ein
Verfahren zur Bildung eines VerbundschichtkOrpers und
umfaft die Stufen der Herstellung von zusammengesetzten
Schichten aus zumindest einer Schicht eines Phosphat-
bindemittelgemischs, das ein Metalloxid, Calciumsilicat
und Phosphorsdure aufweist, wobei dieses Gemisch geeignet
ist fir die Erzielung eines wasserbestdndigen Phosphat-
bindemittels, und zumindest einer Schicht zumindest
eines Typs von Schichtmaterial, wobei der Verbund-
schichtkdrper so angeordnet ist, daB die angrenzenden
Schichten des Schichtmaterials mit den dazwischenlie-
genden Schichten des Bindemittelgemischs in Kontakt
stehen, und der Hiartung des geschichteten Gemischs,
gegebenenfalls unter Anwendung von Warme und/oder

Druck.

Die einzigartigen Eigenschaften der Produkte, die er-
findungsgemdB hergestellt werden konnen, sind in erheb-
lichem MaBe der Verwendung eines Phosphatbindemittel-
gemischs zuzuschreiben, das fir die Erzielung eines
wasserbestandigen phosphatkeramischen Materials geeig-
net ist. GemdB der gegenwdrtigen Lehre des Standes der
Technik sind diese Stoffe fir die Herstellung von stei-
fen geschdumten und ungeschdumten phosphatkeramischen
Produkten geeignet. Uberraschenderweise wurde jedoch
gefunden, daB derartige Gemische, als relativ dinne
verbindende Schichten angewandt, geeignet sind fiir die
Herstellung von hochbiegsamen SchichtkSrpern. Beispiele
fiir Gemische, die geeignet sind fiir die Erzielung dieses
Ergebnisses, werden z.B. in der US-PS 4 375 516 be-
schrieben. In dieser Patentschrift heift es, daf Ge-
mische, die Calciumsilikat, Phosphorsdure und ein Me-

talloxid, ausgewdhlt aus der Gruppe, bestehend aus Alu-
bl



G o S T P e

miniumoxid, Magnesiumoxid, Calciumoxid und Zinkoxid
sowie Hydrate davon, enthalten, zur Herstellung von
wasserbestédndigen Phosphatstoffen umgesetzt wer-
den konnen. Es wurde jetzt jedoch gefunden, daB auch
. 5 andere Metalloxide wasserbestdndige Phosphatstoffe
erzielen lassen. Die Erfindung umfafBt somit sa@mtliche
- Gemische, die ein Metalloxid, Calciumsilikat und Phos-
phorsdure enthalten, mit der MaBgabe, daf diese Gemi-
, sche unter Erzielung eines wasserbestd@ndigen Stoffes

10 reagieren.

Diese Gemische werden vorzugsweise in relativ diinnen
Schichten in einer Dicke in der GroB8enordnung von ca.

;ﬁ 0,025 bis 0,5 mm auf die Oberfldche eines Schichtmate-

- rials aufgebracht, das ein verstdrkendes oder ein nicht-
15 verstdrkendes Material sein kann. Die Gemische kOnnen in
- normaler Konsistenz aufgebracht werden, konnen aber
auch als meéhanisch geschdumte Gemische aufgebracht
werden. Sind sehr dlinne Beschichtungen oder Schichtkérper
von geringem Gewicht erwlinscht, so wird die zuletzt
20 genannte Technik bevorzugt, da der Schaum in einer
Dicke von ca. 0,025 mm aufgebracht werden kann, wonach
die Dicke auf ein geringeres MaB reduziert werden
kann, sobald der Schaum zusammenfallt. Als weitere
Alternative kann das Bindemittelgemisch diskontinuier-
25 1lich auf Teile des SchichtkOrpers aufgebracht werden.
Der Ausdruck "Schicht".des Bindemittels umfaft
somit Anwendungsformen, bei denen dieses gleichmiRig

und auch ungleichmdfig aufgebracht wird.

Nach der Aufbringung des Bindemittelgemischs kann dann
30 das beschichtete Material gehdrtet werden oder es wird
. mit einer zweiten Schicht desselben oder eines anderen

rg Schichtmaterials beschichtet und danach gehdrtet. Die

|
L
]
|
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Hartung kann unter Umgebungsbedingungen durchgefihrt

werden. Sind jedoch dichtere Produkte erwiinscht, kann
die Hartung auch unter Druck erfolgen. AuBerdem kann

zur Beschleunigung des Hartungsprozesses die Warme

5 auch wdhrend der Hartung zugefiihrt werden.

Fiir die erfindungsgemdfien Schichtkdrper kann eine Viel-
zahl von Stoffen verwendet werden. So z.B. konnen Pack-
papier; Handtuchpapier, Mull, gewebte und nicht geweb-
te Glasmatten, gewebte und nichtgewebte synthetische

10 Stoffe wie Polyester, Nylon u.a., gehackte Fasern aus
verschiedenen Stoffen, Mineralwolle, Drahtnetzgewebe
und andere allgemein bekannte Stoffe, allein oder in Kom-
bination als Schichtstoffe verwendet werden. AuBerdem
kodnnen auch nichtverstidrkende Stoffe, wie verkittende

15 Stoffe und dergleichen verwendet werden, obwohl diese

in den meisten Fidllen zu steifen Produkten fiihren.

Besonders wirksame verstdrkende Stoffe zur Verwendung
im Gemisch mit Phosphatbindemitteln sind erfindungsge-
maf solche, wie sie in der US-PS 4 239 519 beschrieben
20 werden. Die zitierte Patentschriff beschreibt eine
Klasse von Stoffen, die hier als "synthetische Glimmer-
stoffe" bezeichnet werdén. Im wesentlichen handelt es
sich um Nicht-Asbestpapiere oder -bahnen, die aus Sili-
catgelen durch Kationenaustauschreaktionen erhalten
25 werden. Stoffe dieses Typs sind fiir ihre relative Un-
beeinflufibarkeit durch hohe Temperaturen bekannt, auBer-

dem weisen sie eine hohe Biegsamkeit auf.

Schichtkorper, die Schichten aus Phosphatbindemitteln
und synthetischen Glimmerbahnen umfassen, haben bemer-

' kenswerte Eigenschaften gezeigt. Werden z.B. derartige
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Verbundstoffe der direkten Flammeneinwirkung ausgesetzt,
dann erweilsen sich diese nicht nur als feuerbestdndig
und relativ rauchfrei, sondern zeigen auch Quellungs-
eigenschaften. Die direkte Flammeneinwirkung auf eine
¥ldche des Schichtk&rpers verursacht né@mlich eine offen-
sichtliche Schichtentrennung innerhalb des Kb6rpers, was
zur Bildung von lufterfiillten R&umen fihrt. Diese haben
isolierenden Charakter, was starke Temperaturunter-
schiede zwischen den beiden Seiten eines auf diese Wei-
se getesteten Kbrpers bewirkt. Obwohl z.B. eine Seite
eines relativ diinnen K&rpers mit einer Dicke in der

GroB8enordnung von 1,5 mm der direkten Flammeneinwir-

‘kung bei einer Temperatur von ca. 1120°C wihrend 1 Mi-

nute ausgesetzt wurde, kam es zu einer inneren Quellung,
wobel die Temperatur auf der entgegengesetzten Seite des

Kérpers unter 316°C lag.

Dieses Phd@nomen beschrd@nkt sich nicht nur auf unter Ver-
wendung von synthetischen Glimmerstoffen aufgebauten
Schichtk8rpern. So z.B. zeigen auch Packpapier enthal-
tende SchichtkoOrper Quellungseigenschaften. Auch diese
SchichtkOrper zeigen beim Test, wie oben beschrieben,
starke Temperaturunterschiede. Der Grund fiir die Schich-
tentrennung ist noch nicht bis ins letzte gekldart, obwohl
angenommen wird, daB dies mit dem im Korper enthaltenen

Wasser zusammenhdngt.

Neben den quellungsfdhigen Schichtk&rpern kdnnen auch
durch Aufnahme eines Drahtsiebes als einer der Schichten
warmeleitende SchichtkOrper hergestellt werden. Schicht-
kSrper dieses Typs haben sich als durchaus wirksam bei

der Warmeableitung von der Einsatzstelle erwiesen. Auf

, diese Weise sind diese Stofie geeignet fiir wdrmeleitende

Dichtungen und dergleichen.
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Die Dicke der erfindungsgemdB hergestellten Schichtkdr-
per kann stark variieren. Je nach Wunsch kann der Kor-
per zwischen sehr dinn (z.B. 0,76mm) und sehr dick
(z.B. 12,7 mm oder dariber) variieren. Es sind Schicht-
korper hergestellt worden, die lediglich aus einer ein-
zigen Schicht eines verstdrkenden Stoffes und einer
Schicht Phosphatbindemittel bestehen oder aus 37
Verstdrkungsschichten und 36 Schichten Phos-
phatbindemittel. Diese Illustration bedeutet jedoch
keine Einschrankung der Zahl der Schichten, aus denen
ein Schichtkorper aufgebaut werden kann. AuBerdem ist
keine Notwendigkeit gegeben, die verstdrkenden Stoffe,
wie sie zur Herstellung des Schichtkdrpers verwendet
werden auf einen einzigen Typ zu beschr@nken. Es k&nnen
auch Gemische bzw. Kombinationen von verstdrkenden

Stoffen vorteilhaft sein.

Weitere Vorteile der Erfindung werden nachfolgend anhand
von Beispielen deutlich, die lediglich illustrierenden

und nicht einschrinkenden Charakter haben.

BEISPIELE
Beispiel 1
Ein Phosphatbindemittel wurde aus folgenden Komponenten
hergestellt:
Komponenten Gewicht
(g)

A1203.3H20 15,0
MgO _ 8,0
Talk 16,0
J5 % H3P04

(53,0 2 P,O.) 105,0

275
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H3BO, 4,0
casio, 100, 0
H,0 18,0

Ein Phosphatbindemittel wurde hergestellt durch Be-
reitung einer Reaktionsl&sung, die Phosphorsiure,
Aluminiumoxid und Wasser enthielt. Nach Erhalt einer
klaren Losung, und wdhrend diese noch warm war, wurde
Borsdure zugesetzt, wonach das Gemisch geriihrt wurde,
bis es wieder klar war. Die Reaktionsldsung wurde auf
4% abgekﬁhlt,iquach ein Gemisch der trockenen Kompo-

nenten zugesetzt wurde.

Auf jede von 5 Doppelschichten aus Maschengewebe vom
Typ Reichhold Modiglass 2,5X-SM mit einer Abmessung von
7,6 cm x 30,5 cm wurden rasch 0,075 mm dicke Schichten
der angefiihrten Rezeptur aufgezogen. Die finf Schichten
wurden dann unverziiglich tbereinander geschichtet und
wahrend 25 Sekunden unter einem Druck von 3,9 MPa in
einer auf 121°C erwirmten Presse miteinander verprefit.
Die erhaltene Bahn war fest und wasserbestandig, aufier-

dem auch noch biegsam.

Der Bruchmodul des Schichtkorpers, im wesentlichen ge-
messen nach ASTM D-1037 betrug 14,8 MPa. Der Elastizi-
tdtsmodul wurde mit 9,6 MPa errechnet. Die Feuerbewer-
tungsskala umfafte die Werte 0 fiir Schwelen und 2 fiir

Entflammen, im wesentlichen gemessen nach ASTM E-662-7G.

Beispiel 2

Das im Beispiel 1 beschriebene Verfahren wurde wieder-

‘Eiolt, nur daB die Presse auf einer Fldche mit einer

-
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Prdgeplatte ausgestattet war. Die erhaltene Probe gab

die sehr feinen Details der Prdgeplatte wieder.

Beispiel 3
Auf jede von 10 getrennten Packpapierbahnen mit den Ab-

messungen 30,5 cm x 30,5 cm x 0,03 mm wurde eine 0,025 mm
dicke Schicht Phosphatbindemittel der in Beispiel 1 an-
gefiihrten Rezeptur aufgezogen. Unmittelbar danach wur-
den die 10 Bahnen aufeinandergeschichtet und 1 Minute
lang unter einem Druck von 3,9 MPa in einer auf 93%
erwdrmten Presse miteinander verprefit. Die erhaltene
Probe war fest und biegsam, wenn auch nicht so biegsam
wie der glasverstdrkte KOrper in Beispiel 1. Der Bruch-

modul, gemessen wie in Beispiel 1, betrug 31,6 MPa.

Der VerbundkOrper wurde in Stiicke mit den Abmessungen
10,2 an x 10,2 cm geschnitten, wonach zwei Stiicke will-
kiirlich fir Testzwecke ausgewahlt wurden. Jedes Stick
wurde waagerecht auf einem Ringstdnder angeordnet, wo-
nach an der Stelle der Unterseite, an der die Spitze der
blauen Propanflamme vorgesehen war, ein erstes Thermoele-
ment angebracht wurde. Ein zweites Thermoelement wurde
auf der Oberseite des SchichtkOrpers unmittelbar iber
dem ersten Thermoelement angeordnet. Bei der Einwirkung
der Flamme wurden dann an beiden Thermoelementen die
Temperaturen in Abhdngigkeit von der Zeit gemessen. Die
Dicke von Probe 3A stieg bei Erwdrmung wdhrend 7 Minu-
ten von 2,2 mm auf 5,1 mm. Nach diesem Zeitraum maB das
Thermoelement auf der Flammenseite eine Temperatur von
1034OC, widhrend die Temperatur auf der Oberseite

328°¢ betrug. Die Probe 3B wurde 6 Minuten lang er-
wdrmt und zeigte einen Anstieg der Dicke von 2,2 mm

auf 4,2 mm. Auf der Flammenseite wurde eine Temperatur

von 1066°C gemessen und auf der Oberseite eine Tempera-
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tur von 3780C.

Beispiel 4

Wie in Beispiel 1 angegeben, wurde ein Phosphatbinde-
mittel hergestellt, nur daf es 50 Gew.-% gefdrbtes Kie-
selerdegranulat Nr. 17 der Firma Ottawa Silica Company
enthielt. Die Bereitung des Phosphatbindemittels erfolg-
te durch Mischen des Granulats mit den Trockenkomponen-
ten. Das geflillte Bindemittel wurde dann in einer

0,075 mm dicken Schicht auf eine Bahn von Glaspa-

pier der Firma Johns-Manville aufgezogen. Gleichzei-

tig wurden auch 0,08 mm dicke Schichten auf drei ge-
trennte Dreifachbahnen von Modiglass-Maschengewebe, wie
im Beispiel 1 beschrieben, aufgezogen. Die drei Modi-
glass—-Schichten wurden aufeinandergeschichtet, wonach
iiber dieses Paket noch die AuBenschicht aus granulatge-
filltem Bindemittel geschichtet wurde. Das so gebildete
Paket wurde dann unter einem Druck von 3,9 MPa bei einer
Temperatur von 104°C widhrend 2 Minuten verpreB8t, wodurch

man eine biegsame Bahn mit guter Kratzfestigkeit erhielt.

Beispiel 5

Das Verfahren nach Beispiel 4 wurde wiederholt, nur daB
die Presse auf einer Seite mit einer Prdgeplatte ausge-
stattet war. Das erhaltene Produkt zeigte die feinen

Details der Prageplatte.

Beispiel 6
Ein Phosphatbindemittel wurde aus den folgenden Kompo-

nenten bereitet:

Komponenten _ Gewicht (g)

A1203.3H20 18,0

- MgO . 8,0

Talk : 16,0
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75 % HyPO,

(53,0 & P,0) 108,0
H,BO, 4,0
CasiOy 100,0
H,0 18,0

Die Reaktionslosung wurde durch Mischen von Phosphorsdu-
re, Wasser und Aluminiumoxidtrihydrat und Riihren bis zur
Erzielung einer klaren LOsung bereitet. Danach wurde der
erhaltenen warmen LOGsung Borsdure zugesetzt und gerihrt.
Nachdem die Reaktionsl&sung wieder klar geworden war,

wurde sie auf ca. 2 bis 4°cC abgekiihlt.

148 g der kalten Flissigkeit wurden dann unter starkem
Rihren mit 124 g der Trockenkomponenten versetzt, die
vorgangig zur Erzielung eines gleichfdrmigen Materials ge-
mischt worden waren. Das erhaltene Gemisch wurde dann

bis zur Homogenitdt gerthrt und dann zur Aufrechterhal-
tung der fliissigen Konsistenz, d.h. zur Verzdgerung der
Wechselwirkung zwischen den Komponenten.in ein Eisbad
gegeben. Die Topfzeit flir dieses Material konnte je nach
dem Vermogen der Kontrolle der exothermen Reaktionstem-
peratur im Eisbad zwischen ca. 30 Sekunden und ca. 7 Mi-

nuten schwanken.

Aus den nachfolgend genannten Komponenten wurde eine syn-

thetische Glimmerplatte hergestellt:

Komponenten Gewicht (g)
Magnesiumfluorhectorit 100,0
gebleichte Rotholzzellulose 10,0
Glasfasern 1/8" DE 5,0
Flockungsmittel Polymin P 6,075

!Flockungsmittel Hydraid 777 6,037
!
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Wasser ———

Die gebleichte Rotholzzellulose wurde mit Hilfe eines
Holldnders (Hydropulper) in Wasser dispergiert und in
einer Stoffmithle vom Typ Jordan Refiner bis zu einem
Mahlgrad von 500 (Canadian Freeness) raffiniert. Die
raffinierte Pulpe wurde dann in einen grofen, oben offe-
nen Tank transferiert und mit den Glasfasern aufge-
schldmmt. Nach Beschickung des Tanks mit der erforderli-
chen Wassermenge zur Erzielung einer Konsistenz von

1,3 % Feststoffgehalt wurde der ausgeflockte Nieder-
schlag von Magnesiumfluorhectorit zugesetzt und das
Gemisch bis zur Homogenitdt gerihrt. Danach wurden
Polymin P und Hydraid 777 zugesetzt. Unmittelbar danach
lief man das Gemisch auf das Formungssieb einer Four-
drinier-Maschine flieBen. Nach Entfernung des Hauptan-
teils des Wassers wurde die Matte in einer Reihe von
Vakuumpressen der Vakuumbehandlung unterzogen. Durch

den Transport der synthetischen Glimmermatte iber eine

erwdrmte Trommel wurde der Restwassergehalt entfernt.

Eine diinne Schicht des erwdhnten Phosphatbindemittels

(I) waurde in einer anndhernden Dicke von 0,25 mm auf

die Oberfliche einer synthetischen Glimmerplatte (S)
aufgebracht. Unmittelbar danach wurde ein Stick Micro-
lith-Glasplatte (G) vom Typ SH20/1 der Firma Glaswerk
Schuller GmbH auf dasrBindemittel gelegt und damit durch-
trdnkt, wonach auf die Glasschicht eine zweite Bahn aus
synthetischem Glimmer gelegt wurde. Das gesamte Paket
wurde dann in eine Presse zwischen Glasoberfléchen ge-
legt und unter einem Druck von 1,8 MPa 5 Minuten lang

bei 77°C verpreft. Nach dem Pressen wurde der verprefte
Verbundkdérper bei 77°C einige Minuten lang zur Entfernung
des Wassers konditioniert, wodurch man ein festes und

biegsames Produkt erhielt.
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Es ist festzustellen, daf aufgrund der Porositdt der
Glasplatte das Bindemittel nicht auf beiden Seiten auf-
gebracht werden muBte. Das Bindemittel war in der Lage,
unter Druck durch die Glasschicht hindurchzutreten,
d.h. sie zu durchtrdnken, so daB die beiden angrenzen-
den Schichten des synthetischen Glimmers mit dem Glas
Uber eine einzige Bindemittelschicht verbunden werden
konnten. In diesem Beispiel und in den folgenden Bei-
spielen ist die Durchtr@nkung mit (GI) oder (IG) ange-
geben. Bei diesem Beispiel handelte es sich somit um

die Schichtstruktur S(IG)S.

Beispiel 7

Das Verfahren nach Beispiel 6 wurde wiederholt, nur
bildeten die Glasplatten die AuBenschichten, und der
Verbundk6rper hatte die Struktur (GI)S(IG). Die Glas-
platten wurden uUber das Phosphatbindemittel mit der
einzigen Innenschicht aus der synthetischen Glimmer-
bahn verbunden, indem man den VerbundkOrper in eine
Presse legte, die mit muldenfbrmig gemusterten Prdge-
platten ausgestattet war. Diese verliehen der Oberfla-
che des Schichtkorpers eine feine Textur in einer ge-

wiinschten Zeichnung.

Beispiel 8

Das Verfahren nach Beispiel 7 wurde wiederholt, nur daSB
man den Schichtkérper‘zwischen ein geschdumtes Silikon-
kautschukpolster und eine eine Zeichnung aufweisende
Metallpatrize oder -matrize legte. Dies ergab Form-

produkte mit tief eingeprd@gten Bildern.

Beispiel 9

Eine Serie von Formkdorpern wurde im wesentlichen wie in
Beispiel 6 beschrieben hergestellt, wobei jede Probe

synthetischen Glimmer, Phosphatbindemittel und gegebe-
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nenfalls eine Glasplatte enthielt. Wie in Beispiel 6
angegeben, durchtrdnkte das Phosphatbindemittel die
Glasplatte derart, daf dieses, wenn es im Inneren
eines SchichtkOrpers enthalten war, zur Verbindung der

5 angrenzenden Schichten aus synthetischem Glimmer diente,
selbst wenn es nur auf eine Oberflache der Glasplatte
oder nur auf eine einzige Oberflache der angrenzenden

Bahnen aus synthetischem Glimmer aufgebracht worden war.

Die Bruchmodulwerte wurden nach ASTM D-1037 ermittelt,
10 wohingegen der Elastizitdtsmodul mit den {iblichen mathe-

matischen Mitteln aus dem Bruchmodul errechnet wurde

Der Aufbau jedes SchichtkOrpers ist von der Oberseite

zur Unterseite hin angegeben. Wenn nicht anders ange-

geben, wurde das Bindemittel in 0,20 mm dicken Schich-

15 ten aufgezogen, und es wurde die Glasplatte SH 20/1

verwendet.
Probe Struktur Bruch- Elastizi-
modul tdtsmodul
(MPa) (MPa)
20 94 SISISIS 10,2 2,5
9B S(IG)S(IG)S(IG)S 11,0 2,7
9C* S(IG)S(IG)S(1IG)S 11,8 3,3
. 9D (GI)S(IG)S(IG)S(IG)S(IG) 24,2 8,9
* = I wurde in einer 0,3 mm dicken Schicht aufgezogen.

25 Die Ergebnisse fir diese Proben zeigen einen erhebli-

chen Anstieg der Festigkeit, wenn der SchichtkOrper mit

il

|

der Glasplatte abgedeckt wird.
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Probe Struktur Bruch- Elastizi-
modul tdtsmodul
{MPa) MPa)

9E (GI)SISISIS(IG) 22,6 9,1

9F ** (GI)SISISIS(IG) 27,4 8,8

9G (GI)SISIS(IG) 22,8 9,5

9H (GI)SIS(IG) 24,6 9,0

**%= anstelle der Glasplatte SH 20/1 wurde die Glasplatte
SH 50/1 verwendet.

Bei Vergleich mit den fir Probe 9D erhaltenen Werten zei-
gen diese Ergebnisse, daf die Abdeckung mit den Maschen-
gewebebahnen erheblich mehr zur Festigkeit des Schichtkdr-

pers beitrdgt als die inneren Glasplatten.

91 SIS1S 12,0 5,0
9J S(IG)S(IG)S 16,3 6,0
9K IS(IG)S(IG)SI 16,5 7,3

Diese Daten dienen zu Vergleichszwecken.

Beispiel 10

Dieses Beispiel illustriert die Ergebnisse, die erzielt
werden, wenn verschiedene Proben mit einem Pfopanbrenner,
wie in Beispiel 3 beschrieben erwdrmt werden. Die dabei
erzielten Ergebnisse sind nachfolgend fir SchichtkOrper
mit verschiedenen Komponenten und verschiedener Gefilige-

anordnung angegeben.

Die Erwdrmung bewirkte merkliche Veré&nderungen in den
SchichtkOrpern, und diese Veranderungen waren umso starker,
je grdBer die Zahl der Schichten war. Wurde z.B. eine
einzige Bahn aus synthetischem Glimmer erwdrmt, so kam

es nur zu einer geringen Ausdehnung dieser Bahn. Wurden
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jedoch zwei oder mehr Bahnen aus synthetischem Glimmer
und Phosphatbindemittelschichten verwendet (mit oder
ohne Glasverstadrkung), war die Blasenbildung stdrker
ausgepragt. Die Wirkung dickerer Proben lag, wie unten
5 =zu ersehen ist, in den guten isolierenden Eigenschaf-
ten. Die Tabelle zeigt die Zunahme der Dicke, die bei

jeder Probe durch die Erwarmung verursacht wurde.

Die Proben waren aus Schichten aus der Glasplatte SH 20/1
und/oder synthetischem Glimmer verbunden, die miteinan-

10 der durch Phosphatbindemittel, im wesentlichen wie im
Beispiel 9 beschrieben, verbunden waren. Die erhaltenen
SchichtkOrper waren nicht gepragt. Sie wurden als Proben
10A bis 10H bezeichnet. In der Spalte "Struktur" ist

die Schichtenfolge von oben nach unten angegeben.

15 Anderung der Dicke (mm)

Probe Struktur Anfangs- Enddicke Zunahme
dicke

10A S 0,7 0,9 '
10B IST 0,9 3,2 ‘

20 10cC (GI)S(IG) 0,9 3,3 ’
10D ISISI 1,4 3,8 ,
10E (GI)S(GI)Ss(IG) 1,6 4,4 .
10F ISISIST 1,8 4,4 B
10G (GI)s(Gi)sis(1G6) 2,1 5,3 3,2

25 10H (GI)S(GI)S(GI)S 2,1 6,3 4,2

Die Temperaturunterschiede wurden, wie folgt, bei den

angegebenen Temperaturintervallen gemessen. Die Messun-
gen erfolgten durch Subtraktion der Temperatur am Ther-
moelement der Oberseite (Ts) von der des Thermoelements

30 der Flammenseite (Fs), was den Temperaturunterschied (D)

_{frgibt.

A
LY. ¥
A
/L_—/
H

/

P



10

15

20

25

~18-

Temperatur (in °c) wie angegeben

Temperatur Zeitintervall (s)
Probe mefstelle 15 30 60 120 180
102 Fs 1184 1193 1202 - -
Ts 547 588 597 - -
D 611 588 588 - -
10B Fs 1201 1217 1227 - -
Ts 457 555 551 - -
D 727 643 657 - -
10C Fs 1246 1277 1268 1254 1262
Ts 234 573 573 579 576
D 993 679 677 658 669
10D Fs 1016 1091 1102 1115 1126
Ts B3 174 423 463 465
D 916 900 661 633 643
10E Fs 1036 1117 1117 1133 1137
Ts 71 118 289 390 402
D 948 985 810 725 718
10F Fs 1127 1152 1183 1200 1190
Ts 82 93 185 379 385
D 1027 1042 981 803 787
10G Fs 1194 1216 1213 1234 1239
Ts 77 83 138 348 364
D 1100 1114 1057 868 857
10H Fs 1121 1108 1134 1176 1185
Ts 70 80 104 306 328
D 1033 1011 1011 851 818

Diese Ergebnisse zeigen, daff die Erwdrmung die Quellung

_ der SchichtkOrper verursacht.
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Beispiel 11

Das Verfahren gemdf Beispiel 6 wurde unter Verwendung
von synthetischem Glimmer, Glasmaschengewebe Schuller
20/1, Glasmaschengewebe Burlington Nr. 1653 Lenoweave
(16x8) (abgekiirzt "B") und/oder eines Windschutzschei-
benrasters aus galvanisiertem Eisendraht (W) mit 2,2

bzw. 2,6 Litzen pro cm2 wiederholt. Es wurden folgende
Proben hergestellt:

Probe Struktur
11a SIS
118 IST
1icC S(IG)Ss
11D (GI)S(IG)
11E S(IB)S
11F S(IW)s

Die Produkte wurden auf Zugfestigkeit und auf Biegsam-
keit geprilift. Die Zugfestigkeit wurde im wesentlichen
nach ASTM F-152 unter Verwendung von Probengr68en Typ 1
mit Hilfe eines Zugfestigkeitsprﬁfgeréts vom Typ Instron
bei einer Kreuzkopfgeschwindigkeit von 2,54 cm/min und
einer Geschwindigkeit des Registrierstreifens von

2,54 cm/min ermittelt; die Proben waren jedoch nicht
vorkonditioniert. Die Proben wurden in 1,25 cm lange
hantelf6rmige Stiicke geschnitten mit Ausnahme von Probe
11F, die zu einem 2,54 cm langen hantelférmigen Stiick
zugeschnitten wurde. Es wurden die nachfolgenden Ergeb-

nisse erzielt:

Probe Ergebnisse

Last ( in N) Bruch Druck (in Mpa)
11a 112 ( 6,8) 7,2 (0,75)
11B 53 (10,9) 5,5 (1,98)
11C 136 (16,8) 9,0 (1,69)
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11D 111 (8,2) 8,5 (1,26)
11E 205 (9,1) 13,2 (1,26)
11F 663 (49,9) 41,0 (1,20)

Die ermittelten Werte stellen einen Durchschnitt aus
drei Messungen dar, wobel die in Klammern angegebenen
Werte die Differenz zwischen den bei jedem Versuch
festgestellten hochsten und niedrigsten Werten dar-
stellt.

Die Biegsamkeit wurde im wesentlichen nach dem iiblicher-
weise als "Dornbiegeversuch" bezeichneten Versuch nach
ASTM F-147 ermittelt. Die Proben 11A bis 11D versagten
beim Versuch unter Verwendung eines 2,54 cm-Dorns, die
Probe 11F bestand den Versuch bei Verwendung eines 2,54
cm-Dorns, und die Probe 11E bestand den Versuch bei Ver-
wendung eines 2,22 cm-Dorns. Keine der Proben war vor-

konditioniert.

Beispiel 12

Dieses Beispiel illustriert die Ergebnisse beziiglich des
Warmeableitungsverm6gens bei Aufnahme eines Metallgit-
ters in einen Schichtkdrper. Der SchichtkOrpber C mit
der Struktur (GI)S(WI)S wurde auf iibliche Weise herge-
stellt, nur daf in diesen Thermoelemente eingebaut wur-
den, wobei diese auf die obere Fldche der oberen Bahn
aus synthetischem Glimmer gelegt wurden. Die Thermoele-
mente wurden dann durch Aufbringen der oberen Schicht
(GI) eingehdrtet. Die Thermoelemente wurden in genau de-
finierten Abstdnden vom Punkt der Flammeneinwirkung ent-
weder in Richtung des Drahtnetzes (WD) oder diagonal dazu

angeordnet:

/
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Thermoel ement Anbringung Abstand (cm)
TC 1 Flammeneinwirkungspunkt -

TC 2 diagonal 5,08

TC 3 diagonal 10,16

TC.4 diagonal 12,70

T™C 5 diagonal 15,24

TC 6 WD 10,16

Der Schichtkdrper C wurde unter Verwendung eines Draht-
netzes aus galvanisiertem Eisendraht, wie in Beispiel 11
beschrieben, hergestellt, wdhrend der Schichtk6rper B
ein vergleichbares Kupferdrahtnetz enthielt. Der Schicht-
kOrper A, der kein Drahtnetz enthielt, wurde fir Kon-
trollzwecke hergestellt. Es wurden die nachfolgend ange-

fiihrten Temperaturen gemessen.

Temperaturen
Zeit ™ 1 TC 2
(min) A B o A B C
0 26,7 26,7 25,6 27,2 26,7 25,6
3 1088 1033 1043 74 88 99
10 1049 1018 1049 71 104 124
15 1016 1025 1021 93 114 127
TC 3 TC 4
A B c A B C

0 27,2 26,7 26,1 27,2 27,2 26,1
3 37,2 38 35,6 34,4 35,0 31,7

10 37,8 42 42 35,0 37,2 35,6

15 39,0 43 43 35,6 37,8 36,7
TC 5 TC 6

. a B C A B c

302¥’ 0 27,2 27,2 26, 1 27,2 26,7 25,6
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3 32,2 33,3 30,0 46 69 62
10 32,8 34,4 32,8 46 72 76
15 33,3 35 33,9 49 78 77

Diese Ergebnisse zeigen, daB ein in den Schichtk@rper
eingebautes Netz die Warme vom Einwirkungsort aus zer-
streut und daB ein Kupferdrahtnetz die Wdrme wirksamer
zerstreut als ein Drahtnetz aus galvanisiertem Eisen-
draht. AuBerdem ist bei Vergleich der Ergebnisse von
TC 5 und TC 6 festzustellen, daB die Warme in Draht-
netzrichtung wirksamer abgeleitet wird als diagonal

dazu.

Beispiel 13

Dieses Beispiel illustriert die Herstellung einer Probe,
die nicht unter Warme- und Druckeinwirkung gehdrtet wor-
den war. Eine 0,15 mm dicke Schicht des im Beispiel 12
beschriebenen Bindemittelgemisches (ca. 125 g) wurde auf
ein Stﬁck'2,SX—SM—Modiglass—Maschengewebe mit den Abmes-
sungen 30,48 x 30,48 cm aufgebracht, wonach ein zweites
Stiick Maschengewebe auf die Beschichtung gelegt wurde. Der
so erhaltene SchichtkOrper wurde kurz verpreBt, um das
Bindemittelgemisch in die entsprechenden Gewebeschich-"
ten zu driicken, wonach der Schichtkdrper unter Umgebungs-
bedingungen gehdrtet wurde. Die Hartung wurde innerhalb

von ca. 5 Minuten durchgefiihrt.

Beispiel 14

Dieses Beispiel illustriert die Beschichtung einer Ma-
schengewebeschicht mit einer geschdumten Bindemittel-
mischung. Das Bindemittelgemisch wurde hergestellt,wie
in Beispiel 1 beschrieben, und wdhrend ca. 25 Sekunden
gemischt. Der Mischung (268 g) wurden 10,1 g (3,8 %)

Tensid Millifoam der Firma Onyx Chemical Co. zugesetzt.
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Der Schaum wurde durch mechanisches Mischen mit Hilfe
eines Luftriihrwerks widhrend 40 Sekunden hergestellt.
pann wurde auf beide Fldchen eines Stickes 7,5X-SM-Modi-
glass—Maschengewebe mit den Abmessungen 30,48 x 30,48 cm
eine 0,075 mm dicke Schicht (ca. 82 g) aufgebracht. Das
beschichtete Maschengewebe wurde 25 Sekunden lang bei

82°C zur Erzielung einer gehdrteten Bahn verpreft.
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Patentanspriiche

1. Verbundschichtkéfper, insbesondere feuerbestandiger
Verbundschichtkorper, gekennzeichnet
durch zumindest eine Schicht zumindest eines Typs von
Schichtmaterial, wobei zumindest eine Seite der Schicht

5 gdes Schichtkdrpers mit einem wasserbestdndigen Phosphat-
bindemittel versehen ist, das auf an sich bekannte Weise
durch Umsetzung eines Gemischs erhalten wird, enthaltend
ein Metalloxid, Calciumsilicat und Phosphorsdure, als
gehdrtete Deckschichten oder zur Bindung weiterer Schich-

10 ten von Schichtmaterial.

2. Verbundschichtkdérper nach Anspruch 1, dadurch g e -
kennozeichnet, daB das Metalloxid ausgewahlt
ist aus der Gruppe, bestehend aus Aluminiumcxid, Magne-

£ . . . . ) . : -
j siumoxid, Calciumoxid und Zinkoxid sowie Hydraten aavon.
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3. Verbundschichtkdrper nach Anspruch 2, dadurch g e -
kennzeichnet b daB das Bindemittelgemisch

Aluminiumoxidtrihydrat enthé&lt.

4. Verbundschichtkdrper nach einem der Anspriiche 1 bis
3, dadurch gekennzedichnet, daB das Bin-
demittelgemisch eine im wesentlichen gleichfdrmige
Schicht ist.

5. Verbundschichtkdrper nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, daB8 das Binde-
mittelgemisch eine im wesentlichen diskontinuierliche

Schicht ist.

6. Verbundschichtkdrper nach einem der Anspriiche 1 bis
5, dadurch gekennzeichnet, dafer ein

synthetisches Glimmerschichtmaterial enthdlt.

7. Verbundschichtkdrper nach einem der Anspriiche 1 bis

6, dadurch gekennzeichnet, daB er ein

gewebtes, nichtgewebtes oder ein geschnittenes synthe-

tisches Glasschichtmaterial enthadlt.

8. Verbundschichtkdrper nach einem der Anspriiche 1 bis

7, dadurch gekennzeichnet, daB8 er ein
gewebtes, nichtgewebtes oder ein geschnittenes synthe-

tisches Schichtmaterial enthalt.

9. Verbundschichtkdrper nach einem der Anspriiche 1 bis
8, dadurch gekennzeilchnet, dafer ein

Packpapierschichtmaterial enthé&lt.

10. Verbundschichtk®&rper nach einem der Anspriiche 1 bis

9, dadurch gekennzeichnet, daB er ein
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Drahtnetzschichtmaterial enthalt.

11. Verfahren zur Herstellung eines Verbundschichtkdr-
pers nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet b6 daB auf wenigstens eine
Seite wenigstens einer Schicht wenigstens einer Art von
Schichtmaterial eine Schicht aus einem Phosphatbindemit-
telgemisch, enthaltend ein Metalloxid, Calciumsilicat

und Phosphorsiiure aufgebracht wird, wobei dieses Gemisch
geeignet ist, ein wasserbestdndiges Phosphatbindemittel-
material als Deckschicht oder zum Binden weiterer Schich-
ten von Schichtmaterial zu bilden, und der Schichtkorper,
gegebenenfalls unter Anwendung von Wadrme und/oder Druck

gehdrtet wird.

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekenn -
zeichnet, daB das Bindemittelgemisch in einer

Dicke von ca. 0,025 bis ca. 0,5 mm aufgebracht wird.

13. Verfahren nach Anspruch 11 oder 12, dadurch g e -
kennzeichnet, daB8 das Bindemittelgemisch

als mechanisch geschdumter Schaum aufgebracht wird.

14. Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis 13, da-
durch gekennzeichnet, daB das Binde-
mittelgemisch als im wesentlichen kontinuierliche

Schicht aufgebracht wird.

15. Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis 13, da-
durch gekennzeichnet, daf das Bindemit-
telgemisch als im wesentlichen diskontinuierliche Schicht

aufgebracht wird. - /

f
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