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Fremgangsmate ved fremstilling av polyurethanskum,
samt materiale for utfgrelse av fremgangsmiten.

Foreliggende oppfinnelse angdr en fremgangsmate for
fremstilling av forbedrede polyurethanskum, samt et materiale som

skal anvendes ved fremgangsmiten.

Det er allerede kjent & fremstille oppskummede poly-
urethaner ved omsetning avrorganiske polyisocyanater med organiske
forbindelser som har minst £o reaktive hydrogenatomer med evne til
A reagere med isocyanatgrupper, i narvar av blésémidler {gassgene-
rerende midler), sdsom Lavtkokende organiské~Vasker eller vann, og
i nerver av katalysatorer som fremmer urethanaannelsen.. Denne om-
setning utfg¢res vanligvis i nerver av overflateaktive midler, som
spiller en medet veséntl;g rolle for dannelsen av stabile skum med

en fin og jevn éelleStruktur. Disse midler regulerer‘blant annet
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formen og storrelsen av skummet celler og de betegnes derfor ofte
0ogsa som cellemodifiéerende midler. Produkter som har fitt stor an-
vendelse som cellemodifiserende midler ved,frémstilliﬁg av oppskum-
mede polyurethaner, er de organosilicon-overflateaktive midler s&-
som polysiloxaner og spesielt siloxan-oxyalkylen-blokk-sampolymeri-
satene. '

Det har nu vist seg at oppskummede cellulere polyurethan.- '
produkter med meget Onskelige fysikalske egenskaper kan fremstilles
ved reaksjon meilom minst ett organisk polyisocyanat og minst en or-
ganisk forbindelse med 2 eller flere hydrogenatomer som kan reagere
med isocyanatgrupper 1 nerver av minst en katalysator {for reaksjonen,

minst ett blisemiddel, og ett eller flere cellemodifiseringsmidler.

Oppfinnelsen fremgangsmite og materiale framgir av kravene.
Fremgangsmiten er karakterisert ved at det som cellemodifiserings-
middel, eller som minst ett av cellemodifiseringsmidlene, anvendes
et hoymolekylaert emulgeringsmiddel med ester- eller ethergrupper,
og som inneholder oleofile grupper .hver med minst 8 C-atomer og minst
ett radikal av en flerverdig alkohol og/eller en flerbasisk syre,
idet emulgeringsmidlet har en midlere molekylvekt i omridet 1000 -
10.000, et hydroxyltall i omrédet 15 - 150, og et syretall i omridet
0 - 50, og hvor nevnte oleofile grupper foreligger som:

minst to oleofile grupper, hver med 21 eller flere C-atomer,

eller tre oleofile grupper, nver med 17 eller flere C-atomer,

eller Tire oleofile grupper, hver med 14 eller flere C-atomer,

eller fem oleoflile grupper, hver med 12 eller flere C-atomer,

eller &atte oleofile grupper, hver med 8 eller flere C-atomer,

idet emulgeringsmidlet er oppldselig eller dispergerbart 1 mineral-
olje og hovedsakelig uoppldselig i vann, er istand til 4 danne varme-
stabile emulsjoner av vann-i-olje-typen, og har slike emulgerings-
egenskaper at nir 20 ml av_en 0,5 %-ig oppldsning av emulgeringsmid-
let i en mineraiolje av viskositet 1 - SO Engler ved 20°C underkas-
tes den senere omtalte dampemulsjonstest, blir tiden for utskillelse
av 5 ml av en av emulsjonens faser ved en temperatur mellom 930 og
95°C rundt 20 minutter. |

Materialet er karakterisert ved de cellemodifiseringsmidler
som e€r angitt ovenfor.De ovennevnte organiske forbindelser kan frem-

stilles ved polykondensering, polymerisering eller polyaddisjonsreak-
sjamer,enten alene eller flere sammen, av forbindelser somer istand til
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4 innfgre i reaksjonsproduktene radikalene av de ovennevnte kompc-—

nenter.

Blant de forbindelser som er istand til & tilveiebringe
radikalene av en oleofil forbindelse innehocldende minst 8 carbon-
atomer, og som egner seg som utgangsmateriale for fremstilling av
de cellemodifiserende midler som benyttes i henhold til oppfinnel-
sen, er hgyere fettsyrer slike som forekommer i naturlige oljer og
fett, f.eks. laurinsyre som tilveiebringer en oleofil gruppe med
11 carbonatomer, palmitinsyre som tilveiebringer en oleofil gruppe
med 15 carbonatomer, stearinsyre, oljesyre, linolsyre og linolirn-
syre som hver tilveiebringer en oleofil gruppe med 17 carbonatomer,
hgyere hydroxyfettsyrer, med f.eks. ricinusoljesyre som tilveie-
bringer en oleofil gruppe med 17 carbonatomer, og indre estere av
hgyere hydroxyfettsyrer, polymeriserte poly-umettede fettsyrer,
f.eks. dilinolsyre som tilveiebringer é oleofile grupper med 17
carbonatomer, harpikssyre eller abitinsyre som tilveiebringer en
oleofil gruppe med 19 carbonatomer, syntetiske hgyere alifatiske
syrer slike som versatinsyrer som tilveiebringer oleofile grupper
med 9 - 11 carbonatomer, partielle eller fullstendige estere av en
hgyere fettsyre og en flerverdig alkohol slike som f.eks. mcno-,
di- og triglycerider eller blandinger av disse, naturlige oljer og
fett av den ikke-tgrkende, semi-tgrkende og tgrkende type, hgyere
fettalkoholer avledet fra fettsyrer slik som laurylalkohol som til-
veiebringer en oleofil gruppe med 12 carbonatomer, oleylalkohol,
elaidylalkohol, stearylalkohol og risinolylalkohol, som hver til-
veiebringer en oleofil gruppe med 18 carbonatomer, abietylalkohol
som tilveiebringer en oleofil gruppe med 20 carbonatomer, oxoalko-
holer, epoxyalkaner inneholdende minst 8 carbonatomer slik som
epoxyoctadecan som tilveiebringer en oleofil gruppe med 18 carbon-
atomer, Palmeolje inneholder omkring 2 % syrer som tilveiebringer
oleofile grupper med 13 carbonatomer, omkring 36 % syrer som til-
veiebringer oleofile grupper med 15 carbonatomer og omkring 62 %
syrer som tilveiebringer oleofile grupper med 17 carkonatomer;
soyaolje inneholder omkring 7 % syrer som tilveiebringer oleofile
grupper med 15 carbonatomer og omtrent 93 % syrer som tilveiebrin-
ger oleofile grupper med 17 carbonatomer; linolje inneholder om-
kring 6 % syrer som tilveiebringer oleofile grupper med 15 carbon-
atomer og omkring 94 % syrer som tilveiebringer oleofile grupper
med 17 carbonatomer. Blant forbindelser som er istand til & brin-

ge inn radikalene av en flerverdig alkohol eller en flerverdig
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syre, er flerverdige alkoholer sdsom glycerol, sorbitol, mannitol,
sorbitan, glycol, erythritol, 2,3-butandiol, polyglyceroler, poly-
glycoler og glycidol; polymethylol-forbindelser sasom f.eks. di-
methylolurea, trimethylolmelamin; polyepoxyder, f.eks. butadien-
dioxyd, diglycidylether, vinylcyclohexendioxyd, glycidylpolyethere
av flerverdige alkoholer og glycidylpolyethere av flerverdige fe-
noler, polyhalogenhydriner sésom glyceroldiklorhydrin og epihalogen-
hydriner, sasom epiklorhydrin; flerbasiske carboxylsyrer sasom
alifatiske og aromatiske dicarboxylsyrer og anhydrider derav, f.
eks. maleinsyre, maleinsyreanhydrid, fumarsyre, sebacinsyre, malin-
syre og fthalsyreanhydrid, organiske polyisocyanater sdsom alifat-
iske og arcomatiske diisocyanater, f.eks. tolylendiisocyanat og fos-
feroxyklorid. Fumarsyre, adipinsyre, maleinsyreanhydrid, fosfor-
oxyklorid og tolylendiisocyanat er foretrukne forbindelser for inn-

fgring av flerbasiske syreradikaler.

Arten av og det relative mengdeforhold mellom utgangs-
materialene og reaksjonsbetingelsene velges sdledes at der fés et
reaksjonsprodukt som er oppl¢selig eller dispergerbart i mineral-
olje men hovedsakelig uopplgselig i vann, samt dessuten er istand
til ved den nedenfor beskrevne "dampemulsjonstest” & gi en emulsjon
av 20 ml vann i 20 ml av en opplgsning av 0,5 % styrke av reak-
sjonsproduktet i mineralolje, fra hvilken emulsjon ikke mer enn
5 ml av én av fasene utskilles ved 93 - 95° C i lgpet av 20 minut-
ter under nevnte test. For & kunne bestemme hvorvidt arten av og
det relative mengdeforhold mellom utgangsmaterialene samt reak-
sjonsbetingelsene er blitt riktig valgt i henhold til oppfinnelsen,
utfgres tester med smd porsjoner av reaksjonsmassen, hvorved man
samtidig far opplysninger om utviklingen av reaksjonsmassens emul-
geringskapasitet savel som om dens optimale verdi. Reaksjonspro-
duktets emulgeringskapasitet bestemmes ved den sdkalte "dampemul-
sjonstest", som er beskrevet i detalj under nr. D 157-36 i A.S.T.M.
Standards (1946), Del III-A, side 174. Denne test muliggjg¢r be-
stemmelse av den tid det tar fgr en viss mengde olje eller vann

utskilles fra vann-i-olje-emulsjon. Den utfgres pad fglgende mate:

20 ml av oljen som skal testes, anbringes i et glassr¢r
av dybde 20 cm, diameter ca. 2,3 cm og en veggtykkelse fra 0,8 til
1,4 mm, og som er gradert i ml fra 0 til 50 ml eller fra 10 til 50
ml. Testr¢gret inneholdende oljen, som opprinnelig har romtempera-
tur, anbringes 1 et vannbad av temperatur i omrddet fra 19 til

26O C ved testens begynnelse. Det ledes deretter damz inn i oljen
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i rgret med en slik hastighet at oljens temperatur holdes i omradet
fra 88 til 91° C, og tilf¢rselen av‘damp'fbrtsettés'inntil det
totale vaskevolum i rgret (olje og kondensert vann) er 40 i 3 cm3.
Dampbehandlingen b¢r ta fra 4 til 6,5 minutter og avsluttes straks
det ovennevnte vaskevolum er n&dd. Straks etter évslutningen av
dampbehandlingen overf¢resvr¢ret til et vannbad som holdes ved
93 - 95° C, re¢rets innhold‘unders¢kes med jevne mellomrom, og
volumet av de utskilte olje- og vannskikt avleses til narmeste
hele ml. ' ‘

I forbindelse med fremgangshéten ifelge oppfinheiéeh be-
stdr oljen, som skal testes ved "dampémulsjohstestén", -av en opp-
l1¢sning av 0,5 vekt® styrke av reaksjonsproduktet i mineralolje av
viskositet 1 - 5° Engler ved 20° ¢. Den mineralolje som fpttrinns-
vis anvendes, er en olje aVVviskdsitef 3 - 40 Englef ved 20° c,
som har et hgyt innhold avAaromatiske-hydrocatboner. En egnet
olje av denne type er produktet solgt under handelsnavnet "Shell
carnea 15" (viskositet 3,8O Engler). En.annen olje som kan anven-
des for foreliggende formal, er oljen som er kjent under handels-
navnet "Shell Risella 17" {viskositet 4,3° Engler).

Reaksjonsproduktet har -de fordrede emulgeringsegenskaper
dersom tiden for utskillelse av 5 ml av -én av -emulsjonens faser ved
en temperatur fra 93 til 95° C er minst 20 minutter. I henhold til
en foretrukken utfgrelsesform av den foreliggende oppfinnelse be-
nyttes der reaksjonsprodukte: som er oppigselige eller disperger-
bare i mineralolje men hovedsakelig uopplgselige i1 vann, og som ved
dampemulsjonstesten gir emulsjoner av betydelig st@grre stabilitet,
idet tiden for utskillelse av 5 ml av én av :emulsjonens faser er
minst 1 time. Det har vist seg at slike reaksjonsprodukter er
meget aktive celiemodifiserende midler, som gir yderst fine, ens-
artede og stabile polyurethanskum som utmerker 'seqg ved en hoved-
sakelig kunleformet cellestruktur. '

De h¢ymolekylare organiske forbindelser som anvendes som
cellemodifiseringsmidler i henhold til oppfinnelsen, kan fremstil-
les ved hjelp av forskjellige kjente fremgangsmidter. I henhold til
én fremgangsmdte fremstilles disse ‘forbindelser ved at man oppvar-
mer sammen €n blanding av forbindelser som er istand'til_ved reak-
sjon & danne et reaksjonsprodukt som inneholder radikalene av en
flerverdig alkohol, av en hgyere fettsyre og av en flerbasisk syre,

idet arten av og de relative mengdeforhold mellom forbindelsene og
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oppvarmingsbétingelsene velges sdledes at reaksjonsproduktet fra
forestringen fir de ovenfor omtalte emulgeringsegenskaper. Emul-
geringsmidler av denne type er beskrevet i britisk patentskrift nr.
647 133, og de kan fremstilles etter de der beskrevne fremgangs-

miter.

Ved disée fremgangsmidter er de foretrukne utgangsmateri-
aler triglycerider sasom de som forekommer i naturlige oljer og
fett, og flerbasiske carboxylsyrer eller deres anhydrider, f.eks.
maleinsyre, maleinsyreanhydrid, fumarsyre eller adipinsyre. En
blanding av de nevnte komponenter oppvarmes, vanligvis til en tem-
peratur mellom 200o og 250O C, 1 et tilstrekkelig langt tidsrom til
at det ved forestringen erholdte reaksjonsprodukt far de ovenfor
angitte emulgeringsegenskaper. Som angitt i britisk patentskrift
nr. 647 133 kan emulgeringsegenskapene av det ved forestringen er-
holdte'produkt forbedres i betydelig grad dersom man etter at opp-
varmingn av den flerbasiske organiske syre eller anhydridet derav
med triglyceridet har p&gitt i noen tid, tilsetter en flerverdiqg
alkohol, f.eks. glycerol, og oppvarmingen deretter fortsettes.-
Istedenfor et triglycerid kan der anvendes en partiell glycerol-
ester av en hpyere fettsyre eller av en blanding av hgyere fett-
syrer, f.eks. et monoglycerid avledet fra naturlige oljer og fett,
og istedenfor en flerbasisk carboxylsyre eller et anhydrid derav
kan man anvende andre flerbasiske syrer eller forbindelser som er
istand til & bringe inn i reaksjonsproduktet fra forestringen radi-
kalene av slike flerverdige éyrer,.f.eks. fosforoxyklorid, eller
tolylendiisocyanat. Dersom en tgrrende olje av linfrgolje-typen
anvendes som triglyceridet og en ethylen-a-f-dicarbocylsyre eiler4
anhydridet derav anvendes som den flerbasiske carboxylsyre, kan
reaksjonen mellom friglyceridet og den dibasiske carboxylsyre eller
anhydridef, om ¢nskes, ogsd utfgres i nerver av et materiale som

danner organiske radikaler, sasom f.eks. benzoylperokyd.

Forestringsprodukter som er nyttige som cellemodifiser-
ende midler i henhold til oppfinnelsen, kanvogsé fremstilles ved
at man gar ut fra disse flerverdige alkoholer som inneholder minst
tre hydroxylgrupper, fortrinnsvis av uline=zr struktur, og forest-
rer disse flerverdige alkoholer med en hgyere fettsyre eller et
materiale som er istand til & bringe inn iadikalene av en hgyere
fettsyre. Flerverdige alkoholer av denne art, som egner seg som
utgangsmaterialer, kan fremstilles f.eks. ved polykondensering
av glycerol.

AN
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Forestringsproduktene som fremstilles p& den ovenfor
beskrevne méte, kan fortsatt inneholde et antall frie syregrupper,
svarende til et syfetall fra 0 til 50. Dersom det av praktiske
grunner ikke ¢gnskes a4 ha frie syregrupper tilstede, kan disse helt
eller delvis ngytraliseres med materialer som oppviser alkalisk
reaksjon, f.eks. diethanolamin.

I henheld til en annen fremgangsmite kan de hgymolekylare
organiske forbindelser, som er opp1¢seiige~eller~dispergerbare i
mineralolje, men hovedsakelig:uopp1¢selige i vann, og -som kan an-
vendes som cellemodifiserende midler i henhold til oppfinneLéen,
fremstilles ved at man oppvarmer sammen (a) en komponent valgt fra
gruppen bestdende av polyepoxyder, polyhalogenhydriner og epihalo-
genhydriner og (b) en oleofil komponent med minst 8 carbonatomer
valgt fra gruppen bestdende av alifatiske alkoholer, alicycliske
alkoholer, alifatiske epoxyder og alicycliske epoxyder, idet arten
av og de relative mengder av komponentene (a) og (b) og oppvarm-
ingsbetingelsene velges -sdledes at forestringsproduktet som erhol-
des, er opplgselig eller dispergerbart i mineralolje men hoved-
sakelig uopplgselig i vann og har fatt -emulgeringsegenskaper som
fordret og angitt for de cellemodifiserende midler som anvendes i
henhold til oppfinnelsen. Emulgeringsmidler av denne type kan
fremstilles etter de fremgangsméter som beskrives i britisk patent-
skrift nr. 887 442. I henhold til disse fremgangsmdter oppnds
optimale resultater ndr en oleofil forbirdelse, nemlig en alkohol
eller et epoxyd, med 12 eller flere carbonatomer anvendes som ut-
gangsmateriale. Som fglge av den kjennsgjerning at de cellemodi-
fiserende midler av denne type bare inneholder etherbindinger, er
de yderst resistente overfor hydrelyse, -selv i alkalisk miljg¢ og
ved forhgyede temperaturer. For mange .anvendelser -er den hydro-
lytiske stabilitet av disse cellemodifiserende midler én meget nyt-

tig og vesentlig egenskap.

Emulgeringsmidler som er nyttige som cellemodifiserende
midler ved fremstilling av oppskummede polyurethaner i henhold til
oppfinnelsen, kan ogsad fremstilles ved ytterligere en fremgangs-
mate som innebarer forlenget oppvarming og polymerisasjen, med
eller uten forutgdende eller samtidig -oxydasjon, av fettoljer inne-
holdende linolsyre eller iinolensyre, f.eks. linfrgolje, soyabgnne-
olje, bomullsfrgolje, sesamolje og jordng¢ttolje. Oppvarmingen av
fettoljen, som vanligvis utfgres ved en temperatur av ca. 250° c,

bpr fortsettes helt til polymerirasjons- eller oxydasjonsproduktet
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fortsatt er opplgseliqg i mlneralolje men hovedsakelig er uoppl¢se-
.1ig i vann og har fatt emulgeringsegenskaper som tilfredsstiller
den ovenfor beskrevne "dampemulsjonstest". Denne type emulgerings-—

midler kan fremstilles blant annet ved hjelp av de fremgangsmiter
som er- beskrevet i britisk patentskrift nr. 187 298;

De organiske forbindelser som anvendes som cellemodifi-
serende midler i henhold til oppfinnelsen, har en midlere molvekt
i omr&det fra 1000 til 10.000 og et hy@rbeltall i omrédet fra 15
til 150 samt utmérker seg ved en forgrenet eller noe tverrbundet
Struktur hvor de oleofile/hydroflle egenskaper og forgrenlngsgra—
den eller tverrblndlngsgraden er saledes avpasset at de organiske
forbindelser har de gnskede fys1kalske egenskaper, ‘dvs. slik at de
er oppl¢sellge eller dispergerbare i mlneralolJe.men hovedsakellg
uwopplgselige I vann saht_tilffedsstiller den ovenfor omtalte

"dampemulsjonstest”.

De cellemodifiserende midler kan fortsatt inneholde’
reaktive hydrogenatomer som er istand til & reagere med isocyanat-
gfupper, f.eks. i form av frie hydroxylgrupper eller carboxylgrup-
per. Om ¢gnskelig eller om ngdvendig for & oppnd optimale resul-
tater for visse formidl, f.eks. ved fremstilling av fleksible skum,
kan disse frie hydroxyl- eller syregrupper eller andre aktive
hydrogenbarende grupper, dersom sidanne er tilstede, blokkeres ved
hjelp av alkyl- eller arylradikaler som ikke inneholder aktive
hydrogenatomer, f.eks. ved forethring eller forestring. Man ma
imidlertid i disse tilfeller passe pd at en riktig avbalansering
av de oleofile og hydrofile egenskaper av de cellemodifiserende
midler bibeholdes. Da den ovennevnte etterbehandling normalt fg-
rer til en minskning av de hydrofile egenskaper, m& denne minskning
korrigeres for, hvilket 'kan gj¢res ved at man pa forhdnd gker de
hydrofile egenskaper avden hgymolekylare organiske forbindelse,

f.eks. ved innfgring av polyoxyalkylenkjeder.

I mange tilfeller kan produktene som fdes i henhold til
noen av de ovenfor beskrevne metoder, anvendes uten forutgdende
ren31ng. I enkelte tilfeller er det imidlertid ¢@nskelig eller n¢d-
vendig & underkaste produktene en renSLngsbehandllng

De cellemodifiserende‘midler som anvendes i henhold til
oppfinneléen, har meget verdifulle egenékaper, og de b?r pa vesent-
lige og uventede fordeler ved fremstllllng av polyurethanskum.l Den

forellggende oppflnnelse omfatter i sin videste fortolkning anvend-
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else av disse cellemodifiserende midler i alle typer av poly—
urethansystemer, sasom ved fremstilling av stive, halvstive, halv-
fleksible og fleksible polyurethanskum av polyether- eller poly-
estertypen, som kan vare oppskummet ved hjelp av nalogenhydrocar-
boner, vann eller begge deler. . De nye cellemodifiserende midler
anvendes fortrinnsvis ved fremstilling av stive polyurethanskum og
mer spesielt ved fremstilling av stive polyurethanskum av poly-
ethertypen. Oppfinnelsen omfatter videre anvendelse av de nye
cellemodifiserende midler ved fremgangsmdter for fremstilling av
oppskummede polyurethanmaterialer kjent som ett-trinns-metoden,
kvasiforpolymer—me&oden elier,ferpolymer—metoden under anvendelse
av stykker av materialet som skal bppskummes( ved st¢gpning eller
ved sprgyting, hvilke alle er velkjente i faget. Ved fremstilling
av halvstive, halvfleksible og fleksible polyurethanskum:erréet
imidlertid & anbefale & anvende de cellemodifiserende midler ifglge
oppfinnelsen sammen med overflateaktive midler som fremmer celle-
apningsreaksjonen, sésom-spesielle—typer organosilicon-overflate-
aktive midler, paraffinolje, dimethylformamid og-dimethylsuilfoxyd.

De cellemodifiserende midler som'anQendes i henhoild til
oppfinnelsen freﬁmer en stabil produksjon av ensartet, fincellet
skum under meget varierte betingelser med hensyn til skumningstid,
skumhgyde etc. Ved fremstilling av stive skum gir de skum med en
stor andel av lukkede celler med lave K-faktorer og med god di-
mensjonsstabilitet oy minimal skrumpning. . En av de mest karakter-
istiske -0g uventede fordeier ved rlisse cellemodifiserende midler
er den at de gir celler av en mer tilnermet kuleform enn man hittiil
har oppnadd for urethanskum, slik at skummets ®egenskaper blir nes-
ten like i vertikalretmningen og hGrisonﬁalretﬂingen. Dette bekref-
tes ved mdling av styrken ved’trykkpékjenninger oy vanndampgjennom-
trengeligheten parallelt:med‘og loddrett,pa oppesningsretningen,
idet forholdet mellom disse verdier -er lavere enn det som oppnés
med det beste hittil kjenté:celiemodifiserende ﬁiddel. Dassuten er
den ensartethet som -oppnds ved heyt op?eséde'piatéskum‘bédre enn
den som -oppnds ved bruk av erganasilicon—overflateakfive midler,
idet tettheten og styrken wved tiykkpékjennihger-§§ toppen av sy-
linderen og i bunnen av sylinderen er mer like ﬁ&r»de cellempdifi-
serende midler if¢glge oppfinnelsen anvendes. biSSE~gunstigeAegen-
skaper av .de cellemodifiserende midler er megettveséntlige—for skum
som dannes pd selve anvendelsésstedetVQQ for plateskum av lav tett-
het, sisom de som benyttes i séhdwichﬁpaneler bg for mange andre
formil. Dessuten er de nye cellemodifiserende midler mer pkonom-
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1ske enn de organo 5111con overflateaktlve mldler som anvendes for

tiden.

Mengdene av hgymolekylar organisk forbindelse som benyt-
tes som cellemodifiserende middek i materialene for fremstilling av
polyurethanskum, varierer vanligvis fra 0,1 til 5 %, beregnet pa
totalvekten av haterialgt som ékal oppskummes. Fortrinnsvis anven-

des der en mengde cellemodifiserende middel fra 0,15 til 1,5 2.

De cellemodifiserendé midler i henhold til oppfinnelsen
kan anvendes enten alene eller sammen med kjente cellemodifiserende
midler scm egner seg for fremstilling av stabile oppékummede poly-
urethanprodukter, f.eks. polysiloxaner og siloxan-oxyalkylen-blckk-

sampolymerisater.

. De ¢vrige utgangsmaterialer som anvendes ved fremgangs-
médten ifplge oppfinnelsen, dvs. de organiske polyisocyanater, de
organiske forbindelser med minst to reaktive hydrogenatomer med
evne til & .reagere med isocyanatgrupper,.gassgenerérende midler og
katalysatorer, kan vere de som i litteraturen er angitt & v=zre eg-

nede for fremstilling av cellulert polyurethan.

Det organiske polyisocyanat kan f.eks. vere et alifatisk
eller arometisk diisocyanat, sdsom tolylen-diisocyanat, difenyl-

methan-diisocyanat eller polymethylen-polyfenylisocyanat.

De flerfunksjonelle organiske forbindelser som inneholder
aktivt hydrogen, kan f.eks. vare polyetherpolyoler, polyesterpoly-
oler, polyaminpolyoler, polyesteramidpolyoler eller polycarboxyl-
syrepolyoler.’ Egnede polyoler for fremstilling av stive skum er de
som er minst trifunksjonelle 6g som har et hydroxyltall pd minst
400, mens der for fremstilling av halvstive, halvfleksible eller
fleksible skum foretrekkes polyoler som er h@gyst trefunksjonelle,
og som har et hydroxyltall lavere enn 400.

Det gassgenererende middel kan vare vann eller et filvktig
halogenert hydrocarboh. Disse kan anvendes hver for seqg eller sam-

men.

Egnede katalysatorer innbefatter tertizre aminer sdsom
triethylendiamin og tetramethyl-1l,3-butandiamin og metallorganiske
forbindelser sasom organotinnforbindelser, organoblyforbindelser
og organovismutfbrbindelser. Blandinger av katalysatorer er ofte
serlig fordelaktige. |

Andre hjelpemidler innbefatter fortykningsmidler, f.eks.
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ethylcellulose, pigmenter, farvestoffer, brannsikrende midler,
f.eks. tri-(B-klorethyl)-fosfat eller antimonforbindelser, eller

blandinger derav, -og antioxydasjonsmidler sisom tert-butylcatechol.

TFordelene og nytten som oppnées ved hjelp av den forelig-
gende oppfinnelse, vil tre enda klarere frem av de fblgende‘eksemp—
ler. I disse eksempler beskrives fremstillingen av en rekke hoy-
moiekylere emulgeringsmidler og deres anvendelse som cellemodifi-
serende midler ved fremstilling av en rekke oppskummede polyure-

thaner.

Hydroxyltéllene og syretallene som det refereres til i ek-
semplene, ble bestemt ved hjelp av de metoder son ef beskrevet av
Brauer og Horowitz 1 Analytical Chemistry of Polymers Vol. XII,
Part III, s. 82 - 86 (Inter%cience‘Publiéhers)ﬁ

Den midlere molvekt av emulgeringsmidlene ble bestemt ved
hjelp av et Mechrolab Vapof.Pressure Osmometef,vunder anyendelse
av carbontetraklerid som opplbsningsmiddel.

Enulgeringskapasiteten av de hﬁymblekylare‘feaksjonspro~
dukter som anvendes som cellemodifiserende midler i henhold til

oppfinnelsen, ble testet pa 0,5 vekt %'s oppli&sninger i mineralolje
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av viskositet 1 - 50 Engler ved 20° c. Som qvenfo:'angitt ble den
sakalte "dampemulsjonstest" utfgrt i overensstemmelse med A.S.T.M.
nr. D 157-36.

Skummets tetthet ble bestemt ved veiing av terningformede
prgver av stgrrelse 10 cm x 10 cm x.10 cm og uttrykt i g/liter.
Styrken ved trykkpakjenninger ble bestemt ved hjelp av metoden be-
skrevet i A.S.T.M. nr. D 1621-64. En Instron-testmaskin med utstyr
for kompressjonstesting ble anvendt, og trykkfastheten er gitt i

2

kg/cm“ for 10 % formavvikelse.

Innholdet av &pne celler ble bestemt ved hjelp av en test-
metode som er beskrevet av Bocherty, Hurd and Laster i Chemistry and
Industry 1¢62, s. 1340.

De nedenstdende eksempler vil ytterligere illustrere opp-
finnelsen. Alle deler og prosentvise mengder er pa vektbasis.

Eksempel 1

En blanding av 700 deler teknisk palmeoljemonoglycerid
og 70 deler adipinsyre oppvarmes i carbondioxydatmosfere ved 230° ¢

i 40 minutter.

Deretter tilsettes 126 deler fumaréyre, og oppvarmingen
fortsettes i 50 minutter ved 220° C. N&r en glasstav dyppes ned i
en prgve cg tas ut, viser reaksjonsmassen tegn til & trekkes ut i
trdder. Hele blandingen kjgles til.160O C og oppvarmes ved denne
temperatur i ytterligere 40 minutter. Det erholdte hg¢yviskgse for-
estringsprodukt er opplgselig i mineralolje men uopplgseliqg I vaan
og har en midlere molvekt pd 1988, et hydroxyltall pa 78 og et
syretall pd 28. Det inneholder pr. molekyl mer enn 5 palmitin-
(C-15) stearin-(Cl7) og/eller olje (Cl7) syregrupper. Nar 20 ml
av en 0,5 % oppldsning av reaksjonsproduktet i mineralolje av vis-
kositet 3,8 L ved 20° C (Shell Carnea 15") underkastes "dampemul-
sjonstesten”, utskilles bare 0,25 ml olje og intet vann (0 ml)
etter 60 minutter ved 93 - 95° C.

Forestringsproduktet som herved fées, benyttes som et
cellemodifiserende middel i det f¢l§ende utgangsmateriale for frem-
stilling av et stivt polyurethanskum etter den direkte fremstilte
metode:
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Bestanddel - Vektdeler
Polyol pa stivelsesbasis l)( ‘ ' 500,0
Cellemodifiseringsmiddel 10,0
Tetramethylbutandiamin 3,4
Dibutyltinndilaurat \ ' 0,5
Triklorfluormethan . ‘ : 180,0

2) ..

Difenylméthan-4,4f-diisocyanat_ - 594,0

1) Et propylenoxyd—addukt'fra stivelse med et hydroxyltall pa
476 og solgt under handelsnavnet "Fox-o-Pol S480" av W.A.
Scholten's Chemische Fabrieken N.V. '

2) ‘"Desmodur 44V", fra Farbenfabriken Bayer A.G.} ekvivalentvekt
1,33. ' : '

Komponentene omrgres kraftig sammen i 20 sek. og helles
over i en &pen form. Reaksjonsblandingen ekspanderer 0og stgrkner
under dannelse av et ensartet, finporet stivt polyurethanskum med
mer enn 90 % lukkede celler. Skumningstiden og hevningstiden er
henholdsvis 43 og 115 sek. Skumhgyden er 68 cm. Det nedre og ¢vre
skumskikt og sideskiktene skjeres vekk, og der skjeres ut 5 fort-
ldpende, over hverandre liggende terninger med sidekanter 10 cm.

For disse pr¢ver mdles tetthéten og. trykkfastheten parallelt med

lhevningen:
Tetthet, g/l : Trykkfasthet, kg/cm?
Pvre prgve - 31,7 1,50
32,9 - 1,95
33,0 : 1,85
33,9 : 2,70

Nedre pr¢ve 34,7 - - - 2,95

For a sammenligne disse resultater med de resultater som
er oppnddd med aet hittil beste ééllemodifiserendé middel,rnomlig
et organo-siriconjbiokksampolymerisat som av prodhsenteh Union
Carbide Corporation‘betegnés "L 5320", ble det fremstil£ et annet

skum under anvendelse av samme sammensetning:
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Bestanddel ) . ,i . . Vektdeler
"Fox-o-Pol S480" : 500,0
"€ilicone L 5320" 10,0
Tetramethylbutandiamin 2,0
Dibutyltinndilaurat 0,5
Triklorfluormethan 175,0

"Desmodur 44 V" - 594,0

Det erholdte skum hadde en skumningstid pa 43 sek. og en
hevningstid p& 120 sek. Skumhgyden var 67 cm. Da tilsvarende ter-
ningsprgver ble tatt av kjernen, oppviste disse de fglgende tett-

heter og trykkfastheter parallelt med hevningsretningen:

Tetthet, g/1 Trykkfasthet, kg/cm2
@vre preve 31,8 . 0,90
33,1 2,00
33,5 2,35
34,8 3,95
Nedre prgve 35,8 4,10

Disse data viser at det nye cellemodifiserende middel gir
mindre variasjon i tetthet og trykkfasthet i vertikalretningen og
at det derfor gir et mer homogent skum enn det beste hittil anvend-

te silicon-blokksampolymerisat.

Eksempel 2

Polyglycerol fremstilles ved oppvarming av 2000 deler

98 %~ig glycerol og 40 deler natriumacetat i 14 timer under et re-
dusert trykk fra 5 til 6 cm Hg, idet temperaturen gkes fra 180° til
250° c. Destillat-tapet i dette tidsrom er 516 vektdeler. 700
deler av polyglycerolen, 5 deler magnesiumstearat og 1025 deler
oljesyre oppvarmres i en carbondioxydatmosfare i 2 timer ved en
temperatur av 230° C. Det erholdte lavviskgse forestringsprodukt
er opplgselig i mineralolje men hovedsakelig uopplgselig i vann og
har en midlere molvekt pd 1243, et hydroxyltall pad 99 og et syre-
tall p&d 42. Reaksjonsproduktet inneholder mer enn tre oljesyre-
grupper (Cl7) pr. molekyl og er istand til & gi varmestabile emul-
sjoner av vann-i-olje-typen. Nar 20 ml av en 0,5 %-ig opplgsning
av reaksjonsproduktet i mineralolje av viskositet 3,8° E ved 20° ¢
(Shell "Carnea 15") underkastes "dampemulsjonstesten" utskilles
.bare 0,25 ml olje og intet vann fra emulsjonen i lgpet av 60 min.
ved 93 - 95° cC.
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Det sdledes erholdte forestringsprodukt anvendes som et
cellemodifiserende middel i den fg¢lgende blanding for fremstilling
av et stivt polyurethanskum:

Bestanddel Vektdelerxr
Glycerol-polyol L 266,0
Cellemodifiseringsmiddel . 5,0
Tetramethylbutandiamin 1,8
Dibutyltinndilaurat 0,6
Triklorfluormethan 80,0
Difenylmethan-4,4'-diisocyanat 2) 280,0

1) "Pluracol G.P. 430" markedsfg¢rt av Wyandotte Chemicals
Corporation; hydroxyltall 420

2) '"Desmodur 44 V"

Den kraftig omrgrte blanding helles over i en 3pen form
for fremstilling av et sterkt eset stivt skum. Skumningstiden og
hevningstiden er henholdsvis 30 og 100 sek.

Det erholdes et ensartet skum med mer enn 90 % lukkede,
kuleformede celler. Prgver tas fra den nedre og gvre del av skum-
stykket, og tettheten og trykkfastheten bestemmes:

Tetthet Trykkfasthet parallelt -

med hevingsretningen
¢gvre prgve 36,4tg/l 2,45 kg/cmz
Nedre prgve 36,5 g/l 2,40_kg/cm2

Av disse data fremgdr det at produktet oppviser en ut-
merket ensartethet med hensyn til tetthet og trykkfasthet.

Eksempel 3

900 deler'palmoljemonoglycerid og 90 deler adipinsyre
oppvarmes under omrgring i nitrogenatmosfare i 40 min. ved en tem-
peratur av 220° C. Etter at reaksjonsblandingen er kjglt til
180° C tilsettes 162 deler fumarsyre, hvoretter oppvarmingen fort-
settes i 195 mih. ved 215 - 220° C. Det siledes erholdte hgyvis-
kgse reaksjonspfodukt er meget opplgselig i mineralolje men full-
stendig uopplgselig i vann og har en midlere molvekt pa 3759, et
hydroxylt 11 p& 125 og et syrétall P& 30. Det inneholder mer enn
3 Cls-grupper angdet fra'palmitinSYre, og mer enn S C17-gru§pér
avledet fra olje- og/eller stearinsyre. NAr 20 ml av en 0,5 %°s
oppl¢snihg av rééijonéproduktet i mineralolje av viskositet 3,8°E
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ved 20° C (Shell "Carnea 15") underkastes "dampemulsjonstesten",
utskilles ingen olje og intet vann etter 20 minutter ved 93 - 95°C
og bare 0,25 ml olje men intet vann etter 60 minutter ved 93 -

95° c.

Det ovenfor beskrevne reaksjonsprodukt benyttes som
cellemodifiserende middel og sammenlignes med organo-silicon-
blokksampolymerisatet "L 5320" i den fg¢lgende blanding for direkte
fremstilling av stivt skum: ‘

Besatnddel Vektdeler
Atomatisk polyol b 275,5
Cellemodifiseringsmiddel 5,0
Tetramethylbutandiamin 2,1
Dibutyltinndilaurat 0,25
Triklorfluormethan 85,0
Polymethylen—polyfenylisocyanat‘2) 280,0

I) "Niax T 221", markedsfg¢rt av Union Carbide Corporation,
hydroxyltall 400.

2) "PAPI", solgt av Carwin Company, Isocyanat-ekvivalent 133,5.

Bestanddelene blandes grundig og helles over i en dpen
form, hvor de ékspanderer'til et stivt polyurethanskum. N&r det
viskgse produkt ifglge eksempel 3 anvendes som cellemodifiserings-
middel, er skumningstiden 42 sekunder og hevningstiden 190 sekunder.
Det oppnids et ensartet skum bestdende av fine, lukkede celler og en
kjernetetthet pd 33,5 g/1. Trykkfastheten parallelt med og lodd-
rett pd hevningsretningen er henholdsvis 2,25 og 1,50 kg/cmz.

Ndr "L 5320" benyttes som cellemodifiserende middel, er
skumningstiden og hevningstiden henholdsvis 37 og 128 sekunder.
Cellene er fine og skummet er enéartet, med en kjernetetthet pa
34,0 g/1. Trykkfastheten parallelt med og loddrett p& skumhevnings-
retningen er henholdsvis 3,50 og 1,35 kg/cm Av disse data kan
man trekke den slutning at det cellemodlflserende middel ifglge
eksempel 3 danner et skum med mer kuleformede celler enn siliconet,
idet trykkfastheten parallelt med og loddrett pd oppskumningsret-
ningen er mer like for produktet som anvendes ved fremgangsmiten _
ifglge oppfinnelsen. Dette bekreftes av vanndampgjennomtrengelig-
hetsdataene som oppnds ved testing av vertikale og horisontale ski-
ver av diameter 5 cm og hgyde 1,5 cm. Med celiemodifiseringsmidlet
ifglge eksempel 3 er vanndampgjennomtrengeligheten etter 240 timer
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parallelt med og loddrett pa oppskumningsretningen henholdsvis
391 mg og 329 mg, hvilket gir et forhold p, 1,2. Med silicon-
cellemodifiséringsmidlet er verdiene henholdsvis 410 og 191 mg,
hvilket gir et forhold p& 2,1. Av disse data kan maﬁ trekke den
slutnihg at det nye cellemodifiserende middel gir'éeller:med lavere

orthotropisitet enn det kjente silicon-overflateaktive middel.

EkSemEel 4
Dette eksempel viser anvendelsen av cellemodifiserings-

midlet beskrevet i eksempel 3 i en bldnding for fremstillint av et

flammeforsinkende polyurethanskum. Fglgende blanding anvendes:

Bestanddel Vektdeler

Fosforhold polyol L) 260,5
Cellemodifiseringsmiddel . ' 5,0
Tetramethylbutandiamin : - 3,75
Dibutyltinndilaurat 0,25
Tri=klorfluormethan 82,5
Polymethylen-polyfenylisocyanat 2) . 280,0

1) "Fox-o-Pol P440", en fosforhold polyol erholdt fra sti&else}

hydroxyltall 431, fosforinnhold 3,3 %; markedsfgrt av W.A.

Scholten's Chemische Fabrieken N.V.
2) "PAPI".

Denne blanding gir et stivt skum med flammeforsinkende
egenskaper. Skumningstiden og hevningstiden er henholdsvis 50 og
190 sekunder. Skummet har ganske fin cellestruktur. Kjernetett-
heten er 34,9 g/1, og den line®re skrumpning ‘er O[S %. Forholdet
mellom vanndampgjennomtrengeligheten parallelt med oppskumnings-
hastigheten 69 loddrett pd denne er 1,4, mens et cellemddifiser—‘
ingsmiddel p& siliconbasis gir et forhold pa 2,0 i den samme blan-

dind.

Eksempel 5

I henhold til eksempel 2 i britisk patentskrift nr.
647 133 fremstilles et emulgeringsmiddel ved oppvarminé av 750 deler
jordngttolje og 113 deler maleinsyreanhydrid i 2 timer ved 200° ¢,
.idet det hele utfgres i en carbondioxydstrgm for. & forhindre oxyda-
sjon. Temperaturen gkes deretter langsomt til 230° C, hvilken
temperatur opprettholdes i 2 timer. Temperaturen senkes deretter
til 180° cC, det.tilsettes 32 deler glycerol, og temperaturen ¢gkes
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igjen til 230% C, hvor den holdes i ytterligere 4 timer. Ved
kjeéling erholdes et viskgst reaksjonsprodukt, som er meget opp-
lgseliq i mineralolje men uopplgselig- i vann, og som har en mid,
lere molvekt p& ¥610, et hydroxyktall pd 32 og et syretall pd lo.
Det inneholder pr. molekyl mer enn fire oleofile gruppei som over-—
veiende inneholder I7 carbonatomer-.. N&r 20 ml av en 0,5 %-ig opp—
lgsning av dette reaksjonsprodukt i mineralolje av 4, 3° E viskosi-
tet ved 20° C (Shelk "Risella 17") underkastes "“dampemulsjonstes-
ten", utskiller emulsjonen bare 6,75 ml olje og intet vann etter
20 minutter ved 93 - 35° ¢ og 1,0 mk ok]e og intet vann etter 60
m;nutter'ved 93 - 95 " C..

. Det.ovenﬁor beskrevne reaksjonsprodukt anvendes som et
cellemodifiserende middel ved fremstil}¥ing av et direkte-fremstilt,

stivt pblyurethanskum av polyethertypen:

Bestanddel . : Vektdeler
Polyol p& stivelsesbasis 1’ 46,3
Cellemodifiseringsmiddel 1,0
Tetramethylbutandiamin 0,15
Dibuty¥tinndilaurat 0,05
Triklorfluormethan 17,0
pifenylmethan-4,4'-diisocyanat 2) 54,2

1) ‘“"Fox-o-Pol S- 480" ' .
2) "Desmodur 44 V"

Skumningstiden og hevningstiden for‘denne blanding er
henholdsvis 4% og 175 sekunder. bDet erholdes: et utmerket, stivt
poryurethanskum med- mer enn 90 % lukkede celler. Tettheten er
32,5 g/l og den lineare skrumping er 1 %. Nar materialet studeres
under et stereomlkroskogj ses det tydellg at skummets celler hovedj

sakelig er kuleformede.

Eksempel 6.

175 deler av et teknisk palmoljemonoglycerid opp1¢ses i

o

350 deler toluen. Etter tilsetning av 30 deler magnesiumoxyd tin
settes gradv1s 51 deler fosforoxyklorld

Deretter oppvarmes b andingen i 1 time Ved 95° . Etter
at det faste residuum er fjernet ved filtrering avdestilleres tolu-
enet i vakuum ved 1.00° C i et filmdestillasjonsapparat. Det er-
holdte forestringsprodukt er opplgselig i mineralolje men uopplg¢se-
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1ig i mineralolje men uopplgselig i vann og har en midlere mol-
vekt pa 1929, et hydroxyltall pd 17 og et syretall p& 8. Det
inneholder 2 Clsfgrupper avledet fra palmitinsyre, og 3’Cl7—grupper_
avledet fra olje- og/eller stearinsyre.

Nir 20 ml av en 0,5 %-ig opplgsning av reaksjonsproduktet
i mineralolje av viskositet 3,8° E,Ved'ZOO C (Shell "Carnea 15"}
underkastes "dampemulsjonstesten", utskilles ingen olje og intet
vann etter 20 minutter ved 93 - 95° ¢ mens 1,0 ml olje menm intet
vann vtskilles etter 60 minutter ved 93 - 95° c.

bet,fremstiilés et stivit polyurethanskum ut fra denr fglg-

ende blanding, under anvendelse av det ovenfor beskrevne cellemodi-

fiseringsmiddek.

' Bestanddel ) Vektdeler
Polyol pé stivelsesbasis 1) 46,3
Cellemodifiseringsmiddel L, 0
Tetramethylbutandiamin 0,E5
Dibuty}tinn&ilaurat 0,05
Triklorfluormethan 17,6
Difenylmethan-4,4'-diisocyanat 2) 54,2

1) "Fox-o-Pol S480"
2) '"Desmodur 44 V"

Skumningstiden og hevningstiden er henholdsvis 39 og 145
sekunder. En pr¢ve som tas fra kjernen, har en fin, 8pen celle-
struktur av.mer_éller mindre utpreget kuleform. Tettheten er
32,0 g/1, og den lineare skrumpning er 0,75 %.

Eksempel 7

Over et tidsrom av 2 timer-tilsettes 60 deler tolylendi-
isocyanat gradvis til 150 deler glycerolmonooleat ("Myverol 18-71",
fra Destillation. Products Industries Division of Eastman Kodak
Company),-som;oppvarmes til en temperatur av 759.C. Oppvarmingen
fortsettes i 1 iime etter endt tilsetning. Det erholdte reaksjons-
produkt er et viskgst produkt som er meget opplgselig i mlneralolje
men uoppl¢se11g i vann, og som har en midlere molvekt pa 5513, et
hydroxyltall pa 51 og et syretall p& 1l1. Omtrent 11 cl? grupper
avledet fra oljesyre, er tilstede pr. molekyl. En 0,5 %-ig opp-
l¢sning av reaksjonsproduktet i mineralolje av viskositet 4,3° E
ved 20° ¢ (Shell "Riseila 17") underkastes "dampemulsjonstesten".
Den erholdte emulsjon utskiller 1,5 ml olje og 4,5 ml vann i l@gpet
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av 20 minutter ved en temperatur av 93 til 95° c.
De£ sidledes fremstilte reaksjonsprodukt anvendes som
cellemodifiserende middel i den f¢lgende blanding for fremstilling

av et stivt polyurethanskum under anvendelse av direkte-metoden.

Bestanddel . Vektdeler
Polyol p& stivelsesbasis B 46,3
Cellemodifiseringsmiddel ' ' 1,0
Tetramethylbutandiamin 0,18
‘Dibutyltinndilaurat o ' 0,05
Triklorfluormethan 17,0
Difenylmethan-4,4"'-diisocyanat 2) 54,2

1)~ "Fox-o-Pol S480" ,

2) "Caradate 30", markedsfg¢rt av Shell Chemical Company;

isocyanat-ekvivalent 132.

Skumningstiden er 30 sekunder og hevningstiden 105 sekun-
der. Blandingen gir et stivt skum med ytterét fine runde celler.
Innholdet av lukkede celler er stgrre enn 90 2. Tettheten av en
prgve tatt fra kjernen er 31,0 g/l, og den lineare skrumpning er
1,0 %. '

Eksempel 8

Polyglycerol fremstilles ved oppvarming av 2000 deler
98 %-1ig glycerol og 40 deler natriumacetat i 19 timer ved en tempe-
ratur fra 180 - 245° C under et trykk fra 2 - 6 cm Hg. 210 deler
av denne polyglycerol oppvarmes med 1 del magnesiumstearat og 308
deler stearinsyre i 2 timer ved 230° ¢ i carbondioxydatmosfaere,
hvorved det erholdes et polyglycerolstearat. 130 deler av dette
polyglycerolstearat oppvarmes til 100° C, og der tilsettes 15 deler
fumarsyre over et tidsrom av 30 minutter. Deretter oppvarmes blan-
- dingen i carbondioxydatmosf@re i 75 minUtter ved en temperatur av
200° ¢, ‘Det erholdte forestringsprodukt er opplgselig i mineral-
- olje men’i det vesenﬁlige uopplgselig i vann og har en midlere
molvekt p& 2494, ét hydroxyltall pid 145 og et syretall pd 23. Om-
trent fem Cl7—grupper avledet fra stearinsyre er tilstede pr. mole-
kyl. Nar 20 ml av en 0,5 %-ig opplgsning av reaksjonsproduktet i
mineralolje av viskositet 3,8° E ved 20° C (Shell "Carnea 15")
underkastes "dampemulsjonstesten", erholdes en varmestabil emulsjon

av vann-i-olje-typen, fra hvilken emulsijon det utskilles 0,5 ml
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olje men intet vann i lgpet av 60 minutter ved én temperatur av
(o}
93 - 95° C.

Det ovenfor beskrevne reaksjonsprodukt anvendes som celle-
modifiserende middel ved fremstilling av et direkte-~fremstilt, med
fluorcarbon oppdrevet, stivt polyurethanskum av polyethertypen:

Bestanddel . . Vektdeler
Methylglucosid-polyol 1) 50,0
Cellemodifiseringsmidlet 1,0
Tetramethylbutandiamin. ' . 0,35
Dibutyltinndilaurat 0,05
Triklorfluormethan : 18,0
Polymethylen—polyfenylisocyana£2)_' 59,7

1) En laboratorieprgve fremstilt fra methylglucosid og propylen-
oxyd med hydroxyltall 471

2) "PAPI"

Blandingen har en skumningstid pd 45 sekunder og en hev-
ningstid p& 180 sekunder. Det stive skum har fine, runde, lukkede
celler. Kjernetettheten er 32 g/1, og den lineare skrumpning er
0,25 %.

Eksempel 9

91 deler sorbitol, 2,5 deler magnesiumstearat og 282 deler
oljesyre oppvarmes i 1,5 timer i carbondioxydatmosfa®re ved en tem-
peratur av 23Qo C. Det tilsettes deretter 46,5 deler fumarsyre, og'
blandingen oppvarmes i 165 minutter ved en temperatur av 220° ¢
under carbondioxydatmosfere. Det sdledes erholdte forestringspro-
dukt er trevlet og er meget opplgselig i mineralolje men uopplése-
lig i vann. Reaksjonsproduktet har en midlere molvekt pa 1970, et
'hydroxyltall P& 25 og et syretall mindre enn 1 og gir varmeresisten-
te emulsjoner av vann-i-olje-typen. Det inneholder mer enn fem
Cl7-grupper avledet fra oljesyre. N&r 20 ml av en 0,5 %-ig opp-
lgsning av reaksjonsproduktet i mineralolje av viskositet 3,8o E
ved 20° C (Shell "Carnea 15") underkastes "dampemulsjonstesten",
utskilles bare 0,25 ml olje og intet vann i lgpet av 60 minutter
ved 93 - 95° C. ‘

Det fremstilles et stivt skum, idet det ovenfor beskrevne
reaksjonsprodukt innblandes som cellemodifiserende middel i den
falgende blanding:
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Bestanddel Vektdeler
Polyol pa stivelsesbasis 1) 45,3
Cellemodifiseringsmiddel 1,0
Tetramethylbutandiamin : 0,25
Dibutyltinndilaurat 0,07
Triklorfluormethan 17,0
Difenylmethan=-4,4'~-diisocyanat 2) 57,5

1) "Fox-o-Pol S480" )
2) "Suprasec D.N.", markedsfgrt av Imperial Chemical Industries
Ltd.; isocyanat-ekvivalent 140.

Blandingen blandes kraftig og helles over i en dpen form.
Skumningstiden er 48 sekunder, og hevningstiden er 200 sekunder.
Det stive polyurethanskum har en énsartet, fin cellestruktur, og
innholdet av lukkede celler er stgrre enn 90 %. Kjernetetthetén er
33,0 g/1, og den line®re skrumpning er 0,5 %&.

Eksempel 10

1,5 deler bortrifluoridetherat (48 %) opplgses i 260
deler erucylalkohol. Ved en temperatur av 70o C tilsettes 75 deler
av en polyglycidylether av glycerol ("Epikote 812", markedsfgrt av
Shell Chemical Corporation) over et tidsrom av 20 minutter, hvor-
etter blandingen oppvérmes ved 70° C i 15 minutter. Deretter til-
settes en ny porsjon pa 67,5 deler "Epikote 812" over et tidsrom
av 20 minutter, og blandingen oppvarmes i ytterligere 15 minutter.
Det erholdte forestringsprodukt er meget opplgselig i mineralolje
men fullstendig uwoppl@selig i vann. Det har en midlere molvekt pa
1105, et hydroxyltall pi 83 og et syretall pd 5. Det inneholder
mer enn to Cl7-grupper avledet fra erucylalkohol pr. molekyl. Na&r
20 ml av en 0,5 %-ig opplgsning av reaksjonsproduktet i mineralolje
av viskositet 3,8° E ved 20° C (Shell "Carnea 15") underkastes
"dampemulsjonstesten”, fies en varmestabil emulsjon av vann-i-olje-
typen, fra hvilken der ikke utskilles noen olje eller noe vann i
l¢pet av 60 minutter ved 93 - 95° C.

Det fremstilles et stivt skum under anvehdelse av den
folgende for ett-trinns-fremstilling egnede blanding, hvor det
ovenfor beskrevne forestringsprodukt anvepdes som cellemodifiser-
ende middel:
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Bestanddel : . A Vektdeler
Sorbitol-polyol b 45,4
Cellemodifiseringsmiddel . 1,0
Tetramethylbutandiamin 0,17
Dibutyltinndilaurat 0,04
Triklorfluormethan 17,0
Difenylmethan-4,4'-diisocyanat 2) 54,2

1) "Atpol 2410", en polyetherpolyol erholdt fra sorbitol, med et
hydroxyltall p& 490, markedsfgrt av Atlas Chemical Industries.
2) "Desmodur 44 Vv".

Skumningstiden og hevningstiden for denne blanding er
henholdsvis 40 og 125 sekunder. Skummet har en ensartet fin celle-
struktur med over 90 % lukkede kuleformede celler. Kjernetettheten

er 31,5 g/1, og den lineare skrumpning er 0,25 %.

Eksempel 11

100 deler dimer syre ("Empol 1022", fremstilt av Unilever-
Emery N.V.) og 16 deler 98 %~-ig glycerol oppvanmes i 25 minutter
ved en temperatur av 220° Cc. En rgrestav som dyppes ned i og tas
ut fra den avkjglte blanding, trekker ut tradder. Det erholdte for-
estringsprodukt er dispergerbart i mineralolje men ucpplgselig i
vann og har en ﬁidlere moLvekt pé-4295, et hydroxyltall pad 139 og
et syretall pd 1. Det inneholder mer enn 12 Cl7-grupper avledet
fra dilinolsyre. Nar 20 ml av en 0,5 %-ig oppl¢gsning av forest-
ringsproduktet i mineralolje av viskositet 3,8° E ved 20° C (Shell
"Carnea 15") underkastes "dampemulsjonstesten", erholdes en varme-
resistent emulsjon av vann-i-olje-typen, fra hvilken emulsjon 1,0
ml olje men intet vann utskilles ved en temperatur fra 93 til 95° ¢

i 1gpet av 20 minutter.

Det ovenfor beskrevne forestringsprodukt anvendes som

cellemodifiserende middel i den f¢lgehde blanding:
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Bestanddel ’ Vektdeler

Polyol pa stivelsesbasis 1) 46,3 .
Cellemodifiseringsmiddel 1,0
Tetramethylbutandiamin ) Co 0,25
Dibutyltinndilaurat - ' 0,06
Triklorfluormethan - : 17,0
Polymethylen-polyfenylisocyanat 2) . 54;2

1) "Fox-o-Pol S480"
2) "PAPI".

Skumningstiden og hevningstiden er henholdsvis 42 og 190
sekunder. En prg¢ve av det stive skum tatt fra kjernen oppviser
jevh kuleformet cellestruktur. Tettheten er 30,5 g/1, og den line-
2re skrumpning er l,d 3. . - :

Eksempel 12

En blanding av 275 deler linfrgolije og 4 deler benzoyl-
peroxyd oppvarmes til 100° C. Deretter tilsettes 15 deler malein-
syreanhydrid, og temperaturen gkes over et tidsrom av 1 time til
200° C. Deretter tillates blandingen & reagere ved denne tempera-
tur i 3 timer. Etter tilsetning‘av 13 deler calsiumacetat oppvar-
mes blandingen i 1 time ved en temperatur av 250° C. Det viskgse

reaksjonsprodukt‘er_oppl¢5elig i mineralolje men uopplgselig i vann.

Det inneholder mer enn 3 Cl7—grupper hovedsakelig avledet fra
linolsyre. I form av en 0,5 %-ig opplgsning i mineralolje av vis-
kositet 3,8O E ved ZOO-C {Shell "Carnea 15") underkastes det "damp-

emulsjonstesten™. Etter 20 minutter utskiller den sdledes -erholdte

emulsjon 1 ml olje og intet vann ved 93 - 95° ¢. Produktets hydr-

oxyltall er 54, syretallet 20 og den midlere molvekt 1194. Produk--

tet inneholder pr. molekyl omtrent 4 linfrgoljefettsyregrupper.

Den hgymolekylare organiske'fgrbindelse soﬁ er‘be§kpevet
ovenfor, anvendes som cellemodifiserende middel i den f¢1§énde, for

anvendelse ved ett—trinnsmetoden'egnede skhmblanding;
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Bestanddel ‘ - ' Yektdeler
Sorbitol—polyol 1 » 45,4
Cellemodifiseringsmiddel7 1,0
Tetramethylbutandiamin : B 0,30
Dibutyltinndilaurat ' ' 0,10
Triklorfluormethan ‘ ' 17,0
Difenylmethan—4,4'-diisocyahat'2) 57,5

1) "Atpol 2410"
2). "Suprasec DN".

Denne blanding danner ‘et stivt skum som er oppbygget av
fine, lukkede celler. Skumningstiden og hevningstiden er henholds-
vis 20 og 95 sekunder. Kjernetettheten er 29,0 g/l, oc den line&zre

skrumpning er 0,5 %.

Eksempel 13

500 deler soyaolje oppvarmes i 7 timer ved en temperatur
av 250o C, mens oppvarmet luft ledes gjennom oljen. Det erholdte
polymeriserte prodﬁkt er trevlet men ikke gelatinisert. Det er
opplgselig i mineralolje av viskositet 3,80 E ved 20° C {Shell
"Cérnea 15") og danner i O,S,%Akonsentrasjon en stabil emulsjon
ndr det underkéstes "dampemulsjonstesten". Etter 20:minutter ved
en temperatur fra 93 til 95° ¢ utskiller emulsjonen 0,25 ml olje
men intet‘vann. Polymerisasjonsproduktet har en midlere molvekt
pad 1888, et hydroxyltall pd 35 og et syretall pd 4.  Det er uopp-
lgseliqg i vann og inneholder pr. molekyl mer enn 6 oleofile radi-
kaler av soyaoljefettsyrer, for den stgrre del C17.
Det ovenfor beskrevne polymerisasjonsprodukt anvendes som

<

cellemodifiserende middel i den fglgende skumblanding.

Bestanddel : , - Vektdeler
Sorbitol-polyol 1) 45,4
Cellemodifiseringsmiddel 1,0
Tetramethylbutandiamin . 0,15
Dibutyltinndilaurat 0,05 .
Triklorfluormethan 17.0
Difenylmethan~4,4'-diisocyanat 2’ 54,2

1) "Atpol 2410"
2) "Desmodur 44 vV".

Skumningstiden for denne blanding er 35 sekunder og hev-

ningstiden 135 sekunder. Strukturen er ensartet og ganske fin,
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med . lukkede celler. Den lineare skrumpning. av en prg¢ve med kjerne-
tetthet 35 g/l.er 0,25 %.

Eksempel 14

Polyglycerol med et hydroxyltall pé_1247'fremstilles ved
oppvarming av 3000 deler 98 %-ig glycerol og 60 deler natriumacetat
i 11 timer ved en temperatur av 220° ¢ og under et trykk §5‘8 cm Hg.
830 -deler av polyglycerolen forestres med 1410 deler oljesyre ved
at blandingen oppvarmes i 2 timer under carbondioxydatmosfare med
10 deler magnesiumstearat ved en temperatur av 230° c.

90 deler av polyglycerololeatet opplgses i 90 deler xylen,
0og der tilsettes gradwvis til denne‘opplﬁsning, ved en temperatur av
60---70°‘C, en -opplgsning av 15 deler tolylendiisocyanat i 15 deler
xylen. Blandingen tillates & reagere ved at den oppvarmes i 30
minutter ved denne temperatﬁr. Deretter tilséttes, i tro porsjo-
ner, hver over et tidsrom av 5 minutter, ytterligere 10 deler
Xylen. Etter hver tilsetning tillates blandingen & reagere i 30
minutter, idet der oppvarmes til 60 - 70° Cc. Tilslutt fjernes
xylenet ved vakuumdestillasjon. Det sdledes erholdte forestrings-
produkt har et hydroxyltall pd 50, et syretall pd 1 og en midlere
molvekt pa 2858. Det er opplgselig i mineralolje og uopplgselig i
vann. Det inneholder mer -enn 5 CI7—§rupper aviedet fra oljesyre.
Reaksjonsproduktet gir varmestabile emulsjoner av vann-i-olje-
typen, og nar 20 ml av :en 0,5 %-ig opplgsning av reaksjonsproduktet
i mineralolje .av viskositet 3,8° E ved 20° C 1Shell “Carnea 15")
underkastes "dampemulsjonstesten", utskilles bare 0,5 ml-olje og
intet vann fra emulsjonen i lgpet av 20 minutter og 1,0 ml olje -og
intet vann i lgpet av 60 minutter ved 93 - 935° C.

Det ovenfor beskrevne forestringsprodukt anvendes som
cellemodifiserende middel i den f¢lgende blanding for fremstilling
av et stivt polyether-polyurethanskum etter direkte-metoden, under

anvendelse av et halogen-carbon og vann som-bldsemidler:

Bestanddel Vektdeler
Polyol pd stivelsesbasis b _ 50,0
Cellemodifiseringsmiddel i 1,6
Dibutyltinndilaurat : 0,05
Triethylendiamin 2) . ) 0,70
Triklorfluormethan 9,0
Vann : ' 1,0
3)

Difenylmethan-4,4'-diisocyanat 77,1
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1) "Fox-o-Pol S480"

"2y "Dabco 33 V", markedsf¢rt av Houdry Process and Chemlcal

Company-

© 3) ."Desmodur 44 Vv*".

Skumnlngstlden og hevnlngstlden for denne blanding er
henholdsv1s 36 og 122 sekunder.

Det dannes et stivt skum med mer enn 90 % lukkede celler,

-og som har en ytterst jevn, fin og avrundet cellestruktur. Kjerne-

tettheten er 31 g/l, og den line@re skrumpning er 0,75 %.

Eksempel 15
'Forestringsproduktet fra ekéempel 14 anvendes som celle-
modifiserende middel ved fremstilling av et stivt polyurethanskum

etter kvasi-forpolymermetoden.

Bestanddel ‘ Vektdeler
Polyol pd stivelsesbasis 1) 50,0
Cellemodifiseringsmiddel 1,0
Tetramethylbutandiamin 0,2
Triethylendiamin 2’ 1,0
Triklorfluormethan 20,0
Vann i 0,5
Forpolymer~3) 78,0

1) -"Fox-o-Pol S5480"

2) "Dabco 33 LV", markedsfg¢rt av Houdry Process and Chemical
Company.

3) En foppqumer inneholdende 28,5 % frie NCO-grupper, fremstilt
fra 1 ekv. "Fox-o-Pol S5480" og 4,5 ekv. tolylendiisocyanat
80/20.

Skumningstiden og hevningstiden for denne blanding er
henholdsvis 19 og 153 sekunder. Det erholdte skum har over 90 %
lukkede, ytterst fine celler. Skummets tetthet er 26,5 g/l, og
den lineare skrumpning er 0,25 %.

En lignende blanding, hvor vannet er utelatt, har f¢lg?.
ende sammehsetning:
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Bestanddel Vektdeler
Polyol pa stivelsesbasis b o 50;0
Cellemodifiseringsmiddel. 1,0
Tetramethylbutandiamin ’ 0,15
Triethylendiamin 2) - 0,4
Triklorfluormethan : V 20,0
Forpolymer 3) . 68,2

1) "Fox-o-Pol -s480"

2) ™MDabco 33 LV"

3) "En forpolymer inneholdendr 28,5 % frie NCO-grupper erholdt fra
1 ekv. "on-o—Pol 5480" og 4,5 ekv. ‘tolylendiisocyanat- 80/20.

Skumnlngstlden og hevnlngstlden for denne blandlng er

' henholdsvis 35 og 315 sekunder. Det erholdes et stivt urethanskum.
med jevn, fin struktur med lukkede ééller, hvilket skum har en
kjernetetthet pa 32,0 g/l og oppviser en lihe&r skrumpning pa

0,25 %.

Eksemgei 16

Polyglycerol med et hydroxyltall p& 1084 fremstilles ved
oppvarming av 2000 deler glycerol og 4 deler natriumacetat i 8
timer ved en temperatur fra 200 til 220° ¢ og i 2,5 timer ved
220 - 230° C under et trykk pd 6 cm Hg. 1000 deler av denne poly- -
glycerol oppvarmes med 1300 deler oljesyre og 10 deler magnesium-.
stearat i 2 timer ved en témperatdr'av 230° C i carbondioxydatmos—- "

fere, hvorved der dannes polyglycerololeat.

Til 100 deler av dette polyglyceroleleat opplest i lOO
deler xylen tilsettes der lan;somt ved en temperatur av, 60° c 15
deler tolylendiisocyanat opplgst i 15 deler xylen. Etterfdenne
tilsetning tillates blandingen & reagere i 45 minutter'ved 60° C.
Deretter tilsettes 3 -deler tolylendllsocyanat epp1¢st i 3 deler
xylen, og reakSJonen tillates 4 fortsette i ytterllgere 45 m1nut-
ter ved 60° C. Tllslutt tilsettes -en sxste porsgon pa 3 deler -
tolylendllsocyanat i3 deler xylen, 0g det-heie tillates & {eagere
i 45 minutter ved 60 C. Qet erhcldte produkt -er opp1¢seilg i
mineralolje og qupL¢sellg i vanns Det 1nneholder mer enn 3 C17
-grupper avledet fra oljesyre‘ Nar en 0, 5 %~ 1g-oppl¢sn1ng av pro-(
duktet i mlneraloije av v1sk051tet 4, 3 -E ved 20 C {Shell "Rlsella
17") underkastes "dampemuls;onstesten" utskllles 0 75 mi olje men

intet vann i lgpet av 20 minutter ved 93 - 95° C.og.l,ZS ml olje
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og 0O, 25 ml vann i lgpet av 60 mlnutter ved denne temperatur.

Hydroxyltallet av det opplgsningsmiddel-frie forestringsprodukt er
49, syretallet 3 og den midlere molvekt 1721. ’

Dette reaks;onsprodukt anvendes i den f¢1gende blanding
som cellemodlflserlngsmlddel ved fremstllllngen av et stivt poly-
urethanskum av polyestertypen.

Bestanddel : Vektdeler
'Polyester-polyol 28 60,0
Cellemodlflserlngsmlddel ‘ o ) 2,0
leutyltlnndllaurat o 7: o o . 0,05

‘ Trlethylendlamln 2)  : 7 _ . ' 0,4
Triklorfluormethan : N 9,0
Vann - s - I —_— . r,Q
Difenylmethan-4,4*-diisocyanat 3) 77,1

1) Polyester “"RM 17", markedsf¢rt av Harburger Fettchemie Brinck-
man & Mergell G.m.b.H.; hydroxyltall 400

2) "babco 33 LV" )

3) "Desmodur 44 V".

Blandingen har en skumningstid pd 69 sek nder og en hev-

ningstid pAd 270 sekunder.

Det erhdldes et stivt skum med jevn, fincellet struktur
som har en tetthet pd 46,5 g/l og pppviser en linear skrumpning pa
1 3.

Eksempel 17

Forestringsproduktet som f&s i henhold til eksempel 1,
énvendes i et ett-trinnssystem for fremstilfing av et halvstivt
polyurethanskum. For & oppnd et halvstivt skum med apne cellerx
anvendésvforeétrihgsproduktet sammen med et celledpnende overflate—

aktivt middel. Den fglgende blanding anvendes:

Bestanddel " ' - Vektdeler
Glycerin-polyol L - ” ©100,0
Cellemodifiseringsmiddel c ' 2,6
'Celleépnende>middel2) 6,0
Katalysator av stanno—typen3) 0,5
Triethylamin 0,025
Vann 1,0

Tolylendiisocyanat 80/20 43,4
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1) En blanding av like deler (Niax Polyol LG 168" (hydroxyl-

tall 168) og "Niax Polyol LG 240" (hydroxyltall.....); disse

polyoler markedsfgres av Union Carbide Corporation

2) "Y-4499" silicon-celledpnende overflateaktivt middel, solgt av

Union Carbide Corporation
3) "Catalyst T9", markedsfgrt av M & T Chemicais,lnc.

Bestanddelene blandes grundig og helles ovef iAen apen
form. Blandingens skumningstid_er 28 sekunder og hevniﬁgstiden‘
129 sekunder. »

Det erholdes et halvstivt skum med fin cellestruktur,
som oppviser ubetydelig skrumpning. Skummets tetthet er 82,1 g/1.

N&r cellemodifiseringsmidlet ifglge eksempel 1 utelates
fra den ovenstdende blanding, vil skummet klappe sammen. Uten
celledpneren "Y-4499" fas et skum med lukkede celler, og skrump-

ning inntrer.

. Eksempel 18

En blanding av 1000 deler av et teknisk'paimeoljemono-
© glycerid og 240 deler fumarsyre oppvarmes i 2 timer ved en tempe-

ratur av 220° C i nitrogenatmosfare. Den viskgse reaksjonsblanding
oppvarmes deretter i 30 minutter ved 210° ¢ og tilslutt i 10 minut-
ter ved 220° C, hvorved der £3s et hgyviske¢st produkt med hydroxyl-
tall 73 og syretall 23. Reaksjonsproduktets midlere molvekt er
1939. Det inneholder pr. molekyl mer enn 3 C17* og omkring 17
Cls—grupper avledet fra palmeoljefettsyre. Produktet-er opplg¢se-
lig i mineralolje men uopplgselig i vann. NAar det underkastes
"dampemulsjonstesten" i form av en 0,5 %-ig -oppl@¢sning i mineral-
olje av viskositet 4,3% E ved 20° C (Shell "Risella 17"), utskiller
emulsjonen ingen olje 0og intet vann i l¢pe£ av "20 minutter og bare
0,25 ml olje men intet vann i 1ppet-av 60 minutter ved en tempera-
tur fra 93 til 95° C.

Det ovenfor beskrevne foréstringsprodukt anvendes som

cellemodifiserende middel ved fremstilling av fleksibelt urethan-

skum under anvendelse av den fglgende blanding:
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- Bestanddel Vektdeler
Glycerin-polyol %) e . 200,0
Cellemodifiseringsmiddel 3,5
Celledpnende middel 2) 0,5
Tetramethylbutandiamin 0,1
Katalysator av stanno-typen 3) ‘ 1,0
Vann o 7,0
Tolylendiisocyanat 80/20 90,0

1) "Thanol F-3000", et propylenoxyd-addukt av glycerin, markeds-
fgrt av Jefferson Chemical Company Inc.; hydroxyltall 56.

2) "L 520" overflateaktivt silicon, solgt av Union Carbide
Corporation. ,
3) “Catalyst T9", markedsfgrt av M & T Chemicals Inc.

Blandingens skumningstid er 15 éekunder og hevningstiden
93 sekunder. Det erholdte skum herdes ved at det oppvarmes ved
100° ¢ i 20 minutter.

Det sdledes erholdte fleksible skum har ensartede, tem-

melig fine celler av dpen struktur. Tettheten er 30,5 g/1.

Cellemodifiseringsmidlet ifglge dette eksempel kan med
fordel benyttes sammen med en mindre mengde av et overflateaktivt
- silicon for & oppnd den ¢nskede celledpning. Denne lille mengde
overflateaktivt silicon er absolutt utilstrekkelig til at der dan-

nes et skum med ensartede, smia celler.

Eksempel 19

Forestringsproduktet ifglge eksempel 1 anvendes i den
felgende blanding for fremstilling av et fleksibelt skum. Produk-
tet benyﬁtes sammen med en liten mengde av et overflateaktivt orga-

nosilicon, som tjener som celledpnende middel.

Bestanddel Vektdeler
Glycerin-polyol * 200,0
Cellemodifiseringsmiddel 4,5
Celledpnende middel 2) 0,75
Katalysator av stanno-typen 3) 0,8
N-ethylmorfolin 0,4
Triethylendiamin 4) 0,2
Tfiklorfluormethan 16,0
Vann 7,0

Tolylendiisocyanat 80/20 86,8
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1) "Niax Triol LG 56", markedsfgrt av Union Carbide Corporation;
hydroxyltall 56

2) "L 520" overflateaktivt silicon
3) "Catalyst T9" _
4) "DABCO", solgt av houdry Process and Chemical Company

Skumningstiden og hevningstiden for denne blanding er
henholdsvis 15 sekunder og 113 sekunder. Skummet herdes ved at .
-det oppvarmes i 20 minutter ved en temperatur av 100° C. Det s&-
ledes erholdte fleksible skum bestar av fine, &pne celler og har

en Jjevn struktur. Tettheten er 26;0 g/i.

'Eksemgei 20
Forestrinésproduktet fré eksempel 14 anvendes som'cellef
modifiserende middel i den fglgende blanding i en Hennecke HZ 50

lavtrykkspolyurethanoppskumningsmaskin av to-komponent-typen.

Komponent A 7 ' ‘ h Vektdeler
Polyol p& stivelsesbasis b 75,0
Glycercl-pclyol 2) 25,0
Cellempdifiseringsmiddel : 2,0
Tetramethylbutandiamin ) - 0,8
Triethylendiamin 3) T ' : 1,2
Vann I o - 1,0
Triklorfluormethan i : ) : 35,0
Komponent B ' ‘ ‘ » Vektdeler
Difenylmethan-4,4'-diisocyanat®) . 148,5
Flammefersinkende,materiales) : 16,5

l) "Fox-o-?ol S 480"

2} '"Caradoli 520", markedsfgrt av Shell Chemical Company; hydroxyl-
tall 520 ; ' R '

3) "Dabco 33 LV"

4) "Desmodur 44 V" ) o )

) "Phosgard C 22 R", markedsfgrt av Monsanto Chemical‘tompany og
inneholdende fosfor og klor. )

Polyolen, cellemodifiseringsmidler, aminkatalysatorene,’
vannet og triklorfluormethanet blandes sammen til komponent A.
Den andre komponent tilberedes ved at man blander isocyanatet og

det flammeforsinkende middel.
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De to komponenter oppskummes 1 Hennecke-maskinen med en

hastighet av Y kg produkt pr. minutt. Skumningstiden for denne
blanding er 24 sekunder og henvisningstiden 120 sekunder.

Det erholdes et stivt urethanskum med utmerkede mekaniske
egenskaper.

Patentkrawv

1. Fremgangsmate ved fremstilling av oppskummede polyurethan-
materialer ved rexsksjon mellom minst ett organisk polyisocyanat og
minst en organisk forbindelse med to eller flere hydrogenatomer

som kan reagere med 1socyanatgrupper 1 nmrver av minst en kataly-
sator for reaksjonen, minst ett blésemiddel, og ett eller flere
cellemodifiseringsmidler, k arak terisert ved atdet
som cellemodifiseringsmiddel, eller som minst ett av cellemodifi-
seringsmidlene, anvendes et hoymolekylert emulgeringsmiddel med
ester- eller ethergrupper, og som inneholder oleofile grupper hver
med minst 8 C-atomer og minst ett radikal av en flerverdig alkohol
og/eller en flerbasisk syre, idet emulgeringsmidlet har en midlere
molekylvekt i omridet 1000 - 10,000, et hydroxyltall i omridet 15 -
150, og et syretall i omradet O - 50, og hvor nevnte oleofile grup-
per foreligger som:

minst to oleofile grupper, hver med 21 eller flerc C-atomer,

eller tre oleofile grupper, hver med 17 eller flere C-atomer,

eller fire oleofile grupper, hver med 14 eller flere C-atomer,
eller fem olecfile grupper, hver med 12 eller flere C-atomer,

eller Atte oleofile grupper, hver med 8 eller flere C-atomer,

idet emulgeringsmiclet er oppl&selig eller dispergerbart i mineral-
olje og hovedsakelig uoppldselig i vann, og er istand til & danne
varmestabile emulsjoner av vann-i-olje-typen, og har slike emulge-
ringsegenskaper at nir 20 ml av en 0,5 %-ig oppldsning av emulge-
ringsmidlet i en mineralolje av viskositet 1 - 50 Engler ved 20%¢
underkastes den 1 beskrivelsen omtalte dampemulsjonstest, blir tiden
for utskillelse av 5 ml av en av emulsjonens faser ved en tempera-
tur mellom 93° og 95°C minst 20 minutter.

2. Fremgangsmate ifolge krav 1, k arak terisert

v ed at det som emulgeringsmiddel anvendes et forestringsreak-
sjonsprodukt erholdt ved oppvarmning av en ester av glycerol, poly-
glycerol eller sorbitol og en hdyere fettsyre sammen med fumarsyre,
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adipinsyre, maleinsyre, maleinsyreanhydrid, fosforoxyklorid eller

toluendiisocyanat.

3. Materiale for utforelse av fremgangsmiten ifclge krav 1,
inneholdende minst en organisk forbindelse med to eller flere hyd-
rogenatomer som kan reagere med isocyanatgrupper 1 nerver av minst
en katalysator for reaksjonen, minst ett blésemiddel og ett eller
flere cellemodifiseringsmidler, k arak terisert ved

at cellemcdifiseringsmidlet, eller minst ett av cellemodifiserings-
midlene er et hoymolekylert emulgeringsmiddel med ester- eller
ethergrupper, og som inneholder oleofile grupper hver med minst 8
C-atomer og minst ett radikal av en flerverdig alkohol og/eller

en flerbasisk syre, idet emulgeringsmidlet har en midlere molekyl-
vekt i omrddet 1000 - 10.000, et hydroxyltall i omridet 15 - 150,
og et syretall i1 omrddet 0 - 50, og hvor nevnte oleofile grupper
foreligger som: ' A
minst to oleofile grupper, hver med 21 eller flere C-atomer,

eller tre oleofile grupper, hver med 17 eller flere C-atomer,

eller fire oleofile grupper, hver med 14 eller flere C-atomer,
eller fem oleofile grupper, hver med 12 eller flére C-atomer,

eller 4tte oleofile grupper, hver med 8 eller flere C-atomer,

idet emulgeringsmidlet er oppldselig eller dispergerbart 1 mineral-
olje og hovedsakelig uoppléselig i vann, og er istand til & danne
varmestabile emulsjoner av vann-i-olje-typen, og har slike emulge-
ringsegenskaper at nir 20 ml av en 0,5 %$-ig oppldsning av emulge-
ringsmidlet i en mineralolje av viskositet 1 - 50 Engler ved 20°¢C
underkastes den 1 beskrivelsen omtalte dampemulsjonstest, blir tiden
for utskillelse av 5 ml av en év emulsjonens faser ved en tempera-
tur mellom 930 og 9500 minst 20 minutter.

Anfgrte publikasjoner: -
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