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Fremgangsmate for fremstilling av
stive isocyanuratgruppeholdige
polymerskum.

Denne oppfinnelse angar en fremgangsmite for fremstilling av
stive polymerskum som inneholder en isocyanurat-ringstruktur.

Det er tidligere foreddtt & fremstille polymerskum inneholdende
en isocyanurat-ringstruktur ved behandling av orgamniske polyiso-
cyanater med kjente polymerisasjonskatalysatorer i narver av drivj
midler og eventuelt mindre mengder av polyoler. . Slilke skum kjenne-
tegnes ved meget god bestandighet mot hgytemperatur-deformering,
f.eks. ved temperaturer i omradet 100 til ZSOOC, og ogsa ved utmerket
brannbestandighet. De skum som har de beste hgytemperatur- og brann-
hemmende egenskaper, er imidlertid ofte noe sprg, av og til i en slik
grad at deres anvendelighet begrenses; Denne sprghet kan reduseres
ved & ¢gke andelen av polyol som anvendes i reaksjonsblandingen, men
vanligvis medfdgrer dette et visst tap av hgytemperatur- og brann-
hemmende egenskaper. Polyisocyanuratgruppeholdige skum er bl.a. kjent
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fra défbritiské péEénféf;hf;V968i337-og 892.776. Freﬁgaﬁgémgfer som
hittil har.v&;t;foreslétt[ har ikke vert helt vellykket med hensyn til
a oppné'en‘tilffedsstillenae kombinasjon av ¢gnskede egensképer. Skum
fremstilt ved fremgangsmidten ifglge foreliggende oppfinnelsebhar meget
gode hgytemperatur- og brannhemmende egenskaper kombinert med en
sprghet som er gjort minimal. _

Foreliggende oppfinnelse tilveiebringer sdledes en framgangsmate
for fremstilling av stive polymerskum inneholdende en isocyahurat-
ringstruktur, hvorved man i narver av et drivmiddel og én'katalysétor
for polymerisasijon av isocyanatef.omsetter en polyester med en urenset
eller ra diisocyanato-diarylalkan-blanding fremstilt ved fosgenering av
diaminodiaryl-alkaner, og som inneholder 5 - 70 vekt% polyisocyanater
med hgyere funksjonalitet enn to, idet nevnte blanding anvendes i en
slik mengde at den tilveiebringer 3-10 ekvivalenter av isocyanatgrupper
for hver ekvivalent aktivt hydrogen. Fremgangsméten karakteriseres ved
at det som polyester anvendes et polyforestringsprodukt med hydroksyl-
tall i omrddet 200-700 mg KOH/g og et syretall lavere enn 10 mg KOH/g,
idet polyesteren har 0-1,5 forgreningspunkter pr.l000 molekylvekt-
enheter. :

Egnede polyforestringsproduktei for anvendelse ved fremgangsmaten
i henhold til oppfinnelsen er fortrinnsvis flytende ved romtemperatur
og kan fremstilles ved vanlige polyforestfingsmetoder; Det er Qanligvis
mest hensiktsmessig & danne polyforestringéproduktene vedré omsette en
eller flere polyoler med en eller flere polykarboksylsyrer eller anhyd-
rider derav, idet polyolkomponentene anvendes i tilstrekkelig overskudd
til & sikre at produktene far hydroksylverdier i omrddet 200-700mg KOH/g.

Komponentene oppvarmes sammen ved temperaturer opptil et maksimum
som bestemmes av deres varmestabilitet, wvanligvis 200—250°C, inntil
syretallet faller lavere enn 1l0mg KOH/g, fortrinnsvis lavere enn 3 mg -
KOH/g. Det er vanlig & fremme reaksjonen ved & fjerne biprodukt-vannet,
f.eks. ved spyling med inerte gasser,; f.eks. nitrogen eller karbondi-
oksyd, som kan kombineres med anvendelse av redusert trykk, sarlig mot
slutten av reaksjonsperioden. Reaksjonsblandingen bgr omrgres godt, og
det er gunstig hvis omrgringen frembringer en fin fordeling av den inerte
gass-strgm. Dette kan oppndes ved ‘4 anordne gassinnldpet nzr rgrerens
bane,og ogsd ved & anvende rgrere som f.eks. er ordnet som skovlformede
skiver, trubiner med Hader loddrett pd eller dannende en- vinkel med
rotasjonsplariet. Oscillerende rgrere, f.eks. med gitterverkform, kan
ogsd anvendes,og det kan vare hensiktsmessig & ha passende anordnede
ledeplater i reaksjonskaret. Nar flyktige komponenter anvendes, er det
ngdvendig & minimalisere tapet av disse fra reaktoren sammen med
vannet som fordrives.  S3ledes anvendes vanligvis fraksjonerings-
anordninger ved reaktorutlgpet, szrlig ved de tidligere trinn
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av reaksjonen. Disse omfatter partial—konaensatorer og fraksjonerinés; o
kolonner hvor kjglingen kan komme fra kondenserte, utstrgmmende dam=
per, eller en ytre kilde, f.eks. en vanntank. ‘

Egnede polyoler for anvendelse ved polyforestringsprosessen
er fortrinnsvis alifatiske polyoler, s®rlig dioler, for eksempel
etylenglykol, 1,2-propylenglykol, 3-klorpropylenglykol, dietylengly-
kol, trimetylenglykol, butylenglykol, tetrametylenglykol, pentamety-
lenglykol, heksametylenglykol og dekametylenglykol,og blandinger derav.
Polyforestringsproduktene kan vere helt linexre produkter som f.eks.
kan fremstilles ved omsetning av en glykol med en dikarboksylsyre, el-
ler alternativt kan polyoler med hgyere funksjonalitet, f.eks. gly-
cerol, trimetyloletan, trimetylolpropan og pentaerytritol, eller syrer
med hgyere funksjonalitet, innfgres i polyforestringsblandingen i sli-
ke medgder at de tilveiebringer opptil 1,5 forgreningspunkter pr. 100 O
enheter molekylvekt. Egnede polykarboksylsyrer omfatter szrlig alifa-
tiske dikarboksylsyrer, f.eks. ravsyre, glutarsyre, adipinsyre, kork-
syre, azelainsyre og sebacinsyre. Mindre mengder av aromatiske dikar-
boksylsyrer, f.eks. ftalsyre, tetraklorftalsyre og tereftalsyre, kan
eventuelt anvendes. Mindre mengder av diaminer eller aminoalkoholer
kan ogsd anvendes for & innfgre en mindre mengde av amidgrupper i poly-
forestringsproduktet. —
' Ved anvendelse av hydroksylverdier i den nedre del av det
angitte omrade kan polyforestringsproduktene vere polyestere med gjen-
nomsnittlige molekylvekter pa opptil 1000. Ved anvendelse av hydrok-
sylverdi i den ¢gvre del av nevnte omrdde er polyforestringsproduktene
hovedsakelig blandinger av lavmolekyl@re polyestere sasom di-estere
md varierende mengder uforestret polyol.

Polyforestringsproduktene kan mest hensiktsmessig lages ved
omsetning av en eller flere polyoler med en eller flere dikarboksyl-
syrer, eller de tilsvarende anhydrider, i slike mengdeforhold at for-
holdet mellom hydroksyl- og karboksylgrupper er i omradet fra 5:1 til
1,25:1. Egnede materialer for anvendelse ved fremgangsmaten ifglge
oppfinnelsen kan ogsd fremstilles ved & blande passende materialer,
f.eks. ved & blande en polyester med en hydroksylverdi lavere enn
200 mg KOH/g med et materiale, f.eks. en glykol, med en hydroksylver-
di hgyere enn 700 mg KOH/g.

Forgreningsgraden for polyforestringsproduktene kan bereg-
nes pa grunnlag av andelene og funksjonaliteten av materialene anvendt
ved fremstillingen. Et produkt som er laget bare av difunksjonelle
materialer, inneholder ingen forgreningspunkter, mens en polyester
som inneholder ett gram-mol bundet, treverdig alkchol i 1000 g inne-
holder ett forgreningspunkt pr. 1000 molekylvektenheter, og en polyesterx
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'som inneholder ett gram-mol bundet, fireverdig alkohol iEOOO g inne-

holder to--forgreningspunkter pr. 1000 molekylvektenheter. '

Polyforestringsproduktene som anvendes ved fremgangsmiten
ifglge oppfinnelsen, gir skum med hgye mykningspunkter og god bestan-
dighet mot brann, sammen med manglende sprghet, s®rlig ndr det anven-
des i slike mengder at fra 4 til 6,7 ekvivalenter av isocyanatgrupper
er tilstede for hver ekvivalent aktivt hydrogen. Polyforestringspro-
dukter med hydroksylverdier lavere enn 200 mg KOH/g gir skum som har
en tendens til & krympe og som har. ddrlige hgytemperatur- og flamme-
hemmende egenskaper, mens de som har hgyere hydroksylverdier enn
700 mg KOH/g, gir mer sprg skum. @gket sprghet iakttas ogsd i skum
som er ‘laget av polyforestringsprodukter med mer enn 1,5 forgrenings-
punkter for hver 1000 molekylvektenheter. Disse sisthevnte polyfor-
estringsprodukter kan i noen tilfelle ha hgye viskositeter som gjgr
at de er litt vanskelige a anvende ved skumfremstilling. Polyetere
rmed hydroksylverdi i omradet 200 til 700 mg KOH/g gir vanligvis skum
med darligere brannmotstandsevne enn polyforestringsproduktene.

Ved fremgangsmidten ifglge oppfinnelsen kan mindre mengder
av polyoler anvendes sammen med polyforestringsproduktet. Egnede

polyoler omfatter monomere forbindelser sasom etylenglykol, og poly-

etere laget ved omsetning av alkylenoksyder med forbindelser innehol- —

dende flere aktive hydrogenatomer.

De urensede diisocyanatodiarylalkan-blandinger som anvendes
ved fremgangsmaten ifglge appfinnelsen, er hovedsakelig blandinger
av diisocyanatodiarylalkaner og beslektede polyisocyanater med hgyere
funksjonalitet enn to, og fremstilles ved fosgenering av urensede
diaminodiarylalkaner, som i sin tur fremstilles ved omsetning av
aromatiske aminer, f.eks. anilin, kloraniliner, toluidiner eller to-
lylendiaminer eller blandinger av slike aminer, med et aldehyd eller
et keton. Som kjent inneholder reaksjonsproduktene av aromatiske
aminer med aldehyder eller ketoner diaminodiarylalkaner og ogsd poly-
fenyl-polyaminer med hgyere funksjonalitet enn to. Disse omfatter
s®erlig triaminer, men ogsa mer hgymolekylzre polyaminer. De mengde-
forhold som de forskjellige polyaminer er tilstede i i det rd pro-
dukt, er i stor utstrekning avhengig av det opprinnelige forhold mel-
lom aromatisk amin og aldehyd eller keton. ‘ '

Urensede diaminodiarylalkaner som er egnet for fremstilling
av polyisocyanater for anvendelse ved fremgangsmdten ifglge oppfin-
nelsen, kan fremstilles ved anvendelse av et molforhold mellom aro-
matisk amin og aldehyd eller keton pd mellom 4:1 og 1,2:1, og sarlig
mellom 2,5:1 og 1,5:1. Det kan ogsad anvendes polyisocyanat-blandinger
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fra hvilke noe av det difunksjonelle materiale er fjernet, enten som " -
diamin fgr fosgenering eller som diisocyanat efter. )

Diisocyanatodiarylmetan-blandingene fra polyaminer fremstilt
ved omsetning av aromatiske aminer, s®rlig anilin, med. formaldehyd, erx
serlig viktig. ]

Ved fosgenering av det urensede diaminodiarylalkan omdannes
diaminene, triaminene og hgyere polyaminer til de tilsvarende diiso-
cyanater, triisocyanater og polyisocyanater. Mens andelene av de for-
skjellige bestanddeler av den urensede diisocyanat-blanding i stor ut-
strekning bestemmes av andelene av de forskjellige aminer som er til-
stede i det réd diamin, er det ogsd mulig for sidereaksjoner & finne
sted under fosgeneringen, hvilket resulterer iA¢kede andeler av kompo-
nenter med h@gyere funksjonalitet og hgyere molekylvekt. For anvendel-
se vedAfremgangsméten ifglge oppfinnelsen har de urensede diisocyanat-
blandinger hensiktsmessig viskositeter i omraddet 50 til 5000 og vanlig-
vis 200 til 1000cps ved 25°c.

De urensede diisocyanatodiarylalkan-blandinger som anvendes
ved fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen, byr pd gkonomiske fordeler
sammenlignet med rene diisocyanater. I tillegg er det funnet 3 vare
teknisk gunstig & anvende urensede blandinger sammenlignet med rene di-
isocyanater, sasom destillert diisocyanatodifenylmetan eller tolylen- —
diisocyanat. S®rlig det skumdannende trinn medfgrer mindre vanskelig-
heter nar de urensede blandinger anvendes, idet det da er mindre ten-
dens til at gassen gar tapt fra reaksjonsblandingen med resulterende
dannelse av tette eller uregelmessige produkter. Skummene har ogsd en
tendens til & vere mindre sprg enn de som fremstilles av rene diiso-
cyanater. Selv om disse fordeler oppndes i vesentlig grad ved anven-
delse av urensede diisocyanatodiarylalkan-blandinger inneholdende fra
5 til 70 vektprosent polyisocyanater med h@gyere funksjonalitet enn to,
er det s®rlig hensiktsmessig & anvende Handinger inneholdende fra 20
til 60 % av slike polyisocyanater.

| Den urensede diisocyanatodiarylalkan-blanding anvendes i en
slik,mengde at den tilveiebringer fra 3 til 10, og fortrinnsvis fra 4
til 6,7 ekvivalenter av isocyanatgruppe for hver ekvivalent aktivt
hydrogen i reaksjonsblandingen. Aktive hydrogenatomer er tilstede i
hydroksylgruppene i polyforestringsproduktene og ogsd i eventuelle
gjenverende frie karboksylsyregrupper deri. Aktive hydrogenatomer kan
0gsd vare tilstede i andre bestanddeler av den skumdannende reaksjons-
blanding, f.eks. som hydroksylgrupper i ikke-ioniske overflateaktive
midler som kan anvendes i mindre mengder. Leilighetsvis kan ogsa vann

anvendes i mindre mengder som drivmiddel. Skum fremstilt ved anvendelse
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avvpbIYisab§anat-blandingen i en slik mengde at den tilveiebringer mer
enn 10 ekvivalenter av isocyanatgrupper for hver ekvivalent aktivt
hydrogen, er funnet a4 vare for sprg for mange formal, mens skum frem-
stilt med mindre enn 3 ekvivalenter av isocyanatgrupper for hver ekvi-
valent aktivt hydrogen, har noe darligere hgytemperaturegenskaper, inn-
befattet brannbestandighet.

Szerlig egnede drivmidler for anvendelse ved fremgangsméten
ifglge oppfinnelsen omfatter inerte, lavtkokende vasker som fordamper
under innvirkning av den eksoterme polymerisasjonsreaksjon.

Egnede lavtkokende vesker er vasker som er inerte overfor
det organiske polyisocyanat og som har kokepunkter ikke over 100°¢c
ved atmosfarisk trykk og fortrinnsvis ikke over 50°c. Eksempler pa
slike vasker er halogenerte hydrokarboner sisom metylenklorid, etylen-
klorid, vinylidenklorid, og s®rlig fluorerte hydrokarboner sdsom tri-
klorfluormetan, diklordifluormetan, diklormonofluormetan, monoklordi-
fluormetan, diklortetrafluoretan, 1l,1,2-triklor-1,2,2~trifluoretan,
dibromfluormetan og monobromtrifluoretan. Blandinger av disse lavt-
kokende vesker med hverandre og/eller med andre substituerte eller u-
substituerte hydrokarboner kan ogsa anvendes. Slike vasker anvendes
vanligvis i mengder pa fra 5 til 40 %, basert pd polyisocyanatets vekt.

vVann virker som et drivmiddel og kan eventuelt anvendes i
mengder pa opptil 2 %, basert pa polyisocyanatets vekt, men det fore- -
trekkes vanligvis for & fremstille skum med de mest tilfredsstillende
egenskaper at vannmengden ikke overstiger 0,1 %, basert pad polyiso-
cyanatets vekt.

Katalysatorer som fremmer polymeriseringen av isocyanater
med dannelse av produkter inneholdende en isocyanuratring-struktur
er utf@grlig beskrevet i litteraturen, £f.eks. i vare britiske paten-
ter nr. 809 809, 837 120 og 856 372.

Egnede katalysatorer omfatter sterke baser sasom kvartzre
ammoniumhydroksyder, f.eks. benzyltrimetylammoniumhydroksyd, alkali-
metallhydroksyder, f.eks. kaliumhydroksyd, og alkalimetallalkoksyder,
f.eks. natriummetoksyd. Andre egnede katalysatorer omfatter materia-
ler med en svakere basisk natur, sasom alkalimetallsaltene av karbok-
sylsyrer, f.eks. natriumacetat, kaliumacetat, kalium-2-etylheksoat,
kaliumadipat og natriumbenzoat, visse tertimre aminer, f.eks. N-alkyl-
etylendiminer, N-{2-dimetylamincetyl)-N'-metylpiperazin og tris-3-
dimetylaminopropyl-heksahydro~s-triazin. Andre egnede katalysatorer
omfatter ikke-basiske metallsalter av karboksylsyrer, f.eks. blyoktoat.
I mange tilfelle er det hensiktsmessig at man sammen med de ovennevn-
te katalysatorer anvender materialer som i seqg selv ikke er i stand
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til a polymerisgre'i50cyanater i noen vesentlig grad. Slike materiaz‘gv:

ler omfatter hovedmengden av alifatiske tertizre aminer, f.eks. 1-4-di-.. .: ..

_..azabicyklo/2.2.2/oktan og N,N-dimetylbenzylamin, visse organiske forbin-.
...delser, f.eks. tinn(II)oktoat og dibutyltinndilaurat, og epoksyder, f£.

‘eks. propylenoksyd, fenylglycidyleter og diglycidyleteren av 2,2- - .m.i

' bis-4-hydroksyfenylpropan. Noen terti®re aminer, f.eks. 1,4-diaza-
bicyklo/2.2.2/oktan og N,N-dimetylcykloheksYlamin, vil oppf@re seg

- gom katalysatorer for polymeriseringen av isocyanater i nerver av epok-

_vsyder. Mange av disse materialer, f.eks. tertimre aminer og tinnforbin-

‘delser, er selvsagt velkjente som katalysatorer for omsetningen mellom
"ifisocyanater og hydroksyforbindelser.
if"” : Den mest passende mengde katalysator som anvendes, er i1 stor
utstrekning avhengig av effektiviteten av den s®rlige katalysator det
er tale om. Generelt foretrekkes & anvendefra 0,1 til 5,0 %, fortrinns-
vis fra 0,5 til 3 %, katalysatorer, basert pa vekten av organisk poly-
isocyanat.

I den skumdannende reaksjonsblanding kan ogsd innfgres and-
re tilsetningsstoffer av de typer som vanligvis anvendes ved fremstil-
ling av skummaterialer av organiske polyisocyanater.

Sdledes kan reaksjonsblandingen inneholde overflateaktive
midler som tjener til & fremme homogeniseringen av bestanddelene og, —
i noen tilfelle, & regulere cellestrukturen av skumproduktet. Egnede
midler omfatter siloksan-oksyalkylen-sampolymerer, f.eks. de som er
bekrevet i britisk patent 804 369, og andre organopolysiloksan-vesker,
oksyetylerte alkylfenoler, oksyetylerte fettalkoholer og blokk-sampoly-
merer av etylen-~ og propylenoksyder. Midler av disse typer er
kommersielt tilgjengelige under forskjellige handelsbetegnelser.

Egnede silikon--sampolymerer omfatter sadledes de materialer som er
kjent som "Silicone L520® og "Silicone L5320”. Egnede etylenoksyd/pro-
pylenoksyd-sampolymerer omfatter en del av "Pluronic"-serien sdsom
"Pluronic L61".

Noen gange er det ogsd hensiktsmessig & innfgre en mykner i
den skumdannende reaksjonsblanding for & redusere en eventuell tendens
til sprghet i produktene. Vanlige myknere kan anvendes, men det exr
serlig hensiktsmessig & anvende de midler som inneholder fosfor- og/
eller halogenatomer og som derved gker skumproduktenes flammebestandig-
het. Slike midler omfatter trikresylfosfat, tris-2-kloretylfosfat,

tris-klorpropylfosfat, tris-brompropylfosfat og tris-2,3-dibrompropyl-
fosfat.

Fyllstoffer kan ogsa innfgres i den skumdannende reaksjons-
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blanding. 'Egnede fyllstoffer omfatter bariumsulfat, kritt, asbest,
kiséiEYré, kélsiumsilikat, aluminiumoksyd, polyvinylklorid, polyvinyli-
denklorid bgifibermaterialer sasom nylon-.og polyetylentereftalatfibre.

Andre’nyttige tilsetningsstoffer omfatter antioksydasjonsmid-
ler, ffeksl’flerverdige fenoler, substituerte, enverdige fenoler,. po-.
lyfenoler, sulfider, ditiokarbamater, dialkylditiofosfater, fosfitter,
tiofosfater, aromatiske aminer og tetraalkyl-thiuramdisulfider.

Ved utfgrelse av fremgangsmdten i henhold til oppfinnelsen
kan komponentene i reaksjonsblandingen blandes sammen pd enhver egnet
mite som vil sikre en hurtig og jevn sammenbianding av materialene.
Komponentene kan sdledes blandes pd satsvis eller kontinuerlig mite un-
der anvendelse av et egnet fordelings- eller sprgyteapparat. De for-
skjellige komponenter kan tilfgres hver for seg til blandeinnretningen
eller alternativt kan pa forhdnd fremstilte blandinger av innbyrdes
inerte bestanddeler anvendes, for derved & redusere det antall kompo-
nentstrgmmer som md blandes i det endelige trinn. Det er s@rlig hen-

. siktsmessig & anvende et to-strgm-system, hvor den ene strgm omfatter
polyforestringsproduktet og polymerisasjonskatalysatoren, mens den an-
nen strgm omfatter den urensede diisocyanatodiarylalkan-blanding.

Inerte, flyktige drivmidler kan innf@dres sammen med enten
polyforestriﬁgsproduktet eller polyisocyanatet hvis de ikke er reakti-
ve dermed. Nar man anvender to-strgm-blandinger, er det serlig hen-
siktsmessig at det som polymerisasjonskatalysator anvendes en basisk
metallforbindelse av den beskrevne type, enten alene eller .blandet
med et tertizrt amin. Blandinger av et polyforestringsprodukt med
kaliumacetat og et tertimrt amin og andre  eventuelle tilsetningsstof-
fer har tilstrekkelig stabilitet til & bli lagret i 48 timer eller mer
fgr blanding med polyisocyanatet i det skumdannende trinn. I denne
sammenheng er tris-klorpropylfosfat et foretrukket, brannhemmende til-
setningsstoff. Blandinger inneholdende tris-klorpropylfosfat med
polyforestringsproduktet og andre skumdannende bestanddeler er stabi-
le i betraktelig lengere tid enn tilsvarende blandinger inneholdende
tris-2-kloretylfosfat.

Serlig nyttige blandinger for omsetning med diisocyanatodi-
arylalkan-blandingen i nzrvaer av et drivmiddel, f.eks. triklorfluorme-
tan, inneholder pa vektbasis 100 deler polyforestringsprodukt, fra 0
" til 25 deler av en glykol sdsom etylenglykol, fra 2 til 20 deler av
eh polymerisasjonskatalysator sasom kaliumacetat, fra 0 til 20 deler
av en siloksan-oksyalkylen-sampolymer, fra 0,25 til 10 deler av et
tertiert amin sasom diazabicyklolf.2.g7bktan, og fra 50 til 200 deler
tris<klorpropylfosfat. :
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Hvis det flyktige drivmiddel har et kokepunkt lavere enn rom-
temperatur, kan det vare hensiktsmessig & fremstille blandingen av be-
standdeler under trykk. Ved uttgmning fra blandekaret vil ekspansjonen
delvis finne sted ved fordampning av drivmidlene, fulgt av ytterligere
ekspansjon i formen, hvorefter blandingen herdes.

For & fremstille skum med de mest ¢ﬁskede egenskaper er det
i noen tilfelle hensiktsmessig at skumdannelsen finner sted i oppvarme=
de former og at skummene blir underkastet en efterherdning ved forhgyet
temperatur, f.eks. 1 - 2 timer ved ca. 100°c.

De stive polymerskum fremstilt ved fremgangsmaten i henhold
til oppfinnelsen har meget gode hgytemperatur-egenskaper og er sdledes
s@rlig egnet for anvendelse for slike formidl hvor denne egenskap kan
utnyttes godt. Skummene kjennetegnes sarlig ved meget god bestandighet
mot deformering ved hgye temperaturer, f.eks. temperaturer i omradet
100—250°C, og ogsa ved meget gket motstandsevne mot forbrenning, selv
nar det ikke er tilsatt noe flammehemmende middel. Mange skum
som er framstilt ved fremgangsméten i henhold til oppfinnelsen gir
faktisk et lavt gjennomsnittlig resultat for flammespredning og kan
graderes som klasse 1 i "Surface Spread of Flame"-prgven beskrevet i
British Standard 476, del 1, 1953 (Fire Tests on Building Materials
and Structures). Et godt, stivt polyuretanskum graderes vanligvis
som klasse 4 ved denne prgve.

For 4 male skummets sprghet er det hensiktsmessig & behandle

-det i en kulem@glle. En slik kulemglle omfatter et sylindrisk kar som
er 30,5 cm langt, har en diameter pa 28 cm og inneholder 14 kg porse-
lenkuler med en diameter pa 1,9 cm. Karet bringes til & rotere om
en horisontal akse med en konstant omdreiningshastighet pa 64 omdrei-
ninger pr, minutt. Prgvestykkene, som omfatter skumblokker med dimen-
sjoner 3,8 cm x 3,8 cm x 2,5 cm, behandles i den roterende mglle i ett
minutt og vekttapet bestemmes. -En "sprghetsindeks” beregnes efter det
prosentvise vekttap pr. minutt.

- ' Produktene fremstilt ved fremgangsmaten i henhold til oppfin-~
nelsen er szrlig egnet for anvendelse som isoleringsmaterialer og som
bygnings- og konstruksjons-komponenter, s®rlig nar det er sannsynlig
at de vil bli utsatt for hgye temperaturer og/eller brann. For kon-
struksjonsformil kan skummene anvendes i form av laminater med andre
materialer, sésom fiberplater, asbest, gipsplater eller papir.

Oppfinnelsen skal illustreres narmere ved hjglp av de fglgen-
de eksempler 1 - 7 og 12 - 25, hvor alle deler og prosentdeler er efter
vekt. FEksempel 8 - 11 er tatt med som sammenligning.
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Eksempel 1 ‘
Fremstilling av polyforestringsprodukt

En blanding av 811,5 deler dietylenglykol, 300,5 deler tri-
metylolpropan og 439 deler adipinsyre omrgres og oppvarmes mens en

jevn strgm av nitrogen bobles gjennom blandingen. Vann avdestilleres
gjennom en kort kolonne, idet topptemperaturen holdes ved eller under
100°c for & minimalisere tapet av glykol. Temperaturen heves til 240°¢
eftersom reaksjonen skrider frem og holdes ved denne temperatur inntil
produktets syretall er mindre enn 3 mg KOH/g. Den resulterende blan-
ding med lavmolekyl®r ester og fri glykol har et syretall pa 2,4 mg
KOH/g og en hydroksylverdi pa 622 mg KOH/g, og inneholder 1,5 forgre-
ningspunkter pr. 1000 molekylvektenheter. (Polyforestringsprodukt 1).
De f@glgende polyestere fremstilles pa tilsvarende mate:

Polyforestrings Hydroksyl-| Syre- Forgre-
produkt Komponenter verdi (mg | tall{mg | ningspunk-
KOH/g) KOH/g) ter pr.
: 1000 mol.
vektenhet |

2 Dietylenglykol 347 1,95 1,0
739 deler i
Trimetylolpropan - . T
201 deler
Adipinsyre
- 695 deler

3 1,2-propylenglykol 380 0,3 0]
1915 deler

Adipinsyre
-1752 deler

4 1,2-propylenglykol | 514 1,05 0
912 deler

Adipinsyre‘
777.,5 deler

5 Dietylenglykol ) 205 2,5 - - 1,0
5700 deler ’ '
Trimetylolpropan
1787 deler
Adipinsyre
7306 deler

6 Dietylenglykol 149 2,2 0
880 deler

‘Adipinsyre .
850 deler
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Eksempel 2 :
Et skum fremstilles ved hurtig sammenblanding av en blanding -

A inneholdende polyforestringsproduktet (1) og en isocyanatkomponent B
blandet med triklorfluormetan i de fglgende mengdeforhold:

Az

Polyforestringsprodukt 1 ©10,0
Kaliumacetat 0,7
Etylenglykol ] 0,7
Siloksan,polyoksyalkylen-~

sampolymer 2,0
N,N-dimetylcykloheksylamin 0,3
Diazabicyklooktan 0,1
Tris(klorpropyl) fosfat 10,0

B:
Urenset difenylmetan-diisocyanat 100
Triklorfluormetan 15

De blandede komponenter helles i en form og skummet far
stivne. Skummet har en spesifikk vekt pa 0,043 g/cm3, en sprghetsin-
deks pd 11 og graderes som klasse 1 ved "Surface Spread of Flame"-
prgven.

Det anvendte, urensede difenylmetandiisocyanat har et iso-
cyanatgruppeinnhold pd 29,2 %, en surhet pd 0,12 % (beregnet som HC1)
og inneholder ca. 55 % diisocyanatodifenylmetan~isomerer.

Eksem2e1'3

Et skum fremstilles som i eksempel 2 under anvendelse av

polyforestringsprodukt 2 i henhold til f@glgende sammensetning:
A:

Polyforestringsprodukt 2 20
Kaliumacetat , 0.7
Dietylenglykol . 0,7

Siloksan-polyoksyalkylen-sampolymer 1,0

Polyoksypropylen-polyoksyetylen-
blokk~-sampolymer som inneholder
ca. 10 % etylenoksydrester og
har en molekylvekt pd ca. 2000 2,0

N,N-dimetylcykloheksylamin 0,3
Tris(klorpropyl) fosfat . 10,0
B:

Urenset difenylmetandiisocyanat
som i eksempel 2 100

triklorfluormetan 20



127755 12

ﬁ?‘-gkﬁhﬁei har en spesifikk vekt pd 0,0415 g/cm3, en sprghets-
indeks pa 8,3, og graderes som klasse 1 ved "Surface Spread of Flame-
prgven.
Eksempel 4
Et skum fremstilles som i eksempel 2 under anvendelse av
polyforestringsprodukt 3 i henhold til den fglgende sammensetning:

A:

Polyforestringsprodukt 3 16,5
Kaliumacetat 0,8
Propylenglykol 1,0
Vann 0,05
Siloksan-polyoksyalkylen-sampolymer : 0,5
Polyoksypropylen-polyoksyetylen-blokk-~

samgplymer 2,0
Tris(2-kloretyl) fosfat 10,0

B:

Urenset difenylmetandiisocyanat
(som i eksempel 2) 100

Triklorfluormetan 17.5

Skummet har en spesifikk vekt pd 0,040 g/cm3, en sprghetsin-
deks pd 8,5 og graderes som klasse 2 ved "Surface Spread of Flame"-~
prgven.

Eksempel 5

Et skum fremstilles som i eksempel 2 under anvendelse av

polyforestringsprodukt 4 i henhold til den f@glgende sammensetning:
A:

i

Polyforestringsprodukt 4 15,0
Kaliumoktoat - 1,3
Dipropylenglykol 1,0
Siloksan-polyoksyalkylen-sampolymer : 1,0
Polyoksypropylen-polyoksyetylen-blokk-

sampolymer 4,0
N,N-dimetylcykloheksylamin . . 0,5
Tris (klorpropyl) fosfat ’ ' 10
Urenset difenylmetandiisocyanat o 100

(som i eksempel 2)
Triklorfluormetan 15
Skummet har en spesifikk vekt pa 0,0415 g/cm3, en sprghets-
indeks pd 9,7 og den gjennomsnittlige flammespredning pa overflaten

er 5,6 cm.
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Eksemgel 6

Et skum fremstilles som i eksempel 2 under anvendelse av
polyforestringsprodukt 5 i henhold til f@glgende sammensetning:

A:
Polyforestringsprodukt 5 32,0
Kaliumacetat 0,7
Etylenglykol 0.7
Siloksan-polyoksyalkylen~-sampolymer 1,5
Polyoksypropylen-polyoksyetylen~sampolymer 4,0
N,N-dimetylcykloheksylamin . 0,2
Diazabicyklo-oktan 0,1
Tris(klorpropyl) fosfat 10,0
% :
Urenset difenylmetandiisocyanat 100

(som i eksempel 2)

Triklorfluormetan 17

Skummet har en spesifikk vekt p3d 0,409 g/cm3 og en sprghets-
indeks av 5.

Eksempel 7

Dietylenglykol (227) deler og adipinsyre (109,5 deler) fylles i et
reaksjonskar av rustfritt stdl. Karets innhold omrgres ved hjelp av
en rgrer av turbintypen, karbondioksyd innfgres med en hastighet pa

5 deler pr. minutt via et gassinnlgp anordnet nzr rgreren, og tempe-
raturen heves til 170°C. Vann avdestilleres via en fraksjonerings-
kolonne, oppvarmningsgraden reguleres slik at temperaturen ved kolon-
nens topp ikke overstiger 100°c. Temperaturen heves jevnt til 240°C,
og strgmmen av karbondioksyd gkes til 20 deler pr. minutt. Nar av-
destilleringen praktisk talt har opphgrt, ca. 8 timer efterat 170%¢
er nadd, taes ut prgver for bestemmelse av syretall, og ndr dette har
sunket lavere enn 3 mg KOH/g , avbrytes oppvarmningen, og produktet
avkjgles og uttgmmes. Man far 307 deler produkt med en hydroksyl-
verdi pa 500 mg KOH/g og et syretall pad 2,5 mg KOH/g.

Et skum fremstilles ved hurtig sammenblanding av en blan-
ding A inneholdende polyforestringsproduktet fremstillet som beskre-
vet ovenfor, og en isocyanatkomponent B blandet med triklorfluormetan
under anvendelse av de nedenfor angitte mengder:
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Polyforestringsprodukt 15,0
Kaliumacetat 0,7
Etylenglykol 0,7
Siloksan-polyoksyalkylen-sampolymer 2,0
N,N-dimetylcykloheksylamin 0,3
Diazabicyklo/2.2.270cktan 0,1
Tris(klorpropyl) fosfat 10,0
_B: ,
Urenset difenylmétandiisocyanat 100

{som i eksempel 2)

Triklorfluormetan ‘ 15

Skummet har en spesifikk vekt pa 0,041 g/cm3, en sprghets-
indeks pa 8,3 og graderes i klasse 2 ved *Surface Spread of Flame"-
prgven. '
Eksempel 8

Et skum fremstilles som i eksempel 2 under anvendelse av
polyforestringsprodukt 6 som har en hydroksylverdi pa 149 mg KOH/g,
" 1 henhold til fglgende sammensetning:
A:

Polyforestringsprodukt 6 44
Kaliumacetat 0,7 -
Etylenglykol 0,7
Vann 0,05
Polyoksypropylen-polyoksyetylen-sampolymer 4,0
Siloksan-polyoksyalkylen-sampolymer 2,0
Diazabicyklooktan » 0,1
N,N-dimetylbenzylamin ‘ 0,3
Tris({klorpropyl) fosfat 10,0
_Ei,
Urenset difenylmetandiisocyanat 100

{som i eksempel 2)

Triklorfluormetan 17

Skummet har en tendens til 3 krympe, og den resulterende
spesifikke vekt pad 0,053 g/cm3 er hgyere enn ventet. Skummet har -
en sprghetsindeks pa 2,5 og graderes i klasse 4 ved "Surface Spread
of Flame"-prgven.
Eksempel 9

Et skum fremstilles som i eksempel 2 under anvendelse av oksy
propylert trimetylolpropan med en hydroksylverdi pa 540 mg KOH/g, i
henhold til f@glgende sammensetning:
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A:

—

Oksypropylert trimetylolpropan 12,0
Etylenglykol 0,7
Kaliumacetat . 0,7
Slloksan-polyoksyalkylen-sampolymer ' 2,0
N, N—dlmetylcykloheksylamln 1,0
Tris(klorpropyl) fosfat ‘ 10,0
Urenset difenylmetandiisocyanat 100

(som i eksempel 2)

Triklorfluormetan : 15

Skummet har en egenvekt pa 0,03853p6m3‘og en sprghets-
indeks pa 27.
Eksempel 10

Et skum fremstilles som i eksempel 2 med den unntagelse at
det istedenfor polyforestringsproduktet anvendes en blanding av oksy-
propylentrimetylolpropan (hydroksylverdi 540 mg KOH/g) med etylengly-
kol slik at blandingens hydroksylverdi er 906 mg KOH/g.

Sammensetningen er som fglger: .

A:

Oksypropylert trimetylolpropan 5,9
Etylenglykol 2,4
Kaliumacetat 0,
Polyoksypropylen-polyoksyetylen-

blokk-sampolymer 4,0
Siloksan-polyoksyalkylen-sampolymer 2,0
N,N-dimetylcykloheksylamin . . 0,5
Tris(2-kloretyl) fosfat 10
Urensetdifenylmetandiisocyanat

(som i eksempel 2) : 100
Triklorfluormetan J . .20

Skummet har en spesifikk vekt av 0,0395 g/cm3, en sprghets~
indeks pad 30 og en flammespredning pd overflaten i klasse 1.
Eksempel 11

Et skum fremstilles som i1 eksempel 2 med den unntagelse
at dietylenglykol (hydroksylverdi = 1057 mg KOH/g) anvendes isteden-
for et polyforestringsprodukt, i henhold til den fglgende sammenset-

ning:
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_A:
Dietylenglykol 6,0
Kaliumacetat 0,7
Polyoksypropylen-polyoksyetylen-blokk-

sampolymer 4,0
Siloksan~-polyoksyalkylen-safipolymer 2,0
Diazabicyklooktan 0,1
N,N-dimetylcykloheksylamin - 0,2
Tris(klorpropyl) fosfat 10,0

B:

Urenset difenylmetandiisocyanat
(som i eksempel 2) 100

Triklorfluormetan 20

Summet har en spesifikk vekt pa 0,032 g/cm3 og en sprghets-
indeks pa 24. '
Eksempel 12

Et skum fremstilles ved hurtig sammenblanding av en blanding
A inneholdende polyforestringsproduktet (4) og en isocyanatkomponent B
inneholdende triklorfluormetan i de nedenfor angitte mengdeforhold:

A:
Polyforestringsprodukt 4 13,5 —_
Kaliumacetat : 0,7
Siloksan-oksyalkylen-blokk-sampolymer 2,0
N,N-dimetylcykloheksylamin 0,2
Diazabicyklooktan 0,1
Polyoksypropylen-polyoksyetylen~-blokk-
sampolymer 4,0
Tris(klorpropyl) fosfat 10,0
Klorert difenyl (Cl-innhold 48 %) 10,0
_B:
Urenset difenylmetandiisocyanat ,
(som i eksempel 2) 100
Triklorfluormetan 7 18

Skummet har en spesifikk vekt pa 0,037 g/cm3 og graderes
i klasse 2 ved "Surface Spread of Flame"-prgven.

Nir uorganiske forbindelser dispefgéres i blanding A og
ytterligere 3 deler triklorfluormetan settes til blanding B blir den
spesifikke vekt og graderingen ved ®"Surface Spread of Flame“-pr¢ven
som vist i den f@glgende tabell:
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Uorganiske Deler Spesifikk vekt ®Surface Spread of

forbindelser tilsatt (g/cm3) Flame"-gradering i
: - : klasse

Aluminiumoksyd- o

trihydrat . 10 0,042

Tinn(IV)oksyd 10 i 0,0495

Antimonoksyd _ 10 0,0425 2

‘Eksempel 13

Et skum fremstilles ved hurtig sammenblanding av en blanding
A inneholdende polyforestringsproduktet ifglge eksempel 7 og en iso-
cyanatblanding B inneholdende dibromdifluormetan i de nedenfor angitte

mengde forhold:
A .

Polyforestringsprodukt (som i eksempel 7) 13,0
Kaliumacetat 0,7
Dietylenglykol 0,7
Siloksan-polyoksyalkylen-blokk-sampolymer . 2,0
N,N-dimetylcykloheksylamin 0,5
Polyoksypropylen-polyoksyetylen-blokk-

sampolymer - - 4,0
Tris(klorpropyl) fosfat 10,0

B:
Urenset difenylmetandiisocyanat {som i eks.2) 100
Dibromdifluormetan ' 26

Skummet har en spesifikk vekt pa 0,0385 g/cm3 og graderes
i klasse 1 ved "Surface Spread of Flame™-prgven.
Eksempel 14

Et skum fremstilles ved hurtig Sammenblanding av en blanding
A inneholdende polyforestringsproduktet (4) og en isocyanatblanding B
inneholdende triklorfluormetan i de nedenfor angitte mengdeforhold:

A:

Polyforestringsprodukt 4 13,0
Kaliumacetat 0,8
Etylenglykol 1,0
Siloksan-polyoksyalkylen-blokk-sampolymer 1,0
N,N-dimetylcykloheksylamin 0,5
Polyoksypropylen-polyoksyetylen-blokk-

sampolymer 4,0

Tris (brompropyl) fosfat 10,0
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B:

Urenset difenylmetandiisocyanat
{som i eksempel 2) 100

Triklorfluormetan 16,5

) Skummet har en spesifikk vekt av 0,0359 g/cm3.
Eksempel 15 -

Bt skum fremstilles ved hurtig sammenblanding av en blanding
A inneholdendempolyforestringsproduktet‘(2) og en isocyanatkomponent B

inneholdende triklorfluormetan i de nedenfor angitte mengdeforhold:

Al
Polyforestringsprodukt 2 20
Kaliumacetat 0,7
Etylenglykol 1,2
Vann ’ 0,1
Siloksan-polyoksyalkylen-blokk-sampolymer 0,2
N,N-dimetylcykloheksylamin ‘ 0,2
Diazabicyklooktan 0,1
Polyoksypropylen-polyoksyetylen-blokk-
sampolymer 4,0
B:
Urenset difenylmetandiisocyanat
(som i eksempel 2) 100
Triklorfluormetan 16

Skummet har en spesifikk vekt pd 0,035 g/cm3, en sprghets-
indeks pad 18 og graderes i klasse 1 ved "Surface Spread of Flame"-
prgven.

Nir 30 deler klorert difenyl med et klorinnhold pad 48 % og
0,5 del kaliumacetat settes til blanding A og 3,5 deler triklorfluor-
metan settes til blanding B, far skummet en spesifikk vekt pd 0,035
g/cm3, en sprghetsindeks pd 19 og graderes i klasse 1 ved "Surface
Spread of Flame"-prgven. ‘

Eksempel 16

Et skum fremstilles ved hurtig sammenblanding i de nedenfor
angitte mengdeforhold av en blanding A inneholdende polyforestrings-
produkt 2 og en isocyanatkomponent B inneholdende et urenset diiso-
cyanat med en surhet pd 0,23 % (beregnet som HCl) og et NCO-innhold
pa 30 %:
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A:
Polyforestringsprodukt (2) 20,4
Kaliumacetat 1,2
Etylenglykol 1,2
Siloksan-polyoksyalkylen-sampolymer 1,0
N,N-dimetylcykloheksylamin 0,2
Diazabicyklooktan 0,1
Polyoksypropylen-polyoksyetylen-blokk-
sampolymer 4,0
Tris(klorpropyl) fosfat 10,0
_E_
Urenset difenylmetandiisocyanat 100
Triklorfluormetan . 17

Det erholdte skum har en spesifikk vekt pa 0,032 g/cm3 og
en sprghetsindeks pa 13.

Eksempel 17
Et skum fremstilles som 1 eksempel 16 bortsett fra at det

anvendte kaliumacetat, etylenglykol, N,N-dimetylcykloheksylamin og
diazobicyklooktan erstattes med 2 deler tris-3-dimetylaminopropyl-
heksahydro-s-triazin. Skummet har en spesifikk vekt pa 0,043 g/cm3 og
en sprghetsindeks pa 3.

Eksempel 18 .
Et skum fremstilles ved hurtig sammenblanding av en blanding

A inneholdende polyforestringsproduktet fra eksempel 7 og en komponent
B inneholdende et urenset difenylmetandiisocyanat med en NCO-verdi pa
32 % og et difenylmetandiisocyanat-innhold pa 90 %.

A:
Polyforestringsprodukt som i eksempel 7 24,0
Kaliumacetat . 0,7
Etylenglykol 0,7
Siloksan-polyoksyalkylen-sampolymer : 1,0
N,N-dimetylcykloheksylamin . 0,2
Diazabicyklooktan. 0,1
Polyoksypropylen-polyoksyetylen-blokk-
sampolymer , 4,0
Tris{klorpropyl) fosfat 10,0
B:
Urenset difenylmetandiisocyanat-blanding 100

Triklorfluormetan ‘ 15
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.Man far et skum med en spesifikk vekt pd 0,0305 g/cm3
og en sprghetsindeks pa 5. ‘

Eksempel 19
Et skum fremstilles som i eksempel 18, bortsett fra at poly-

forestringsproduktet fra eksempel 7 erstattes med 21 deler polyfor-
estringsprodukt (2), og innholdet av urenset difenylmetandiisocyanat

i komponent B erstattes med et urenset difenylmetandiisocyanat med

et NCO-innhold pa 31 % og et difenylmetandiisocyanat-innhold pad 70 %.
Man far et skum med en spesifikk vekt pd 0,037 g/cm3 og en sprghetsin-
deks pa 3.

Eksempel 20

Et skum fremstilles ved hurtig sammenblanding av en blanding
A inneholdende polyforestringsproduktet (2), i hvilket natriumsaltet
av en blanding av forgrenede Cs—Clo-karboksylsyrer og et oktylfenol-
etylenoksyd-kondensat f@grst opplgses, og en isocyanatkomponent B inne-

holdende triklorfluormetan, i de nedenfor angitte mengdeforhold:

A: )
Polyforestringsprodukt 2 A 20,0

Natriumsalt av C8—Clo-syrer 2,4
Oktylfenol-etylenoksyd-kondensat 7,0
Siloksan-oksyalkylen-blokk-sampolymer 1,5
Polyoksypropylen-polyoksyetylen-blokk-

sampolymer ‘ , 3,0
Tris(klorpropyl) fosfat 10,0

B:

Urenset difenylmetandiisocyanat

(som i eksempel 2) 100
Triklorfluormetan 17

Man far et skum med en spesifikk vekt pa 0,0385 g/cm3 og
en sprghetsindeks pa 16.

Eksempel 21 ,
Blanding A fra eksempel 7 og blanding B fra eksempel 7 med

triklorfluormetan-innholdet gket til 20 deler blandes sammen konti-
nuerlig i avpassede mengder med en hastighet pa 400 g pr. sekund, og
blandingen innfgres i 1,2 sekunder i en lukket metallform omfattende
det ringformede rom mellom to konsentriske sylindere, henholdsvis

9 og 14 ém i diameter og 91,5 cm lange. Formen oppvarmes til 45°%
og vokses innvendig for & lette frigjgring av skummet. Efter 10
minutter apnes formen, og man far et stivt skum som er egnet til
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isolering av rgr, sarlig de som holdes ved temperaturer opp til 200°¢c.

Eksempel 22

Som i eksempel 21 innfgres de'kontinuerlig blandede blandin-
ger A og B inn i flate former som er 2,4 m lange, 1,2 m brede og 2,5 cm
tykke og holdes i en presse. Formens stgrste flater er av metail, f.
eks. stdl eller aluminium, plastmaterialer, f.eks. polyvinylklorid,
glassfiberarmert polyester, eller tre, sponplate eller asbest. Skum-
met far bli i formen, og de sammenfgyede materialer av skum og mate-
rialet som ligger an mot de store overflater, har brannhemmende egen-
skaper som gjgr den egnet for anvendelse for bygningsformal.

Eksempel 23

Blandingene A og B som blandes kontinuerlig i en mengde pa
5,9 kg pr. minutt, padfgres i likhet med i eksempel 21 pad en kontinuer-
lig bevegende papirremse med en bredde pa 1,2 m, som beveger seg med
en hastighet pd 4,5 m pr. minutt. Efter at de sammenblandede blandin-
ger er padfgrt, legges kontinuerlig en annen papirremse pad toppen av
skumblandingen, og den samlede struktur fgres mellom plater oppvarmet
til 80°C. Man fAr en kontinuerlig skumremse med en tykkelse pa 2,5 cm,
en spesifikk vekt pa 0,04 g/cm3 og belagt pa begge sider med papir.
Det sammensatte produkt er egnet for bygningsformal. Ved anvendelse
i takkonstruksjoner er det s®rlig motstandsdyktig mot beskadigelse

ved anvendelse av varm bitumen.

Eksempel 24 .
Blanding A fra eksempel 3 hvor innholdet av kaliumacetat

er gket med ytterligere 0,7 del, blandes kontinuerlig med blanding B
og blandingen sprgytes pd en vertikal vegg med en hastighet pa 1,1 kg
pr. minutt. Man far et belegg som fgles tgrt etter 5 minutter og har
en spesifikk vekt pd ca. 0,05 g/cm3.

Eksempel 25

En stivt skum fremstilles ved & blande 33 deler av en urenset
metyldiisocyanatdifenylmetan-blanding erholdt ved fosgenering av et
kondensasjonsprodukt av anilin, o-toluidin og formaldehyd, 1 del av
en 50 % oppl@gsning av kaliumacetat i etylenglykol, 1 del tris({dimetyl-
aminopropyl)heksahydro-s-triazin, 1 del siloksan/ocksyalkylen-sampoly-
mer, 3,3 deler tris{klorpropyl)fosfat, 4,3 deler dietylenglykoladi-
pat med hydroksylverdi 500 mg KOH/g og 7 deler triklorfluormetan.
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Patentkrav:

1. Fremgangsmate for fremstilling av stive polymerskum inne-
holdende en isocyanurat-ringstruktur, hvorved man i narver av et
drivmiddel og en katalysator for polymerisasjon av isocyanater
omsetter en polyester med en urenset eller ra diisocyanato-
diarylalkan-blanding fremstilt ved fosgenering av diaminodiaryl-
alkaner, og som inneholder 5 - 70 vekt% polyisocyanater med hgyere
funksjonalitet enn 2, idet nevnte blanding anvendes i en slik mengde
at den tilveiebringer 3 - 10 ekvivalenter av isocyanatgrupper for
hver.ekvivalent aktivt . hydrogen, karakteriserxrt ved
at det som polyester anvendes et polyforestringsprodukt med
hydroksyltall i omrddet 200 - 700 mg KOH/g og et syretall lavere
enn 10 mg KOH/g, idet polyesteren har fra O til 1,5 forgrenings-
punkter pr. 1000 molékylvektenheter.

2. Fremgangsmate som angitt i krav 1,
karakterisert ved at den urensede diisocyanato-
diarylalkan-blanding anvendes i slike mengder at den tilveiebringer
4 - 6,7 ekvivalenter av isocyanatgrupper for hver ekvivalent ‘

~aktivt hydrogen.

3. Fremgangsmate som angitt i et av de foregdende krav,
karakterisert ved at man anvender en urenset diiso-
cyanato-diarylalkan-blanding som inneholder 20 - 60 vekt% av
polyisocyanater med hgyere funksjonalitet enn to.

Anfdrte publikasjoner:

" Britisk patent nr. 892776, 908337

Fransk patent nr. 1237414 (124qg 2p 4a 5
U.S. patent nr. 3215652 (260-2,5) 4P ), 1373136 (l?4q %p 4ab 12)
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