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Forbedret fremgangsmite for kon- (C) etterfplgende oppvarming av

treet til en temperatur tilstrekkelig

servering av tre ved impregnering av

tre med metallsalter er beskrevet. Nar-
mere bestemt omfatter fremgangsmaten
trinn for
(A) & bringe treet i et kar i kon-
takt med en l¢sning inneholdende minst
ett lgselig metallsalt av en organisk
carboxylsyre under betingelser for tid,
temperatur og trykk som er tilstrekkelig
til &
(i) bevirke penetrering av lgs-
ningen inn i treet, og
(ii) opprettholde metall:syrefor-
holdet i lgsningen fjernet
fra treet i trinn (B) hoved-
sakelig lik metall:syrefor-
holdet i lgsningen anvendt til
. 4 impregnere treet i trinn (3a),
(B) fjerning av minst noe av l¢s-
ningen fra treet ved reduksjon av trykket
innen karet, og

til & feste metallet til treet.

Lgsningene anvendt i den ovenfor
angitte fremgangsmi3te kan vare enten van-
dige l¢sninger eller hydrocarbonlgsninger,
og lpsningene kan inneholde andre onske-
lige komponenter i tillegg til metallsal-
tene, slik som insekticider, brannhem-
mende midler, vannavstgtende midler etc.

I en foretrukket utfgrelsesform er metall-
saltet av den orgaﬁiske carboxylsyre an-
vendt i fremgangsmaten et fungicid.
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Foreliggende oppfinnelse angar en fremgangsmate for
konservering av tre ved impregnering med metallsalter. Nazrmere
bestemt innbefatter fremgangsmaten ifgplge oppfinnelsen en
rekke av trinn under regulerte betingelser nar det gjelder

tid, temperatur og trykk, og i s@rdeleshet temperatur.

For & forhindre forfall av tre og tgmmer, og derved
gke deres levetid, er det vanlig praksis & impregnere tre
eller tgmmer med et konserveringsmiddel slik som creosot,
blandinger av uorganiske forbindelser som er opplgst eller
dispergert i vann, eller visse organiske forbindelser som er
opplest i petroleumdestillater. Beskyttelsen som oppnaes ved
pdfgring av disse materialer er avhengig av dyp og rimelig
jevn penetrering inn i ved eller tgmmer av konserverings-
materialet.

Trebehandling og trekonservering er diskutert i detalj
i to-bindsverket med tittel "Wood Deterioration and its
Prevention by Preservative Treatments", Darrel D, Nicholas,
Editor, Syracuse Wood Science Series 5, Syracuse University
Press, Syracuse, N.Y., 1973. Blant eksemplene pa trekon-
serveringsmidler som er beskrevet der er forskjellige creo-
sotsammensetninger, pentaklor-fenol, kobbernafthenat, kobber-
8-kinolinat, organotinnforbindelser, organokvikksglvior-
bindelser, sinknafthenat, klorerte hydrocarboner, ammoniak-
kalsk kobberarsenitt (ACa), surt kobberkromat (ACC), sink-
salter slik som sinkklorid, sinkoxyd og sinksulfat, kromert
kobberarsenat (CCA), etc.

Fremgangsmdter og utstyr for behandling av tre er dis-
kutert i bind II, kapittel 3, sider 279 - 298. Trykkbehand-
lingen er beskrevet som den mest effektive metode for be-
skyttelse av tre mot forfallsangrep, insekter, brann, etc.
Ikke-trykkbehandlinger er ogsa diskutert i dette kapittel.
Dypping er primert foreslatt som en tilfredsstillende over-
flatebehandling selv om en viss penetrering er observert. En
annen ikke-trykkteknikk er diffusjonsprosessen med utgrket
tre. Forfatteren indikerer at prosessen krever lange behand-
lingsperioder pa grunn av lave diffusjonshastigheter. Tre-
konserveringsmidler slik som de ovenfor beskrevne er blitt
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pédfgrt tre som lgsninger, emulsjoner, pastaer eller dis-
persjoner i veskeformige hydrocarboner og/eller vandige sys-
temer. I mange anvendelsesomrdder er anvendelse av vandige
systemer foretrukket i forhold til veskeformige hydrocarboner
péd grunn av duft, brennbarhet og den ofte toksiske natur av
de vzskeformige hydrocarboner. US patentskrift 4 507 152 be-
skriver vandige materialer med fungicide og insekticide egén-
skaper som kan anvendes ved behandling av tre. De vandige
materialer omfatter oljelgselige metallsalter av organiske
carboxylsyrer, halopyridylfosfater og overflateaktive midler.
Materialene kan anvendes for & penetrere bade tgrt og ferskt
tre, og tre behandlet med dette vandige system er resistent
overfor fungi og insekter.

Trekonserveringsmidler som anvendes som vandige ammoni-
akkalske lg¢sninger av fettsyresalter er beskrevet i US patent-
skrift 4 001 400 og vandige lgsninger av metallsalter av
carboxylsyrer og ammoniakk og/eller ammoniumforbindelser er
beskrevet i US patentskrift 4 193 993. Ammoniakken og/eller
ammoniumforbindelsene anvendes for & opprettholde metall-
saltet i lgsningen. Britisk patentskrift GB 2 049 430 be-
skriver vannbaserte fungicide materialer som omfatter et
cuprammoniumkompleks av en Cl-4 monocarboxylsyre og et Cl-4
monocarboxylat av et metall valgt fra et jordalkalimetall,
sink og mangan. Materialene er anvendbare for behandling av
avlinger slik som vinranker, kaffe, te, epler, parer, etc.,
og materialene kan anvendes som malingsbiocider og som tre-
konserveringsmidler.

En teknikk for anvendelse av vandige systemer av poly-
halofenoler er beskrevet i US patentskrift 4 090 000. Kort
angitt innbefatter metoden anvendelse av en vandig lgsning
inneholdende et vannlgselig salt av polyhalofenolen og et
syredannende materiale som kan gjennomgd en reaksjon i lgs-
ningen for & frigi en syre som fortrenger polyhalofenolen fra
angitte salt etter at l¢sningen er impregnert inn i tre.

Uten hensyn til de kjemiske impregneringssystemer som
anvendes, innbefatter den mest vanlige kommersielle prosedyre
for impregnering av tre & underkaste treet for konserverings-
midlet under relativt hgye trykk slik som 10,5 til 14 kg/cm2
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i et betydelig tidsrom slik som fra 1 time til 24 timer. Pro-
sessen kan ogsd kreve relativt hgye temperaturer slik som fra
75 til 90 - 95°C. Enn videre kan pafgring av trykk bevirke
kompresjon av de ytre lag av treet, 1 s@rdeleshet etter at
treet er svekket og myknet ved dampbehandling. Sammenbruddet
av trecellene vil sannsynligvis finne sted spesielt nar rela-
tivt mykt, utgrket tre med lav spesifikk vekt behandles. Ved
sammenbrudd av trecellene i et omrdde dannes et relativt
impermeabelt lag som begrenser eller til og med fullstendig
blokkerer strgmningen av konserveringsmidler inn i det indre
av treet.

Det er ogsd blitt foreslatt & forbedre metoden for
trykkbehandling ved fg¢rst a underkaste treet en vakuumbe-
handling. Eksempler pa kjente patenter som beskriver metoder
for impregnering av tre under anvendelse av vakuum etter-
fulgt av trykk innbefatter US patentskrifter 2 668 779;

3 200 003 og 3 968 276.

US patentskrift 3 677 805 beskriver en modifikasjon
av trykkbehandlingen. Ved denne prosedyre nedsenkes treet i
en behandlingsvaeske inne i et trykkar, og trykket gkes til
driftstrykk hvorpa innholdet av karet underkastes virkningen
av en pulserende pumpe som tilveiebringer sinusformede trykk-
pulser i karet. Med andre ord pafgres trykkpulser gjentagne
ganger 1 modulert amplitude for & tilveiebringe variable
trykktopper over og under det omgivende trykk som opprett-
holdes i trykkaret. Denne prosedyre krever utstyr som innbe-
fatter en pulserende pumpe for & drives inne i et trykkar
utstyrt med trykkavspennende midler.

Som ovenfor angitt innbefatter den mest vanlige kom-
mersielle prosedyre for impregnering av tre & underkaste
treet for konserveringsmidlet under relativt hgye trykk og
enkelte ganger ved relativt hgye temperaturer. Normalt inn-
befatter prosedyren & anbringe tre i et kar, karet fylles
med den konserverende blanding og trykket heves innen karet

inntil det ¢nskede nivd for & bevirke penetrering av lgsningen

inn i treet. Enkelte ganger heves temperaturen pa vasken
innen karet til en forhgyet temperatur. Etter at treet er

blitt underkastet det penetrerende system i det ¢gnskede tids-



10

15

20

25

30

35

170875

rom, reduseres trykket, generelt til atmosfaretrykk, og
ettersom trykket reduseres tvinges noe av penetreringslgs-
ningen inneholdt i treet ut av treet ved ekspansjon av luften
innen treet ettersom det ytre trykk reduseres. Denne pene-
trerende lgsning som frigis gjenvinnes fra treet ettersom
det ytre trykk reduseres angis generelt innen faget som
"kickback", her angitt som "retur". Nar dette uttrykk anvendes
i foreliggende beskrivelse skal dette ha samme betydning. Det
er blitt observert ved prosesser hvori den penetrerende l@gs-—
ning inneholdende metallsalter av carboxylsyrer at retﬁren
ofte inneholder mindre metall og mer carboxylsyre enn hva
som opprinnelig var i penetreringsl@gsningen. Denne sammen-
setningsforandring i returen er et problem pa grunn av at
returen generelt blandes med den opprinnelige lgsning i karet
og som derved resulterer i en total reduksjon i metallinnhold
og en gkning i syre. Selv om nedsettelsen i metallkonsentra-
sjonen i lésningen kan justeres ved tilsetning av ytterligere
metallsalt, kan den gkede mengde av fri syre i lgsningen ikke
lett fjernes, og konsentrasjonen fortsetter & bygge seg opp
ettersom prosessen fortsettes. I tillegg til en fortynnende
effekt som fremkalles av den gkte syre, kan overskudd av til-
stedevarende syre i blandingen fg¢re til stalkorrosjonspro-
blemer i vatsystemer.

Den ovenfor beskrevne kjente teknikk representerer
et lite utvalg av forslag som er blitt presentert for be-
handling av tre med vann og/eller konserveringsmaterialer for
a forhindre forfall. Til tross for disse mange forslag innen
teknikkens stand er det kontinuerlig et behov for en billig,
sikker, ikke-toksisk og ikke-korrosiv behandling som er
effektiv og som resulterer i jevn penetrering av konserver-
ingsmidlet og andre kjemikalier til kjernen av tre.

Foreliggende oppfinnelse angadr sidledes en forbedret

fremgangsmadte for konservering av tre ved impregnering av

tre med metallsalter. Fremgangsmaten ifplge oppfinnelsen er
kjennetegnet ved at den omfatter fplgende trinn:

| A) treet kontaktes i et kar, uten forutgdende evaku-
ering, med en lg¢sning inneholdende minst ett l¢selig metall-
salt av en organisk carboxylsyre under betingelser for tid,
temperatur og trykk som er tilstrekkelig
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(i) til & bevirke penetrering av l¢sningen inn i

treet, og

(ii) til & opprettholde metall:syreforholdet i lgs-

ningen som fjernes fra treet i trinn (B) hoved-
sakelig som metall:syreforholdet i l¢sningen
anvendt for & impregnere treet i trinn (A),

(B) fjerning av minst noe av l¢sningen fra treet ved
redusering av trykket innen karet, og blanding av angitte
fjernede l¢sning med l¢sningen i karet, og

(C) deretter oppvarming av treet i narver av den
blandede l¢sning til en temperatur tilstrekkelig til & feste
metallet til treet hvori den blandede lgsning anvendes som et
varmeoverforingsmedium.

L¢sningene anvendt ved den ovenfor angitte fremgangs-
madte kan vare enten vandige lgsninger eller hydrocarbonlgs-
ninger, og lgsningene kan inneholde andre ¢nskelige kompo-
nenter i tillegg til metallsaltene, slik som insekticider,
brannhemmende midler, vannavstgtende midler etc. I en fore-
trukket utfgrelsesform er metallsaltet av den organiske

carboxylsyre anvendt ved fremgangsm&ten et fungicid.

Uttrykket "lgsning" anvendt i foreliggende beskrivelse
og krav angir ikke bare samme lgsninger, men ogsd emulsjoner,
mikro-emulsjoner og lignende. Nar slike emulsjoner, mikro-
emulsjoner etc. anvendes, vil uttrykket "lgselig metallsalt"
referere til det faktum at saltet er lgselig i minst &én av
fasene av slike emulsjoner, mikro-emulsjoner etc.

Et kritisk trekk ved den forbedrede fremgangsmidte
ifglge oppfinnelsen er det fgrste trinn identifisert som
trinn (A). Det er funnet at de ¢nskede forbedrede resultater
erholdes hvis temperaturen pd l¢sningen anvendt i trinn (A)
opprettholdes ved en temperatur som er utilstrekkelig "til
& feste metallet til treet". Uttrykket "& feste metallet til
treet" betyr at metallsaltet som impregneres inn i treet
ved fremgangsmdten ifglge oppfinnelsen ikke lutes ut av treet
ved kontinuerlig eksponering for vann og/eller hydrocarbon-
lgsningsmidler. Det er ikke fullt ut klart og er gjenstand
for betydelige antagelser blant fagmannen hvorvidt festingen

av saltet til treet er et resultat av en kjemisk reaksjon
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mellom metallsaltet og funksjonelle grupper inneholdt innen
cellulosestrukturen eller ligninet eller andre reaktive
materialer inneholdt i treet, eller om festingen av metall-
saltet er et fysikalsk fenomen som akselereres ved ¢gkning av
temperaturen. Da i1 enkelte tilfeller returen erholdt fra
tomcelleprosesser inneholder mindre metall og mer syre enn
hva som var inneholdt i behandlingslgsningen, understgtter
dette den teori at festingen av metallet til treet og fri-
givelsen av fri syre er et resultat av en kjemisk utbytting
mellom metallet av metallsaltet med en hydrogenholdig aktiv
gruppe i cellulosestrukturen av treet som derved frigir fri
syre.

Ved foreliggende fremgangsmédte reguleres temperatur-
og trykkbetingelsene opprettholdt i trinn (A) for & opprett-
holde metall;syreforholdet i returlgsningen som deretter
fjernes fra treet i trinn (B) hovedsakelig i metall:syre-

forholdet i lg¢sningen anvendt for & impregnere treet i trinn

(A). I en foretrukket utfprelsesform oppndes det énskede
resultat i trinn (A) ved & opprettholde temperaturen pad pene-
treringslgsningen i trinn (A) ved en temperatur under tempera-
turen ved hvilken festing av metallet til treet finner sted.
I en utfgrelsesform opprettholdes temperaturen pa l@gsningen
anvendt i trinn (A) generelt mellom 20 og 80°c. Hpyere tem-
peraturer kan anvendes med enkelte metallsaltlgsninger sa
lenge metallsaltet ikke blir sammensmeltet til treet som vist
ved en redusert metallkonsentrasjon og gket syrekonsentrasjon
i returen. Trykket innen karet i trinn (A) kan varieres over
et vidt omrade, og dette trykk vil generelt vare et trykk
stgrre enn 0 og opp til 14 kg/cmz. Mengden av trykk innen
karet regulerer penetreringsgraden av lgsningen inn i treet,
og hvis lavere trykk anvendes fortsettes trinn (A) i lengre
tidsrom inntil den gpnskede grad av penetrering er erholdt.
Hvis pa lignende mdte temperaturen anvendt i trinn (A) er ved
den nedre ende av omradet fra 20 til 8OOC utfgres trinn (A)
i lengre tidsrom.

Etter at penetreringslgsningen er penetrert inn i treet
i den ¢nskede grad, fjernes minst noe av penetreringslgsningen

fra treet ved reduksjon av trykket innen karet. I dette andre
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trinn (trinn B) vil ettersom trykket innen karet reduseres
luften innen treet ekspandere og derved frigi og tvinge minst
noe av penetreringslgsningen ut fra treet. Denne frigitte
lpsning er returen som blandes med den opprinnelige behand-
lingslgsning.

Det impregnerte tre behandles deretter i et tredje
trinn (trinn (C)) som innbefatter omforming av treet til en
temperatur som er tilstrekkelig til & feste metallet til
treet. Selv om temperaturen anvendt i trinn (C) kan variere
avhengig av arten av metallsalt anvendt i prosessen er de
temperaturer som er tilstrekkelig til generelt & feste metal-
let til treet innen omradet fra 90°C opp til treets spaltings-
temperatur eller ca. 120°c.

Oppvarmingen av treet i trinn (C) kan utfgres i ner-
ver av en blanding av behandlingslgsning og retur fjernet i
trinn (B), og i slike tilfeller virker blandingen som varme-

overfgringsmedium innen karet. NAar blandingen av lgsninger

anvendes som varmeoverfgringsmedium, utfgres oppvarmingen

i trinn (C) fortrinnsvis ved konstant trykk som kan vere
atmosfaretrykk eller et svakt forhgyet trykk. Anvendelse av
et konstant trykk i trinn (C) er foretrukket for & minimali-
sere enhver ytterligere overfgring av materialer fra treet
til l¢sningen, innbefattende enhver fri syre dannet som et
resultat av festingen av metallet til treet. Selvsagt er et
ngyaktig konstant trykk ikke praktisk eller ngdvendig, og
det er bare ¢gnskelig at trykket opprettholdes hovedsakelig
konstant, og trykket kan varieres med en faktor pad rundt

T 0,14 kg/cm?.

I en alternativ utfgrelsesform kan blandingen av lgs-
ninger resulterendé fra trinn (B) ledes bort fra karet og er-
stattes med en annen inert vaskeformig substans slik som en
mineralolje fgr treet underkastes oppvarming i trinn (C).

I denne utfgrelsesform virker oljen som et oppvarmingsmedium,
og blandingen av lgsninger som ledes bort og gjenvinnes fra
trinn (B) kan anvendes i etterfplgende tre behandlingspro-
sesser. Dette er en foretrukket utfgrelsesform nar blandingen
fra trinn (B) er i form av en emulsjon og temperaturen an-
vendt i +trinn (C) sannsynlisvis vil fgre til en faseseparering. -
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I en annen utfgrelsesform kan blandingen av lgsninger
erholdt i trinn (B) fjernes fra karet ved slutten av trinn
(B) og treet kan oppvarmes i trinn (C) med f.eks. damp som
et varmeoverfgringsmedium. Denne utfgrelsesform er mindre
foretrukket enn de ovenfor angitte utfgrelsesformer fordi damp
ikke er s& effektivt varmeoverfgringsmedium som de blandede
lgsninger eller oljen, og anvendelse av damp kan resultere
i utlutning av de impregnerte metallsalter fgr disse kan
festes til treet. Denne utfgrelsesform er imidlertid en fore-
trukket utfgrelsesform nadr blandingen av lg¢sninger erholdt
fra trinn (B) er i form av en emulsjon og temperaturen anvendt
i trinn (C) sannsynligvis vil fgre til en faseseparasjon.
Lgsningene som anvendes som penetrerende lgsninger
i trinn (A) ifglge oppfinnelsen kan enten vere hydrocarbonlgs-
ninger eller vandige lgsninger. Som ovenfor angitt kan disse
lgsninger ogsd vere emulsjoner eller mikro-emulsjoner. Den

kontinuerligere fase av slike emulsjoner og mikro-emulsjoner

kan enten vare hydrocarbon-aktig eller vandig. Mengden av
metallsalt innbefattet i lgsningene anvendt i trinn (A) vil
generelt vere en mengde tilstrekkelig til & tilveiebringe et
metallinnhold i l@¢sningen pa fra 0,1 til 5 vekt% av metall
basert pa vekten av lgsningen.

I en foretrukket utfgrelsesform er lgsningene opples-
ninger av metallsalter i et hydrocarbonlgsningsmiddel.
Eksempler pa hydrocarbonlgsningsmidler som er anvendbare
innbefatter aromatiske savel som alifatiske lgsningsmidler,
og blandinger av aromatiske og alifatiske hydrocarboner.
Spesifikke eksempler pa hydrocarbonlgsningsmidler innbefatter
mineralspirit, naftha, lett mineralolje, xylen, toluen og
kommersielle blandinger av hydrocarbonlgsningsmidler slik som
petroleumhydrocarboner. Oxygenerte hydrocarboner slik som
alkoholer, ketoner, ethere og estere er ogsd anvendbare som
hydrocarbonlgsningsmidler.

N&r hydrocarbonlgsninger anvendes ved fremgangsmiten
ifplge oppfinnelsen, er metallsaltene fortrinnsvis olje-
lgselige eller hydrocarbon-lgselige salter. Oljelgseligheten
av metallsaltene ifglge oppfinnelsen er antatt & bidra til

de fordelaktige og gnskelige resultater som erholdes. Da den
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organiske forbindelse er oljelgselig og hovedsakelig hydro-
fob, vil den derfor ikke ha noen tendens til a bli ekstrahert
eller utlutet fra det behandlede tre selv over forlenget tid.

Serlig foretrukne typer av oljelgselige metallsalter
som er anvendbare i de vandige systemer ifglge oppfinnelsen
er sure, ngytrale og basiske salter av organiske carboxyl-
syrer. Disse salter er ogsda kjent innen faget som "sdper”.

Valget av metallinnhold i saltene vil avhenge av egen-
skapene som ¢gnskes & tilfgre det treet som behandles, til-
gjengelighet, pris og effektivitet. Enkelte metallsalter er
mer vanlig anvendt ved. fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen,
og disse innbefatter kobber, sink, zirkonium, krom, jern,
antimon, bly og kvikksgplv. Salter innenholdende en blanding
av ionene avén eller flere av disse metaller kan ogsd an-
vendes.

Som ovenfor angitt kan saltene vare sure, ngytrale

eller basiske. Syresaltene inneholder utilstrekkelig metall-

kation til & ngytralisere syren. De ngytrale salter inne-
holder en mengde av metallkation akkurat tilstrekkelig til &
ngytralisere syregrupper tilstedevzrende i saltanionet. De
basiske salter inneholder et overskudd av metallkation og
angis ofte som overbaserte, hyperbaserte eller superbaserte
salter. Disse sure, basiske og ngytrale salter er fortrinns-
vis av oljelgselige organiske carboxylsyrer og blandinger av
slike syre.

Carboxylsyrene fra hvilke egnede sure, ngytrale og
basiske salter kan fremstilles innbefatter alifatiske, cyclo-
alifatiske og aromatiske mono— og polybasiske carboxylsyrer.
De organiske carboxylsyrer kan enten vere naturlige eller
syntetiske eller blandinger derav. Eksempler pa naturlige
syrer, selv om disse vanligvis er raffinert, innbefatter
rettkjedede og forgrenede carboxylsyrer og blandinger slik
som talloljesyrer og cykliske carboxylsyrer slik som nafthen-
syrer. Et utall av syntetiske carboxylsyrer, og i sardeles-
het alifatiske carboxylsyrer eller blandinger derav er an-
vendbare, og disse inneholder generelt 6 eller flere carbon-
atomer.

Metallsaltene eller -sidpene kan fremstilles ved smel-
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ting eller utfellingsmetoder. Sapene fremstilles normalt i
et inert veskemedium slik som en hydrocarbonolje eller lgs-
ningsmiddel. De organiske carboxylsyrer vil generelt ha minst
6 carbonatomer og s& mange som 30 carbonatomer, men ndr mer
enn &n carboxylsyre anvendes, kan carboxylsyrer inneholdende
sd lite som 2 carbonatomer anvendes som en av syrene av blan-
dingen. Eksempler pa& anvendbare organiske carboxylsyrer inn-
befatter eddiksyre, propionsyre, smgrsyre, isopentansyre,
hexansyre, 2-ethylsmgrsyre, nonylsyre, decansyre, 2-ethyl-
hexansyre, isococtansyre, isononansyre, neodecansyre, laurin-
syre, palmitinsyre, stearinsyre, oljesyre, linolsyre, nafthen-
syre, og kommersielt tilgjengelige blandinger av to eller
flere carboxylsyrer slik som nafthensyre, talloljesyrer,
harpikssyrer etc.

Eksempler pd syresalter er sure kobbersalter inne-
holdende mindre enn en stgkiometrisk ekvivalent av kobber pr.
syreekvivalent. For andre metaller enn kobber er de basiske

salter eller saper foretrukne da disse inneholder hg¢yere
mengder av metall. Eksempelvis kan lgsninger av normale sink-
salter av monocarboxylsyrer slik som neodecansyre inneholde
ca. 6 vekt$ sink, mens en lgsning av et basisk sinkneodecanoat
kan inneholde opp til 16 vekt% eller mer av sink.

Basiske metallsalter eller saper av carboxylsyrer kan
ogsé fremstilles etter vel kjente metoder innen faget. Eksemp-
ler péd ngytrale og basiske salter og av metallsaltkomplekser
sdvel som deres fremstilling kan finnes i f.eks. US patent-
skrifter 2 251 798; 2 955 949; 3 723 152 og 3 941 606. Enkelte
av de basiske salter er blitt angitt som komplekser pa grunn
av at de ikke er enkle salter.

Eksempelvis er de basiske materialer som er beskrevet
i US patentskrift 3 941 606 angitt som "metallcarboxylat-
alkoxyalkoholat"-komplekser. For oppfinnelsens formdl skal
slike basiske komplek..er innbefattes innen uttrykket metall-
salter eller sdper som anvendt i foreliggende beskrivelse og
krav.

Spesifikke eksempler p& saltene eller sapene som er
anvendbare ifglge oppfinnelsen innbefatter de som er be-
skrevet i etterfglgende tabell I og i de etterfglgende spesi-
fikke eksempler.
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Tabell I
Carboxylatmetallsalter

Komponent  Metall Metallinnhold (vekt$) Syre
s-1 Cu - 16 neodecansyre
S-2 Cu 11 neodecansyre
S-3 Cu 10 nafthensyre
S-4 Zn 18 2-ethylhexansyre
S-5 in 8 nafthensyre
S-6 Zn 10 blanding av C8—C18

Fremstilling av de ovenfor beskrevne metallsalter er
illustrert i de etterfplgende eksempler hvori alle deler og

prosenter er pd vektbasis med mindre annet er angitt.

Eksempel S-1

En blanding av 260 deler uren neodecansyre, 103 deler
propionsyre, 400 deler mineralspirit, 172 deler kobberpulver,
91 deler methyl Cellosolve®, 14 deler dipropylenglycol, 70
deler vann, 10 deler octyl-fenoxypolyethoxyethanol (Triton @
X-15) og 3 deler Santoflex® 77 ble fremstilt og spylt med
luft mens den ble oppvarmet til en temperatur pa ca. 80°c.
Reaksjonen under disse betingelser fortsatte i 6 timer. En
liten mengde borsyre (7 deler) ble tilsatt og oppvarmingen
ble fortsatt ved 80°C med luftspyling. Reaksjonen ble fort-
satt ved denne temperatur inntil 180% syrengytralisering var
oppnddd (totalt 14 timer). Blandingen ble oppvarmet i ytter-
ligere 2 timer ved en temperatur pa ca. 150°C til 190% syre-
ngytralisering. Luftblasingen ble avsluttet, og en inert
nitrogenatmosfere ble anvendt mens blandingen langsomt ble
oppvarmet til 150°C i 8 timer mens overskudd av vann ble
fjernet.

Fire tilnzrmet like porsjoner av amylfosfat pad totalt
176 deler ble tilsatt ved 3 timers intervaller mens en tem-
peratur pa 145°¢ og nitrogenatmosfzre ble opprettholdt. Blan-
dingen ble deretter avkjglt til ca. 1250C, fikk sedimentere
for & fjerne overskudd av kobber og ble filtrert.

Det filtrerte produkt kan oppvarmes under vakuum til

en temperatur pa ca. 150°C for & fjerne mineralspirit under
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dannelse av den ¢nskede konsentrasjon av metall.

Materialene ifglge eksempel S-2 til S-6 i tabell I
kan fremstilles ved lignende metoder som de som er beskrevet
ovenfor for s-1, eller ved alternative prosedyrer velkjent
innen faget. '

Eksempel S-7

En blanding av 840 deler destillert naftensyre, 176
deler 2-ethylhexansyre, 512 deler mineralspirit, 48 deler
Carbitol® (en diethylenglycolether) 4,8 deler eddiksyre,
1,6 deler vann og 10,9 deler av et anti-skumningsmiddel ble
innfgrt i en reaktor, og blandingen ble oppvarmet under om-
r¢ring til en temperatur pa ca. 65°cC. Blandingen ble spylt
med carbondioxyd og 214,4 deler sinkoxyd ble tilsatt til

blandingen som deretter ble oppvarmet til en temperatur péa
ca. 105°c. Reaksjonen ble fortsatt ved denne temperatur mens
periodevise kontroller ble foretatt med hensyn til prosent
sink, syreverdien og prosent vann. Om ngdvendig ble syre-
verdien justert til -33 til =38 for 10% sink. Hvis vanninn-
holdet er over 0,4% ble blandingen dehydratisert.

Ca. 100 deler av filterhjelpestoff ble tilsatt under
omrgring til blandingen som deretter ble filtrert. Filtratet
var en klar vaeske som ble justert til et sinkinnhold pd 10%
under anvendelse av mineralspirit, under dannelse av det
¢gnskede produkt.

Carboxylatmetallsalter av den ovenfor beskrevne type
er kommersielt tilgjengelig slik som under de generelle vare-
betegnelser "Ten-Cem", "Cem-All", "Nap-All", "Hex-Cem", "Lin-
All" og "Neo-Nap". Disse mineralspiritlgsninger kan tilpasses
for bruk ved fremstilling av de penetrerende lgsninger ifglge
oppfinnelsen ved blanding av angitte mineralspiritlgsning med
ytterligere mineralspirit under andre hydrocarbonlgsnings-
midler.

Blandinger av carboxylsyrene slik som de som er be-
skrevet i tabell I kan lett fremstilles og anvendes ifglge
oppfinnelsen. Eksempelvis fremstilles en blanding ifglge opp-
finnelsen fra like deler av komponent S-1 og S-6 resulterende
i en blanding inneholdende 8% kobber og 5% sink. En blanding
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av 2 deler av komponent S-1 med 1 del av komponent S-6 vil
inneholde 10,7% kobber og 3,3% sink.

Metallsaltene som anvendes i lgsningene ifglge opp-
finnelsen kan ogsa fremstilles ved konvensjonelle prosedyrer
slik som ved omsetning av kobbermetall eller et kobbersalt
med syren, f.eks. nafthensyre. Nar syren er en vaske er lgs-
ningsmidler generelt ikke ng¢dvendig. Metallsaltene fremstilt
pd denne mate kan vere enten sure eller ngytrale salter som
ovenfor beskrevet, og kan vere opplgselige hydrocarbonlgsning-
midler for anvendelse ved fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen.

Eksempler pa andre ngytrale og basiske salter innbe-
fatter blynafthenat, blyneodecanoat, bly-2-ethylhexoat, bly-
tallat, sinktallat, krom-2-ethylhexoat, kromtallat, krom-

oleat, antimonoctoat, antimonoleat, jernnafthenat, jerntallat,

fenylkvikksglvoleat, kvikksglvdioleat, etc.

Selv om et stort antall av metallsalter kan anvendes
ved fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen, foretrekkes det gene-
relt at metallsaltet anvendt ved fremgangsmaten er et fungi-
cid, og fglgelig vil metallet av metallsaltet vzre minst ett
av sink, krom, zirkonium, jern, antimon, bly eller kvikksglv.
I tillegg til de ovenfor beskrevné metallsalter, kan andre
metallsalter kjent innen faget anvendes pd tre ifglge fremgangs-
madten ifglge oppfinnelsen. Eksempelvis er metallsaltmaterialer
beskrevet i US patentskrift nr. 4 374 854 som er blandinger
av salter av prim@re og/eller sekundzre mettede acykliske
carboxylsyrer og en tertizr mettet acyklisk carboxylsyre med
sink eller kobber. Slike salter er anvendbare ved fremgangs-
midten ifplge oppfinnelsen.

I en annen utfgrelsesform kan lgsningene av metall-
saltene anvendt ved fremgangsmaten ifglge oppfinﬁelsen vaere
vandige lgsninger. I slike tilfeller er det foretrukket at
metallsaltet er et vannlgselig metallsalt, og slike salter
er blitt beskrevet innen teknikkens stand. Et utall vann-
lgselige metallsalter kan gjgres vannlgselige ved opplgsning
av metallsaltene i og/eller ved fremstilling av metallsaltene
i en vandig ammoniakkalsk lgsning. Slike salter er beskrevet
innen faget slik som i US patentskrift 4 001 400 og US patent-
skrift 4 193 993. I tillegg beskriver US patentskrift

4 193 993 en fremstilling av vannlgselige metallsalter under
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anvendelse av ammoniumsalter slik som ammoniumcarbonat,
ammoniumbicarbonat og blandinger av slike ammoniumsalter med
ammoniakk.

Lgsningene som anvendes i trinn (A) ifglge oppfinnelsen
kan fremstilles etter kjente teknikker innen faget slik som
ved opplgsning av faste metallsalter i det gnskede lgsnings-
middel, som kan vare enten et hydrocarbonlgsningsmiddel
eller vann. Hvis metallsaltet er tilgjengelig i konsentrert
opplgsningsform, kan alternativt konsentratet fortynnes med
egnet lgsningsmiddel under dannelse av behandlings- eller
penetreringslgsningen inneholdende den ¢nskede mengde av
metallsaltet.

Lgsningene anvendt ved fremgangsmaten ifglge oppfinnel-
sen kan ogsa inneholde andre additiver som tilfgrer ¢gnskede
egenskaper til det behandlede tre. Eksempelvis kan lgsningene
inneholde anti-skumningsmidler, overflateaktive midler, anti-
oxydanter, brannhemmende materialer, fargemidler, insekti-
cider, luktestoffer, anti-muggmidler, trestabiliserings-
midler etc. Nir slike additiver er innbefattet i de vann-
dispergerbare materialer kan de vare tilstede i mengder
varierende fra 0,01 til 20 - 30%. Mengden av slike additiver
innbefattet i lgsningene ifglge oppfinnelsen kan variere over
et vidt omrade, selv om mengder pa fra 0,01 til 5% av disse
materialer generelt er tilfredsstillende.

Uorganiske brannhemmende materialer er szrlig anvend-
bare i lg¢sningene ifglge oppfinnelsen. Eksempler pd uorga-
niske materialer innbefatter metalloxyder som er velkjent
innen faget, slik som antimonoxyd etc. Eksempler pa organiske
brannhemmende materialer innbefatter et utall av halogenerte
og organofosforforbindelser som kan dispergeres i lgsningene.

Selv om treet som kan behandles ifglge oppfinnelsen
ved fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen kan ha et tilfreds-
stillende utseende for de fleste formdl, kan utseendet modi-
fiseres om ¢gnsket ved & tilf@gre forskijellige fargeeffekter.
Foreliggende oppfinnelse tar i betraktning innbefattelse av
fargemidler i lgsningene ifglge oppfinnelsen. Hvilke som
helst av kjente oljelgselige eller vanndispergerbare farge-

midler kan anvendes. Disse midler blandes enten med konsen-
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tratene av metallsaltene som ovenfor beskrevet, eller lgs-
ningene, og ndr tre nedsenkes i lgsningene inneholdende farge-
midlene, penetrerer fargemidlene treet med metallsaltene og
gir ¢gnskelige fargeeffekter som i mange tilfeller under-
streker treets mgnster. Eksempler pa fargemidler som kan an-
vendes avhengig av de ¢gnskede resultater innbefatter:

Bruco® Creosote Brown RGY, "Iron Cem-All og "Pylaklor Red
Brown LX-6249".

Insekticider kan ogsa innbefattes 1 lgsningene ifglge
oppfinnelsen, og det foretrekkes at insekticidet enten er
l¢selig i olje eller vann. Eksempler pé& slike insekticider
innbefatter "Dursban TC" og Ficam® 76WP.

Luktestoffer kan innbefattes i lgsningene anvendt ved

fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen, og et foretrukket lukte-
stoff er furuolje. Andre forbindelser med ¢nsket lukt kan
innbefattes i lgsningene.

Trestabiliseringsmidler kan innbefattes i lgsningene
anvendt ifglge oppfinnelsen for & gi treet forbedret dimen-
sjonsstabilitet. Slike midler blir tilbake i celleveggene
ndr treet t¢rkes, og denne svellingsvirkning forhindrer treet
fra krymping. Forskjellige kjemikalier er blitt foreslatt
for dette formdl innen trebehandling. En egnet gruppe av sta-
biliseringsmidler er polyalkylenglycolene, og i s®rdeleshet
polyethylenglycolene. Molekylvekten av glycolene md velges
slik at glycolene er lgselige i vann. S&ledes er polyethylen-
glycoler med molekylvekter opp til 6000 ¢nskelig fordi disse
generelt er vannlgselige. Forskjellige av disse polyethylen-
glycoler er tilgjengelig kommersielt.

Som ovenfor angitt kan lgsningen av metallsalt vare
en hydrocarbonlgsning eller en vandig l@sning.

Med mindre annet er angitt i de etterfglgende eksempler
og ellers i beskrivelsen og i kravene er alle prosenter pa

vektbasis og alle temperaturer i c.

Eksempel 1
En hydrocarbonlgsning av kobbernafthenat inneholdende
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1% kobber ble fremstilt ved opplgsning av kobbernafthenat
i et kommersielt petroleumhydrocarbon identifisert som P9,
type A olje. (Andre hydrocarbonlgsningsmidler med egnede koke-

punkter kan anvendes i stedet for petroleumhydrocarbonet).

Trinn A

En tgrket trestokk ble anbragt i et stdltrykkar. Et
begynnelseslufttrykk pa 2,1 kg/cm2 ble pafgrt, og hydrocar-
bonlgsningen av kobbernafthenat ble pumpet inn i karet wved
2,1 kg/cm2 0og en temperatur pa 24°C inntil karet var hydro-
statisk fullt. Det hydrostatiske trykk ble gket til 9,14
kg/cmz, og dette trykk ble opprettholdt i 4 timer.

Trinn B

Det hydrostatiske trykk ble redusert til 2,8 - 4,2
kg/cm2 for 4 muliggjgre at minst noe av lgsningen som hadde
penetrert inn i treet ble frigitt. Denne frigitte lgsning
(returen) ble blandet med den opprinnelige lgsning inneholdt
i karet. Hvis det er ¢nskelig & fjerne ytterligere lgsning
fra treet, kan trykket ytterligerevreduseres til f.eks. 0
eller -1,05 kg/cm2 mens temperaturen pd lgsningen innen karet

opprettholdes ved 24°¢C eller lavere.

Trinn C

Nar den ¢nskede mengde av retur er blitt erholdt, ble
temperaturen pa lg¢sningen innen karet hevet til 94°C ved et
hovedsakelig konstant trykk slik som 0,07 kg/cm2 for a feste
kobberet til treet. Treet ble opprettholdt ved denne tempera-
tur i et tidsrom som var tilstrekkelig til & feste kobberet,
og generelt vil denne tid variere fra 1 til 24 timer og vil
mer generelt vare fra 4 til 12 timer. Med den bestemte kobber-
nafthenatlgsning som er beskrevet ovenfor, ble festingen av
kobberet til treet fastslatt ved en forandring fra en Kelly
grgnnfarge til en sjokoladebrun farge.

Eksempel 2
Prosedyren beskrevet i eksempel 1 ble gjentatt med

det unntak at hydrocarbonlgsningen av kobbernafthenat ble
erstattet med en vandig lgsning fremstilt ved blanding med
56,6 deler kobbercarbonat (53% kobber), 38,8 deler ammonium-

carbonat, 74 deler av en ammoniakkl@gsning med en spesifikk
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vekt pad 0,88, og 405,1 deler vann ved romtemperatur i henhold
til prosedyren beskrevet i eksempel 11 i US patentskrift
4 193 993.

Det tg¢rkede tre behandlet i henhold til fremgangsmiten
ifglge oppfinnelsen slik som illustrert i de ovenfor angitte
eksempler utviser forbedret resistens overfor fungi, og nar
lpsningen modifiseres til & innbefatte et insekticid, er
treet behandlet med l¢sningen i1 henhold til fremgangsmaten

ifplge oppfinnelsen resistent overfor fungi og insekter,

Sammenligningseksempel A

Prosedyren beskrevet i trinn (A) i eksempel 1 ble
gjentatt, og etter fullfgrelse av trinn (A) ble kobber-
nafthenatbehandlingslgsningen pumpet ut av karet ved 2,8 -
4,2 kg/cmz. Trykket ble deretter redusert til ca. -0,98
kg/cm2 under dannelse av returen, fremdeles ved 24°C. Returen
erholdt pd denne mate ble analysert og ble funnet & inneholde
1% kobber, og lgsningen hadde et metall:syreforhold pa 0,9,
som var tilnermet det samme som begynnelsesbehandlingslgs-

ningen.

Sammenligningseksempel B

Prosedyren beskrevet i sammenligningseksempel A ble
gjentatt med unntak av at temperaturen pad lgsningen innen
karet ble opprettholdt ved ca. 94°C under trinn A. Returen
erholdt i dette eksempel inneholdt bare 0,5% kobber, og
metall:syreforholdet var bare 0,5. Dette indikerer et tap av

kobber og en ¢gkning av syre i returen.

Som det fremgdr fra de ovenfor angitte eksempler er
det nar temperaturen pd lgsningen innen karet i trinn (A)
opprettholdes ved ca. 24°¢ ingen vesentlig forandring i
kobberinnholdet og metall:syreforholdet i returen sammenlignet
med denopprinnelige lgsning. N&r imidlertid temperaturen pa
penetreringslgsningen er vesentlig hgyere, slik som 94°C,
er det en forandring i kobberkonsentrasjonen og metall:syre-
forholdet p& returen som kan resultere fra en omsetning

mellom metallsaltet og reaktive grupper av treet. Nedsettelsen
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i metall:syreforhold indikerer en gkning av syre som resul-
terer i en ugnsket fortynning av penetreringslgsningen. Ner-
ver av en gket mengde av nafthensyre er videre ugnsket da
nafthensyre er korrosiv overfor metall.

Fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen kan utfgres pa et
vidt utall av tretyper. Den aktuelle kontakttid mellom tre og
lgsningene i trinn (A) vil variere avhengig av et utall fak-
torer slik som f.eks. (1) graden av trykk innen karet, (2)
mengden av metallsalt som skal innfgres i tre, (3) wvanskelig
penetrering i den bestemte type av tre som behandles, og (4)
hvorvidt treet er ferskt tre eller tgrket tre. En hvilken
som helst type av tre, tgrket eller ferskt, kan behandles
med lgsningene ifglge oppfinnelsen. Ferskt tre er generelt
definert som tre inneholdende 30 vekt% eller mer av vann.
Tgrt eller tgrket tre er definert som tre inneholdende mindre
enn 30 vekt% vann basert pd tgrrvekt. Eksempler pad trearter
som kan behandles i henhold til fremgangsmdten ifg¢lge opp-
finnelsen innbefatter Southern Yellow furu, Western Red
seder, Douglas gran, innlandsgran, vanlig gran, hemlokk,
sukkerlg¢nn, ask, valngtt, kirsebzr, White furu, Red furu,
bjgrk, Red eik, White eik, alm, sikori, linn, bgk, morbar-

fiken etc.
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Patentkrayv

1. Fremgangsmate for konservering av tre ved impreg-
nering med metallsalter,
karakterisert ved at den omfatter fplgende
trinn:

(A) treet kontaktes i et kar, uten forutgdende evaku-
ering, med en l¢sning inneholdende minst ett lg¢gselig metall-
salt av en organisk carboxylsyre under betingelser for tid,
temperatur og trykk som er tilstrekkelig

(i) til & bevirke penetrering av l¢sningen inn i
treet, og :

(ii) til & opprettholde metall:syreforholdet i le¢s-
ningen som fjernes fra treet i trinn (B) hoved-
sakelig som metall:syreforholdet i l¢sningen
anvendt for & impregnere treet i trinn (a),

(B) fjerning av minst noe av l¢sningen fra treet
ved redusering av trykket innen karet, og blanding av angitte
fjernede l¢gsning med l¢sningen i karet, og

(C) deretter oppvarming av treet i nerver av den
blandede lgsning til en temperatur tilstrekkelig til & feste
metallet til treet hvori den blandede lgsning anvendes som et
varmeoverfgpringsmedium.

2. Fremgangsmate ifglge krav 1,
karakterisert ved at trykket i trinn (A) er
stgrre enn 0 og opp til 14,06 kg/cm?.

3. Fremgangsmdte ifeplge krav 1,
karakterisert ved at oppvarmingen av treet
utfeores ved hovedsakelig konstant trykk.

4. Fremgangsmate ifplge krav 1,
karakterisert ved at temperaturen i trinn (A)
er mellom 20 og 80°C.

5. Fremgangsmate ife¢lge krav 1,
karakterisert ved at metallet av metallsalter
er kopper eller sink.

6. Fremgangsmate ifglge krav 1,
karakterisert ved at lgsningen ogsd inneholder
et insekticid.
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