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Tiivistelmd - Sammandrag

Keksint® koskee yleisesti ottaen umpisoluisten fenolisten
vaahtojen, joiden K-arvo on alle W/m-K, edullisesti 0,017 -
0,024 W/m+K (paksuusmetrid kohden), 24°C:ssa mitattuna, valmis-
tusta. Vaahdot valmistetaan resolihartsista, josta on poistet-
tu vettd, kunnes on saavutettu alle 7 p-%:n, edullisesti noin

3 - 6 p-%:n, vesitaso hartsin massasta laskettuna. Viskositee-
tin siativd mdidrid liuotinta, kuten esimerkiksi fenolia, ja

noin 10 - 20 p-% polyglykolia hartsin massasta laskettuna ovat
myds osa vaahdon muodostavaa formulaa. Tavanomaisia pinta-
aktiivisia aineita, huokoistusaineita ja happamia katalysaatto-
reita kiytetddn vaahtojen valmistukseen. Ndin valmistetuilla
vaahdoilla ei yleensd ole taipumusta hapettua itsestddn, kun ne
sijoitetaan uuniin, joka on kuumennettu 250°C:n lampotilaan.
Ndin valmistetuilla vaahdoilla on myds parantunut resistenssi

liekin l&dpitunkeutumista vastaan.
Uppfinningen avser framstdllningen av fenolskum med huvudsak-

ligen slutna celler och med en K-faktor som understiger

0,029 watt(m-K), féretrddevis 0,017 - 0,024 watt/(m-K) av
skumtjockleken vid mdtning i 24°C. skummen framstills av ett
resolharts, vilket urvattnats till en vattenhalt under 7 vikt-%§,
féretriddesvis till ca. 3-6 vikt~%, baserat pd hartsvikten. En
viskositetsinstdllande mingd av ett ldsningsmedel, sdsom fenol,
och 10-20 vikt-%, baserat pd hartsvikten, av en polyglykol
bildar dven del av den skumbildande kompositionen. Sedvanliga
ytaktiva medel, blasmedel och sura katalysatorer anvdnd fd&r
framstillningen av skummen. De sdlunda framstdllda skummen har
vanligtvis ingen tendens till autooxidation di de placeras i
en ugn, som uppvdrmts till en temperatur av 250°c. pDe salunda
framstillda skummen har dven 8kad motstdndsfdrméga mot flam-
genomtrangning.
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Menetelmi umpisoluisen fenoli-aldehydivaahdon, jolla on

alhainen K-arvo, valmistamiseksi

Tamid keksintd koskee resolihartseista valmistettavia
fenolisia vaahtoja. Tarkemmin ilmaistuna tdmd keksintd koskee
umpisoluisia fenclisia vaahtoja, joita valmistetaan resoli-
hartseista ja joiden K-arvo on alle 0,032 SI-yksikkdinad
(0,22 englantilaisina yksikkdind).

Fenoli-aldehydivaahtoja on valmistettu monia
vuosia menetelmidlld, joka kdsittdd happokatalysaattorin
lisdyksen nestemidiseen fenoli-aldehydiresolihart-
siin. Resolihartsin polymeroituminen alkaa erittdin
nopeasti happokatalysaattorin lisdyksen jélkeen.

Koska reaktio on hyvin eksoterminen, reaktion

kehittdmid 1limpd nostaa nopeasti reaktioseoksen ldmpdtilaa.
Reaktioldmpdtilan jatkuva nousu kohottaa polymeroitumis-
nopeutta progressiivisesti. Niinpd reaktio menee loppuun
hyvin nopeasti. Itse asiassa, kun reaktio on kerran kdyn-
nistetty, katsotaan yleensd olevan l&dhes mahdotont& kont-
rolloida sitd. Reaktioseoksen lampotila kohoaa riittdvdsti,
jotta se saa aikaan riittidvidn hdyryn muodostumisen resoli-
hartsissa alunperin mukana olleesa vedestd ja reaktion aika-
na muodostuneesta vedestid hartsin vaahtouttamiseksi. Reak-
tion mydtd seuraava korkea reaktioldmpdtila aiheuttaa alussa
nestemdisen resolihartsin kovettumisen kiinteddn sulamatto-
maan tilaan, ennen kuin vaahto painuu kokoon. Tdlld tavalla
valmistetulla fenoli-aldehydivaahdolla on tavallisesti avo-
solurakenne. Avosvtlurakenne ei tarjoa parhaita mahdollisia
ominaisuuksia, mitd tulee ldmmSnjohtavuuteen ja kykyyn olla
absorboimatta kosteutta. Lis3ksi on havaittu, ettd avo-
soluisella fenoli-aldehydivaahdolla on taipumus syttyd,

so. jatkaa punaisena hehkumista ja kytemistd sen jdlkeen,
kun sitd on ldmmitetty voimakkaasti ja ldmmitys sitten
poistettu. Yleensd avosoluisella vaahdolla on kuitenkin
erinomainen tulenkestdvyys ja se kehittdd korkeissa ldmpd-

tiloissa vain vdhin savua.
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Edelli mainittujen vaikeuksien lisdksi on todettu,
etti useimmilla tunnetuilla solumateriaaleilla, jotka on
valmistettu fenolisista polymeereista, on alunperin epa-
tyydyttidvd lammdnjohtavuus. Toisilla tunnetuilla soluma-
teriaaleilla, jotka on valmistettu fenolisista polymee-
reista, ilmenee limmdnjohtavuuden epdtoivottavaa lisddnty-
mistd ajan mydotd.

Niinpd timin keksinndn tarkoituksena on tarjota
menetelmi sellaisen umpisoluisen fenoli-aldehydivaahto-
materiaalin valmistamiseksi, joka on suurin piirtein
vapaa aikaisempien vaahtojen haittapuolista.

Tidmin keksinndn toisena tarkoituksena on tarjota
menetelmid sellaisen umpisoluisen fenoli-aldehydihartsi-
vaahtomateriaalin valmistamiseksi, joka sisdltdd runsaasti
umpisoluja sen vaikuttamatta haitallisesti materiaalin
murenevuuteen, puristuslujuuteen ja hyviin syttymattomyys-

ominaisuuksiin.

Keksinndn kohteena on menetelmd yleisesti ottaen
umpisoluisen, alhaisen K-arvon omaavan vaahtomateriaalin
valmistamiseksi, joka vaahtomateriaali saadaan tuloksena
prosessista, jossa fenoli-aldehydiresolihartsiin, huokoistus-
aineeseen ja mahdollisesti pinta-aktiiviseen aineeseen sekoi-
tetaan happokatalysaattoria, jolloin muodostuu seos, joka
kaadetaan sitten muovausvdlineeseen ja kovetetaan.

Keksinn¥n mukaiselle menetelmdile on tunnusomaista,
ettd resolihartsista poistetaan vettd niin, ettd saavute-
taan alle 7 paino-%:n vesipitoisuus, hartsin massasta lasket-
tuna, sen jdlkeen kun on lis&dtty viskositeettia muuntavaa
aromaattista orgaanista liuotinta sellainen mddrd, joka riit-
td4 ylldpitdmiin viskositeetin alle 100 Pa.s, ja resolihart-
siin, josta on poistettu vettd, lisdt&dn 10-20 paino-%
hartsin massasta haarautumatonta dihydroksieetteripolygly-

kolia, jonka molekyylipaino on yli 300.
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Keksinn®n mukaisesti valmistetissa koosumuksissa vadam
kdyttdd mitd tahansa ldmmdn vaikutuksesta kovettuvaa fenoli-
aldehydihartsia, joka on veteen liukenemattomassa neste-
mdisessd tilassa. Sellaisia hartseja valmistetaan yleensi

5 kondensoimalla yksi molekyyliekvivalentti yksiarvoista
fenolia, jossa ainakin yksi bentseeniytimen 2-, 4- ja 6-
asemista on substituoimaton, 1-2,5, edullisesti 1,4-1,5,
molekyyliekvivalentin kanssa aldehydiid ja jatkamalla konden-
saatioreaktiota tuotteen muuttuessa veteen liukenemattomaksi

10 mutta pysyessd nestemdisend. Menetelmdt sellaisten neste-
mdisten fenoli-aldehydikondensaatiotuotteiden valmistami-
seksi ovat alalla tunnettuja, eiki niitd ole tarpeen esittiid
vyksityiskohtaisesti. Joka tapauksessa kondensaatioreaktio
aloitetaan yleensd emdksisissd olosuhteissa, esimerkiksi

15 kdyttden 1-2 p-% natriumhydroksidia, kaliumhydroksidia,
natriumkarbonaattia tai muita emdksisid katalysaattoreita,
ja toteutetaan noin 40-70 celsiusasteen (°C) lémpbtilassa.
Kondensaatioreaktion annetaan edetd siihen vaiheeseen saak-
ka, jossa tuote on melko kevytjuoksuinen vesiliukoinen

20 neste. Neste tehdddn sitten happamaksi vahvan mineraalihapon,
kuten suola- tai rikkihapon, vesiliuosta lis&ddmdlli. Sen
jdlkeen reaktiota jatketaan noin 40-70°C:n lédmpodtilassa,
kunnes seos muuttuu melko viskoosiksi ja on veteen liukene-

DL maton. Reaktio pysdytetddn sitten edullisesti ennen jihmet-
.1.025 tymispisteen saavuttamista. On olennaista, etti fenoli-

- aldehydikondenaatioreaktion annetaan edetid siihen vaiheeseen
saakka, jossa reaktiotuote on suurin piirtein veteen liuke-
nematon, joskin mainittu tuote saattaa sisdltdi itsessiin
liuenneena 20-35 % vettd. Sen jidlkeen kun fenoli-aldehydi-

130 kondensaatioreaktion on annettu edetd hapon ollessa mukana

B siihen vaiheeseen saakka, jossa tuote on veteen liukenematon

neste, seos neutraloidaan ammoniakin, natriumhydroksidin,

_____ kaliumhydroksidin, natriumkarbonaatin tai kaliumkarbonaatin
vesiliuoksella ja pestddn hyvin vedelli. Kondensaatiotuote

235 pidattdd tavallisesti itseensd 20-35 p-% liuennutta vetti.
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Useimmissa tapauksissa sellaisen fenoli-aldehydikondensaa-

tiotuotteen viskositeetti on noin 0,3-0,4 pascalsekuntia

(Pa-s eli englantilaisina yksikk&ind non 300-400 cP)

25°%C:ssa, mutta sen viskositeetti voi olla téti alempi tai
5 korkeampi.

Seisottaessa vesikerros erottuu hartsista, ja se
dekantoidaan pois. Hartsikerros pestdd@n yhtd suurella
tilavuusmddrdlld vettd. Pesun jdlkeen vesi dekantoidaan,
ja hartsista poistetaan alipaineessa lisdd vettd, kunnes

10 saavutetaan haluttu vesipitoisuus ja/tai viskositeettti.
Ennen alipaineessa suoritettavaa veden poistoa lis&dt&dén
viskositeetin sddtdvd mddrd jotakin liuotinta.

Tyypillisid fenoleja, jotka ovat kdyttdkelpoisia
tdmidn keksinnén tarkoituksiin soveltuvien resolihartsien

15 valmistuksessa, ovat fenolit, jotka vastaavat kaavaa:

OH
|
R N .
R _ 2 I
20 3

jossa ainakin kaksi R':n esittdmistd ryhmistd on vetyato-
meja ja R:n esittdmdt ryhmdt sekd mahdollinen jdljelle

i jddvd R':n esittdmd ryhmd ovat vetyatomeja tai ryhmid,

. 25 jotka eivdt ole esteend fenolin kondensoitumiselle alde-
hydin kanssa. Esimerkkejd sopivista ryhmistd ovat sellaiset
substituentit kuin halogeeniatomi ja hydroksyyli-, alkyyli-
ja aryyliryhmd. Esimerkkejd sopivista fenoleista ovat fenoli,

‘‘‘‘‘ kresolit (erityisesti m-kresoli), ksylenolit (erityisesti

_ 30 3,5-ksylenoli) ja dihydroksibentseenit (erityisesti

: resorsinoli).
Tyypillisiid aldehydejd, joita voidaan kdyttdd t&mén
keksinnén tarkoituksiin soveltuvien resolihartsien valmis-

- tuksessa, ovat formaldehydi (mukaan luettuina formalde-

- 35 hydin oligomeerit ja polymeerit, kuten trioksaani),
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furfuraali, sokerit ja selluloosan hydrolyysituotteet.

Sellaisia aldehydejd voidaan kdyttidd laimentamattomina

tai sopiviin liuvottimiin, joita ovat vesi-alkoholiseokset

(esimerkiksi veden ja metanolin, n-propanolin, isobutanolin
5 tai n-butanolin seos), liuotettuina.

Resolihartsin viskositeetin sd3dtd6n k&dytettdvid liuotin
valitaan sopivasti ryhmdstd, jonka muodostavat fenoli,
aniliini, resorsinoli, kresoli ja aminofenoli. Mielelldin
liuotin valitaan ryhmdstd, jonka muodostavat fenoli ja

10 aniliini. Liuotinta on edullisesti mukana riittdvid m3iri
resolihartsin viskositeetin sd&tdmiseksi niin, ettid alipai-
neessa suoritettava veden poiston jdlkeen resolihartsin
viskositeetti on alle 3,5 Pa-s (3500 cP).

Resolihartsista poistetaan vettd alipaineessa siini

15 mddrin, ettd saavutetaan alle 7 paino-%:n vesitaso tai
~pitoisuus hartsin massasta laskettuna. Mielelldin resoli-
hartsista poistetaan vettd, kumnes saavutetaan 3-6 p-%:n
vesipitoisuus hartsin massasta laskettuna.

Liuotinmd&drd, joka resolihartsiin lisidti#in viskosi-

20 teetin sddtdmiseksi- on edullisesti 8-20 p-% hartsin mas-
sasta. Arvellaan, ettd ainakin osa liuottimesta pystyy
reagoimaan resolihartsin kanssa vaahtoutuksen aikana
tapahtuvien silloittumisreaktioiden aikana.

""" Polyglykolit, joiden arvellaan toimivan l&mm&n

25 vastaanottajina, t&dmidn keksinndén tarkoituksiin valitaan
sopivasti ryhmédstd, jonka muodostavat haarautumattomat
dihydroksieetteripolyglykolit, joiden mylekyylipaino on
yli 300. Polyglykoli on edullisesti polyetyleeniglykoli
tai polypropyleeniglykoli.

_____ Katalysaattoreina kdytettdvidt hapot ovat sellaisia

30 vahvoja epdorgaanisia happoja kuin rikkihappo, suolahappo,
fosforihappo ja typpihappo, so. vahvoja mineraalihappoja
tai sellaisten happojen vesiliuoksia, esimerkkini suola-

el hapon vdkevd vesiliuos, tai sellaisia vahvoja orgaanisia
happoja kuin bentseenisulfonihappo, tolueenisulfonihappo,

35 fenolisulfonihappo, ksyleenisulfonihappo, beeta-naftaleeni-

sulfonihappo ja alfa-naftaleenisulfonihappo. Voidaan myds
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kdyttdd kahden tai useamman sellaisen hapon seoksia. Edul-
lisesti katalysaattorina kdytettidvid happo on bentseeni-
sulfonihappomonohydraatti.

Esigeeliytetyn vaahdon stabiloimiseksi kdytet&din
usein pinta-aktiivista ainetta. Pinta-aktiivinen aine on
edullisesti ioniton pinta-aktiivinen aine, kuten 2-4
hiiliatomia molekyylissddn sisdltdvdn alkyleenioksidin
ja esimerkiksi alkyylifenolin, joka sisdltdi alkyyli-
ryhmdssddn 8-12 hiiliatomia, rasvahapon, joka sisdltdi
12-20 hiiliatomia, tai alkyylisiloksaanin vilinen reaktio-
tai kodensaatiotuote. Erditd sopivia pinta-aktiivisia
aineita ovat (a) alkyylifenolien polyoksietyleenieetterit,
joilla on yleiskaava;

/Ez:j -o-(c2540)m-a II
R

jossa R on 8-12 hiiliatomia sisidltidvid alkyyliryhmd ja m
on kokonaisluku noin 8:sta 20:een (b) etoksyloitu risiini-
6ljy ja etoksyloity hydrattu risiinidljy, so. mainittujen
risiinidljyjen ja etyleenioksidin, jota k&dytetddn 8-24
moolia moolia kohden mainittua risiinidlijyd, vidliset konden-
saatiotuotteet; (c) etyleenioksidin ja/tai propyleenioksidin
kopolymeerit, jotka sisidltédvit 8-20 kappaletta kumpiakin
mainittuja alkyleenioksidiryhmi&, sekd samankaltaiset alkyy-
lisiloksaani-polyoksialkyleenisegmenttikopolymeerit kuin
on esitetty US-patenttijulkaisussa 2 834 748. Lisiksi my&s
fluoratut pinta-aktiiviset aineet, jotka sisiltivit hydro-
fobisen alkyylifluorihiilivetyosan, ovat sopivia.
Pinta-aktiivinen aine on edullisesti alkyyli-
siloksaani-alkyleenioksidisegmenttipolymeeri, joka vastaa
kaavaa:

(75

- 1 L '-

C Hg=S1—+—0 L\?l T/JG (ChHop0
cH |

C

)307C4E1013 III
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jossa CnHZnO on oksietyleeni-oksipropyleenisekasegmentti,
joka sisdltdd noin 17 oksietyleeniyksikkdd ja noin 13 oksi-
propyleeniyksikkd4; tai alkyylisiloksaanialkyleenioksidi-

kopolymeeri, joka vastaa kaavaa

CH3 ¢
(CHB)35i0f§iO%§* (?iO};—Si+CHB)3 v

CH3 ?Hz

¢

HO+C32C320§E——————CHZ

jossa x on kokonaisluku 15 tai 16, y on kokonaisluku 2 tai

3 ja z on kokonaisluku 10 tai 11; tai etoksyloitu risiini-
6ljy, so. risiinidljyn ja etyleenioksidin, jota k&ytetdin
noin 23 moolia moolia kohden mainittua risiinidljyi, vdlinen
kondensaatiotuote.

Tdmdn keksinndn mukaisessa menetelmissi ja menetelmin
tuotteessa voidaan kdyttdd miti tahansa sellaista huokois-
tusainetta, jota k&ytetddn karakteristisesti samankaltai-
sissa alan aikaisemmissa tuotteissa. Ndmd huokoistusaineet
ovat yleensd nesteitd, joiden kiehumispiste ilmakeh&n pai-
neessa on -50-100°C, edullisesti 0-50°C. Edullisia nesteitéd
ovat hiilivedyt ja halogeenihiilivedyt. Esimerkkejid sopi-
vista huokoistusaineista ovat muiden muassa klooratut ja
fluoratut hiilivedyt, kuten trikloorifluorietaani, trikloo-
rifluorimetaani, CCleClCF2, ccleCF3,
isopropyylieetteri, n-pentaani, syklopentaani ja 2-metyyli-

dietvylieetteri,

butaani. Edullisesti huockoistusaine on triklooritrifluori-
etaani.

On alalla tunnettua, etti K-arvo vaihtelee ajan
funktiona ja ettd fluorihiilivetykaasujen diffuusio peitti-
mdttdmidstd vaahdosta ja ilman sekoittuminen vaahtoon

saavat aikaan K-arvon kohoamisen.
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Hitaasti K-arvoaan muuttava vaahto midritell&din
vaahdoksi, joka saavuttaa K-arvon 0,022-0,024 24°C:ssa
200-400 vuorokauden kuluttua ja jonka K-arvo pysyy
sitten 0,029:n alapuolella 5-10 vuotta. Lopulta kaikki
fluorihiilivety diffundoituu vaahdosta jdttien jidljell=
umpisoluisen materiaalin, joka sisdltdid soluissaan pelkids-
tddn ilmaa.

Pelkdstddn ilmaa sisdltdvdn umpisoluisen vaahdon
K-arvo jdd vaahdon, jonka tiheys on alueella 32-48 kg/m3,
tapauksessa alueelle 0,032-0,037 W/m-K 24°C:ssa. Timi vas-
taa suunrilleen arvoa 0,22~0,26 Btu/h-oF-ft2 paksuustuumaa
kohden 24°C:ssa vaahdon, jonka tiheys on alueella 2-3 lb/ft3,
tapauksessa. Siis, jos vaahdon K-arvo on suurempi kuin noin
0,032 W/m-K 24°C:ssa lyhyen ajanjakson (alle 25 vuorokauden)
jédlkeen vaahdon, jonka tiheys on alueella 32-48 kg/m3, ol-
lessa kysymyksessd, suurin piirtein kaikki fluorihiilivety
on diffundoitunut vaahdosta ja korvautunut ilmalla. Toisaal-
ta, jos K-arvo pysyy 0,032 W/m+K:n alapuolella 24°c:ssa
vdhintddn 100 vuorokautta vaahdon, jonka tiheys on
32-48 kg/m3, ollessa kysymyksessd, huomattava middrid fluori-
hiilivetykaasua sdilyy vaahdon umpinaisissa soluissa ilman
mukaan sekoittumisesta huolimatta.

Tdmdn keksinndn mukaisesti tuotettujen umpisocluisten
vaahtojen K-arvo on edullisesti alle 0,029 W/m*K 24°C:ssa
vaahdon, jonka tiheys on alueella 32-48 kg/m3, tapauksessa.
Mielellddn td@mdn keksinndn mukaisesti tuotettujen vaahtojen
K-arvo on 0,017-0,024 W/m*K 24°C:ssa vaahdon, jonka tiheys
on alueella 32-48 kg/m3, tapauksessa.

On tunnettua, ettd tyypilliset resolihartsit sisdlti-
vdt noin 10-15 p-% vettid ennen vaahtoutusta hartsin massasta
laskettuna. On myds tunnettua, ettd lis&d vettd syntyy sil-
loittumisreaktiossa. Sen veden, joka ei muutu reaktiolimmén
vaikutuksesta h&yryksi, arvellaan erottuvan pienipisarai-
seksi faasiksi hapotuksessa ja kovetuksessa. On havaittu,
ettd kaikkialle rakenteeseen muodostuu reikii niiden
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pisaroiden haihtuessa. Lis#dksi arvellaan, ettd reaktio-
lammén vaikutuksesta kehittyvdll3d héyrylld on taipumusta
aiheuttaa suurten solujen muodostumista. Suuren solukoon
ja reikien muodostumisen yhdistelmin uskotaan johtavan
huokoiseen vaahtorakenteeseen, jonka muodostavat suureksi
Osaksi avoimet ja toisiinsa yhteydessi olevat solut, jotka
mahdollistavat huokoistusaineen helpon diffundoitumisen
rakenteesta. Niinpd tdmd keksintd keskittyy umpisoluisen
vaahdon valmistukseen.

Poistettaessa fenolisista resolihartseista yleensi-
kin ja tdmdn keksinnén mukaisista hartseista erityisesti
vettd, kunnes vesipitoisuus laskee alle 10 p-%$:iin hartsin
massasta, hartsin viskositeetti kohoaa jyrkdsti. Alennet-
taessa hartsin vesipitoisuutta edelleen alle 7 p-%:n
tasolle hartsin massasta laskettuna viskositeetin kohoaminen
tulee vieldkin jyrkemmidksi. Tyypillisten hartsien viskosi-
teetti ennen veden poistoa on suunnilleen 0,2-0,4 Pa-s:n
luokkaa. Ympdristdn olosuhteissa hartsin, jonka vesipitoisuus
on alennettu alle 7 p-%:iin hartsin massasta, viskositeetti
on 100 Pa+s:n luokkaa tai suurempi. Hartsi, jonka viskosi-
teetti on noin 100 Pa-.s:n luokkaa, aiheuttaa monenlaisia
kdsittelyvaikeuksia. Sellaisen hartsin, jolla on seki
alhainen viskositeetti (3 Pa-s:n luokkaa) ettid alhainen
vesipitoisuus (3-7 p-% hartsin massasta laskettuna), aikaan-
saamiseksi hartsiin lis&td&n ennen veden poistoa viskositee-
tin sddtdvd mddrd liuotinta.

Hartsin viskositeetin kohoamisen lisiksi veden pois-
ton on havaittu aiheuttavan toisenkin huomattavan ongelman.
Kyseinen ongelma keskittyy vaahdossa silloittumisen aikana
ilmeneviin kohoaviin ldmp&tiloihin. Veden arvellaan toimivan
lémmén vastaanottajana vaahtoutuksen aikana, jolloin yleensi
kuivien resolihartsien vaahtoutuksessa yleisesti havaittava
rédjdhdysmdinen vaahtoutuminen estyy. Tdmdn keksinndn mukaan
lis&tddn polyglykolia. Polyglykolin arvellaan toimivan

.1ldmmdn vastaanottajana sikdli, etti se estdi liiallisen

ldmménkehityksen silloittumisreaktion aikana.
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Tyypillinen resolityyppinen fenolinen hartsi
sisdltdd noin 10-15 p-% vettd hartsin massasta laskettuna.
Tdmdn keksinndn mukaan hartsiin lisdtd8n ennen alipaineeessa
vesipitoisuuden alentamiseksi 3-7 p-%:n tasolle hartsin
massasta laskettuna toteutettavaa vedenpoistomenettelyid
viskositeetin sddtdvd mddrd liuotinta. Tdmdn keksinnodn
tarkoituksiin soveltuvia liuottimia on esitetty edelld.
Viskositeetin sd&dtdvd mddrd liuotinta on edullisesti
10-20 p-% hartsin massasta lisdttdessd liuotin hartsiin
ennen veden poistoa. Tyypillinen resolityyppinen fénolinen
hartsi sisdltdd myds noin 3-10 p-% vapaata fenolia (annet-
taessa vapaan fenolin reagoida hartsin muodostamiseksi).
Niinpd kdytettdessd vapaata fenolia myds liuottimena mukana
oleva vapaan fenolin kokonaismd&rd on noin 13-30 p-% hartsin
massasta. Alan asiantuntijat tiet&vdt, ettd poistettaessa
hartsista vettd myos tietty mddrd liuotinta poistuu hartsi-
liuotinseoksesta. Sellaiset henkildt tietdvdt myds yleensd
pdtevan, ettd kun tdytyy poistaa suurempia mddrid vettd,
seurauksena on suurempien liuotinmddrienkin poistuminen.
Sen j&dlkeen kun veden poisto on lopetettu, tdmdn keksinnén
mukaisten fenolisten hartsien sisdltdmid fenolin, kuten
vapaan fenolin, ja edelld esitetyn kaltaisen liuottimen
yhteismddrd on noin 10-20 p-% hartsin massasta.

Liuottimenlisdys- ja vedenpoistovaiheen piityttyi
fenolisiin hartseihin, joista on poistettu vettd, sekoi-
tetaan polyglykoli, pinta-aktiivinen aine ja huokoistus-
aine reaktioseoksen muodostamiseksi. Vaahtoutuminen alkaa
sen jdlkeen, kun reaktioseokseen on lisidtty happokataly-
saattori. Ajat, ldmpétilat ja muut reaktio-olosuhteet ovat
alalla tunnettuja, ja ne ovat kdyttdkelpoisia t&min keksin-
noén kdytdnndn sovellutuksissa. Pelkistdin valaisemis- eiki
rajoitustarkoituksessa viitattakoon teoksiin Robert W. Lenz,
Organic Chemistry of Synthetic High Polymers, luku 4
“Carbonyl Addition-Substitution Reactions", s. 113-138 ja

140-142, jonka teoksen on julkaissut Interscience Publishers,
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Inc., New York, vuonna 1968; ja Polymer Processes, toimit-
tajana Calvin E. Schildknecht, luku 8 "Condensations
with Formaldehyde”, jonka on kirjoittanut T. J. Suen,
jonka teoksen on julkaissut Interscience Publishers,
5 Inc., New York.
Solujen keskimddrdinen lipimitta on edullisesti
noin 0,7-5 mm normin American Society for Testing Materials
(jdljempdnd ASTM) D-2842 mukaisesti mitattuna. Tdmin kek-
sinndn mukaisesti voidaan valmistaa hienosoluisia vaahtoja,
10 joilla on sellainen solurakenne, jossa yleisesti ottaen
kaikki solut ovat umpinaisia soluja. Huokoistusaine on jada-~
nyt suljetuksi soluihin. Yksi tapa solujen huokoistusainesi-
sdlldén ilmoittamiseksi on kdyttdd K-arvonmuutosarvoa.
Fluorihiilivetykaasua sisdltidvidn peittdmdttdmin solumateriaa-
15 lin K-arvot ovat aluksi 0,014-0,029 W/m-K:n tienoilla 24°C:ssa.
Tdamd pieni K-arvo kasvaa kuukausien ja joskus pdivien pitui-
sen ajanjakson aikana. Muutos ilmoitetaan K-arvon muutok-
sena. K-arvo mitataan 24°C:n keskimiiriisessi ldmp&tilassa.
Arvo mddritetddn uudelleen erilaisin aikavilein 1000 vuoro-
20 kauteen saakka. Materiaali, jolla K=-arvo muuttuu nopeasti,
saavuttaa vdhintddn 0,029 W/m-K:n K-arvon 25 vuorokauden
kuluessa. Hitaasti K-arvoaan muuttava materiaali saattaa
tarvita 200 vuorckaudesta yli kahteen vuoteen K-arvon
0,029 W/m-K saavuttamiseen. Materiaali, jolla on pienempi
25 K-arvo kuin 0,029 W/m-K, tarjoaa suuren ldmménkestdvyyden.
On selvdd, ettd mitd pitempididn tdmi arvo tai pienempi arvo
sdilytetddn, sitd parempi on eristysteho.
Vaahtojen puhkipalamisajat middritetdin edullisesti
tdssd selityksessd testausmenetelmit-osassa vyksityiskohtai-
30 sesti kuvattua puhkipalamistestid kdyttden. Timin keksinndn
mukaisesti fenoli-formaldehydivaahtojen puhkipalamisajan
on tarkoituksenmukaista olla yli 10 minuuttia, edullisesti
yli 20 minuuttia ja mielelldin yli 30 minuuttia. Testat-
""" taessa vaahtondytteitd kyseisen puhkipalamistestin mukaises-
:{.§ 35 ti on havaittu, ettd vaahtonidytteet, joiden puhkipalamisajat
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ovat hyvid (30 minuuttia ja enemmdn), sisdltividt johdon-
mukaisesti siind kohdassa, jossa liekki koskettaa ndytettd,
kohonneen ja hiiltyneen osan. Sitd vastoin vaahtondytteistd,
joiden puhkipalamisajat ovat huonoja (10 minuuttia tai
vdhemmén) , kohonneen ja hiiltyneen osan on havaittu puuttu-
van. Sen lisdksi ndytteet, joiden puhkipalamisajat ovat
heikkoja, ndyttdvdt murtuvan ja vetdytyvdn poispdin tulen-
ldhteestd mahdollistaen siten liekin l&dpitunkeutumisen.

On todettu, ettd vaihtelemalla polyglykolin ja
kokonaisfenolin md&drdd vaahtoutettavassa seoksessa suhteessa
fenoli-aldehydihartsin massaan pystytddn vaikuttamaan
siitd valmistetun vaahdon puhkipalamisaikaan. On huomattava,
ettd ilmaisu "kokonaisfenoli" tarkoittaa fenolin ja liuotti-
men vhteismddrdd vaahtoutettavassa seoksessa sen jidlkeen,
kun fenoli-aldehydihartsista on poistettu vettd. 15 p-%:n
tasoa suurempi polyglykolimddrd yhdistettynd 14 p-%:n tasoa
suurempaan kokonaisfenolimddrddn, molemmat fenolialde-
hydihartsin massasta laskettuna, tuottaa t&mdn keksinndn
mukaisia vaahtoja, joiden puhkipalamisajat ovat tyydyttd-
vid. 20 p-%:n polyglykolitasolla 13,9 p-%:n kokonaisfenoli-
tason on todettu tuottavan sekalaisia tuloksia. Toisin
sanoen vaahtoutettava seos, jossa kdytetddn sellaisia
tasoja, saattaa antaa tulokseksi joko tyydyttdvid puhki-
palamisaikoja tai epdtyydyttdvid puhkipalamisaikoja (alle
10 minuutin aikoja).

Vaahtondytteiden autoksidaatiotaipumukset md&dritetdén
edullisesti tdssd selityksessd testausmenetelmdt-osassa
vksityiskohtaisesti kuvattua autoksidaatiotestid kdyttden.
Tdmdn keksinndn mukaisesti valmistetuilla fenoli-aldehydi-
vaahdoilla ei yleensd ole taipumusta siihen, ettd niilléd
esiintyisi autoksidaatiotestissd eksotermi 250°C:n yla-
puolella. Vaahdoilla, jotka on valmistettu yleisesti ottaen
tamdn keksinndn mukaisesti mutta jotka sisdltidvdt alle
10 p-% jotakin edelld esitettyd polyglykolia fenoli-alde-
hydihartsin massasta laskettuna, on taipumusta hapettua
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itsestddn eli taipumusta nopeasti yli 250°C:n kohoavan
eksotermin esiintymiseen autoksidaatiotestissid. Vaahdoilla,
jotka on valmistettu tdmén keksinnén mukaisesti kiintedtd

20 p-%:n (hartsin massasta laskettuna) polyglykolitasoa
kdyttéden mutta kokonaisfenolitasoa vaihdellen, ei ole
taipumusta hapettua itsestddn autoksidaatiotestissd. Tdmédn
keksinndn mukaisesti valmistettujen fenoli-aldehydivaahtojen
autoksidaation estdmiseksi vaahtoutettavaan reaktioseokseen
on siis vdlttadmdtontd sisdllyttdd vdhintddn 10 p-%:n tasoa
oleva mddrd polyglykolia hartsin massasta laskettuna.

Seuraavat kokeet, joissa kaikki osuudet ja prosentti-
luvut ovat paino-osia ja -prosentteja, ellei toisin ole il-
moitettu, valaisevat tdtd keksintdd ldhemmin. Kokeet ovat
ainoastaan illustratiivisia, eikd niitd tule kdsittdd rajoit-
taviksi.

Jdljempédnd valmistettujen vaahtojen viskositeetit
mddritettiin Brookfield-viskometrid kdyttden. Ennen visko-
siteetin mittausta hartsindytteet tasapainotettiin
24°C:isessa vesihauteessa. Vesipitoisuus mddritettiin
Carl Fischer -menetelmdllid, joka on alan ammatti-ihimisille
tuttu. Vapaa fenoli mddritettiin kaasukromatografisesti
kdyttden S & M Scientific Model 5750 -kaasukromatografia,
jota myy Hewlett Packard Co. K-arvot saatiin K-Matic
-ldmménjohtavuudenmittauslaitetta, jota myy Dynatech Corp.,
kdyttden. Vaahtojen murenevuus middritettiin normin ASTM
C-421 mukaisesti. Vaahtojen solukoko middritettiin normin
ASTM D-2842 mukaisesti.

Vaahdot valmistettiin muotissa erilaisia formuloita,
jotka on esitetty jdljempdni, kidyttden. Nimid formulat sekoi-
tettiin, kaadettiin muottiin ja sijoitettiin uuniin, jonka
lampdtila oli s&diddetty 75°C:ksi, 45-60 minuutin ajaksi.

Sen jdlkeen ndyte poistettiin muotista ja sijoitettiin
kovetusuuniin, jonka ldmpdtila oli sdidetty 75°C:ksi, ja

jdtettiin uuniin kyseiseen l&mp&tilaan noin 10 tunnin ajaksi.
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Puhkipalamistestissd vaahtondyte, jonka koko on
2,5cmx 15,2 cmx 7,6 cm (1'' x 6'' x 3''), laitetaan
pitimeen. 2,5 cm:n (1'') pddhdn ndytteen yldpuolelle kohti-
suoraan nidytettd vastaan tuodaan propaanipoltinliekki,
jonka ldmpdtila on 1157°C. sitten mitataan aika, joka kuluu
siihen, kun liekki tulee n3kyviin liekkiin n&hden vastak-
kaiselta puolelta vaahtoa, vaahdon pohjapuolelta. Liekin
lipitunkeutuminen havaitaan kdyttdmdlld siind levyssd,
jolla vaahto lepdd, aukkoa. Testi lopetetaan 30 minuutin
kuluttua, ellei ndyte pala puhki.

Autoksidaatiotesti suoritetaan uunissa, jonka lampd-
tila on sdddetty 250°C:ksi. Vaahtoniytteeseen, jonka koko
on 7,6 cmx 7,6 cmx 7,6 (3'' x 3'' x 3''"), sijoitetaan
termopari. Vaahdon sisdlimpdtila ajan funktiona rekiste-
rdidddn. Itsestididn hapettuvat ndytteet tuottivat eksotermin,
joka kohosi nopeasti 250°C:n yldpuolelle. Autoksidaatio-
testi lopetettiin eksotermin saavutettua 400°C epdmiellyt-
tdvien héyryjen kehittymisen vdlttdmiseksi. Koska vaahdot
valmistettiin, kuten edellid mainittu, kooltaan 45,7 cm x
76,2 cm x 5,1 cm (18'' x 30'' x 2'') olevassa muotissa,
testindytteet autoksidaatiotestid varten valmistettiin lii-
maamalla yhteen ndytteitd, joiden koko oli 7,6 cm x 7,6 cm x
2,5 cm (3'* x 3'"'" x 1'").

Resolityyppisen fenolisen hartsin valmistus t&mén

keksinndn mukaisten vaahtojen valmistuksessa kdyttdd varten

Kahden litran pulloon, joka oli varustettu jd&dhdyt-
tdj4alli ja mekaanisella sekoittajalla, lisdttiin 370 g
fenolia ja 440 g formaldehydin (37 %:ista) vesiliuosta en-
simmdisen seoksen muodostamiseksi. Kyseisen ensimmdisen
seoksen pH sdidettiin suunnilleen 9,0:ksi noin 6 ml:1lla
natriumhydroksidin (50 %:ista) vesiliuosta toisen seoksen
muodostamiseksi. Kyseinen toinen seos kuumennettiin 60°C:een
sekoittaen sitd samalla ja pidettiin kyseisessd lampdtilassa
4 tuntia. Sen jdlkeen toinen seos jddhdytettiin huoneen

ldmpotilaan, ja sen pH alennettiin suunnilleen arvoon 1,7
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noin 9 ml:1la rikkihapon (40 %:ista) vesiliuosta kolmannen
seoksen muodostamiseksi. Kolmas seos kuumennettiin sitten
60°C:een sekoittaen sitid samalla ja pidettiin kyseisessd
lampdtilassa 2 tuntia 1isdd. Kolmannen secksen pH nostettiin
5 sitten arvoon 5,5 noin 4 ml:lla natriumhydroksidin (5 %:ista)
vesiliuosta sen jdlkeen, kun kyseinen kolmas seos oli jddh-
dytetty huoneen ladmp&tilaan. Seisotettaessa vesikerros
erottui hartsifaasista. Vesikerros dekantoitiin eroon
hartsifaasista. Hartsifaasi pestiin sitten yhtd suurella
10 tilavuusmddrdlld vettd. Pesuveden dekantoinnin jédlkeen
hartsifaasista poistettiin alipaineessa 1lis&4 vettd, kunnes
saavutettiin noin 8-15 p-%:n vesipitoisuus hartsin ja veden
yhteismassasta laskettuna ja noin 3 Pa-s:n viskositeetti.
Koe 1 - Keksinndn mukaisesti valmistettu vaahto,
15 jolla on alhainen K-arvo
13,5 kg:aan (30 1lb) fenolista resolihartsia, joka
oli valmistettu edelld yksityiskohtaisesti kuvatulla ta-
valla, lisdttiin 2,2 kg (5 lb) fenolia seoksen muodostami-
seksi. Seoksesta poistettiin sitten lisdd vettd, kunnes
20 saavutettiin 7,5 Pa-s:n viskositeetti, 4,0 %:n vesipitoi-
suus seoksen massasta laskettuna ja 13,5 %:n vapaafenoli-
pitoisuus seoksen massasta laskettuna. Vaahtoutettavissa
vvvvv oleva seos valmistettiin sekoittamalla keskendidn 633 g
kyseistd seosta, josta oli poistettu vettd, 14,6 g alkyyli-
25 siloksaani -pinta-aktiivista ainetta, jota myy kauppanimel-
14 DC-193 The Dow Corning Corporation, Midland, MI, 126 g
polyetyleeniglykolia, jota myy kauppanimelld E-100 The Dow
Chemical Company, 90 g trikloorifluorimetaania, huokoistus-
ainetta, jota myydddn kauppanimelld Freon 11, ja 47 g
30 bentseenisulfonihappomonohydraattia (90 $:ista vesiliuosta).
Vaahtoutettava seos sekoitettiin hyvin, kaadettiin muottiin,
jonka koko oli 45,7 cm x 76,2 cm x 5,1 cm, ja vaahtoutettiin
edelld yksityiskohtaisesti selostetulla tavalla vaahtondyt-
teen aikaansaamiseksi. Kovetusuunista poiston j&lkeen ndyt-
35 teen fysikaaliset ominaisuudet testattiin j&ljemp&ni
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yksityiskohtaisesti kuvattujen testausmenetelmien mukai-
sesti. Nidytteen fysikaaliset ominaisuudet olivat:

(a) murenevuus - 82 %, (b) vaahdon tiheys - 46,4 kg/m3;
(c) vaahdon solukoko - 0,32 mm; ja (d) vaahdon K-arvo
- 0,016 W/m-K.

Koe 2 - keksinndn mukaisesti valmistettu vaahto,
jolla on alhainen K-arvo

18,1 kg:aan samaa fenolista resolihartsia, jota
kdytettiin kokeessa 1, lisdttiin 2,7 g fenolia seoksen
muodostamiseksi. Seoksesta poistettiin sitten vettd kuten
kokeessa 1, kunnes saavutettiin 3,4 Pa.s:n viskositeetti,
6,5 %:n vesipitoisuus seoksen massasta laskettuna ja 18,8 %:n
vapaafenolipitoisuus seoksen massasta laskettuna. Vaahtou-
tettavissa oleva seos valmistettiin sekoittamalla keskendédn
633 g kyseistid seosta, josta oli poistettu vettd, 14,6 g
samaa alkyylisiloksaani -pinta-aktiivista ainetta, jota
kidytettiin kokeessa 1, 126 g polypropyleeniglykolia, jota
myy kauppanimelld P-400 The Dow Chemical Company, 120 g
1,1,2-trikloori-2,2,1-trifluorietaania, huokoistusainetta,
jota myydididn kauppanimelld Freon 113, ja 47 g bentseeni-
sulfonihappomonohydraattia (90 %:ista vesiliuosta). Vaah-
toutettava seos sekoitettiin sitten hyvin, kaadettiin
muottiin, jonka koko oli 45,7 cm x 76,2 cm x 5,1 cm, ja
vaahtoutettiin kuten kokeessa 1 vaahtondytteen aikaansaa-
miseksi. Ndytteen fysikaaliset ominaisuudet olivat:
(a) murenevuus - 68 %; (b) vaahdon tiheys - 46,4 kg/m3;
(c) vaahdon solukoko - 0,58 mm; ja (d) vaahdon K-arvo
- 0,017 W/m*K.

Koe 3 - Keksinndn mukaisesti valmistettu vaahto,
jolla on alhainen K-arvo

800 g:aan samaa fenolista resolihartsia, jota kdytet-
tiin kokeessa 1, lis#dttiin 160 g aniliinia seoksen muodosta-
miseksi. Seoksesta poistettiin sitten vettd kuten kokeessa 1,
kunnes saavutettiin 4,42 Pa*s:n viskositeetti. Vaahtoutetta-

vissa oleva seos valmistettiin sekoittamalla keskendén
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150 g kyseistd seosta, josta oli poistettu vetta, 2,25 g
samaa alkyylisiloksaani -pinta-aktiivista ainetta, jota
kdytettiin kokeessa 1, 15 g samaa polyetyleeniglykolia,
jota kaytettiin kokeessa 1, 15 g samaa huokoistusainetta,
jota kdvtettiin kokeessa 2 ja 63 g bentseenisulfonihappomono-
hydraattia (90%:ista vesiliuosta). Vaahtoutettava seos sekoi-
tettiin sitten hyvin, kaadettiin muottiin, jonka koko oli
22,9 cm x 22,9 cm x 5,1 cm, ja vaahtoutettiin kuten ko-
keessa 1 vaahtondytteen aikaansaamiseksi. Kovetusuunista
poiston jdlkeen vaahtondyte testattiin K-arvon mddrittami-
seksi. Niytteen K-arvo oli 0,025 W/m-K alussa mitattuna.
5 viikon kuluttua K-arvo oli 0,021 W/m-K.

Koe 4 - Keksinndn mukaisesti mutta eri pinta-
aktiivista ainetta kdyttden valmistettu vaahto

24,7 kg:aan samaa fenolista resolihartsia, jota
kdytettiin kokeessa 1, lisdttiin 3,6 kg fenolia seoksen
muodostamiseksi. Seoksesta poistettiin sitten vettd kuten
kokeessa 1, kunnes saavutettiin 5,53 Pa‘*s:n viskositeetti,
5,6 %:n vesipitoisuus seoksen massasta laskettuna ja 19,6 %:n
vapaafenolipitoisuus seoksen massasta laskettuna. Vaahtou-
tettavissa oleva seos valmistettiin sekoittamalla keskendédn
225 g kyseistd seosta, josta oli poistettu vettd, 6,8 g etok-
syloitua risiiniéljyd, jota myy kauppanimelld G-1292
Atlas Chemical, 43 g samaa polyetyleeniglykolia, jota kdy-
tettiin kokeessa 1, 43 g samaa huokoistusainetta, jota k&dy-
tettiin kokeessa 2, ja 15 g bentseenisulfonihappomonohyd-
raattia (90 %:ista vesiliuosta). Vaahtoutettava seos sekoi-
tettiin sitten kuten kokeessa 1, kaadettiin muottiin, jonka
koko oli 30,4 cm x 30,4 cm x 5,1 cm, ja vaahtoutettiin kuten
kokeessa 1 vaahtondytteen aikaansaamiseksi. Ndytteen mitatut
fysikaaliset ominaisuudet olivat: (a) vaahdon tiheys -
48,0 kg/m3; ja (b) K-arvo - 0,018 W/m-K. Murenevuutta ja
vaahdon solukokoca ei mitattu.

Koe 5 - Liuotinta lisddmdttd ja polyglykolia veden
poiston jdlkeen lisddmdttd valmistettu vaahto, joka ei ole

keksinndn mukainen
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Samasta fenolisesta resolihartsista, jota kdytettiin
kokeessa 1, poistettiin alipaineessa vettd, kunnes saavu-
tettiin 100 Pa-s:n viskositeetti ja 3,5 %:n vesipitoisuus
hartsin ja veden yhteismassasta laskettuna. 450 g:aan hart-
sia, josta oli poistettu vettd. lisdttiin samalla sekoittaen
6,75 g samaa alkyylisiloksaani -pinta-aktiivista ainetta,
jota kdytettiin kokeessa 1, 45 g samaa huokoistusainetta,
jota kdytettiin kokeessa 1, ja 31,5 g happokatalysaattori-
seosta, joka koostui yhtd suurista paino-osuuksista 6 N suo-
lahappoa ja etyleeniglykolia, seoksen muodostamiseksi.

Seos kaadettiin sitten muottiin, jonka koko oli 10,2 cm x
30,5 cm x 30,5 cm, ja vaahtoutettiin kuten kokeessa 1
vaahtondytteen aikaansaamiseksi. Ndytteen K-arvo oli noin
0,035 W/m-K.

Koe 6 - Vaahdon, joka ei ole keksinndn mukainen ja
joka on valmistettu vaahtoutettavissa olevasta seoksesta,
jonka fenolipitoisuus on alhainen, liekinlédpdisy- ja
autoksidaatiotesti

Ensimmdinen seos muodostettiin lisddmdlld 800 g:aan
fenolista resolihartsia, josta oli aikaisemmin poistettu
vettd, kunnes saavutettiin 2,01 Pa-s:n viskositeetti ja
noin 12 %:n vesipitoisuus hartsin massasta laskettuna, 40 g
fenolia. Seoksen fenolipitoisuus oli 8,2 % seoksen massasta.
Vaahtoutettavissa oleva seos valmistettiin sekoittamalla
keskenddn 150 g kyseistd ensimmdistd seosta, 2,25 g samaa
alkyylisiloksaani =-pinta-aktiivista ainetta, jota kdytet-
tiin kokeessa 1, 30 g samaa polyetyleeniglykolia, jota kdy-
tettiin kokeessa 1, 15 g samaa huokoistusainetta, jota kdy-
tettiin kokeessa 2, ja 2 g bentseenisulfonihappomonohydraat-
tia (90 %:ista vesiliuosta). Vaahtoutettava seos sekoitettiin
sitten kuten kokeessa 1, kaadettiin muottiin, jonka koko oli
30,5 c¢cm x 30,5 cm x 5,1 cm, ja vaahtoutettiin kuten kokeessa
1 vaahtondytteen aikaansaamiseksi. Ndytteen fysikaaliset
ominaisuudet olivat: (a) vaahdon tiheys - 57,6 kg/m3; ja
(b) K-arvo - 0,039 W/m-K. Niytteen puhkipalamisaika oli

1,5 minuuttia.
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Koe 7 - Tdmdn keksinndn mukaisesti valmistetun
vaahdon liekinl&dpdisytesti

13,6 kg:aan samaa fenolista resolihartsia, jota kady-
tettiin kokeessa 1, lisdttiin 2,0 kg fenolia seoksen muo-
dostamiseksi. Seoksesta poistettiin sitten vettd kuten
kokeessa 1, kunnes saavutettiin 7,5 Pa+s:n viskositeetti,
6,25 %:n vesipitoisuus seoksen massasta laskettuna ja
13,9 %:n fenolipitoisuus seoksen massasta laskettuna. Vaah-
toutettavissa oleva seos valmistettiin sekoittamalla keske-
nddn 633 g hartsia, josta oli poistettu vettd, 14,5 g samaa
alkyylisiloksaani =-pinta-aktiivista ainetta, jota kdytettiin
kokeessa 1, 126 g samaa polyetyleeniglykolia, jota kdytet-
tiin kokeessa 1, 120 g samaa huockoistusainetta, jota kdytet-
tiin kokeessa 2, ja 47 g bentseenisulfonihappomonohydraattia
(90 %:ista vesiliuosta). Vaahtoutettava seos valmistettiin

sitten vaahtondytteeksi samalla tavalla kuin on esitetty

kokeessa 1. Vaahtondyte testattiin sitten sen fysikaalisten
ominaisuuksien mddrittdmiseksi edelld yksityiskohtaisesti
kuvatulla tavalla. Ndytteen fysikaaliset ominaisuudet oli-
vat: (a) murenevuus - 71 %; (b) vaahdon tiheys - 43,2 kg/m3;
(c) vaahdon solukoko - 0,41 mm; ja (d) vaahdon K-arvo -
0,019 W/m*K. Ndytteen puhkipalamisaika oli yli 30 minuuttia.
Lisdksi ndyte l&dpdisi autoksidaatiotestin, ilman ettd silld
esiintyi eksotermid uunissa, joka oli kuumennettu 250°C:n
lamp&dtilaan.

Koe 8 - Vaahdon, joka ei ole keksinn&n mukainen ja
joka sisdltdd 5 % polyglykolia, liekinldpdisy- ja autoksi-
daatiotesti

18,1 kg:aan samaa fenolista resolihartsia, jota kdy-
tettiin kokeessa 1, lisdttiin 2,7 kg fenolia seoksen muo-
dostamiseksi, josta seoksesta sitten poistettiin vettd ku-
ten kokeessa 1, kunnes saavutettiin 3,45 Pa‘*s:n viskosi-
teetti, 6,5 %:n vesipitoisuus seoksen massasta laskettuna
ja 18,8 %:n fenolipitoisuus seoksen massasta laskettuna.
Sitten sekoitettiin vaahtoutettavissa oleva seos, joka
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koostui 633 g:sta hartsia, josta oli poistettu vettd,

14,6 g:sta samaa alkyylisiloksaani -pinta-aktiivista ainetta,
jota kdytettiin kokeessa 1, 31,5 g:sta samaa polyetyleeni-
glykolia, jota kdytettiin kokeessa 1, 120 g:sta samaa
huokoistusainetta, jota kdytettiin kokeessa 2, ja 47 g:sta
bentseenisulfonihappomonohydraattia (90 %:ista vesiliuosta).
Vaahtoutettava seos valmistettiin sitten vaahtondytteeksi
kuten kokeessa 1. Vaahtondyte testattiin sitten sen fysikaa-
listen ominaisuuksien midrittdmiseksi edelld yksityiskohtai-
sesti kuvatulla tavalla seuraavin tuloksin: (a) vaahdon
tiheys - 44,8 kg/m3; (b) vaahdon solukoko - 0,81 mm; ja

(c) vaahdon K-arvo - 0,038 W/m°*K. Ndytteen puhkipalamis-
aika oli 1 minuutti. Autoksidaatiotestissd ndytteelld esiin-
tyi 250°C:isessa uunissa eksotermi 312°C:een.

Koe 9 - Keksinntén mukaisen vaahdon, joka on valmis-
tettu kdyttden 10 % polyglykolia, liekinldpdisy- ja
autoksidaatiotesti

Vaahtondyte valmistettiin samoja aineosia ja menet-
telytapoja kdyttden kuin kokeessa 8 silld poikkeuksella,
ettd polyetyleeniglykolin mddrd kaksinkertaistettiin. Ndin
valmistetun vaahtondytteen fysikaaliset ominaisuudet olivat:
(a) vaahdon tiheys - 33,6 kg/m3; {(b) vaahdon solukoko
- 0,67 mm; ja vaahdon K-arvo - 0,021 W/m. Ndytteen puhkipala-
misaika oli 21 minuuttia. Autoksidaatiotestissd ndytteelld
el esiintynyt eksotermid 250°C:isessa uunissa.

Koe 10 - Keksinnd6n mukaisen vaahdon, joka on valmis-
tettu kdyttden 20 % polyglykolia, liekinl&dpdisy- ja autoksi-
daatiotesti

Vaahtondyte valmistettiin samoja aineosia ja menet-
telytapoja kdyttden kuin kokeessa 8 silld poikkeuksella,
ettd polyetyleeniglykolin mddrdn nelinkertaistettiin. Ndin
valmistetun vaahdon fysikaaliset ominaisuudet olivat:

(a) murenevuus - 54 %; (b) vaahdon tiheys - 44,8 kg/m3;

(c) vaahdon solukoko - 0,67 mm; ja (d) vaahdon K-arvo -
0,017 W/m*K. Ndytteen puhkipalamisaika oli yli 30 minuuttia.
Autoksidaatiotestissd ndytteelld ei esiintynyt eksotermia
250°C:isessa uunissa.
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Kokeet 11 - 14 - Puhkipalamistutkimus

Vaahdot, jotka oli valmistettu samalla tavalla kuin
kokeissa 7-10 mutta fenolin ja polyglykolin tasoa vaihdel-
len, testattiin niiden puhkipalamisaikojen miirittimiseksi.
Sellaisten tutkimusten tulokset yhdessi edeltivien kokeiden
6-10 mukaisille vaahtondytteille saatujen puhkipalamisaiko-

jen kanssa on esitetty seuraavassa taulukossa:

Kokeen % % Puhkipalamisaika
Nro fenolia* polyglykolia* (min)

6** 8,2 20 1,5
7 13,9 20 30+
8** 18,8 5 1,0
9 18,8 10 21

10 18,8 20 30+
11%* 4,2 20 1,25
12%% 13,9 20 1,5
13 21,4 20 30+
14 23,4 20 30+

* Hartsin massasta

**  Vertailukoe, ei esimerkki keksinndsti

Edelld olevassa taulukossa esitettyjen tulosten tutki-
minen paljastaa, ettd 20 % polyglykolitasolla hartsin massas-
ta laskettuna 13,9 %:n kokonaisfenolipitoisuus niinik&in
hartsin massasta laskettuna edustaa kynnystasoa. Kokonais-
fenolipitoisuudella tarkoitetaan veden poiston jidlkeen j&l-
jelle j&&dvad liuottimen ja fenolin yhteismddrdi. Tulokset
osoittavat lisdksi, ettd vaahtoja, joiden puhkipalamisaika
on yli 10 minuuttia, syntyy noin 10 %:n polyglykolitasolla
kokonaisfenolipitoisuuden ollessa 18,8 %. Alan ammatti-
ihmiset tiet&dvét, ettd polyglykolin ja fenolin optimimiirit
voivat vaihdella vaahdon valmistuksessa kdytettdvidn fenolin
tai polyglykolin mukaan, mutta kyseiset midrit ovat helposti
selvitettdvissi.
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Edeltdvien kokeiden 1-14 tutkiminen paljastaa seikka-
perdisesti tdmdn keksinndn edut. Vaahtoja, joilla on ylei-
sesti ottaen umpisoluinen rakenne ja K-arvo, joka pienempi
kuin 0,029 W/m*K, edullisesti 0,017 -~ 0,024 W/m-K, on
helppo valmistaa. Lisdksi yhdistdm&dlld liuotin ja polygly-
koli syntyy vaahtoja, joilla edelld mainitun K-arvon ja
solurakenteen lisdksi on huomattava kyky vastustaa liekin
ldpitunkeutumista autoksidaatiota.

Samankaltaisia tuloksia kuin edelli saadaan muilla
liuottimilla, polyglykoleilla, pinta-aktiivisilla aineilla
ja katalysaattoreilla, joita on esitetty yksityiskohtaisesti
edells.
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Patenttivaatimukset

1. Menetelmd yleisesti ottaen umpisoluisen, al-
haisen K-arvon omaavan vaahtomateriaalin valmistamiseksi,
joka vaahtomateriaali saadaan tuloksena prosessista, jos-
sa fenoli-aldehydiresolihartsiin, huokoistusaineeseen ja
mahdollisesti pinta-aktiiviseen aineeseen sekoitetaan
happokatalysaattoria, jolloin muodostuu seos, joka kaade-
taan sitten muovausvilineeseen ja kovetetaan, t u n -
nettu siitd, etta

(a) resolihartsista poistetaan vettd niin, etta
saavutetaan alle 7 paino-%:n vesipitoisuus, hartsin mas-
sasta laskettuna, sen jdlkeen kun on lis#tty viskositeet-
tia muuntavaa aromaattista orgaanista liuotinta sellainen
mddrd, joka riittd8 ylldpitdmidn viskositeetin alle 100
Pa's; ja

(b) resolihartsiin, josta on poistettu vetta, 1li-
sdtddn 10-20 paino-% hartsin massasta haarautumatonta di-
hydroksieetteripolyglykolia, jonka molekyylipaino on yli
300.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, ettd resolihartsista poistetaan
vettd, kunnes saavutetaan 3-6 paino-%:n vesipitoisuus
hartsin massasta laskettuna.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, ettd liuotin on fenoli, anilii-
ni, resorsinoli, kreosoli tai aminofenoli.

4. Patenttivaatimuksen 3 mukainen menetelmy,
tunnettu siitd, ettd liuotin on fenoli tai ani-
liini.

5. Jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mukai-
nen menetelmd, tunnettu siitd, ettd liuotinta
lisdtdsdn 8-20 paino-% hartsin massasta.

6. Jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mukai-
nen menetelmd, tunnettu siitd, ettd polyglykoli
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valitaan ryhmdstd, jonka muodostavat polyetyleeniglykolit
ja polypropyleeniglykolit.

7. Jonkin edellda olevan patenttivaatimuksen mukai-
nen menetelmd, tunnettu siitd, ettd pinta-ak-
tiivinen aine on alkyylisiloksaani-alkyleenioksidiseg-

menttikopolymeeri, jolla on kaava

CH

[ 73]
B =Sie—f— 0 Si=0 7 -
5 : L . J 5 (CaEn0)307ChEq gl
cz

3

jossa CH, 0 on oksietyleeni-oksipropyleenisekasegmentti,
joka sis&dltdd 17 oksietyleeniyksikkdd ja 13 oksipropylee-
niyksikkdd; tai alkyylisiloksaanialkyleenioksidikopoly-
meeri, jolla on kaava

CHy €,
(CHy) 451051075 (S10y-SitcH;),
CH, cz,
)
HO4CH,, CH,, 0 y———— CH,

jossa x on kokonaisluku 15 tai 16, y on kokonaisluku 2
tai 3 ja z on kokonaisluku 10 tai 11; tai etoksyloitu ri-
siinidljy.

8. Jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mukai-
nen menetelmd, tunnettu siitd, ettd huokoistus-
aine on triklooritrifluorietaani.

9. Jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mukai-
nen menetelmd, tunnettu siitd, ettd valmiste-
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taan vaahtomateriaali, jonka K-arvo on alle 0,029 wW/m'K
24 °C:ssa.

10. Jonkin patenttivaatimuksen 1-8 mukainen mene-
telmd, tunnettu siitd, ettd valmistetaan vaah-
tomateriaalia, jonka solujen keskim#&rdinen lipimitta on
noin 0,1 - 0,5 mm normin American Society for Testing Ma-
terials (ASTM) D-2842 mukaisesti mitattuna.

11. Jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mu-
kainen menetelmd, tunnettu siitd, ettd polygly-
kolin m&88rd on yli 15 paino-% ja resolihartsiin j&&neen
fenolin ja vaahtoutettavassa seoksessa olevan liuottimen
yhteismddrd on yli 14 paino-%, molemmat hartsin massasta
laskettuna.

12. Jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mu-
kainen menetelmd, tunnettu siitd, ettd ennen
vedenpoistoa hartsista liuotinta lis&t#8n sellainen m&a-
rd, joka riitt8d aikaansaamaan hartsin, josta on poistet-
tu vettd, viskositeetiksi alle 3,5 Pa's (3500 cps).
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Patentkrav

1. Forfarande f6r framstdllning av ett skum-
material med allmént slutna celler och lag K-faktor,
vilket skummaterial erhdlles som resultat av ett for-
farande vari ett fenol-aldehyd-resolharts, ett j&smedel
och, eventuellt, ett ytaktivt medel blandas med en syra-
katalysator fo6r bildning av en blandning som dérefter
h&lles in 1 ett formningsmedel och hdrdas, k a8 n n e -
tecknat av att

(a) resolhartset avdrages till en vattenhalt av
ldgre &n 7 viktprocent, baserat pd hartsvikten, efter
tillsats av ett viskositetsmodifierande aromatiskt or-
ganiskt l&sningsmedel i en mé&ngd som &r tillr#cklig for
att bibehdlla en viskositet av ldgre &n 100 Pa's; och

(b) fradn 10 till 20 viktprocent, baserat pd harts-
vikt, av en ogrenad dihydroxieterpolyglykol som har en
molekylvikt hdgre &n 300 s4dttes till det avdragna resol-
hartset.

2. Forfarande enligt patentkrav 1, k 8 nne -
tecknat av att resolhartset avdrages till en vat-
tenhalt av frdn 3 till 6 viktprocent baserat pa harts-
vikten.

3. Férfarande enligt patentkrav 1 eller 2,
kd&dnnetecknat av att lésningsmedlet &r fenol,
anilin, resorcinol, kresol eller aminofenol.

4. Fbrfarande enligt patentkrav 3, k danne -
tecknat av att l¢sningsmedlet &r fenol eller
anilin.

5. Férfarande enligt ndgot av foregdende patent-
krav, kd8nnetecknat av att ldsningsmedel
tillsiéttes fradn 8 till 20 viktprocent baserat pa harts-
vikten.

6. Férfarande enligt ndgot av fdregdende patent-
krav, kdnnetecknat av att polyglykolen v&l-
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jes bland polyetylenglykoler och polypropylenglykoler.
7. Forfarande enligt ndgot av féregdende patent-

krav, kdnnetecknat av att det ytaktiva med-

let &r en alkylsiloxan-alkylenoxid-segmentsampolymer med

5 formeln
?Hz‘l
= - |
CpRg=Si———0 ?loj = (“n"2n9307C%F10l5
10 cH

vari C H, 0 8r ett blandat oxietylen/oxipropylen-segment
av 17 oxietylenenheter och 13 oxipropylenenheter; eller
en alkylsiloxan-alkylenoxid-sampolymer med formeln

15
CH; ¢4
= ) { 3
(C“3)3SLO+§10,X (S:LO)----S.-(-C..3)3
w
20 CH3 C'I..z
8=}
=2
HO(-CHZ CHZO Fo—— Cl’-I2
25
vari x 8r ett heltal lika med 15 eller 16, y &r ett hel-
tal lika med 2 eller 3 och z 4r ett heltal lika med 10
eller 11; eller en etoxylerad ricinolja.
8. Forfarande enligt nagot av féregdende patent-
30 krav, kdnnetecknat av att jdsmedlet &r tri-

klortrifluoretan.
9. Fdrfarande enligt nadgot av f&regdende patent-
krav, kd8nnetecknat av att man framstdller
ett skummaterial som har en K-faktor som &r ligre &n
35 0,029 watt/(mK) vid 24 °C.
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10. Forfarande enligt ndgot av patentkraven 1-8,
kdnnetecknat av att man framstdller skum-
material som har en medelcellstorleksdiameter av frén O,1
till 0,5 mm bestdmd i Overensstdmmelse med American
Society for Testing Materials (ASTM) D-2842-normen.

11. F4rfarande enligt ndgot av fdregdende patent-
krav, kdnnetecknat av att md&ngden poly-
glykol &r stdrre &n 15 viktprocent och den totala mdngden
av all kvarvarande fenol i resolhartset plus l6snings-
medel i den skumbara blandningen &r hdgre &n 14 vikt-
procent, bada baserade pd hartsvikten.

12. Fdérfarande enligt nagot av fdregaende patent-
krav, kdnnetecknat av att tillrdckligt 18s-
ningsmedel tills#dttes f6re avdragning av hartset sa att
viskositeten f6r det avdragna hartset &r léagre &8n 3,5
Pa's (3500 cps).
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