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Fremgangsmate for fremstilling av stiv skumplast med god
hgytemperatur- og brannbestandighet. .

Foreliggende oppfinnelse vedrgrer fremstilling av skumfor-
mige polymerer med en isocyanuratringstruktur.

Det er allerede kjent & fremstille skumformige polymerer som
er karakterisert ved tilstedeverelsen i disse av et flertall av
uretangrupper og som vanligvis betegnes som polyuretanskum. Slike
skum fremstilles vanligvis ved at man lar et organisk polyisocya-
nat reagere med en polymer polyol i narver av et gass-utviklende
middel. Det er ogsd kjent & polymerisere organiske polyisocyan-
ater under dannelse av polymere polyisocyanater som inneholder en
isocyanuratringstruktur og a anvende produktene sammen med mono-

mere polyisocyanater ved fremstillingen av polyuretanskum.
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Oppfinnelsen tilveiebringer en fremgangsmiate for fremstilling
av stiv skumplast med god hgytemperatur- og brannbestandighet, og
fremgangsmaten er karakterisert ved at man sammenblander a)et enkelt
organisk polyisocyanat, b) en i og for seg kjent katalysator for poly-
merisering av polyisocyanatmolekylene til forbindelser med isocyan-
uratringstruktur, c¢) som esemiddel: vann og/eller en inert lavtkok-
ende vaske og eventuelt d) en lavmolekyla®r hydroksyforbindelse hvis
molekylvekt ikke overstiger 300 i en slik mengde at den, sammen med
det eventuelt tilstedeveerende vann, vil reagere med inntil 60% av

polyisocyanatets isocyanatgrupper.

De enkle organiske polyisocyanater som kan anvendes ved
fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen, omfatter monomere organiske
polyisocyanater som eventuelt kan vere forbundet med polyisocyan-
ater av en polymer natur som kan dannes under fremstillingen av
nevnte monomere polyisocyanater og som ofte er til stede i rdpro-
duktene. Saledes kan f.eks. diarylmetandiisocyanater vere forbun-
det eller brukes sammen med varierende mengder av polymetylen-poly-
fenylpolyisocyanater. Andre polyisocyanater som kan anvendes, om-
fatter de enkle reaksjonsprodukter som fdes ved 3 la et overskudd
av et monomert polyisocyanat reagere med en monomer polyol eller
en blanding av polyoler. Mer komplekse isocyanatforbindelser
som f.eks. de sdkalte forpolymerer som fdes ved at monomere poly-—
isocyanater omsettes med polyester-~ eller polyeterpolyoler ansees
ikke som enkle organiske polyisocyanater for foreliggende opp-

finnelses formal.

Fksempler pa egnede organiske polyisocyanater for bruk ved
fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen omfatter tolylen-2,4-diiso-
cyanat, tolylen-2,6-diisocyanat, difenylmetan-4,4'-diisocyanat,
3-metyldifenylmetan-4,4'-diisocyanat, 1,l-bis (4~isocyapatfenyl) -
cykloheksan, m- og p-fenylen-diisocyanater, klorfenylen-2,4-
diisocyanat, naftalen-1,5~diisocyanat, difenyl-4,4'-diisocyanat,
3,3'-dimetyldifenyl-4,4'-diisocyanat og difenyleter-4,4'-diiso-
cyanat. Triisocyanater som kan anvendes, omfatter difenyleter-
2,4,4'-triisocyanat. Polyisocyanatene kan anvendes enten i ra
form eller i renset form. Eksempler pa andre egnede organiske
polyisocyanater omfatter reaksjonsproduktene av et overskudd
av et diisocyanat med en flerverdig alkohol som f.




eks. trimetylolpropan, Biandinger av polyisocyanater kan anven-
des. Eksempler pa s=rlig egnete polyisocyanater omfatter de ra&
diisocyanatdiarylmetan-produkter som fdes ved fosgenering av ra
diaminodiarylmetaner som pa sin side igjen fremstilles ved re-
aksjonen. av aromatiske aminer, f.eks. anilin og toluidiner el-
ler blandinger av slike aminer, med formaldehyd. Reaksjonspro-
duktene av aromatiske aminer med formaldehyd inneholder diamino-
diarylmetaner og ogsd polyfenylpolyaminer med en funksjonalitet
storre enn to. Disse omfatter sazrlig triaminer, men ogsd poly-
aminer med hoyere molekylvekt. De forhold 1 hvike de forskjel-
lige polyaminer er til stede 1 rédproduktet beror for en stor ut-
strekning pad utgangsforholdet mellom aromatisk amin og formalde-
hyd. For & fremstille et utgangsdiaminodiarylmetan som er egnet
for bruk ved fremstillingen av et polyisocyanat for bruk ved fo-
religgende oppfinnelse, foretrekkes det a2t molforholdet aroma-
tisk amin til formaldehyd er mellom 4:1 og 1,2:1 og fortrinnsvis
mellom 2,5:1 og 1,5:1. Det kan ogs4 anvendes r& polyisocyanater
av denne type hvorfra en del av difunksj)onelt materiale er blitt
fjernet enten som diamin fdr fosgeneringen eller som dlisocyanat
etterpa.

Ved fosgeneringen av det rd diaminoarylmetan,
omdannes dlaminene, triaminene og hiyere polyaminer til de til-
svarende dlisocyanater, trilsocyanater og polyisicyanater. Selv
om mengdene av de forskjelllige bestanddeler i1 det ra dlisocya-
natprodukt for en stor del pavirkes av mengden av de forskjelli-
ge aminer som er til stede i1 det rd diamin, er det ogsd mulig at
d=t finner sted bireaksjoner under fosgeneringsprosessen hvilket
resulterer 1 tkete mengder av hdy funksjonalitet og bestanddeler
med hoy molekylvekt. For bruk ved fremgangsmaten i henhold til
forellggende oppfinnelse skal de rd diisocyanatprodukter hen-
siktsmesslig ha viskositeter i omrddet fra 50 til 5000 centipoise
og fortrinnsvis fra 200 til 1000 cP ved 25°C.

De rd4 dilsocyanatdiarylmetanprodukter som an-
vendes ved foreliggende fremgangsméte, medforer innlysende cko-
nomlske fordeler sammenliknet med rene diisocyanater. Dessuten
har det 1 mange tilfeller vist seg & vere teknisk fordelaktig A
anvende de rd produkter sammenliknet med rene diisocyanater som
f.eks. destillert diisocyanatdifenylmetan. Skum-dannelsestrinnet
fordrsaker szrlig mindre vanskeligheter nar de rd4 utgangsproduk-
ter anvendes, idet det foreligger en mindre tendens til at gass
skal g4 btapt fra reaksjonsblandingen med den herved resulterende
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dannelse av tette eller uregelmessige produkter. Disse fordeler
oppndes ¢ szrlig grad ved anvendelse av r4 diisocyanatdiarylme-
tanprodukter som inneholder fra 5 til 70 vektprosent polylsocya=-
nater med en funksjonalitet storre enn to, men det er serlig
fordelaktig & anvende produkter som inneholder fra 20 til 60 %
av slike polyisocyanater,

Det er under tiden fordelaktig & anvende orga-
niske polyisocyanater som ikke har et serliig hoyt hydrolyserbart
klorinnhold. For & redusere det hydrolyserbare klorinnhold i ra
polyisicyanater kan de behandles med kalk eller andre svakt ba-
siske materialer, eller de kan alternativt opphetes ved tempera-
turer mellom 150 og 220°C mens det fores en strom av inert gass
gjemmom vesken for 4 medvirke til fjlernelsen av hydrogenklorid,
En slik behandling reduserer lkke bare det hydrolyserbare klor-
innhold, og folgelig mengden av katalysator som md anvendes ved
det pafdlgende skumningstrinn, men resulterer ogsd 1 en viss po-
lymerisering av isocyanatet hvilket foranlediger dannelsen av et
produkt med hiyere viskositet. Slike produkter er under tiden
fordelaktige ved at de gir skumblandinger som er mindre tilbdye-
lige til & bryte sammen.

Katalysatorer som paskynder eller begunstiger
polymeriseringen av isocyanatdannende produkter som inneholder
en lsocyanuratringstruktur, er omfattende beskrevet i teknikken,
f.eks. 1 de britiske patenter 809 809, 837 120 og 856 372.

Egnete katalysatorer omfatter sterke baser, som
f,eks, kvartezre ammoniumhydroksyder, f.eks. benzyltrimetylammo-
niumhydroksyd, alkalimetallhydroksyder, f.eks. kaliumhydroksyd
og alkalimetallalkoksyder, f.eks., natriummetoksyd. Andre passen-
de katalysatorer omfatter materialer av mer svakt basisk natur,
som f.eks., alkalimetallsalter av karboksylsyrer, f.eks, natrium-
acetat, kaliumacetat, kallum~2-etylheksoat, kaliumadipat og nat-
riumbenzoat, visse tertizre aminer, f.eks. Nealkyletyleniminer
og trise3=dimetylaminopropyl-heksahydro=-s=triazin og kaliumftal-
imid. Andre passende katalysatorer omfatter ilkke-basiske metall-
salter av karboksylsyrer, f.eks. blyoktoat. I mange tilfeller er
det fordelaktig i forbindelse med de ovennevnte katalysatorer A
anvende stoffer som ikke 1 seg selv er 1 stand til & polymerise-
re isocyanater i noen vesentlig utstrekning. Slike stoffer om-
fatter majoriteten av alifatiske tertixzre aminer, f.eks. 1l,4=-
diazabicyklo/Z,2,2/-oktan og N,N-dimetylbenzylamin, visse orga-
niske metallforbindelser, f.eks. tinn-II-oktoat og dibutyltinn-
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dilaurat og epoksyder, f.eks., propylenoksyd, fenylglycidyleter,
og diglycidyleteren av 2,2-bis-4-hydroksyfenylpropan. Visse ter-
ti=re aminer, f.eks. 1,4-d1azabicyklo-[§,2,g7oktan og N,N-dime-
tylcykloheksylamin vil oppfére seg som katalysatorer for polyme-
riseringen av isocyanter 1 nzrver av epoksyder. Mange av dlsse
stoffer, f.eks. tertizre aminer og tinnforbindelsene, er natur-
ligvis alminnelige kjent som katalysatorer for reaksjonen mellom
isocyanater og hydroksyforbindelser.

Den mest henslktsmessige mengde som bdér anven-
des av katalysatoren, beror 1 meget stor utstrekning pa effekti-
viteten av den spesielle katalysator. Generelt har det vist seg
hensiktsmessig 4 anvende fra 0,1 til 5, mer vanlig fra 0,5 til 5
og fortrinnsvis fra 0,5 til 3 vektdeler av katalysatoren for
hver 100 vektdeler av organisk polylsocyanat.

Esemlidler som kan anvendes ved fremgangsméten
1f6lge oppfinnelsen, omfatter vann som reagerer med isocyanat-
grupper under dannelse av karbondioksyd. Mengden av vann som kan
anvendes pa hensiktsmessig mAte er fra 0,1 til 2 % basert pa
vekten av polylsocyanat, Storre mengder av vann kan anvendes
hvis det onskes, men fortrinnsvis ikke hvor termisk stabilitet
eller terpiske isoleringsegenskaper er av s=zrlig betydning. Da
vann er en aktlv hydrogenholdig forbindelse, m4 den mengde som
brukes, tas i1 betraktning nar man bestemmer mengden av polyiso-
cyanat som skal brukes.

Andre esemidler som kan anvendes, omfatter in-
erte vesker med lavt kokepunkt, som fordamper under innvirknin-
gen av den eksoterme polymerilseringsreaksjon.

Passende wvesker med lavt kokepunkt er wvesker
som er inerte like overfor det organiske polyisocyanat og som
har kokepunkter ikke overskridende 100°C ved atmosfzretrykk og
fortrinnsvis mellom -40 og 50°C, Eksempler P4 slike vesker er
halogenerte hydrokarboner, f.eks, metylenklofid, etylenklorid,
vinylidenklorid, triklormonofluormetan, diklordifluormetan, di-
klormonofluormetan, monoklordifluormetan, diklortetrafluoretan,
1,1,2-triklor-1,2,2-trifluoretan, dibromfluormetan og monobrome
trifluoretan., Blandinger av disse vesker med lavt kokepunkt med
hverandre og/eller med andre substituerte eller usubstituerte
hydrokarboner kan ogsd anvendes.

Den mest hensiktsmessige mengde av vaske med
lavt kokepunkt som skal anvendes, beror pa den Sngkete skumtett-
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het som man vil oppna og ogsd pa tilstedeveerelsen eller ikke
tilstedevaerelsen av vann som et esemiddel. Mengder av fra 5 til
40 vektdeler for hver 100 vektdeler av organisk polyisocyanat
har generelt vist seg a gi de mest tilfredsstillende resultater.

Det kan ogsd eventuelt innfgres i reaksjonsblandingen en
hydroksyforbindelse med en molekylvekt som ikke overskrider 300.
Denne kan vere en énverdig alkohol, f.eks. etanol eller n-butanol
eller en flerverdig fenol, f.eks. fenol, kresoler eller xylen-
oler, men fortrinnsvis er den en polyhydroksyforbindelse, f.eks.
etylenglykol, dietylenglykol, 1,4-butandiol, glycerol, trimetylol-
propan, trietanolamin eller resorcinol og reaksjonsproduktene
med molekylvekter som ikke overskrider 300, av slike polyhydroksy-
forbindelser med alkylenoksyder, som f.eks. etylenocksyd eller
propylenocksyd. Mengden av hydroksyforbindelse ndr en slik an-
vendes, skal vere tilstrekkelig, sammen med eventuelt andre aktivt
hydrogenholdige materialer som er til stede i reaksjonsblandingen,
sa&rlig vann, til 3 reagere med ikke mer enn 60% av isocyanatgrup-
pene som er til stede i polyisocyanatet ved starten av reaksjonen.
Vanligvis kan opp til 20 vektdeler av hydroksyforbindelsen an-
vendes for hver 100 vektdeler polyisocyanat. Generelt vil en
gkning av mengden av hydroksyforbindelsen som anvendes, forenkle
skumningsprosessen, men vil ha en tendens til & redusere stiv-
heten og skumproduktets termiske stabilitet. Den mest egnede
mengde som skal anvendes i hvert enkelt spesielt tilfelle, kan
lett finnes ved forsgk. Selv om skumprodukter kan fremstilles
uten anvendelse av en hydroksyforbindelse i det hele tatt, sd er
det generelt & foretrekke a anvende en mengde av hydroksyfor-
bindelsen som er tilstrekkelig til, sammen med eventuelt til-
stedeverende vann a reagere med fra 10 til 40% av isocyanat-
gruppene som fra fgrst av er til stede i polyisocyanatet. Nar
en hydroksyforbindelse anvendes, er det fordelaktig for & frem-
stille skum med maksimal stivhet og termisk stabilitet at mole-
kylvekten'av hydroksyforbindelsen ikke overskrider 250.

Aktivt hydrogenholdige materialer som kan veere til
stede i reaksjonsblandingen i tilleqgqg til hydroksyforbind-
elsen med en molekylvekt som ikke overstiger 300, er slike
som konvensjonelt kan va&re til stede i polyuretanskum-dannen-
de reaksjonsblandinger. I denne forbindelse skal vann nevnes
spesielt, idet dette kan vare til stede som esemiddel, og aktivt
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hydrogenholdige overflateaktive materlialer, f.eks. oksyetylerte
alkoholer og fenoler.

Reaksjonsblandingen kan inneholde overflateak-
tive midler som kan tjene til &4 medvirke til homogeniseringen av
bestanddelene, og i enkelte tilfeller til & regulere cellestruk-
turen 1 det skumformete produkt. Passende midler omfatter siloke
san-ocksyalkylen-kopolymerer og andre organopolysiloksanvasker,
oksyetylerte alkylfenoler, oksyetylerte fettalkoholer og blokk-
kopolymerer av etylen- og propylenoksyder.

Det er ogsad fordelaktig & innfore et myknings-
middel 1 den skumdannende reaksjonsblanding for 4 redusere en-
hver tendens til at produktene blir spré. Vanlige mykningsmidler
kan anvendes, men det er szrlig hensiktsmessig &4 anvende slike
midler som inneholder fosfor- og/eller halogenatomer og som her-
ved Oker de skumformete produkters flammemotstandsevne. Slike
midler omfatter trikresylfosfat, tris-2-kloretylfosfat, triklor-
propylfosfat og tris-2,3-dibrompropylfosfat.

Fyllstoffer kan ogsd innfores i1 den skumdannen-
de reaksjonsblanding. Hensiktsmessige fyllstoffer omfatter bari-
umsulfat, kalk, asbest, kiselsyre, kalsiumsilikat, 2luminiumoke
syd, polyvinylklorid, polyvinylidenklorid og fiberaktige materi-
aler som f.eks. nylon og polyetylentereftalatfibre.

Andre nyttige tilsetningsstoffer omfatter anti-
oksydanter, f.eks. flerverdige fenoler, substituerte énverdige
fenoler, polyfenoler, sulfider, dltiokarbamater, dialkylditio-
fosfater, fosfitter, tiofosfitter, aromatiske aminer og tetra-
alkyltiuramdisulfider.

Det er ogsd undertiden fordelaktig & innfore en
termoplastisk filmdannende polymer med hdy molekylvekt i den
skumdannende reaksjonsblanding for at den kan medvirke til fast-
holdelse av den gass som dannes ved fordampning av vesken med
lavt kokepunkt. Etylcellulose er szrlig effektiv, men andre po-
lymerer som kan anvendes omfatter andre celluloseetere, f.eks.
metylcellulose, benzylcellulose, metylhydroksypropylcellulose og
etylhydroksyetylcelluloge, celluloseestere, f.eks, celluloseace=
tat/butyrat, polyvinylklorid, delvis hydrolysert polyvinylacetat
vinylklorid/vinylacetat-kopolymerer, polystyren og akrylat- og
metakrylatpolymerer og kopolymerer. Den termoplastiske film-dan-
nende polymer med hoy molekylvekt kan innfores i reaksjonsblan-
dingen 1 form av en dispersjon eller oppldsning i det organiske
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polyisocyanat eller et annet passende flytende medium. Opp til
10 vektdeler av den filmdannende polymer for hver 100 vektdeler
av organisk polyisocyanat kan anvendes, men det foretrekkes a
anvende fra 1 til 5 deler.

Ved utforelsen av fremgangsmaten ifolge fore-
liggende oppfinnelse kan reaksjonsblandingsbestanddelene blandes
sammen pa en hvilken som helst hensiktsmessig mate som vil sikre
en hurtig og Jevn blanding av stoffene. SAledes kan bestanddele-
ne blandes chargevis eller pa en kontinuerlig mate under anvend-
else av vanlige tilforings- eller utsproytningsapparater. De
forskjellige komponenter kan tilfores s=rskilt til blandingsinn-
retningen, eller alternativt kan pa forhand fremstillete blan-
dinger av innbyrdes inerte bestanddeler anvendes for & redusere
antallet av komponentstrommer som det er nddvendig & blande i
det avsluttende arbeidstrinn, Det er szrlig hensiktémessig 4 ane
vende et tostromssystem, 1 hvilket én strim omfatter polyolen
med en molekylvekt ikke overskridende 300 og polymeriseringska-
talysatoren, mens den annen strém omfatter det organiske poly-
isocyanat. Nar vann anvendes som esemiddel, innftores det sammen
med polyolen. Inerte flyktige esemidler kan innfores enten med
polyolen eller med polyisocyanatet. Andre midler som kan anven-
des, f.eks. overflateaktive midler og ildsikringsmidler, kan
innfores 1 polyolblandingen eller 1 polylisocyanatet s& fremt de
ikke reagerer med dette. Det er szrlig fordelaktig ndar det an-
vendes en to-stromsblanding 4 anvende som polymeriseringskataly-
sator en basisk metallforbindelse av den type som er beskrevet
foran, enten alene eller i blanding med et tertizrt amin, Sale-
des kan anvendes blandinger av en polyol med kaliumacetat og et
tertizrt amin og andre eventuelt onskete tilsetningsstoffer som
har en tilstrekkelig stabilitet til & kunne lagres i 48 timer
eller lenger for blandingen med polylsocyanatet i skum~dannel-
sestrinnet.

Det er 1 enkelte tilfeller fordelaktig for &
produsere skum med de mest Onskete egenskaper at skumdannelsen
finner sted 1 opphetete former og at skummet utsettes for en et-
termodning ved forhoyet temperatur, f.eks. 1-2 timer ved en tem-
peratur av ca. 100°c,

Hvis blandingen av flyktige esemidler har et
kokepunkt under romtemperatur, kan det wvere hensiktsmessig &
fremstille blandingen av bestanddelene under trykk. Ved uttom-
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ningen fra blandingskammeret oppndes ekspansj)onen delvis ved
fordampning av esemidlene etterfulgt av en ytterligere ekspan-
sjon i en form idet blandingen tilslutt herdes.

De stive polymere skumprodukter som fremstil-
les ved fremgangsmaten iflge oppfinnelsen, har utmerkete hoy-
temperaturegenskaper og er saledes szrlig egnet for anvendelse 1
slike tilfeller hvor denne egenskap kan utnyttes fullt ut. Ser-
lig er skumproduktene karakterisert ved en fremragende motstands-
evne like overfor deformering ved hoye temperaturer, f.eks. tem=
peraturer i omradet av fra 100 til 250°C, og ogsd ved en sterkt
oket motstandsevne like overfor forbrenning selv nar det ikke er
innfort noe flamme-sikrende tilsetningsstoff. Mange skumproduk-
ter som er fremstillet ved fremgangsmaten ifdlge oppfinnelsen,
kan saledes faktisk graderes som klasse 1 i "Surface spread of
flame" ~forstket som er angitt i British Standard 476, del 1:
1953 (Fire Tests on Building Materials and Structure). Et godt
polyuretanstivt skum graderes vanligvis som klasse 4 ved dette
forstk.

Produktene som fremstilles i1 henhold til fore-
liggende oppfinnelse, er s=zrlig egnet som isolasjonsmaterialer og
som byggekomponenter o0.1l., szrlig hvor det er sannsynlig at de
utsettes for hoye temperaturer og/eller ild. For strukturelle
formdl kan skumproduktene anvendes i1 form av laminater med andre
materialer som f.eks. hadrde bygningsplater, asbest, glpsplater
eller papir.

Oppfinnelsen skal klargjdres nzrmere i forbin-
delse med de etterfdlgende eksempler, hvor alle deler er basert
p& vekt.

Eksempel 1

30 deler destillert difenylmetan-4,4'-diisocya-
nat blandes med 7 deler etylendiklorid, 0,2 del av en siloksane-
oksyalkylenkopolymer og 0,5 del tris(3-dimetylaminopropyl)heksa-
hydro-s-triazin, Blandingen reagerer slik at det dannes et hardt,
grovt skum med lav brennbarhet.

Eksempel 2

30 deler destillert difenylmetan-4,4'-diisocya-
nat blandes med 8,6 deler av en 10 % oppldsning av etylcellulose
1 metylenklorid, 0,3 del av en siloksan-oksyalkylenkopolymer,

0,5 del av diglycidyleteren av 2,2-bis(4-hydroksyfenyl)propan og
0,5 del tris(3-dimetylam1nopropyl)-heksahydro-s-triazin. Blandin-
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gen reagerer slik at det dannes et temmelig grovt, stivt skum med
lav egenvekt.,

Eksempel 3

30 deler av et ratt difenylmetandiisocyanat-pro-
dukt som tidligere var blitt behandlet med kalk for & redusere
det hydrolyserbare klorinnhold til under 0,2 %, blandes med 4 de-
ler etylendiklorid, 2 deler n-butanol, 0,3 del av en siloksan-ok-
syalkylenkopolymer, 0,5 del av diglycidyleteren av 2,2-bis{4-hyd-
roksyfenyl)propan og 0,5 del tris(3-dimetylaminopropyl)heksahyd-
. ro=s-triazin. Blandingen reagerer slik at det dannes et hardt,
fin-poret skum med en tetthet av ca. 160 g/liter. Skummet blir
ikke mykt eller utsatt for formforandringer nadr det opphetes ved
200°C 1 1 time, og det er vanskellig brennbart.

Eksempel 4

Fremgangsmaten etter eksempel 3 glentas, men de
L4 deler etylendiklorid erstattes med 6 deler triklorfluormetan og
mengden av n-butanol dkes til 4 deler. Skummet som fdes, er fin-
poret og har en tetthet av ca. 40 g/liter. Skummet utsettes ikke
for uvheldige formforandringer blir heller ikke mykt ved 200°c.
Eksempel 5 ‘

Eksempel 4 gjentas under anvendelse av ratt di-
isocyanatdifenylmetan, som er blitt opphetet ved 180-190°C i en
strom av nitrogen i 20 timer. Isocyanatinnholdet reduseres herved
fra 86,4 til 80,0 % av den teoretiske mengde for diisocyanatdife-
nylmetan, og det hydrolyserbare klor fra 0,4 til 0,17 %. Skumpro-
dukttet likner det som man fikk i henhold til eksempel 4.

Eksempel 6

Eksempel 5 gjentas, men n-butanolen erstattes
med 1 del etanol, Skummet som man fir, er fin-poret, men temmelig
sprott.

Eksempel 7

Eksempel 5 gjentas, idet n-butanolen erstattes
med 2 deler fenol. Det faes et meget fin-poret, temmelig sprott
skum,

Exsempel 8

Det fremstilles et skum fra 30 deler varmebehan-
dlet ratt dilsocyanatdifenylmetan, 6 deler triklorfluormetan, 2
deler butan-1,4-d10l, 0,3 del av en siloksan-oksyalkylenkopoly-
mer, 0,5 del tris(3-dimetylaminopropyl)-heksahydro-s-triazin og
0,5 del av diglycidyleteren av 2,2-bis(l4-hydroksyfenyl)propan.
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Skummet er fin-poret og bare svakt sprott og utséttes bare for en
ubetydelig formforandring ndr det opphetes 1 2 timer ved 250°C.
Eksempel 9

Det fremstilles et skum fra 30 deler av varme-
behandlet ratt difenylmetandiisocyanat med et lsocyanatinnhold av
82,8 % av teorlen for diisocyanatdifenylmetan og et hydrolyser-
bart kXlorinnhold av 0,19 %, 6 deler triklorfluormetan, 2 deler
1,2,6-heksantriol, 0,3 del av en siloksan-oksyalkylenkopolymer,
0,3 del av diglycidyleteren av 2,2-bis-(4-hydroksyfenyl)propan
og 0,5 del tris(3-metylaminopropyl)heksahydro-s-triazin, Skummet
er fin-poret og stivt,

Eksempel 10

Det fremstilles et skum fra 100 deler av lsocya-
natet som ble anvendt 1 eksempel 9, 20 deler triklorfluormetan, 1
del av en siloksan-oksyalkylenkopolymer, 10 deler butan-1l,4-diol,
1 del av dlglycidyleteren av 2,2-bis(4-hydroksyfenyl)propan, 1
del N,N-dimetyleykloheksylamin og 0,5 del blyoktoat. Skummet er
fin-poret og har en tetthet av 29 g/liter.

Ekgempel 11,

Det ble fremstillet en serie av skum under an-
vendelse av folgende resept, under tilsetning av de mengder av
metallforbindelse som er anfort nedenfor:
30 deler av varme-behandlet ratt difenylmetandiisocyanat, 6 deler
triklorfluormetan, 0,3 del siloksan-okgsyalkylenkopolymer, 2 deler
butan-1,4-diol, 0,5 del dlmetylcykloheksylamin og 1 del av digly-
cldyleteren av 2,2-bis(4-hydroksyfenyl)propan.
Tilsatte metallforbindelser

(a) 2 deler nikkeloktoat

(b) 4 deler av en opplésning av kalsiumnaftenat

i white spirit og som inneholder 4 % kalsium

(¢) 2 deler sinkoktoat

(d) 2 deler zirkoniumisooktylat

(e) 2 deler aluminiumisooktylat

(f) 2 deler av kvikksdlvsaltet av en blanding

C12°018 fettsyrer.

Skumnmet er stivt og har lav tetthet,
Eksempel 12

Det ble fremstillet et skum som angitt i eksem-
pel 11, men istedenfor 4 anvende metallforbindelsen ble det an-
vendt 1 del av en 40 % vandig opplosning av benzyltrimetylammo-
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niumhydroksyd, Skummet har god struktur og lav tetthet,
Eksempel 13

Det ble fremstillet et skum fra 30 deler varme=-
behandlet ratt difenylmetandiisocyanat, 6 deler triklorfluorme=-
tan, 0,3 del av en siloksan-oksyalkylenkopolymer, 0,5 del dimetyl-
cykloheksylamin og en oppldsning av 1 del natriumheksylenglykol-
borat i 2 deler butan-l,4-diol. Skummet er fin-poret, og det her-
der hurtig.

Eksempel 1

Det ble fremgstillet et skum fra 30 deler av en
80:20 blanding av 2,4- og 2,6-tolylendiisocyanater, 0,3 del av en
siloksan-oksyalkylenkopolymer, 2 deler butan-1l,4-diol, 6 deler
triklorfluormetan, 0,2 del dimetylcykloheksylamih og 0,5 del bly-
oktoat. Skummet som fremstilles er grovt og har hoy tetthet.
Eksempel 15

30 deler av et reaksjonsprodukt av en 80:20
blanding av tolylen 2,4- og 2,6-diisocyanater med trimetylolpro-
pan og dietylenglykol, med et isocyanatinnhold av 36,7 #, blandes
med 2 deler butan-l,4-d10l, 0,3 del av en siloksan-oksyalkylenko-
polymer, 1 del av diglyclidyleteren av 2,2-bis(4-hydroksyfenyl)-
propan, 6 deler triklorfluormetan, 0,5 del av dimetyleykloheksyl-
amin og 0,5 deler blyoktoat. Blandingen danner et fargelost, fin-
poret, stivt skum.

Eksempel 16

Det ble fremstillet et fin-poret stivt skum ved
4 blande folgende materialer:

33,5 deler av varme-behandlet ratt difenylmetan-
diisocyanat, 6 deler triklorfluormetan, 2 deler butan-l,4-diol,
1,65 deler av en 33 % opplosning av dlazabicyklooktan i dipropy-
lenglykol, 0,33 del propylenoksyd og 0,3 del av en siloksan-oksy-
alkylenkopolymer.

Eksempel 17

Det ble fremstillet et fin-poret stivt skum ved
4 blande sammen fUlgende bestanddeler:

30 deler av et ratt diisocyanatdifenylmetan-pro-
dukt, 1 del av diglycidyleteren av 2,2-bis(4~hydroksyfenyl)propen,
7 deler triklorfluormetan, 1,5 deler oksyetylert polypropylengly-
kol med molekylvekt 1900 og som inneholdt ca. 10 vektprosent av
bundet etylenoksyd, 2 deler butan-l,4-diol, 0,5 del dimetyldyklo-
heksylamin og 0,25 del blyoktoat.
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Eksempel 18
En oppldsning av kalium-2-etylheksoat i 1,4-

butandiol fremstilles ved & opplose 29 deler kaliumhydroksyd i
490 deler diol, etterfulgt av néytralisering med 72 deler 2-
etylkapronsyre. Et fin-poret stivt skum fremstilles ved & blande
2,4 deler av ovennevnte opplosning med 30 deler av et ratt diiso-
cyanatdifenylmetan-produkt, 7 deler triklorfluormetan, 1,5 deler
oksyetylert polypropylenglykol (som i eksempel 17) og 0,3 del
tris-3-dimetylaminopropylheksahydro-s~-triazin.

Eksempel 19

Det ble fremstillet et skum ved 4 blande sammen
folgende bestanddeler:

30 deler av et ratt tolylendiisocyanat-produkt
som inneholdt 72 % tolylendiisocyanat, 11 deler triklorfluorme-
tan, 1 del av diglycidyleteren av 2,2-bis(4~hydroksyfenyl)propan,
0,25 del blyoktoat, 0,5 del dimetylcykloheksylamin, 0,7 del av en
siloksan-oksyalkylenkopolymer og en opplésning av 0,2 del kalium-
acetat 1 2 deler butane-l,%-diol. Skummet er stivt og fin-poret,
men noe sprott. Sproheten reduseres betraktelig ved & opphete
skummet i 4 timer ved 100°cC,

Eksempel 20

Det fremstilles et stivt skum ved & blande 30
deler av et ratt difenylmetandiisocyanat-produkt med 6 deler tri-
klorfluormetan, 2 deler trietanoclamin, 1 del av diglycidyleteren
av 2,2-bis(b-hydroksyfenyl)propan, O,5~de1 blyoktoat, 0,5 del di-
metylbenzylamin og 0,3 del av en siloksan-oksyalkylenkopolymer.
Ekgempel 21

Det fremstilles et stivt skum ved & blande 30
deler 1,l-bis(4-isocyanatfenyl)cykloheksan, 6 deler triklorfluor-

metan, 2 deler butan-l,4-diol, 0,25 del blyoktoat, 0,5 del dime-
tylbenzylamin, 1 del av diglycidyleteren av 2,2-bis(4~hydroksyfe=
nyl)propan og 0,3 del av en siloksan-oksyalkylenkopolymer.
Eksempel 22

0,7 del kaliumacetat oppléses i 6,7 deler butan-
1,4-diol ved oppvarmning og opplésningen blandes med 1 del dime-
tyleykloheksylamin, 10 deler tris-8-kloretylfosfat, 2 deler sil-
oksan-oksyalkylenkopolymer og 0,2 del vann, 7 deler av oppldsnin-
gen som man f4r pd denne mAte, blandes med 30 deler av et diiso-
cyanatdifenylmetan-produkt og 7 deler triklorfluormetan slik at
det dannes et fin-poret, stivt skum med lav egenvekt. Det gjenve-
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rende av opplgsningen lagres i 48 timer ved romtemperatur. Den
forblir klar, og ndr den anvendes for & fremstille et skum som
angitt ovenfor, far man et skum med liknende egenskaper. I mot-
setning hertil er en blanding fremstilt fra 6,7 deler butan-
1,4-diol, 0,5 del blyoktoat, 1 del dimetylbenzylamin, 10 deler
tris-B-kloretylfosfat og 2 deler av en siloksan-oksyalkylenko-
polymer bare stabil i en begrenset periode, hvoretter utfelling
av fast stoff begynner.

Eksempel 23,

En blanding omfattende 100 deler av et ratt diisocyanat-
difenylmetan-produkt, 10 deler triklorfluormetan og 2 deler av
en siloksan-oksyalkylenpolymer blandes kontinuerlig med en
blanding omfattende 1 del oksypropylert trietanolamin med et hyd-
roksyltall pd 530 mg KOH/g, 6,7 deler 1l,4-butandiol, 0,1 del tri-
etanolamin, 0,5 del blyoktoat, 0,5 del av et alkylfenoletylen-
oksydkondensat, 1 del N, N-dimetylbenzylamin, 10 deler tris-8-
kloretylfosfat, 3 deler av diglycidyleteren av 2,2-bis (4-hydrok-
syfenyl)propan og 1 del av en siloksan-oksyalkylenkopolymer.
En tilstrekkelig mengde av blandingen innfgres i en form, oppvar-
met til 40°C, med indre dimensjoner 56 cm x 7,5 cm slik at det
dannes et skum med en tetthet av 40 g/liter. Etter at oppskum-
ningen er ferdig opphetes formen og innholdet i 2 timer ved
100°c. Nar produktet prgves i henhold til britisk standard‘475,

del 1, 1953, graderes skummet som klasse 1.

Patentkrav:

1. Fremgangsmate for fremstilling av stiv skumplast med

god hgytemperatur - og brannbestandighet, kX ar ak ter i -

s ert ved at man sammenblander:

a) et enkelt organisk polyisocyanat,

b) en i og for seg kjent katalysator for polymerisering av poly-
isocyanatmolekylene til forbindelser med isocyanuratringstruktur,
c) som esemiddel: vann og/eller en inert lavtkokende weske og
eventuelt

-d) en lavmolekylar hydroksyforbindelse hvis molekylvekt ikke over-
stiger 300 i en slik mengde at den, sammen med det eventuelt til-
stede verende vann, vil reagere med inntil 60% av polyisocyanatets
isocyanatgrupper .
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2. Fremgangsmidte som angitt i krav 1,
karakterisert ved at polyisocyanatet er et ratt
diisocyanatdiarylmetan~produkt oppnadd ved fosgenering av et
ritt diaminodiarylmetan.
3. Fremgangsmdte som angitt i et av de foregaende krav,
karakterisert ved at mengden av hydroksyforbind-
else som anvendes er tilstrekkelig til, sammen med eventuelt til-

stedeverende vann, a reagere med fra 10 til 40 vekt% av polyiso-

cyanatets isocyanatgrupper.

Anfgrte publikasjoner:

Britisk patent nr. 920.080, 927.173, 949.253, 809.809
Tysk utl.skrift nr. 1.022.789

Us patent nr. 2.993.870



	Page 1 - BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - DESCRIPTION
	Page 3 - DESCRIPTION
	Page 4 - DESCRIPTION
	Page 5 - DESCRIPTION
	Page 6 - DESCRIPTION
	Page 7 - DESCRIPTION
	Page 8 - DESCRIPTION
	Page 9 - DESCRIPTION
	Page 10 - DESCRIPTION
	Page 11 - DESCRIPTION
	Page 12 - DESCRIPTION
	Page 13 - DESCRIPTION
	Page 14 - CLAIMS
	Page 15 - CLAIMS

