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Fremstilling av mineralfibermatter.

Denne oppfinnelse vedrgrer fremstillingen
av en matte av mineralfibre, hvor mineralfibere
fremstilles ved opparbeidelse av smeltet mineral
og et bindemiddel som er dispergert i en vandig
veeske inn i en oppvarmet atmosfaere og deri til
kontakt med de opparbeidete fibre for & oppné
en binding mellom fibrene der hvor fibrene kom-
mer i kontakt med hverandre nar de filtes sam-
men under dannelsen av en matte. —

De vanlige bestanddeler -i mineralfibere av
den forannevnte art er kvarts, kalk, aluminium-
oksyd, magnesiumoksyd, soda, borsyre og liknen-
de i forskjellige sammensetninger, samt mindre
mengder av andre bestanddeler. Under fremstil-
lingen av mineralullmatter overfgres det smel-
tete mineral til fiberform eller filamentform ved
fremgangsmate og apparater som er velkjent i
teknikken. Generelt sett omfatter disse frem-
gangsmater opparbeidelsen av mineralmassen i
smeltet tilstand til fiberform, som bibeholdes nar

Kfr. kl. 22 i-2

det smeltete mineral nedkjgles tilstrekkelig me-
get til at det mister dets flyteegenskaper. I visse
arbeidstrinn av denne art bringes det smeltete
mineral til 4 strgmme gjennom elektrisk opp-
varmete, siktliknende apparater i form av tynne
strgmmer inn i en strile av damp eller oppvar-
met luft. Eventuelt kan det smeltete mineral opp-
arbeides ved & blande det med en strgm av damp
eller luft, hvor strgmmen i dette tilfelle sgrger
for opparbeidelsen av mineralet. En annen kjent
opparbeidelsesméite bestdr i’'a blande smeltet
mineral sammen med en strém som kommer fra
brennere av hgy temperatur, si at mineralet nar
det fgres bort av strgmmen fra de sterkt opp-
varmete brennere opparbeides, idet den hgye
temperatur hos brennerne letter fremstillingen
av mineralfibere med sezerlig lave diametre. Opp-
arbeidelse av smeltet mineral kan ogsa gjennom-
fgres med centrifugalkraft under anvendelse av
en rasktroterende spinneskive hvorfra de opp-
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arbeidete filamenter slynges inn i en atmosfaere
hvori de nedkjgles til fast form.

Som fglge av det trekk at mineralfiberne
fremstilles ved opparbeidelse fra smeltet mineral,
dannes fiberne under betingelser med seerlig hgy
temperatur bade nar det gjelder selve fibrene og
den atmosfsere hvori opparbeidelsen foregéar.
Selvom man lar fibrene formes til en masse eller
til et matteliknende legeme ved & bringe fiberne
til & utfelles med en filtevirkning p& en vand-
rende transportgr, er det for mange formaéal gn-
skelig, for eksempel for isolasjon av Kkjdleskap,
bygninger eller rgr og for filtere, & styrke den
fremstilte matte som oppnées ved sammenfilt-
ning av fiberne ved a4 pafdgre et sammenklebende
bindemiddel for & binde sammen fiberne ved
deres kontaktpunkter. Den anvendte bindemid-
delmengde kan variere over et stort omrade, alt
etter de formal som de sammenbundete mineral-
fibere fremstilles for. Mineralfibermatter som
inneholder fra, omtrent 19, til omtrent 15 9, av
vekten av bindemiddel brukes i stor utstrekning
for 4 oppna varmeisolasjon. For slike formal
fremstilles det mineralfibermatter under betin-
gelser hvor det hersker lavt eller intet trykk s&
at det oppnies et materiale med lav tetthet som
er kjennetegnet ved et stort antall mellomrom
blant og mellom fiberne. For produkter av hgyere
tetthet kan det under fremstillingen anvendes
hgyere trykk. —

Det bindemiddel som anvendes for slike fi-
bermatter er vanligvis harpiks av den varmeher-
dende fenolaldehydtype. For at fiberne skal bin-
des mere effektivt sammen, seerlig nar det er
gnskelig med et lavt harpiksinnhold, er mineral-
fibermatter som regel blitt fremstillet ved & la
en vandig opplgsning av fenolaldehydharpiksen
i «As-trinnet sprgytes inn i den varme atmos-
faere for det opparbeidete mineral, s at fibrene
fgrer med seg harpiksen i klebende tilstand nar
de overfgres til matteform. Nar materialet til 4
begynne med opparbeides i fiberform, befinner
luften som ligger naermest opp til fibrene seg pa
en meget hgy temperatur som neermer seg tem-
peraturen for det smeltete mineral, men etter-
hvert som fibrene beveger seg fra den sone hvor
de fgrst dannes, blir bade de og luften som om-
gir dem mens de er i partikkelform, suksessivt
kaldere og fibrene filtes sammen under dannelse
av en matte ved en temperatur som er gunstig
for herdning av den pafgrte varmeherdende har-
piks, sa at etterhvert som den fremstilte matte
fgres bort fra den sone hvor den dannes, kan
harpiksen straks herdes under utnyttelse av
restvarmen for arbeidstrinnet med fremstilling
av fibermatten. Overoppvarming av den pafgrte
harpiks fgr den herdes hindres eller senkes til et
minimum ved det trekk at harpiksen innfgres i
et vandig miljg sdsom en fortynnet vandig opp-
1gsning, og fordampningen av vannet fra de inn-
sproytete draper tjener bade til & medvirke til &
kjglé luften som omgir fibrene og & holde dra-
penes temperatur nede takket veere fordamp-
ningsvarmen for vanninnholdet i disse, nir van-
net overfgres til damp. Etterhvert som vanninn-
holdet i drapene minsker ved fordampning, blir
drapene mere viskgse og klebende, og etterhvert
som fibrene naermer seg herdetemperaturen, vil

de Kklebe til disse og binde fibrene sammen ved
disses kontaktpunkter i den sammenfiltete matte
som de utfelles i. Utgangsfortynningen for har-
piks med vann kan variere alt etter den utstrek-
ning hvori fiberne og luften som omgir dem er
blitt nedkjglt pa det tidspunkt da strilen inn-
sprgytes. I vanlig praksis er det gnskelig &4 an-
vende en forholdsvis tynn opplgsning av harpik-
sen, s4 som en 10 9, opplgsning for & dra fordel
av kjgleeffekten fra fordampningen av vannet
fra opplgsningsdrapene, og & innfgre opplgs-
ningsstralen ved et slikt sted at de innsprgytete
draper omdannes til en klebende, viskgs tilstand
uten at harpiksen overoppvarmes, for & binde
sammen de sammenfiltete fibre ved en tempera-
tur som er gunstig for herding til full varme-
herdet tilstand. I ethvert tilfelle blir harpiksopp-
lgsningen sprdytet inn i en luftatmosfzere som
ligger over vannets kokepunkt og som kan veere
ved en meget hgyere temperatur som ngermer seg
temperaturen for det smeltete mineral ved om-
trent 1650° C, idet drapene som nevnt foran be-
skyttes av deres vanninnhold sa at man hindrer
sterk termisk spaltning av harpiksen inntil fib-
rene og den atmosfeere som de filtes i, kjgles ned
til en temperatur av stgrrelsesordenen 260° C el-
ler lavere, hvilket er en sikker temperatur for
harpiksen. —

I en typisk arbeidsmate for fremstilling av
glassfiberisolasjon blir en vandig opplgsning av

en «A»-trinns resol av omtrent 10 9 konsentra-

sjon sprgytet inn i en atmosfeere av damp som
omgir de varme opparbeidete glassfibere under
deres dannelse og utfelling til matter, idet har-
piksen vil klebe i viskgs, klebende tilstand til fib-
rene i mattefremstillingssonen ved en tempera- -
tur i neerheten av 232° C si at de danner om-
trent 3 vektsprosent av glassfibermatten som
fremstilles. Glassfibermatten fremstilles pa en
kontinuerlig vandrende beerer til gnsket tykkelse
og underkastes straks varmeherding ved & fdres
giennom en herdeovn hvori harpiksen holdes
ved omtrent 232° C i omtrent 5 minutter. Mens
harpiksen fremdeles er bearbeidbar og klebende,
kan fibermatten underkastes trykk. idet graden
av tilfgrt trykk vil variere alt etter den tetthet
som ¢gnskes i det ferdige produkt. Det kan ogsa
tilfgres trykk for at matten skal ha en mere jevn
tykkelse, men trykktilfgrsel er ikke ngdvendig og
hvis det ¢gnskes kan man unngi ethvert trykk.
For varmeisolasjon kan mattens tetthet veere i
stgrrelsesordenen 24 til 128 kg pr. kubikkmtr,
men ved & anvende hgyere trykk og sterkere fyl-
ling av fibrene med harpiks, for eksempel opptil
60 eller 70 vekstprosent av den ferdige sammen-
bundete matte, kan det oppnaes tettere produk-
ter. —

Et av de hovedproblemer som hittil har veert
ansett som en ngdvendig fglge under fremstil-
lingen av bindemiddelbehandlete mineralfiber-
matter er det som kommer fra det trekk at opp-
Igsningen av «As-trinnet av resolharpiks sprgy-
tes inn i en atmosfeere der som fglge av arbeidets
natur er si varm, samtidig som den pa samme
tid kontinuerlig nytilfgres og trekkes av, at sam-
tidig med utviklingen av vanndamp vil det veere
en forholdsvis stor tapsprosent av harpiksen av
fenolaldehydtypen som fglge av dennes for-
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dampning og tap til atmosferen. Ytterligere tap
forekommer under herdingen. Slike tap vil hyp-
pig lgpe s& hgyt opp som omtrent en tredjepart
av tgrrstoffet som inneholdes i den <«A»-trinns
resol som anvendes, selv i det tilfelle hvor de
harpikser som anvendes i praksis velges slik at
harpikstapene holdes pa si lavt nivad som mulig.
Slike tap er ugkonomiske og danner likeledes en
ugnsket ulempe ved at s& meget fenolaldehyd-
harpiks og harpikskomponenter fgres ut i atmos-
feeren. I tillegg til det foranstaende vil tapene av
bindelmiddel av fenolaldehydtypen dessuten bety
en alvorlig innskrenkning med hensyn pd den
type bindemiddel som kan anvendes. Fenolalde-
hydharpikser i «A»-trinnet blir mindre flyktige
etterhvert som polymeriseringen skrider frem,
men blir likeledes mindre opplgselige i vann, med
den fglge at dersom det gjgres forsgk pa & senke
harpiksens flyktighet ved & fgre polymeriserin-
gen av de harpiksdannende komponenter len-
gere frem, kan det ikke oppnées den gnskete for-
tynning for sprdgytepafgring uten a anvende en
gket mengde alkali for 4 holde resolen i opplgs-
ning. Imidlertid ansees slike gkete mengder al-
kali ikke for tillatelige pa grunn av den uheldige
innvirkning fra den gkete alkalimengde pi mine-
ralet, og likeledes pa grunn av dens uheldige inn-
virkning p& motstandsevnen overfor vann og
fuktighet. Fenolaldehydresoler av «A»-trinnet
som er fremstillet under anvendelse av et for-
holdsvis hgyt molforhold mellom formaldehyd og
fenol har for en gitt polymeriseringsgrad en
hgyere molekylvekt enn slike som er fremstillet
under anvendelse av et lavere molforhold. Av
denne grunn er det blitt anvendt i praksis fenol-
aldehydharpikser, hvori molforholdet mellom
formaldehyd og fenol ligger i nserheten av 2,5 : 1,
til tross for det trekk at det finnes andre harpik-
ser hvori molforholdet er lavere, og hvor disse
oppviser vesentlig stgrre styrke pa en vekt-for-
vekt basis av tilbakeholdt harpiks, idet arsaken
er den at hos slike andre harpikser blir tapene sa
hgye at det er ngdvendig 4 anvende den harpiks
som er mindre effektiv, sett ut fra hensynet til
styrken. —

Et formal ved denne oppfinnelse er 4 for-
bedre fremstillingen av mineralfibermatter av
den type som er omtalt forah, sa at man i stor
utstrekning minsker harpikstapene som skyldes
ved at harpiksen fordamper ut i den varme at-
mosfeere som fglger med mineralfibrene under
deres fremstilling og utfelling til filtete matter.

Ytterligere et formal ved oppfinnelsen er a
oppnéd en meget vesentlig senkning av prisen pa
harpikskomponenten i de sammenbundete mine-
ralfibermasser. —

Ytterligere et formal ved denne oppfinnelse
er 4 gi en vesentlig gket styrke oppnadd med en
gitt vekt av varmeherdende harpiks opptatt i en
mineralfibermatte. —

I fglge denne oppfinnelse er fremstillingen
av mineralfibermatter av den foran beskrevne
art blitt sterkt forbedret ved at det som binde-
middel anvendes en vandig flytende blanding av
en A-trinns resol med fra 0,1 til 9 vektdeler lig-
nin pr. del resol. Ligninet er fortrinsvis slik som

eller av samme kjemiske natur som det der
fremstilles som et biprodukt fra alkalisk opp-
slutning under anvendelse av enten sodaproses-
sen, hvori oppslutningsveesken inneholder na-
triumhydroxyd, eller sulfatprosessen hvori opp-
slutningsveesken inneholder bade natriumhy-
droxyd og natriumsulfid. Slik lignin kalles som
regel i teknikken for «alkalilignins, og dette ut-
trykk vil likeledes bli anvendt her i og i krav-
ene.

Den mengde alkalilignin som anvendes i
blandingen med «A»-trinns fenolaldehydharpiks
kan veere meget hgy, idet meget gnskelige egen-
skaper er blitt oppnadd under anvendelse av s&
meget som ni deler lignin til en del tgrrstoff av
«A»-trinns resol. P4 den annen side oppnées de
forbedringer man far ved oppfinnelsen, alltid
nar en viss mengde av alkaliligninet blandes med
resolharpiksen, selv om det fra et praktisk syns-
punkt er gnskelig 4 bruke i hvertfall minst 0,1
deler lignin pr. del resolharpikstgrrstoff. Det er
et bemerkelsesverdig og gnskelig trekk ved denne
oppfinnelse at gnskete egenskaper kan oppnas
nar ligninet danner fra omtrent 40 til omtrent
80 vektprosent, og optimale egenskaper oppnées
ved omtrent 60 til omtrent 75 9% av blandingen.

Ved & anvende denne oppfinnelse blir det
mulig 4 oppnéd meget stor prisbesparelse. For en
gitt mengde bindelmiddel som skal utfelles pa
mineralfibrene blir siledes mengden av «A»-
trinns resol som tapes ved fordampning, meget
sterkt redusert. Det anvendte alkalilignin er sé
4 si ikke-flyktig, og det er likeledes tilfelle at
kombinasjonen av resolharpiks med ligninet re-
sulterer i en vesentlig senkning av resoltapet.
Fglgelig blir tapene ved fordampning redusert
ikke bare ved at fordampbarheten for resolen
som beeres i den varme atmosfeere for 4 fylles ut
pa mineralfibrene senkes, men ogsa som fglge av
det trekk at en meget stor andel av bindemidlet
faes fra den ikke-flyktige ligninkomponent. Den
kumulative effekt resulterer i en meget sterk
forbedring med hensyn pa tap av bindemiddel.

Ytterligere prisbesparelse oppndes ogsd ved
det trekk at alkalilignin er et biprodukt av seerlig
lav pris, og av det trekk at det oppnaes utmer-
kete egenskaper nar ligninet danner en hoved-
andel av blandingen med den meget dyrere syn-
tetiske fenolaldehydharpiks. —

Det danner ogsi et bade uventet og verdi-
fullt trekk ved denne oppfinnelse at anvendelsen
av alkalilignin resulterer i sterkt forbedret sam-
menklebingsstyrke, sammenliknet med harpiks
i fraveer av ligninet. Ved & anvende alkalilignin
gker saledes styrken med en gkning av stgrrel-
sesordenen 2 til 2,5 ganger det som oppnées med
harpikser som idag vanligvis anvendes for de
mest effektivt sammenbundete mineralfibre. En
slik styrkegkning oppnadd ved hjelp av binde-
midlet gjér det mulig & oppnd produkter av
hgyere styrke med samme mengde bindemiddel,
eller eventuelt & oppnd produkter med samme
styrkeegenskaper under anvendelse av lavere
mengder bindemidler, hvorved det oppnées yt-
terligere prisbesparelser i tillegg til dem som
allerede er nevnt. —

Et annet trekk og en annen fordel ved denne
oppfinnelse bestar i det trekk at det kan tillates
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et stgrre utvalg av fenolaldehydharpikser som
fglge av det trekk at de metylolgrupper hvori-
"gjennom det foregir selvpolymerisering av en
«A»-trinns resol likeledes reagerer med reaktive
grupper i ligninet si at det dannes et sampoly-
merisert produkt som er forskjellig fra bade lig-
ninet og fra det produkt som ellers oppnées ved
4 herde harpiksen i fraveer av ligninet. Fglgelig
blir det en fordel istendenfor en ulempe, sett
med hensyn p& styrken, & anvende en resol frem-
stillet under anvendelse av et hgyt forhold mel-
lom aldehyd og fenol, som fdlge av det trekk at
en stgrre prosentandel av metylolgrupper gir
et stgrre antall grupper som kan reagere med
lignin og derved gi et harpiksprodukt av hgy
molekylvekt med senket flyktighet og med en
molekylstruktur som fremmer hdy styrke. Dess-
uten er neerveeret av en hgyere mengde metylol-
grupper gunstig med hensyn pa reaksjon med
forholdsvis hgye mengder lignin i forhold til re-
solen, og vil likeledes veere tilbgyelig til & senke
flyktigheten i og for seg hos resolen. —

Lignin har hatt en begrenset anvendelse i
praksis, hovedsakelig pa grunn av dets fysikalske
og Kkjemiske egenskaper. Saledes er lignin ikke
motstandsdyktig overfor vann og er oppldgselig
i alkaliske opplgsninger. Dessuten er det en ikke-
varmeherdende termoplast som er tilbgyelig til
4 spaltes hvis det oppvarmes over omtrent 200° C,
og som, dersom det i det hele tatt kan formes ut
fra den amorfe, pulveriserte tilstand som det ut-
vinnes i, bare gir en skjgr masse med lav eller
ingen styrke. Det er av disse drsaker at de store
mengder som opptrer som et biprodukt under ut-
vinningen av frie cellulosefibre enten gér i kloak-
ken slik det forekommer i opplgsningen som fra-
skilles fra. fibrene, eller bare utnyttes ved delvis
fordampning av vanninnholdet i ligninoppld@gs-
ningen og derpa fglgende innsprgyting av det
resulterende konsentrat inn i en ovn hvor lig-
ninet forbrennes og hvorfra de uorganiske be-
handlingskjemikalier som anvendes under pul-
popparbeidingen iallfall delvis kan utvinnes. Nar
lignin utvinnes under pulpopparbeidelsen i tgrr
tilstand, er det som regel i form av et amorft
brunt pulver og kan kjgpes fra produsenten til
en pris pa bare noen fa grer pr. kg. —

Slik lignin forekommer i naturlig ligno-
cellulosemateriale er det et sterkt sammensatt
stoff 1 form av en uregelmessig .polymerstruktur,
hvori det er antatt at den grunnleggende mole-
kyloppbygging er oppnadd fra alkoholer av koni-
feryltypen hvor det oppstar gjentatte propyl-
fenolenheter. Den ngyaktige struktur for lignin
er imidlertid uviss. Det har veert utfgrt et enormt
forskningsarbeide for & bestemme strukturen
for lignin, men frem til dags dato har det ennu
ikke veert gitt noen struktur som gir tilfredsstil-
lende forklaring pé alle de kjemiske og fysikalske
egenskaper hos lignin. Neerveeret av eterforbin-
delser inne i strukturen og neerveeret av benzen-
ringer, metoxylgrupper og bade alkoholiske og
fenoliske hydroxylgrupper er ' imidlertid blitt
fastlagt med sikkerhet. —

Slik lignin forekommer i naturen, kalles det
som regel «proto-lignins, og varierer endel alt
etter den bestemte kilde for lignocellulosemate-
rialet. Hovedvariasjonen hos lignin, alt etter dets

opprinnelse, synes & veere antallet av metoxy-
grupper som finnes i molekylet. Det er saledes
blitt anslatt at hardtrelignin inneholder om-
trent 20 til 21 vektsprosent metoxygrupper, at
lignin fra myke tresorter inneholder omtrent 14
til 15 vektsprosent metoxygrupper, og at lignin
fra gressarter inneholder bare omtrent 0 til 1
vektsprosent metoxygrupper. Imidlertid er me-
toxygruppene som inneholdes i lignin s& & si ikke
reaktive .og slike forskjeller i innholdet av me-
toxygrupper antas ikke & veere av synderlig vik-
tighet i forbindelse med gjennomfdringen av den
foreliggende oppfinnelse. —

Nar protolignininnholdet i naturlig fore-
kommende lignocellulosemateriale skilles fra
cellulosefibrene og senere utvinnes, pavirkes det
naturlig forekommende protolignin av utvin-
ningsprosessen, med den fglge at det lignin som
vanligvis i teknikken kalles for lignin, er ligninet
slik det utvinnes, i motsetning til det protolignin
som forekommer i det naturlige lignocellulose-
materiale. Under den praktiske gjennomfgring
av denne oppfinnelse er det det utvunnete lignin
som anvendes og som det henvises til heri. Som
fglge av den mere sammensatte natur hos det
naturlig forekommende protolignin, er dette
ikke egnet for anvendelse ifglge den foreliggende
oppfinnelse.

Under opparbeidelse av naturlig lignocellu-
losemateriale, hvor fibrene frigjgres fra den na-
turlige lignocellulose, blir alkaliligninet opplgst
i oppslutningsveesken som et salt av lignin, og ut-
vinnes vanligvis fra oppslutningsveesken ved
syreutfelling etterat oppslutningsveesken er blitt
skilt fra fibrene. Alkaliligninet kan utvinnes fra
en slik syreutfelling som fritt lignin eller som et
lighinsalt, alt under de spesielle betingelser hvor-
under ligninet oppnées. Hvis ligninet utfelles ved
en hgy pH av stgrrelsesordenen omtrent 9,5 til
10,0, oppnées saltet av lignin. Hvis ligninet pa
den annen side utfelles ved en lav pH av stgr-
relsesordenen omtrent 2,0 til 5,0, eller dersom
ligninet som ble utfelt ved en hgy pH syrevaskes
for derved stort sett 4 befri ligninet fra dets salt,
oppnées fritt lignin. Dessuten kan det oppnées
lignin av svakt forskjellige egenskaper, alt etter
den pH hvorved ligninet utfelles fra oppslut-
ningsveesken. Saledes kan en oppslutningsvaeske
med en pH pé 12,5 behandles med syre for 4 gi en
PH pa 10,0, hvorved en del av lignin-innholdet i
oppslutningsveesken vil bli utfelt. Men dersom
det siledes utfelte lignin fjernes og oppslut-
ningsveesken surgjgres ytterligere til en pH for
eksempel 9,0, vil det bli utfelt en annen fraksjon.

Denne prosess kan fortsettes inntil alt ligninet

er blitt utfelt ved en meget lav pH. De forskjel-
lige fraksjoner av lignin som derved er blitt ut-
felt, har nar de befinner seg i eller er overfgrt til
fritt lighin, svakt forskjellige egenskaper, sdsom
opplgseligheten, hvilket antas & méatte tilskrives
at det ved de forskjellige pH-nivéaer er blitt ut-
felt lignin med litt forskjellige molekylvekter.
Under den praktiske gjennomfgringen av
denne oppfinnelse er det klart & foretrekke & an-
vende alkalilignin i den frie sure form, som like-
ledes heri vil bli kalt for fri lignin. Nar imidlertid
maksimale betingelser med hensyn pa bade styr-
ke og motstandsevne mot vannabsorpsjon er av
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mindre betydning, kan det anvendes lignin som
inneholder en vesentlig mengde av uorganisk
materiale, og saledes kan det anvendes typisk
lignin i form av dets alkalimetallsalt. Imidlertid
er det vanligvis ugnsket 4 ha en overskudds-
mengde av uorganisk materiale tilstede i binde-
midlet for mineralfibrene, og av denne grunn er
det vanligvis ugnsket 4 anvende lignin som inne-
holder mere enn omtrent 127, aske. Dessuten
antas det at neerveeret av vesentlige mengder
alkalimetall har en skadelig innvirkning pa glass,
seerlig pa aldring, og bade av denne grunn og av
de grunner som er nevnt foran, er det en fore-
trukket praksis ved denne oppfinnelse & anvende
fritt lignin, idet lignin som inneholder mindre
enn 159, aske betraktes heri og i kravene
som fritt lignin, selv om lignin som inneholder
mindre enn 19, aske gir ytterligere bedre resul-
tater ved oppfinnelsens gjennomigring. N&r det
heri henvises til anvendelsen av fritt lignin sam-
men med en resol eller i opplgsning sammen med
en resol, vil det forstas at det henvises til fritt
lignin som er tilsatt til eller opplgst sammen med
resolen, samtidig som den endelige tilsetning av
den alkaliske katalysator for resolen er et trekk
som forstyrrer dette bilde. —

Nar det gjelder den kombinerte resol og lig-
nin, foretrekkes det ved oppfinnelsens gjennom-
foring at blandingen av lignin og resol ikke inne-
holder mere enn omtrent 39, aske, og det fore-
trekkes at askeinnholdet er lavere enn 19,. Nar
det hensees til reaktivt alkalimetall foretrekkes
det at reaktivt alkalimetall ikke forefinnes i
stgrre utstrekning enn 1 vektsprosent av tgrr-
stoffene i den herdete harpiks. Lignin i den fri
syreform er uopplgselig i vann, mens lignin ut-
vunnet slik at den inneholder en vesentlig meng-
de alkalimetallsalt er vannopplgselig. Slik ut-
trykket «alkalilignins anvendes heri og i krav-
ene henvises det til bade den opplgselige alkali-
metallsaltform og til den vannuoppldgselige fri
ligninform. —

Nar det heri henvises til «askeinnholdet»,
menes det hermed askeinnholdet bestemt ved &
plasere 4 gram resol eller resoloppldsning i en
platinadigel, oppvarmet ved 135° C i tre timer og
deretter & oppvarme i en muffelovn ved omtrent
800° C inntil det oppnéas konstant vekt, hvilket
som regel krever omtrent 8 timer. Med mindre
annet er angitt, uttrykkes askeinnholdet som
prosentandeler av tgrrvekten av tgrrstoffer. —

Arten av reaksjoner mellom formaldehyd og
en fenol ved kondensasjon og/eller polymerisa-
sjon er vesensforskjellig alt etter hvorvidt disse
reaksjoner gjennomigres i neerveer av en alka-
lisk katalysator eller i neerveer av en syrekata-
lysator. Nar det anvendes en alkalisk katalysator,
bestar den fgrste reaksjon hovedsakelig i at det
fremstilles metylsubstituenter i benzenringen hos
fenolen, og det opprinnelig fremstilte reaksjons-
produkt er opplgselig i vann eller visse organiske
opplgsningsmidler sidsom metanol eller etanol,
med eller uten neerveer av endel vann. Reaksjons-
produktet i denne tilstand kalles for «A-trinns
harpiks» og slike alkalikatalyserte produkter be-
nevnes generelt som «resoler». Denne A-trinns
resol er likeledes opplgselig i alkaliske oppl@s-
ninger og.brukes som regel som utgangsmateriale

i denne tilstand. Ytterligere reaksjon resulterer
i polymerisering av metylolfenolene si at det
dannes et produkt som er uopplgselig i alkaliske
opplgsninger, og reaksjonsproduktet i denne til-
stand blir vanligvis benevnt som «B-trinnss. Yt-
terligere polymerisering ved hgyere temperaturer
resulterer i omdannelsen av B-trinns harpiksen
til den varmeherdete tilstand som den vanligvis
befinner seg i hos ferdigfremstilte produkter, og
denne tilstand benevnes som regel som «C-trin-
net». De forskjellige reaksjonstrinn gjennom-
fpres uten tilsetning av noe herdemiddel. Alka-
liske katalysatorer som vanligvis brukes for 4
katalysere fenol-formaldehyd-reaksjonen er
oxydene og hydroxydene av alkalimetaller og
jordalkalimetaller, ammonium samt aminer sé-
som etanolamin. Katalysatormengden kan vzere
fra omtrent 0,1 9 til 15 9%. —

I motsetning til resolene fremstilt ved alka-
lisk katalysert reaksjon mellom formaldehyd og
en fenol, resulterer neerveeret av en syrekataly-
sator i en forskjellig reaksjonsmekanisme som
resulterer i hgyere polymerisert reaksjonspro-
dukter som vanligvis kalles i teknikken for «no-
volaks». Slike novolaker har ikke resolenes opp-
1gselighet og utnyttes som regel ved & gjiennom-
fpre en herdning i neerveaer av en vesentlig meng-
de av et herdemiddel, sisom hexametylen-tetra-
min. —

Det er viktig under den praktiske gjennom-
foring av denne oppfinnelse at fenolaldehyden
bringes til A-trinnet fgr den blandes med lig-
ninet. For at fenolaldehyden skal veere polymeri-
serbar ved reaksjon med seg selv og reaksjon med
ligninet, er det viktig at reaksjonen mellom fe-
nolen og aldehydet fortsetter inntil reaksjonen
har resultert i at det er dannet metylgrupper,
hvilket er karakteristisk for en A-trinns resol.
Dersom ligninet blandes for tidlig med fenolalde-
hyden, forstyrres reaksjonen for dannelse av me-
tylolgruppene, og denne danner en viktig del av
den varmeherdende reaksjon. —

A-trinns resoler er kKjennetegnet ved at en
eller flere metylolgrupper substitueres ved de
reaktive steder i molekylet i en fenol. I en typisk
resol som sadan, reagerer metylolgruppene med
hydrogener i aktive stillinger p4 andre moleky-
ler av en fenol, og nar lignin som nevnt foran er
tilstede, antas det at metylolgruppene i et fenol-
molekyl reagerer med de alkaliske hydroksyler
i ligninet. En typisk resol bestar ikke av en enes-
te forbindelse, men er som regel en blanding av
forskjellige isomerer og homologer. Siledes vil
ifglge Sprengling and Freeman, Journal of the
American Chemical Society, bind 72, sider 1982
—1985 (1960), reaksjonsproduktet av formalde-
hyd og fencl med et forhold pa en del fenol til
1,4 deler formaldehyd under anvendelse av na-
triumhydroxyd som katalysator, resultere i fgl-
gende sammensetning:

Komponenter i reaksjonsprodukt Mol 9, tilstede

Fenol 5—10
O-metylolfenol 10—15
P-metylolfenol 35—40
2,4-dimetylolfenol 30—35
2,4,6-trimetylolfenol 48
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Nar forholdet mellom formaldehyd og fenol
er hgyere enn 1,4:1, gkes andelen av 24,6-tri-
metylolfenol (som ogsa kan angis som 2,4,2’-tri-
metylolfenol), og i neerveer av en vesentlig meng-
de fri lignin er det & foretrekke at resolen inne-
holder en hovedandel av trimetylolfenol. —

De resoler som fremstilles i teknisk male-
stokk varierer med hensyn pa polymeriserings-
graden, men de er fremdeles i A-trinnet alt etter
hvilket anvendelsesformal resolene er beregnet
for. I den foranstdende tabell over komponen-
ter som finnes i en typisk resol, er komponentene
i en hovedsakelig ureagert tilstand forut for
polymeriseringen, men i det fleste handelsvan-
lige resoler har det faktisk allerede funnet sted
en viss grad av polymerisering, alt etter graden
av omdannelse forut for overfgringen av resolen
fra A-trinnet til B-trinnet. I den opprinnelige
eller lavtrinns fremfgring er resolen vannopp-
lgselig og blir mindre og mindre opplgselig, etter-

" hvert som omdannelsen skrider frem. —

Fremstillingen av en vandig blanding av lig-
nin og A-trinns resol som er egnet til & utsprgy-
tes, gjennomigres fortrinsvis ved & blande en
vandig opplgsning av A-trinns resol med en van-
dig opplgsning av lignin. For sprgytepafgring er
det vanlig praksis & fremstille en vandig opplgs-
ning, fordi vann er et billig oppldsningsmiddel
og ikke gir noen problemer med gjenvinning eller
sikring. Imidlertid er det ingen tekniske grunner
til at opplgsningen ikke skulle inneholde andre
opplgsningsmidler, sdsom etanol eller metanol,
idet opplgsningsmidlet forsvinner ut i den opp-
varmete atmosfeere i det fgrste trinn under sam-
menbinding av fibrene, hvori termoplastharpiks
utfelles pa fibrene. Nar det gjelder lignin i form
av dets natriumsalt, sa er ligninet fritt opplgselig
i vann og vannopplgsningen med gnsket tgrr-
stoffinnhold kan bare blandes med en vandig
opplgsning av A-trinns resol for a gi en vandig
opplgsning som inneholder tgrrstoff i gnsket
mengde og med ¢gnsket innbyrdes forhold mel-
lom lignin og resol. Nar det gjelder fritt syrelig-
nin, som er uopplgselig i vann, kan det oppnéaes
en vandig opplgsning ved 4 anvende ammoniakk
for 4 overfgre det fri syrelignin til dets am-
moniumsalt. Omtrent 49, NH, beregnet pa vek-
ten av fritt lignin er vanligvis tilstrekkelig til &
gi fullstendig opplgsning. Opplgsningen kan lett
giennomfgres ved & dispergere ligninet i pulver-
form i den gnskete mengde vann og deretter til-
sette ammoniakk mens oppslemmingen omrgres
for & oppna intim kontakt mellom ammoniakken
som opplgses i vannet og ligninpartiklene i sus-
pensjon. Opplgsningen kan fremmes ved varme-
tilfgrsel, for eksempel ved oppvarming til en
temperatur pa omtrent 82° C. Varmen kan med
fordel tilfgres ved & kondensere damp i direkte
kontakt med oppslemmingen. Istedenfor am-
moniakk kan det anvendes et amin sasom dime-
tylamin for & gjgre det fri lignin opplgselig.
Eventuelt kan det anvendes et alkalimetalloxyd
eller hydroxyd for & gjgre fritt lignin opplgselig,
men det foretrekkes & anvende ammoniakk fordi
denne er flyktig og ikke innfgrer aske, hvilket
ville resultere i at motstandsevnen mot fuktig-
het senkes. —

Under en typisk gjennomfgring av oppfin-

nelsen i praksis blir det fremstillet en ammo-
niakalsk, vandig fellesopplgsning av fritt lignin
og en A-trinns resol, og denne inneholder fra
omtrent 3 til omtrent 50 9, tgrrstoffer regnet pa
vekten av opplgsningen, for eksempel 10 9, idet
forholdet mellom resol og fritt lignin er slik at
det finnes omtrent 1,10 til 9 deler lignin pr. del
A-trinns resol, for eksempel 3 deler til 1 del. For
a4 binde sammen en glassfibermatte hvori glass--
fiberne fremstilles ved 4 bringe glass til 4 passere
gjennom et stort antall smé& dyser inn i hdy-
trykksdamp med derpa fdlgende stgrkning av
fibrene mens de er omgitt av dampatmosfeeren,
blir den vandige ammoniakkopplgsning sprgytet
inn i dampatmosfaeren som glassfiberne fore-
finnes i forut for mattefremstillingen. Tempera-
turen under innfgringen i hgytrykksdampen og
varmetilfgrselen nar det smeltete glass innfgres
i fiberfremstillingssonen er vesentlig hgyere enn
den ¢gnskete herdetemperatur, for eksempel
450° C. Arbeidstrinnet gjennomfgres vanligvis
slik at de bindemiddelbserende fibre, nar de tas
ut fra mattefremstillingssonen, vil befinne seg
ved eller nzer ved den gnskete herdetemperatur.
Nar den vandige ammoniakalske opplgsnhing inn-
fgres i den varme atmosfeere, vil bade vanndamp
og ammoniakk fordampe, med den fglge at dra-
pene som blir blandet inn i de adskilte fibere blir
omdannet fra den lettflytende tilstand hvori de
innsprgytes og til en viskgs, klebende tilstand,
hvori ligninet og A-trinns resolen befinner seg i
innbyrdes opplgsning med hverandre i en varme-
myknet tilstand. Nar fibrene blir utfelt under
dannelse av en filtet matte, vil de klebende dri-
per hefte ved fibrene i form av et stort antall
innbyrdes ikke adskilte, i jevnt fordelte partik-
ler, si at nar fibrene kommer i kontakt med
hverandre, vil det klebende bindemiddelmate-
riale bringe fibrene til & hefte ved hverandre ved
deres kontaktpunkter. Fibrene omdannes fglge-
lig til en matte mens de fgrer med seg bindemid-
let i et kontinuerlig arbeidstrinn, hvilket gjgr
det mulig 4 bygge opp matten til enhver tyk-
kelse som matte gnskes, fordi de filtete fibre
fgres kontinuerlig avgarde, for eksempel ved
hjelp av en egnet beerer, fra det omradet hvor
fibrene opprinnelig dannes og til det sted hvor
den filtete matte dannes. —

For isolasjonsformal kan mengden av binde-
middelharpiks som opptas av glassfiberne med
fordel veere pa fra omtrent 19, til omtrent 15 9,
for eksempel omtrent 3 9. Mens det tilsatte bin-
demiddelharpiks fremdeles er klebende og var-
memyknet, kan matten presses sammen til en-
hver gnsket sammenpressingsgrad, alt etter det
bruksformal som den sammenklebete matte er
beregnet for. Tilfredsstillende herding gjennom-
fgres vanligvis gjennom temperaturer mellom
120° C og 260° C som opprettholdes fra omtrent
ett minutt til tretti minutter. Som et typisk til-
felle kan hérdingen gjennomfgres ved omtrent
230° C i syv minutter. —

Nar fritt lignin anvendes i en ammoniakalsk,
felles opplgsning med resolen, vil fordampningen
av ammoniakken resultere i at PH senkes, og
mens den anvendte resol alkalikatalyseres, vil
surhetsgraden hos det fri lignin tjene til 4 senke
pH for resolen, si at herdingen som gnsket gjen-
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nomfgres under ngytrale eller svakt sure be-
tingelser. —

Fordi fremstillingen av sammenklebete, fil-
tete mineralfibermatter innbefatter det trekk at
det anvendes fremstillingsutstyr med hgy kapa-
sitet, brukes det vanligvis et laboratorieforsgk
som middel til & bestemme hvorvidt harpiks-
bindemidlene er egnet. Ved dette laboratoriefor-
sgk blir bindemidlet pafgrt pd korn som formes
og herdes i form av en blokk av langstrakt form
som etter herding undersgkes pa dens styrke-
egenskaper, idet mineralet i kornene er det sam-
me som mineralet i mineralfibrene som skal kle-
bes sammen. Ifglge dette forsgk blir harpiks-
bindemidlet som skal undersgkes, fremstillet i
form av en vandig opplgsning med et spesifisert
innhold av tgrrstoff, for eksempel 20 9% tgrrstoff.
En tilstrekkelig mengde av opplgsningen tilsettes
til kornene si at det vil veere en spesifisert pro-
sentandel av harpikstgrrstoffer tilstede, i forhold
til vekten av kornene. Denne prosentandel er
vanligvis 3 9. Kornene som opptar harpikstgrr-
stoffene plaseres i en form ved omtrent 230° C
for & gi det langstrakte prgvestykke, og si snart
som formen er fylt, underkastes de formete korn
herding under et utvendig tilfgrt trykk ved &
holdes ved 230° C i syv minutter. Under herdin-
gen utdrives de flyktige stoffer, sdsom vann og
ammoniakk, og harpiksen herder ved en varme-
herdingsreaksjon. Etterat det herdete prgvestyk-
ke er blitt nedkjglt til prpvetemperaturen, kan
styrkeegenskapene bestemmes. —

Under oppnaelse av de data som er oppfgrt
i det nedenstaende, ble det fremstilt langstrakte
prgveblokker under anvendelse av glassperler
som ved halsen hadde et tverrsnitt pad 6 mm.
Prgvestykkene ble undersgkt pa strekkstyrke un-
der anvendelse av en C. P. Universal Sand
Strength Machine No. 401 fremstillet av Harry
W. Dietert Co., Detroit, Mich. Den prgve som ble
foretatt, var ifglge Tentative Shell Tensile Test
godkjent av The American Foundrymen’s So-
ciety, som angitt i utgaven fra desember 1955 av
Modern Castings, bortsett fra at glassperler ble
anvendt istedenfor sand og bortsett fra at forme-
temperaturen ble holdt si & si konstant ved
230° C under innfgringen og herdingen isteden-
for & nedkjgles til 205° C under innfgringen, et-
terfulgt av herding ved 230° C. De anvendte
glassperler hadde fglgende midlere sikteanalyse:

" Mesh %
140 72,9
200 17,7
325 9,0

Rest 0,4

Den meget markerte forbedring av styrke-
egenskapene som ble oppnad ved & blande lignin
med en A-trinns resol vises klart i samband med
glassperleblokkprgven. A-trinns resoler fremstil-
let under anvendelse av forskjellige molforhold
mellom fenol og formaldehyd i hvert tilfelle ble
pavirket avgjort gunstig ved innblanding av lig-
nin heri, slik det fremgar av den meget vesent-
lige gkning i strekkstyrken. —

I en rekke av prgver ble det anvendt en A-
trinns resol som er av den type som hittil har
veert anvendt i praksis under sammenklebing av
glassfibermatter. Denne resol, som kan benevnes
for identifikasjonens skyld som Resol nr. 1, er en
resol fremstillet ut fra fenol og formaldehyd i
forholdet omtrent 2%, mol formaldehyd til 1 mol
fenol. Resolen er en som under fremstilling al-
kalikatalyseres under anvendelse av barium-
hydroksyd, idet alkaliet fgr bruken av harpiksen
ngytraliseres med svovelsyre. Denne resol, som
er vannopplgselig, ble blandet med en opplgsning
av fritt lignin under anvendelse av omtrent 2
mol ammoniakk pr. ett mol lignin (beregnet et-
ter en midlere molekylvekt pa 1000), og opplgs-
ningen som ble pafgrt pa glassperlene ble frem-
stillet slik at den inneholdt 20 9, tgrrstoff, men
med forskjellige forhold mellom lignin og resol.
Opplgsningen ble pafgrt pad glassperlene si at
harpikstgrrstoffene dannet tilnsermet 39, av
t@rrvekten for den herdete blokk. —

En liknende rekke prgver ble gjennomfgrt
pa alle mater slik som beskrevet foran, bortsett
fra at det ble brukt en annen resol som anvendes
i praksis for sammenklebing av glassfibermatter,
og denne resol benevnes heri som Resol nr. 2. —

En annen lik rekke prgver ble gjennomfgrt,
bortsett fra at den anvendte resol i dette tilfelle
var trimetylolfenol. Trimetylolfenol kan faes i
handelen som en omtrentlig 70 9, vandig opp-
Igsning under benevnelsen BRLA 1030 fra Bake-
lite Co., Inc. Viskositeten for BRLA 1030 ved
25° C, slik den var anvendt, var 126 centipoises,
og dens pH var 7,7, og askeinnholdet var 0,812 9
pé tgrrstoffbasis. —

En annen liknende prgverekke ble gjennom-~
fgrt, bortsett fra at den anvendte resol var en
resol som selges av Bakelite Co,, Inc, under han-
delsbetegnelsen BRL 1100. Dette er en A-trinns
resol som inneholder 67,7 9, tgrrstoff og har en
viskositet pd 105 centipoises ved 25° C og en pH
pa 7,7. Askeinnholdet for denne resol er 0,384 9
pé tgrrstoffbasis. Produktlitteraturen for denne
resol beskriver den som «en lavviskositetsfenol-
harpiks som kan fortynnes ubegrenset med vann
i en viss tid etter fremstillingen.» — BRL 1100
anvendes som bindemiddel under fremstilling av
glassullisolasjonsmateriale og som impreghe—
ringsmiddel for komprimert treverk. — ’

Resultatene for de forannevnte forsgksrek-
ker under anvendelse av Resol nr. 1, Resol nr. 2,
trimetylolfenol og BRL 1100 er angitt i tabell 1. —
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Tabell 1.

Bindemiddelblanding Strekkstyrker kg/cm?
% % Resol Resol Trimetyl- BRL
Ligning Resol Nr. 1 Nr. 2 fenol 1100
0 100 127 19,3 14,2 25,5
10 90 - 25,1 23,0 28,2
20 80 - 27,8 32,0 26,5
30 70 20,6 32,4 26,1 27,2
50 50 26,7 38,7 31,2 28,3
70 30 32,7 34,2 32,3 33,3
80 20 - 35,5 33,6 31,1
90 10 20,5 18,7 18,1 20,0
100 0 2,9 2,9 2,95 2,9

Det er bemerkelsesverdig at mens ligninet,
fgr det anvendes alene gir meget lav styrke, langt
lavere enn sammenliknet med styrken for den
anvendte resol i og for seg, vil tilsetningen av
lignin i hvert tilfelle resultere i en meget vesent-
lig styrkegkning selv ved bare forholdsvis lave
tilsetninger av lignin, mens ytterligere tilsetnin-
ger ga en styrkegkning sa hgy som 2,5 ganger den
styrke som ble oppnidd under anvendelse av
resolen alene. Det er ogsid bemerkelsesverdig at
maksimal styrke oppnies nar ligninet er i over-
skudd, idet optimum ble oppnadd nar forholdet
mellom lignin og harpiks er om trent 7:3, og at
styrken fremdeles er hgy selv nir forholdet mel-
lom lignin og resol er sa hgyt som omtrent 9:1. —

Det ble ogsa foretatt ytterligere prgver ved
et bindemiddelniva pa 1—% 9,. Tyspisk for re-
sultatet av disse prgver var en styrke pa 14 kg/
cm?, som ble oppnadd under anvendelse av 70:30
lignin: Resol No. 1, og en styrke pd 5,3 kg/cm?
som ble oppnddd under anvendelse av ren Re-
sol nr. 1. Det er interessant & bemerke at ved
bindemiddelnivaet pa 1—% 9, ga den foransti-
ende blanding av lignin og rescl en hgyere styrke
enn den styrke som ble oppnadd under anven-
delse av ren Resole nr. 1 ved et niva pa 3 9, hvor
det ble anvendt dobbelt s& meget bindemiddel. —

Nar avslipte glasspartikler fra de herdete
‘prgvestykker hvori det var anvendt. rene resoler
ble betraktet under et stereoskopisk mikroskop
ved en forstgrrelse pa 90, viste disse en merkbar
forskjell fra glasspartikler hvori det var anvendt
en blanding av lignin og resol. Disse forskjeller
kan forklare den store forskjell i styrke som ble
oppnadd. Mens den rene resol viste seg hoved-

sakelig 4 opptre pa glassperlene i form av sma |

kuler som binder to og tre glassperler sammen,
viste det seg at blandingen av lignin og resol opp-
tratte jevnt fordelt pa glassperlene i form av en
tynn film. Fordelingen av bindemidlet i form av
en film, hvilket antyder stgrre flyteevne hos
bindemidlet, muliggjgr hgyere vedheftingsevne
for harpiksen til de enkelte perler og muliggjgr
ogsa sammenbinding av et meget stgrre antall
perler. —

Den utstrekning hvori bindemiddeltap ut til

en oppvarmet atmosfeere senkes ved & blande lig-
nin med en A-trinns resolharpiks pavises med et
laboratorieforsgk, hvori en opplgsning av binde-
middel som skal undersgkes, pafgres pd en viss
mengde glassfibre omdannet til en dpen matte,
sa at det resulterende belegg som opptas av
overflatene pa de enkelte fibere blottlegges mot
den atmosfeere som de er plasert i. Fibrene pla-
seres i en siktekurv fremstillet ut fra en kobber-
tradsikt av middels vekt, hvor kurven maler om-
trent 5x5x5 cm. Kurven som inneholder glass-
fibrene dyppes ned i en vandig opplgsning av
bindemidlet som skal undersgkes, ved en konsen-
trasjon pa 20 9% tgrrstoff, og kurven og fibrene
befries for overskudd av bindemiddelopplgsning
ved & la overskuddet dryppe av fra kurven. Nar
kurven er dryppefri, blir den gyeblikkelig opp-
hengt i en ovn ved 230° C. Kurven veies raskt
fgr den plaseres i ovnen, og ved bestemte tids-
intervaller deretter. Veiingen gjennomfgres med
en ngyaktighet pa 0,01 gram. Under prgvens opp-
holdstid i ovnen er det et tap av vandig opplgs-
ningsmiddel, og i den utstrekning som selve bin-
demidlet er flyktig, foregar det et tap av binde-
middel samtidig som det flyktige opplgsnings-
middel. P4 grunn av at bindemidlet pafgres ved
dypping, er forholdet mellom bindemiddeltgrr-
stoff og mineralfiber hgyere enn nar fiberen be-
sprgytes med bindemiddelopplgsning i et vanlig
arbeidstrinn i praksis, og mens det tidsrom hvori
det oppnéas stort sett konstante betingelser er
hgyere av denne Aarsak, korresponderer prgve-
resultatene som oppnis til dem som oppnés un-
der praktisk drift med hensyn pa tap av binde-
middel. —

I den etterfglgende tabell 2 blir effektivite-
ten for lignin nir det gjelder & oppni fullsten-
dig hindring av bindemiddeltap, demonstrert i
motsetning til de meget hdye bindemiddeltap
som forekommer nar det gjelder vanlige A-trinns
resoler, idet de resoler som i dette forsgk ble an-
vendt var Resole nr. 1 og BRL 1100 som er nevnt
foran, idet de i et forsgk ble anvendt alene og i et
annet forsgk ble anvendt i kombinasjon med fritt
lignin som dannet 70 9, av tgrrvekten for binde-
middelblandingen:
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Tabell 2.

Gram bindemiddelopplesning tilbakeholdt

Tid i ovn minutter Resole No. 1 30 % Resole Nr. 1 BRL 1100 30 % BRL 1100
70 % lignin 100 % 70 %1
0 4,20 4,93 4,38 4,32
1 3,09 3,29 2,87 2,92
2 2,28 | 2,50 1,93 2,23
3 1,711 1,95 1,70 1,79
4 1,30 1,54 0,81 1,36
5 0,82 1,29 0,65 1,23
15 0,57 0,96 0,62 0,97
25 0,56 0,94 0,63 0,97
35 0,55 0,93 0,63 0,94
Pafort torrstoff 084 ¢ 0,987 g 0,876 g 0,864 g
% tilbakeholdt 65,5 94,2 71,9 109,3

Det vil fremgé av den foranstiaende tabell at
under de forsgksbetingelser som er beskrevet
foran, er tapet av bindelmiddel av stgrrelses-
ordenen omtrent 28 til 34 9 nar det gjelder har-
piksene henholdsvis BRL 1100 og Resole No. 1.
Nar disse harpikser ble blandet med lignin s at
ligninet dannet 709 av blandingen, ble det i
realiteten oppnadd fullstendig bibehold av bin-
demidlet. Dette er viktig, idet det viser at i til-
legg til at ligninet er hovedsakelig ikke-flyktig,
vil neerveeret av lignin dessuten hindre s& & si
ethvert tap av resolen. Dette antas & kunne til-
skrives ikke bare den fysikalske innvirkning fra
ligninet, men ogsa det trekk at ved den anvendte
ovnstemperatur foregar det en herding hvori re-
solen og lignhinet trer inn i en harpiksdannende
reaksjon under fremstilling av en harpiks med
meget lav flyktighetsgrad sammenliknet med
den resol som opprinnelig ble anvendt.

Anvendelsen av bindemidler av lignin og re-
sol i praktisk malestokk nar det gjelder frem-
stillingen av glassullisolasjon har bekreftet de
resultater som ble oppnidd ved laboratorieforsg-
kene. Under anvendelse av et forhold mellom
lignin og resol pa bare 1:2 ble det fremstilt isola-
sjonsmatter av glassull med meget tilfredsstil-
lende egenskaper. Nar disse matter ble betraktet
under stereoskopmikroskopet, oppviste de ogsé
den bedre filmdannende tendens enn den rene
resol, —

Selvom det foretrekkes & fremstille en van-
dig blanding av ligninet og en A-trin_ns resol ved
4 bringe bade resolen og ligninet til & inngé i en
1nnbyrdes felles opplgsning, er det ikke ngdven-
dig for hverken resolen eller ligninet 4 befinne
seg i virkelig opplgsning, nar disse sprgytes inn
i den varme atmosfeere som omgir mineralfib-
rene. Selvom en alkalikatalysert resol kan for-
tynnes til den gnskete fortynningstilstand uten
utfelling, kan man saledes anvende en ammo-
niakkatalysert resol av den type som er tilbgye-
lig til & falle ut av oppl;zismng ved fortynning
med vann. I et slikt tllfelle kan resolen fortynnes
s8 at det dannes en vandig dispersjon av resolen
og en Vandlg opp1¢smng av ligninet kan tllsettes
varme atmosfeere og nar den utsettes for den
varme atmosfeere og det vandige opplgsnings-

middel fordampes, utfelles det opplgste lignin pa
resolpartiklene sa at det dannes en felles opplgs-
ning som er viskgs og klebende ved de anvendte
temperaturer. Eventuelt kan en lignindispersjon
blandes med en vannopplgselig resol, og ved &
sprgyte denne inn i den varme atmosfeere, blir
resolen i dette tilfelle opplgst sammen med lig-
ninet s at det oppnas en viskgs, klebende blan-
ding som utfelles pa4 mineralfibrene. For eksem-
pel kan det fremstilles en lignin-oppslemming
ved 4 kullsyrebehandle en opplgsning av fritt
lignin i ammoniakk for & utfelle det frie lignin,
eller eventuelt kan den ammoniakalske lignin-
opplgsning utfelles med en syre, for eksempel
saltsyre. Det resulterende ligninbunnfall kan
enten som en oppslemming eller etter frafiltre-
ring av overskuddsvann tilsettes til en vandig
opplgsning av en vannopplgselig A-trinns resol.
Selvom béade ligninet og resolen blandes sammen
i form av vandige dispersjoner, vil forgvrig tgrr-
stoffene i den utsprgytete oppslemming veere til-
bgyelige til & smelte sammen under innbyrdes
opplgsning av ligninet og resolen, s at det opp-
nds en blanding pa mineralfibrene, og denne
blanding kan varmeherdes ved en harpiksdan-
nende reaksjon mellom ligninet og resolen. Alt
det foranstiende omfattes av uttrykket «vandig
flytende blandings av ligninet og resolen, slik
dette uttrykk anvendes heri og i kravene.
Selvom anvendelsen av fritt surt sulfatlig-
nin fra grantre er meget effektivt, kan det med
fordel anvendes andre ligninfraksjoner og modi-
fiserte ligniner under den praktiske gjennom-
fgring av denne oppfinnelse. Nar det siledes ble
anvendt fritt lignin som ble fremstilt ved ut-
felling av ligninet fra svartlut ved en pH mellom
8 og 9,5, ble det oppnadd en strekkstyrke pa 39,5
kg/cm?, bestemt ved den foranstiende glass-
perleprgve, i forbindelse med en blanding som
inneholdt 70 vektsprosent av fritt lignin og 30 9,
trimetylolfenol. — .
Nar det gjelder alkalilignin utvunnet fra
syartlut i form av natriumssalt istedenfor som
fritt lignin, oppnées det likeledes hgye verdier
for strekkstyrken som fglge av at ligninet blan-
det med en A-trinns resol Under anvendelse av

tr_ent 9,2 % aske ‘var saledes $trekkstyrken be~
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stemt ved glassperleprgven, 34,5 kg/cm? nar det
gjaldt en blanding som inneholdt 70 vektspro-
sent av ligninet og 30 9% trimetylolfenol. Imidler-
tid antas det at neervaeret av alkalimetall i lig-
nin har en uheldig innvirkning pa mineralfib-
rene nar lignin er tilstede i bindemidlet, pa
grunn av alkalimetallets angrep pa mineralet i
fibrene ved aldring. Det er seerlig av denne grunn
at anvendelsen av fritt lignin ansees som fore-
trukket under den praktiske gjennomigring av
oppfinnelsen. Imidlertid har alkalimetallet dess-
uten en meget uheldig innvirkning pa vannmot-
standen. —

Sexerlig hgye styrkeverdier er blitt oppnadd
ved 4 anvende fritt lignin som er blitt modifisert
ved reaksjon med formaldehyd. Under anven-
delse av formaldehydmodifisert lignin ble det
oppnadd en strekkstyrke p& 37 kg/cm?2, bestemt
ved glassperleprgven, nar det gjaldt en blanding
av 70 vektsprosent modifisert lignin og 309, tri-
metylolfenol. Det formaldehydmodifiserte lignin
ble fremstilt ved & tilsette fritt lignin, formalde-
hyd og natriumhydroksyd til vann i molforholdet
1 mol lignin, 1,5 mol formaldehyd, og 1 mol na-
triumhydroksyd si at det dannes en 209, opp-
1gsning. Opplgsningen ble oppvarmet til 88° Ci 3
timer for gjennomfgring av reaksjonen, og det
ble deretter fortynnet og surgjort med svovel-
syre til en pH pa omtrent 2, idet det utfelte lig-
ninformaldehydprodukt ble utvunnet ved filtre-
ring. Det modifiserte lignin ble opplgst under an-
vendelse av omtrent 10 mol ammoniakk pr. mol
lignin, og den resulterende opplgsning ble blan-
det med trimetylolfenol for & oppnid den 209
bindemiddelopplgsning som péafgres pa glass-
perlene. —

I tillegg til det foranstidende er det mulig &
modifisere alkaliligninet pd annen méte enn det
som anvendes under den praktiske gjennomfg-
ring av denne oppfinnelse. Som angitt foran er
nemlig metoksygruppeinnholdet i ligninet for-
holdsvis inert, og fordi dette er tilfelle, kan me-
toksyradikalinnholdet hos ligninet fjernes helt
eller delvis fra ligninmolekylet idet man helt el-
ler delvis erstatter disse med tilsvarende plaserte
hydroksyler. Lignin kan ogséd modifiseres med
reaksjoner som danner enten en ester eller en
eter, sa lenge som en slik behandling ikke bruker
opp alle de reaktive grupper hos ligninmolekylet.
I den utstrekning som slike ureaktive radikaler
tilfgyes, senkes reaksjonsevnen for ligninet over-
for resolen eller resolkomponentene, og selvom
det kan anvendes sidledes modifiserte ligniner, er
anvendelsen av disse mindre gnskelig, bortsett
fra at den resulterende modifikasjon av viskosi-
tetsegenskapene hos ligninet kan utnyttes for
spesielle formal, —

Selvom bindemidlet under vanlig gjennom-
fgring av denne oppfinnelse s& & si utelukkende
bestar av en blanding av A-trinnsresol og alkali-
lignin, gjgr den praktiske gjennomfgring av den-
ne oppfinnelse det mulig & ha andre stoffer til-
stede, sdsom vanlige mykningsmidler. Opptil
359, av tgrrvekten for bindemiddelblandingen
kan bestd av andre stoffer, men fortrinnsvis
danner slike andre stoffer mindre enn 109, av
tgrrvekten av bindemiddelblandingen. En blan-
ding som besto av 35 vektsprosent fritt lignin,
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309 trimetylolfenol og 35 9% furfurylalkohol ga
en strekkstyrke pa 23 kg/cm? nar den ble under-
kastet forsgket med glassperlene. Nar mengde-
forholdene ble forandret til 65,4 9 fritt lignin,
28,06 9, trimetylolfenol og 6,54 9% furfurylalko-
hol, var strekkstyrken 36,5 kg/cm2 I et annet
forsgk med glassperler ble det anvendt en am-
moniumsape av harpikssyrer, og det ble oppnadd
en strekkstyrke pa 41,5 kg/cm® ved en binde-
middelblanding som inneholdt 35 vektsprosent
fritt lignin, 30 9, trimetylolfenol og 35 9, av am-
moniumsapen av harpikssyre. —

Selvom denne oppfinnelse normalt gjennom-
fgres i samband med vanlige fenolaldehydresoler
fremstilt ved reaksjon mellom fenol og formal-
dehyd i et vandig miljg i nerveer av en alkalisk
katalysator, behgver ikke resolen ngdvendigvis
a veere fremstillet ut fra fenol og formaldehyd.
I tillegg til fenol kan saledes andre stoffer i klas-
sen av fenoler anvendes, sdsom kresoler, xyleno-
ler, para-tertiserbutylfenol, para-fenyl-fenol, di-
fenoler og resorcinol, og nar det henvises til an-
vendelsen av en fenol, omfatter denne henvis-
ning slike forbindelser. I tillegg til formaldehyd
kan det anvendes andre aldehyder sasom Kkloral
og benzaldehyd. Rent generelt kan det anvendes
enhver fenol eller ethvert aldehyd som kan rea-
gere i neerveer av en alkalisk katalysator s& at
det dannes en A-trinns resol og som kan herdes
ytterligere gjennom trinnene B og C, slik disse
uttrykk vanligvis anvendes i teknikken. Som det
er blitt forklart nesermere i det foranstidende, er
slike resoler kjennetegnet ved at en eller flere

.metylolgrupper er blitt substituert ved de reak-

tive stillinger i molekylet hos en fenol. —

Selvom denne oppfinnelsen er blitt beskre-
vet i samband med forskjellige eksempler og
spesielle mater til & gjennomfgre oppfinnelsen i
praksis, mé ‘det forstas at dette er blitt gjort for
3 illustrere oppfinnelsen, og at den i praksis kan
varieres innenfor rammen av de prinsipper som
er anvendt under den praktiske gjennomfgring,
som forklart foran. —

Patentkrav:

1. Fremgangsmate ved fremstilling av en
matte av mineralfibere, hvor mineralfibere frem-
stilles ved opparbeidelse av smeltet mineral og et
bindemiddel pafgres pa fibrene ved & sprgyte
bindemidlet som er dispergert i en vandig vaeske
inn ien oppvarmet atmosfeere og deri far kon-
takt med fibrene for 4 oppné en binding mellom
fibrene der hvor fibrene kommer i kontakt med
hverandre nar de filtes sammen under dannelse
av en matte, karakterisert ved at det
som bindemiddel anvendes en vandig, flytende
blanding av en A-trinns resol med fra 0,1 til 9
vektsdeler lignin pr. del resol. — .

2. Fremgangsmate i samsvar med krav 1,
karakterisert ved at atmosfsren opp-
varmes til en temperatur over 100° C og for-
trinnsvis over 230° C.

3. Fremgangsméate i samsvar med krav 1 eller
2, karakterisert ved at det anvendes
glassfibre og en dampholdig atmosfeere.
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4. Fremgangsmate i samsvar med et av
kravene 1 til 3, karakterisert ved at
fibrene nedkjgles nar de filtes sammen til dan-
nelse av matten til en temperatur mellom om-
trent 120° og 260° C, ved hvilken temperatur
bindemiddelpartiklene herdes in situ.

5. Fremgangsméate i samsvar med et av
kravene 1 til 4, karakterisert ved at
det anvendes en opplgsning med et tgrrstoffinn-
hold fra 3 9, til 50 9%, og at tgrrstoffinnholdet for
bindemidlet som péafgres pi mineralfibrene er
fra 19, til 159, av fibrenes vekt.

6. Fremgangsmate i samsvar med et av
kravene 1 til 5, karakterisert ved at
ligninet er alkalilignin.

11

7. Fremgangsméate i samsvar med krav 6,
karakterisert ved at alkaliligninet er i
den frie syreform.

8. Fremgang mate i samsvar med krav 7,
karakterisert ved at A-trinns resolen og
alkaliligninet i fri syreform inneholdes i en van-
dig, ammoniakalsk felles opplgsning som sprgy-
tes inn i atmosfaeren.

Anfgrte publikasjoner:

Sveitsisk patent nr. 289 696.

Oscar Andersens Boktrykkeri.
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