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Fremgangsmate til fremstilling av polyuretanskum.

Denne oppfinnelse angar fremstilling av nye

polyuretanskum fremstilt fra nye hydroxylhol-
. dige harpikser.

Oppfinneélsen angar oxyalkyleringsprodukter
av et alkylenoxyd som har 2 til 4 carbonatomer
og en termoplastisk tretjeere som er opplgselig
i aromatiske hydrocarboner men vesentlig uopp-
lgselig i alifatiske hydrocarboner, idet disse tre-
harpikser er erholdt ved ekstraksjon av néle-
treved.

Treharpikser som kan brukes ifglge oppfin-
nelsen omfatter termoplastiske treharpikser som
er uopplgselige i alifatiske hydrocarboner og har
et gjennomsnittliz mykningspunkt pa ca. 85°C
til ca. 127°C. Disse harpikser er forskjellige fra
treharpikser av den sakalte «resin»-type som har
et gjennomsnittlig mykningspunkt pa ca. 76°C
og som er opplgselige i alifatiske opplgsnings-
midler.

Treharpikser som kan brukes ifgige oppfin-

Kfr. kl. 39 b5-22/44,

nelsen kan erholdes ved 4 behandle naletreved
(pinewood), fortrinnsvis i opprevet tilstand, med
et alifatisk opplgsningsmiddel si som petrol-
eter, bensin, heptan, hexan og lignende, for &
ekstrahere terpen- og harpiksmaterialer, av
«resin»-typen, derefter ved a behandle treet med
et aromatisk opplgsningsmiddel, s& som benzen,
toluen, nafta, xylen og lignende for & ekstrahere
de ovenfor beskrevne termoplastiske treharpik-
ser. Treharpiksene kan separeres fra det aro-
matiske opplgsningsmiddel ved fordampning
eller destillasjon av opplgsningsmidlet.

En alternativ metode for fremstilling av tre-
harpikser bestar i & utsette treet for ekstraksjon
med aromatiske hydrocarbonopplgsningsmidler
for 4 fjerne materialer av «resin»-typen og ma-
terialer som er uopplgselige i alifatiske hydo-
carboner. Det aromatiske hydrocarbon-opplgs-
ningsmiddel blir derefter separert fra de har-
piksaktige materialer. Furuolje, terpentin og
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andre flyktige stoffer blir fjernet fra harpiks-
residuet ved destillasjon. Det residuum som blir
tilbake utsettes derefter for ekstraksjon med
alifatiske opplgsningsmidler, hvorved man féar
som rest de termoplastiske treharpikser som
anvendes ifglge oppfinnelsen.

Ved begge disse prosesser kan treet damp-
behandles fgr ekstraksjonen for a fjerne fuktig-
hetsoverskuddet og flyktige stoffer, s& som ter-
pentin og furuolje. Forskjellige metoder for &
erholde de termpoplastiske treharpikser som kan
brukes ved oppfinnelsen er beskrevet i U.S. pat.
nr. 2 193 026.

En slik harpiks selges under handelsnavnet
«Vinsol»., Den er en hard, sprg, mgrkfarget, ter-
moplastisk harpiks avledet fra furuved. Den er
opplgselig i de fleste oxygenholdige opplgsnings-
midler, sdsom i alkoholer, estrer, eterer, ketoner
og fenoler. Den er ogsa oppldgselig i klorerte hyd-
rocarboner og i de fleste aromatiske hydrocar-
boner, men er uopplgselig i alifatiske hydrocar-
boner. Den har et syretall pd 93, en spesifikk
vekt ved 25°C pa 1,213, en opplgselighet i bensin
pPa 16'pst., et mykningspunkt pa ca. 112—115°C,
et forsapningstall péd 135, et flammepunkt pa ca.
235°C og et hydroxyltall pad ca. 200. Den er en
kompleks blanding av forskjellige kjemiske be-
standdeler omfattende sure materialer avledet
fra harpikssyrer og oxyderte harpikssyrer, ndy-
trale forbindelser med hgy molekylvekt og sure
fenoleterer, polyfenoler og andre fenoler med hgy
molekylvekt. Det er tilstede ogsa litt voks. I til-
legg til carboxyl- og fenoliske hydroxylgrupper
er ogsd tilstede visse etylenisk umettede grup-
per og hydroxylgrupper.

En annen treharpiks som kan brukes ved
oppfinnelsen selges under handelsnavnet «Bel-
ro». Det er en harpiks erholdt fra den siste del
av opplgsningsmiddel-ekstraksjonen av treet.
Den har en spesifikk vekt pa 1,138, et myknings-
punkt pa ca. 86°C, et flammepunkt pa 2106°C og
et syretall pa ca. 119. Den er i 60 pst. uopplgselig
1 bensin, delvis opplgselig i alifatiske hydrocar-
boner og i carbontetraklorid, og opplgselig i etyl-
acetatet, alkohol, aceton og aromatiske hydro-
carboner. Den er en mgrkfarget, termoplastisk
sur harpiks bestédende av de vanlige harpiks-
syrer tilstede i treharpikser.

En annen treharpiks som ligner den ovenfor
nevnte selges under handelsnavnet «Solo». Den
er en mgrkfarget, termoplastisk, sur harpiks ut-
vunnet fra treharpiks-raffineringsprosessen. Den
har et mykningspunkt pa ca. 118°C og et syretall
pa ca. 90. Den ligner kjemisk de ovenfor nevnte
harpikser og er i 94 pst. uopplgselig i bensin, har
et forsdpningstall pa 148, og et innhoid av ikke
forsdpbare stoffer pa ca. 13 pst.

Skjgnt de ovenfor nevnte treharpikser er
meget fordelaktige i deres naturlige form, kan
de vanskelig brukes for mange anvendelser. En
slik anvendelse er fremstilling av uretanskum.
Forsgk til 4 fremstille tilfredsstillende uretan-
skum fra reaksjonen av et isocyanat og en tre-
harpiks av den ovenfor beskrevne art har veert
utilfredsstillende for si vidt at skummene hadde
liten dimensjonsstabilitet, liten motstand mot
giennomtrengning av fuktighet, og at de var

meget sprg. Selv nir disse treharpikser brukes i
forbindelse med konvensjonelle polyeterpolyoler,
har de resulterende skum dArlige egenskaper.
Ogsad skum fremstilt fra med etylenglykol modi-
fiserte treharpikser og et isocyanat var ikke til-
fredsstillende, da disse skum er svake og meget
sprg.

I henhold til foreliggende oppfinnelse kan
de ovenfor beskrevne treharpikser fordelaktig
brukes i uretanskummene ved & fremstille fgrst
et oxyalkyleringsprodukt av treharpiksen. Oxy-
alkyleringen gjennomifgres ved 4 omsette en tre-
harpiks av den beskrevne art med et alkylenoxyd
som har 2—4 carbonatomer. Den resulterende
aktivt hydrogen inneholdende harpiks kan med
hell brukes som reagens ved fremstillingen av
nye uretanskum, og som overflateaktive midler
og dispergeringsmidler.

Oxyalkyleringsproduktene av den ovenfor
beskrevne treharpiks kan ha et hydroxyltall mel-
lom ca. 50 og ca. 500. Ved fremstillingen av nye
stive skum fra oxyalkyleringsprodukter ifglge
oppfinnelsen foretrekkes at oxyalkyleringspro-
duktene har et hydroxyltall mellom ca. 200 og
ca. 500. Oxyalkyleringsproduktene som har et
hydroxyltall mellom ca. 50 og ca. 70 er fordel-
aktige for fremstilling av bgyelige polyuretan-
skum, mens oxyalkyleringsprodukter med etf
hydroxyltall mellom ca. 50 og ca. 200 kan brukes
som rensemidler, overflateaktive midler og dis-
pergeringsmidler, og for fremstilling av halv-
stive skum.

I overensstemmelse med det foran anfgrte
gar fremgangsmiten ifglge oppfinnelsen ut pa
fremstilling av polyuretanskum bestaende i1 &
omsette i naervaer av et celledannende middel et
organisk polyisceyanat og en termoplastisk tre-
harpiks som er opplgselig i aromatiske hydro-
carboner og i alt vesentlig nopplgselig i alifatiske
hydrocarboner, og er erholdt ved opplgsnings-
middel-ekstraksjon av naletreved, og det karak-
teristiske ved fremgangsméten er at det anven-
des en treharpiks som er blitt modifisert ved
oxyalkylering med et alkylenoxyd med 2 til 4
carbonatomer, hvorved det oppnies en trehar-
piks med et hydroxyltall pa 50 til 500, fortrinns-
vis 200 ti1 500.

De oxyalkylerte treharpikser kan ogsé blan-
des med konvensjonelle polyeter-polyoler for
bruk som reaktivt hydrogeninneholdende mate-
riale ved fremstillingen av polyuretanskum, eller
det kan fremstilles for bruk i polyuretanskum-
mene, et oxyalkyleringsprodukt av en blanding
av treharpiks av den ovenfor beskrevne art og
en konvensjonell polyeter-polyol. Slike sam-oxy-
alkyleringsprodukter er seerlig fordelaktige nar
den konvensjonelle polyeter-polyol er et oxy-
alkyleringsprodukt av et alkylenoxyd som har
2—4 carbonatomer og en alifatisk forbindelse
med 2 til 12 carbonatomer som har flere dispo-
nible reaktive hydrogenatomer, f.eks. fra en
amingruppe eller en hydroxylgruppe. De Konven-
sjonelle polyeter-polyoler har hydroxyltall fra
ca. 350 til ca. 600. Polyeterblandinger og sam-
oxyalkyleringsproduktene har vanligvis hyd-
roxyltall mellom ca. 200 og ca. 500.

Oxyalkyleringen av de ovenfor beskrevne
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treharpikser kan skje ved & opplgse en del av
harpiksen i et alkylenoxyd, og & utfgre oxyalky-
leringsreaksjonen i en trykkbeholder, f.eks. i
en autoklav. Oxyalkyleringen kan ogsd utfgres
ved 4 opplgse treharpiksen i et inert opplgs-
ningsmiddel som ikke reagerer med alkylenoxy-
det, og derefter 4 omsette opplgsningen med et
alkylenoxyd, f. eks. med etylenoxyd, propylen-
oxyd eller butylenoxyd.

En annen metode for oxyalkylering av tre-
harpikser bestdr i & opplgse treharpiksen i en
polyeterpolyol av den art som konvensjonelt
brukes for fremstilling av polyuretanharpikser,
f. eks. polyeterpolyoler av sukrose, sorbitol, tri-
metylolpropan, stivelse og lignende, og & utfgre
derefter reaksjonen av et alkylenoxyd ved por-
sjonsvis tilsetning av oxydet til reaksjonsblan-
dingen. Det pa den méite erholdte hydroxyl-
inneholdende materiale egner seg som reaktiv
hydrogen-inneholdende komponent for frem-
stilling av uretanskum,. Den konvensjonelle poly-

eterpolyol behgves ikke & separeres fra oxyalky--

leringsproduktet av treharpiksen.

En av de viktigste anvendelser av polyeter-
polyoler er fremstillingen av polyuretanskum,
seerlig stive polyuretanskum for isolasjon og em-
ballasje. De stive polyuretanskum som brukes i
isolasjonsindustrien bgr ha en utmerket mot-
stand mot varmeoverfgring, god motstand mot
fuktighetsgjennomtrengning, god dimensjons-
stabilitet og minimal sprghet.

Polyuretanskum fremstilt fra polyeterpoly-
oler av sukrose, trimetylpropan, alfa-metylglu-
kosid, sorbitol og lignende materialer som inne-
holder aktivt hydrogen, danner skum som van-
ligvis er tilfredsstillende, men som ikke har en
utmerket motstand mot vanngjennomtrengning.
Imidlertid har stive polyuretanskum fremstilt
fra de nye polyeterpolyoler ifglge oppfinnelsen
utmerkede fysikalske egenskaper, omfattende en

utmerket motstand mot fuktighets-gjennom- |

trengning.

Stive polyuretanskum fremstilt fra blandin-
ger av konvensjonelle polyeterpolyoler og en tre-
harpiks-polyeterpolyol av den ovenfor beskrevne
art har en vanngjennomtrengning pa 4 perm pr.
tomme og mindre, for skum som har en spesi-
fikk vekt pa ca. 32 g/dm?® og mindre. Stive poly-
uretanskum fremstilt fra. konvensjonelle poly-
oler, f. eks. sorbitol og lignende, som har sam-
menlignbar spesifikke vekt, har vanngjennom-
trengningsverdier mellom ca. 6 perm/tomme og
9 perm/tomme,

Stive polyuretanskum fremstilt fra oxyalky-
leringsprodukter av blandinger av konvensjo-
nelle polyeterpolyoler og treharpikser har for-
bedrede vanndamp-gjennomtrengnings egenska-
per, og den stgrste forbedring av motstanden
mot vanndampgjennomtrengning oppnies nar
oxyalkyleringsproduktet inneholder treharpiks i
et overskudd pi ca. 20 vektprosent.

En annen fordelaktig egenskap av de nye
treharpiks-polyeterpolyoler som anvendes ifglige
oppfinnelsen bestar i deres utmerkede forenbar-
het med halogencarboner som brukes som eks-
panderingsmiddel i polyuretanskummene. Denne

utmerkede forenbarhet tillater & fremstille stive
polyuretanskum som har spesifikke vekter pé ca.
24 g/dm3 uten & virke skadelig pa de fysikalske
egenskaper av skummet. Stive polyuretanskum
dannet fra konvensjonelle polyeterpolyoler kan
ikke fremstilles med spesifikke vekter som er
mindre enn ca. 32 g/dm3 uten at de fysikalske
egenskaper av skummet blir skadelig pavirket.

De nye polyuretanskum blir fremstilt fra
polyeterpolyoler av treharpikser p& konvensjo-
nell mate. Omtrent 1 ekvivalent av polyolen blir
omsatt med 1 ekvivalent av et organisk polyiso-
cyanat i nserveer av en passende katalysator,
celledannende middel, emulgeringsmidler og lig-
nende. Det kan selvsagt brukes blandinger av
konvensjonelle polyoler med de nye polyeterpoly-
oler av treharpikser.

Dersom det gnskes 4 bruke vann som eks-
panderingsmiddel, ma mengden av det orga-
niske polyisocyanat som er tilstede innstilles, da
en del av -NCO grupper blir oppbrukt ved reak-
sjon med vann.

Eksempler for polyeterpolyoler som Kkan
blandes eller samoxyalkyleres med de ovenfor
peskrevne treharpikser omfatter polyeterpoly-
oler av sukrose, sorbitol, mannitol, alfa-metyl-
glukosid, trimetylol-propan, Novolak-harpikser,
f. eks. fenol-formaldehyd kondensasjonsproduk-
ter, og lignende.

Andre aktivt hydrogen inneholdende mate-
rialer som kan veere tilstede omfatter aminfor-
bindelser, sd som dietanolamin, trietanolamin,
dietylen-triamin og lignende.

Egnete organiske isocyanater som kan om-
settes ved uretanreaksjon med blandinger og
sam-oxyalkyleringsprodukter for & danne sta-
bile, herdete skum er fglgende:

tolylen-diisocyanat

difenyl-diisocyanat

trifenyl-diisocyanat

klorofenyl-2,4-diisocyanat

etylen-diisocyanat
1,4-tetrametylen-diisocyanat
p-fenylen-diisocyanat
hexametylen-diisocyanat
3,3’-dimetyl-4,4’-bifenylen-diisocyanat
3,3’-dimetoxy-4,4’-bifenylen-diisocyanat
polymetylen-polyfenyl-isocyanat
difenylmetan-4,4’-diisocyanat

og lignende. Blandinger av to eller flere av disse

polyisocyanater kan ogsé brukes.

Forpolymerer og kvasi-forpolymerer av poly-
oler og organiske polyisocyanater som inneholder
flere disponible isocyanatgrupper pr. molekyl
kan ogsi betraktes som organiske polyisocyana-
ter i henhold til oppfinneisen. Et organisk poly-
isocyanat som lett kan erholdes i handelen be-
star av en blanding av 80 pst. av 24-tolylen-
diisocyanat og 20 pst. av 2,6-tolylen-diisocyanat.
Et annet handelsmateriale som kan brukes er en
65 pst. : 35 pst.-blanding av de samme isomerer
av tolylen-diisocyanat. Et ytterligere materiale
som kan brukes er en uren blanding av tolylen-
diisocyanater som ofte brukes i handelen for a
fremstille polyuretanskum.

Den relative mengde av det anvendte orga-
niske polyisocyanat kan variere innenfor vide
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grenser. Vanligvis brukes det i en mengde som
er minst omtrent ekvivalent med de samlede
hydroxylgrupper i den totale polyclkomponent.
En del av de organiske polyisocyanater har en
tendens til 4 fordampe, derfor kan det veere for-
delaktig & kompensere dette tap. Det brukes van-
ligvis ca. 1/2 ekvivalent til ca. 2 ekvivalenter av
organisk isocyanat pr. ekvivalent av polyolkom-
ponenten i sluttproduktet, men dette er ikke
kritisk.

For & erholde polyuretanharpikser som om-
fatter som polyolkomponent de ovenfor beskrev-
ne sam-oxyalkylerte eller blandete polyoler, kan
man fgrst fremstille forpolymerer eller kvasi-
forpolymerer ved 4 omsette et overskudd av or-
ganisk diisocyanat med en del av polyolkompo-
nenten. Hele den organiske polyisocyanat-kom-
ponent eller stgrsteparten av den kan saledes
omsettes med ca. 10 pst. til ca. 20 pst. av den
totale polyolkomponent i den endelige polyure-
tanharpiks, hvorved man fiar forpolymer-mole-

kyler som hver inneholder to eller flere dispo-|.

nible isocyanatgrupper.

For 4 fremme polyuretan-bindingsreaksjo-
nen ved den endelige herdning av polyuretan-
harpikser, mad man vanligvis bruke katalysato-
rer. Mange av dem omfatter terticere aminer
eller hydroxyaminer, organiske tinnsalter og lig-
nende. I det fglgende gis en delvis liste av kata-
lysatorer fra hvilken man kan velge den riktige.

tetrametyletylendiamin (vannfri) (TMEDA)

tetrametyl-guanidin (TMG)
tetrametyl-1,3-butandiamin (TMBDA)
trietylendiamin med formelen:

N
7N

CH, CH, CH,
I ]
CH, CH, CH,
NS
NP4
N

dimetyletanolamin (DMEA)
tinnestrer, sa som:
tinnoleat
tinnoctoat
dibutyl-tinn-dilaurat, og lignende,.
Mange andre katalysatorer kan brukes iste-
den, hvis det gnskes. Mengden av den brukte
katalysator kan utgjgre fra ca. 0,5 til ca. 5 vekt-
prosent, eller mere, basert pa den samlede meng-
de av de brukte polyoler. Det kan ogsi brukes
blandinger av de ovenfor angitte katalysatorer.
For a gi den blandete polyol-polyisocyanat-

HO(C,H,0), (C;H,0),

blanding en skumaktig eller celleaktig struktur
mé man tilsette et passende gassutviklingsmiddel
eller et system av gassutviklingsmidler. Det fin-
nes en stor mengde av slike midler. Szerlig egnet
for formalet er flytende men forholdsvis flyk-
tige halogencarboner, f. eks. fglgende perhalo-
gencarboner inneholdende 1, 2 eller selv 4 car-
bonatomer, f. eks.

CCl,

CCLF,

C,CLF,

CHCLF

CCIF,

CHCIF,

Disse halogencarboner tilsettes som veesker
i mengder pa ca. 10 til 20 vektprosent av den
totale harpiks til polyol-polyisocyanat-blandin-
ger eller til en eller flere komponenter derav, og
de forflyktiger seg vesentlig i veeskeblandingen
for & danne celler. Til slutt herdner blandingen
til en herdet tilstand.

Skjgnt halogencarboner er seerlig fordel-
aktige som ekspanderingsmidler nar man gnsker
& oppni usedvanlige isolasjonsegenskaper, kan
man med ved oppfinnelsen bruke andre ekspan-
deringsmidler, f. eks. vann, carbondioxyd og lig-
nende. Vann forirsaker en celledannelse ved at
det dannes carbondioxyd fra reaksjonen av vann
med frie isocyanatgrupper.

For 3 oppnid en forholdsvis ensartet forde-
ling av de forskjellige komponenter av det fly-
tende system, og for 4 oppné en riktig celledan-
nelse, kan man innfgre i blandingen en emulga-
tor og/eller et overflateaktivt middel. Disse ma-
terialer har en fysikalsk virkning og de er ikke
alltid ngdvendige, seerlig nar man gnsker tet-
tere skum. Det kjennes i handelen mange tuse-
ner av dem. En del av dem er angitt i publika-
sjonen Detergenis and Emulsifiers, up to date
1960, offentliggjort av John W. McCutcheon Inc.
475 Fifth Avenue New York 17, New York.

Eksempler for overflateaktive midler som
kan brukes omfatter de sdkalte «Pluronics», som
er kondensater av etylenoxyd med en vannavstg-,
tende base dannet ved & kondensere propylen-
oxyd med propylenglykol. De har en molekyl-
vekt mellom ca. 2000 og ca. 8000 og har antagelig
formelen:

" HO(C,H,0),(C,H,0),(C,H,0) H

En annen Kklasse av overflateaktive midler
omfatter de sakalte «Tetronics» som er dannet
ved tilsetning av propylenoxyd til etylendiamin,
efterfulgt av en tilsetning av etylenoxyd. Disse
forbindelser har antagelig formelen:

(OC;H,), (OC,H,) OH

NCH,CH,N

HO(C,H,0),(C;H,0),

(OC,H,)(OC,H,) OH

En annen verdifull klasse av overflateaktive  sentert av laurinsyre, stearinsyre og oleinsyre,
midler omfatter de sakalte «Tweens» som er an- |og polyoxyetylen-sorbitan.

tagelig monoestrer av hgyere fettsyrer, repre-

Bt annet meget tilfredsstillende overflate-
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aktivt middel som effektivt opprettholder celle-
strukturen ved ekspanderingen og herdningen
av polyuretanharpikser omfatter opplgselige,
flytende derivater av silikoner. Et slikt produkt
har fglgende omtrentlige formel:

O(R,Si0), (C,H,,0) R”
R’Si — O(R,Si0)  (C,H,,0),R"
O(R,S10),(C,H, 0),R”

hvor R’, R og R” er enverdige hydrocarbonradi-
kaler, p, q og r er hele tall p4 minst 1, og kan
veere betydelig stgrre, f. eks. 2, 3, 4, 5, 6 eller et
stgrre tall opp til ca. 20, n er et tall pa ca. 2, 3
eller 4, og z et helt tall p4 minst 5, og kan veere
stgrre f. eks. 6, 7, 8, 9, 10 eller sely stgrre opp til
ca. 25. Et slikt materiale selges som Dow Cor-
ning-199. Et annet meget fordelaktig overflate-
aktivt middel pa silikonbasis omfatter det sa-
kalte «Silicone L-521». Andre overflateaktive
midler, seerlig flytende eller opplgselige ikke
ioniske midler kan brukes. De overflateaktive
midler kan brukes i mengder fra ca. 0,1 til ca. 3
vekiprosent, basert pa blandingen av polyolkom-
ponenten og den organiske isocyanat-kompo-
nent. I forholdsvis tette skum, f. eks. i skum som
veier ca. 80 til 90 g/dm? og mere kan de overflate-
aktive midler helt slgyfes.

Eksempel 1.

Ozxyalkylering av «Vinsols i neerveer
av trietanolamin (TEA).

En opplgsning av 500 g (1,77 ekvivalenter)
av «Vinsol» og 500 g (10,1 ekvivalenter) av trieta-
nolamin (TEA) ble fremstilt ved opphetning i
en reaksjonsbeholder utstyrt med en tilbake-
Igps-kondensator, temperaturmaleinnretninger
og omrgrer. Denne opplgsning (1000 g) ble inn-
fgrt i en hgytrykksreaksjonsbeholder med et ut-
vendig varmeutvekslingssystem, hvorved reak-
tantene kan sirkuleres gjennom varmeveksleren
og fgres tilbake til reaksjonsbeholderen.

Efter at «Vinsol»>-TEA opplgsningen ble inn-
fgrt i den forvarmete hgytrykksbeholder, ble
propylenoxyd tilsatt porsjonsvis i tilstrekkelige
mengder for 4 opprettholde trykket i reaktoren
ved ca. 2,8 kg/cm®. Omtrent 900 g propylenoxyd
ble tilsatt i lgpet av 3 1/2 time. Reaksjonsblan-
dingen ble sirkulert inntil trykket var tilstrekke-
lig minsket for 4 kunne tgmme oxyalkylerings-
produktet fra reaktoren.

Oxyalkylerings-produktblandingen ble der-
efter destillert for & fjerne uomsatte materialer.
Det endelige oxyalkyleringsprodukt hadde et

hydroxyltall pa 460, en viskositet pa 8630 centi-|.

poise og et nitrogeninnhold pi 2,74 vektprosent.

Eksempel I1.
Oxyalkylering av «Vinsol» i neerver av en
sukrosepolyeter, trietanolamin og dietylen-
triamin.

En polyhydroxy-harpiks ble fremstilt fra
fglgende:

ekvi-
gram valent
sukrose-polyeterpolyol med et
OH-tall pa 670 (reaksjonspro-
dukt av 1 mol sukrose og 6
mol propylenoxyd) 500 5,95
dietylen-triamin (DETA) 39 1,9
trietanol-amin (TEA) 150 3,02
«Vinsols 440 1,55
propylenoxyd 1700 12,0
etylenoxyd 352 8,0

[

Sukrose-polyeteren, dietylentriamin og tri-
etanolamin ble innfgrt i en forvarmet hgytrykks-
reaktor av den i eksempel I beskrevne type. En
opplgsning av «Vinsol» og propylenoxyd som ble
fremstilt i en trykkbeholder ble tilsatt por-
sjonsvis til reaktoren i tilstrekkelig mengde for
4 opprettholde trykket i reaktoren ved ca. 2,8
kg/cms. Etter at «Vinsols-propylenoxydtilsetnin-
gen var avsluttet, ble etylenoxyd tilsatt porsjons-
vis i tilstrekkelig mengde for & opprettholde
trykket i reaktoren ved ca. 2,8 kg/cm?. Etter at
etylenoxydtilsetningen var avsluttet ble reak-
sjonsblandingen sirkulert inntil trykket var til-
strekkelig minsket for & tillate at oxyalkylerings-
produktblandingen kunne tgmmes fra reaktoren.

Oxyalkyleringsprodukt-blandingen ble der-
etter destillert for 4 fjerne uomsatte materialer.
Det endelige oxyalkyleringsprodukt hadde et
hydroxyltall p3 383,5, en viskositet pd 20200
centipoise ved 25°C, og et syretall pa 1,02.

- Eksempel I1I1.

Polyuretanskum av oxyalkyleringsproduktet av
propylenoxyd og dietylentriamin, «Vinsol» og en
sukrosepolyeter.

Et polyuretanskum ble fremstilt fra oxyal-
kyleringsproduktet av fglgende:

deler

sukrose-propylen reaksjonsproduki (1 mol
sukrose: 6 mol PO) 1040
«Vinsol» 260
dietylentriamin 62
‘propylenoxyd 1100

Reaksjonen ble utfgrt pa lignende méte som

i eksempel II. Den resulterende polyol hadde et
‘hydroxyltall pa 432, en viskositet pa 210.000

centipoise, og et syretall pad 0,30,

Polyolen ble omsatt med to organiske poly-
isocyanater i neerveer av passende katalysatorer,
emulgeringsmidler og lignende, i de i den fgl-
gende tabell angitte mengder, for & danne poly-
uretanskum.



Skum III(c)
gram

15 sek.
50 sek.
115 sek.
sterk
sterk med
smj, celler
ingen
36
3,62
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Tabell.
Ingredienser Skum IlI(a) Skum III(b)
gram gram

«Nacconate 4040»! 101 —_
«PAPI»? — 105
polyol 123 100
fosforpolyol (OH-260) — —
L. 5310 (silikon-emulgator) 1,5 1,5
1,0 DMEA/0,4 «<DABCO»* 1,0 ml —
tetrametylbutandiamin — 2,0 ml
D-22 (katalysator-

dibutyltinndilaurat) 1,0 ml —
Freon IIB 42 39
Blandingstid ved

85 omdr. pr. min. 18 sek. 25 sek.
skummingstid* 23 sek. 60 sek.
ekspanderingstid 70-73 sek. 130 sek.
geleringsstruktur sterk sterk
skumstruktur sprg og svak sterk med

smé celler sméi celler

primeer Krymping ingen ingen
sp.vekt (kg/cm?2) 29 30
vanndamp-overfgring 3,64 478

perm/tomme

1 «Nacconate 4040»> — handelsnavn som be-
tyr et ratt isocyanatpreparat inneholdende om-
trent like deler av 2,4 isomeren og 2,6 isomeren
av tolylendiisocyanat og ca. 15 vektprosent av
polymere isocyanatmaterialer.

2 PAPI — polymetylen-polyfenyl-isocyanat
av Carvin Co,

Eksempel 1V.
Polyuretanskum av oxyalkyleringsproduktet av
propylenoxyd og trietanolamin, «Vinsols og
propylenoxyd.

Et polyuretanskum ble fremstilt fra oxyal-

kyleringsproduktet av fglgende:

gram
trietanolamin 500
«Vinsols 500
propylenoxyd 900

Reaksjonen ble utfgrt pa lignende mate som
i eksempel I. Den resulterende polyol hadde et
hydroxyltall pa 460, en viskositet p3 8630 centi-
poise og et syretall pa 2,74.

Denne polyol ble-omsatt med «<Mondur MR»
(handelsnavn av Mobay Chemical Company for
p,p’-difenylmetan-diisocyanat) i nerveer av pas-
sende Kkatalysatorer, emulgeringsmidler og lig-
nende i mengder angitt i den fglgende tabell
- for 4 danne polyuretanskum.

71,0 DMEA/0,4 DABCO — DMEA =dime-
tyletanolamin 1 vektdel
DABCO = trietylendiamin 0,4 vektdeler

+ Skummingstidé = betyr lengden av den tid
som er ngdvendig for at det begynner & danne
seg celler i harpiksen, regnet fra blandings-
begynnelsen.

Tabell.
Ingredienser Skum II1
gram
«Mondur MR» 100,0
polyol 92,0
«L 5310s (silikon-emulgator) 1,0
TMBDA (N,N,N’,N’-tetrametyl-1,3-
butandiamin 1,6 ml
«Freon IIB» 36,0
blandingstid ved 85 omdr. pr. min. 8 sek.
skummingstid 9 sek.
ekspanderingstid 28 sek.
skumstruktur sterk med fine celler
primeer kKrymping ingen
sp. vekt (g/dm?3) 28
vanndamp-overfgring (perm/tomme) 1,89
Eksempel V.

Et polyuretanskum ble fremstilt fra et poly-
isocyanat og reaksjonsproduktet av «Vinsol» og
propylenoxyd.

Del A.
Fremstilling av
«Vinsols-propylenoxyd-reaksjonsproduktet.

Ca. 700 g (3,6 ekvivalenter) av «Vinsol»,
ca. 700 g (12,1 ekvivalenter) av propylenoxyd og
ca. 134 g av en 38 pst. vandig opplgsning av
kaliumhydroxyd ble innfgrt i en autoklav ut-
styrt med en omrgrer, opphetningsmidler og
temperatur- og trykkmaileinnretninger.
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Reaksjonsblandingen ble opphetet langsomt
til en temperatur pa ca. 121°C. En svak eksoterm
ble notert nar temperaturen gkte til ca. 135°C.
Maksimalt trykk var ca. 8,7 kg/cm2, og nar
reaksjonen ngermet seg sin avslutning minsket
trykket. Nar trykket sank til ca. 1 atmosfaere be-
traktet man reaksjonen som avsluttet. Det ble
erholdt ca. 1343 g av et ratt reaksjonsprodukt.

For & fjerne kaliumhydroxyd-katalysatoren,
restvannet og andre forurensninger ble det ri
reaksjonsprodukt vakuumdestillert i neerveer av
ca. 5 g fosforsyre. Ca. 999 g av renset «Vinsol»-
propylen reaksjonsprodukt ble utvunnet.

Det rensede reaksjonsprodukt hadde fgl-
gende egenskaper:

285,9
2,54
321,000 centipoise

hydroxylverdi
syreverdi
viskositet ved 25°C

Del B
Polyuretanskum fremstilling.

Det rensede reaksjonsprodukt av del A ble
omsatt med et polyisocyanat i negerver av et
ekspanderingsmiddel, emulgeringsmidler og en
katalysator for 4 danne et polyuretanskum med
en utmerket motstand mot vanndampoverfgring.

Den fglgende tabell illustrerer sammenset-
ningen og egenskaper av to skum fremstilt fra
«Vinsol»-propylenoxyd reaksjonsproduktet.

Tabell.

V (a) vV (b)
«Nacconate 4040» (se eks. IIT) 100,0 g
«PAPI» (se eks. III) 710 g
renset «Vinsol»-propylenoxyd-reaksjonsprodukt 182,0 100,0
«L 5310» (silikon-emulgator) 1,0 0,7
1,0 DMEA/0,4 DABCO (se eks. III) 1,8 ml 1,1 ml
dibutyl-tinn-dilaurat 0,2 ml 0,1 ml
«Freom IIB» 46,0 28,0
blandingstid ved 85 omdr. pr. min. 13 sek. 13 sek
skummingstid (se eks. III) 23 sek. 23 sek.
ekspanderingstid 69-75 sek. 90 sek.
skumstruktur til & begynne med til & begynne med

Sp. vekt (kg/dm3)
vanndampoverfgring (perm/tomme)

Patentkrav:

Fremgangsmate for fremstilling av poly-
uretanskum bestiéende i & omsette i neerveer av
et celledannende middel et organisk polyiso-
cyanat og en termoplastisk treharpiks som er
opplgselig i aromatiske hydrocarboner og i alt
vesentlig uopplgselig i alifatiske hydrocarboner,
og er erholdt ved opplgsningsmiddel-ekstrasjon
av naletreved, karakterisert ved at det

sprg. Fast efter 24

spro. Lett sprghet )
timer romtempera-

efter 24 timer

romtemperatur- turherdning
herdning
33 34
1,75 2,64

anvendes en treharpiks som er blitt modifisert
ved oxyalkylering med et alkylenoxyd med 2 til
4 carbonatomer, hvorved det oppnias et trehar-
piks mead et hydroxyltall pa 50 til 500, fortrinns-
vis 200 til 500.

Anfprte publikasjoner:

Fransk patent nr. 1323 139.

Oscar Andersens Boktrykkerd.
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