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Stabil fenolformaldehydharpiks-
opplgsning for fremstilling av
brannsikre laminater.

Denne oppfinnelse angir fenolformaldehydharpiksopp-
losninger som er smrlig egnet til fremstilling av brannsikre
laminater oz som har god lagringsstabilitet.

Det har lenge vert kjent & impregnere tekstiler, papir
og lignende med brannhemmende midlur for & gjere disse materialer
mindre brannfarlige. Blant de mest anvendte brannhemmende midler
er uvorganiske fosfater og ammoniumhalogenider, smrlig ammonium-—
bromid. Uorganiske fosfater, og tildels ogsd organiske fosfater,
har vert anvendt i store mengder for ogsé & hindre eftergled-
ning i det impregnerte materiale. Det er ogséd kjent at ved & an-
vende kombinasjoner av fosfater og ammoniumbromid oprnidr man en
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gunstig kombinert virkning med hensyn til brannhemmende og glede-
hemmende effekt, idet virkningen av blandingen av de to s*offer
forener de gunstige virknihger stoffene har hver for seg. Ved
impregnering av materialer med alle de ovenfor omtalte midler,

er materialet fort gjennom en vandig opplesning av middelet
eller midlene, og derefter torket.

I de senere 8r er de sdkalte hegytrykkslaminater, dvs,
impregnert kraftpapir sammenpresset med et dekkskikt p& den ene
eller begge overflater, blitt meget aktuelle for diverse formil,
for eksempel innredning og mebler,

Disse laminater er relativt bremnbare, og for spesielle
anvendelser, for eksempel ved bruk i skip, er det stillet opp
strenge krav til redusert brennbarhet og til liten rekutvikling
for overflatematerialer, og som et resultat herav m& slike Hoy-
trykkslaminater tilferes brannhemmende midler. Hvis man for-
seker & opplese de vanligste uorganiske fosfater og eventuelt
andre brannhemmende salter, for eksempel ammoniumbromid, i den
alkoholiske opplesning av fenolformaldehydharpiks, som anvendes
som bindemiddel ved laminatfremstillingen, far man en utfelling
av harpiks eller salter lenge for de nedvendige konsentrasjoner
er nddd, Kraftpapiret impregneres derfor forst med en vandig
opplesning av ett eller flere brannhemmende midler, vanligvis
uorganiske salter, hvorefter papiret terkes og sd impregneres
med en opplesning av fenolformaldehydharpiks i vandig alkohol.

Denne konvensjonelle to-trinns impregnering er
komplisert og dyr, og ulempene ved de vanlige to-trinns prosess—
er for fremstilling av laminater har fert til mange forsek pad
ett~trinns prosesser, og et slikt forsek er beskrevet i britisk
patent nr., 989.140, hvor det for ferste gang anvendes et fosfat
som er oppleselig i harpiksopplesningen, nemlig et fosfat av et
organisk amin, Denne prosess betyr utvilsomt et fremskritt, men
impregnering med fosfat alene betinger store mengder, for
eksempel ca, 20 vektprosent, for & tilfredsstille kravene til
brann- og gledehemmende virkning, og bruken av s8 store mengder
fosfat er kostbart og medferer dessuten sprehet og tendens til
delaminering i det ferdige laminat.

Pra U.S. patent nr. 2,415.113 er det kjent & anvende
blandinger av ammoniumbromid og alkylsubstituerte diammonium-
fosfater sammen med tiourinstoff 1 vandige opplesninger for
impregnering av tekstiler og andre cellulosematerialer for &
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gjere disse brannsikre, I henhold til patentet anvendes tio-
‘urinstoff som primer brannhemmende bestanddsl, og det nevnes
intet om fremstilling av laminater eller de opplesclighets—

og stabilitetsproblemer som man har ved laminatfremstilling og
som spkes lest i henhold til foreliggende oppfinnelse.

Vi har utfert forsek for & undersgke nermere virkningen
av ammoniumbromid og ammoniummetylfosfater (og delvis ogsd andre
ammoniumalkylfosfater) som brannhemmende bestanddeler i lamin-
ater. Forsekene ble utfert péd felgende mite:

I et kubisk prevekammer ble 3 vegger og taket belagt
med laminatet under prevning. P& den fjerde veggen var det
montert en propanbrenner, som under forseket brant med en fast
mengde propan tilfert pr. minutt, pd samme vegg over brenneren
var det et utlep som forte til en cyklon hvor partikler ble ut-
skilt, og i reret som fgrte videre ut fra cyklonen, var det
montert apparatur for méling av temperatur og 1ystrénsmisjon
for undersgkelse av henholdsvis regktemperatur og rekutvikling.

Det ble funnet at ammoniumbromid hadde en bedre re-
duserende virkning p& rektemperaturen (som er et tegn pd brann-
hemmende virkning) enn ammoniummetylfosfater, mens det motsatte
var tilfelle for rekutviklingen., Bruk av ammoniumbromid alene
vil derfor medfere at man m& anvende uforholdsmessig store
mengder for 4 f4 en tilftredsstillende lav rgkutvikling, mens bruk
av ammoniummetylfosfater (eller andre uorganiske eller organiske
fosfater) alene -medfesrer at man md anvende uforholdsmessig store
mengder for & fi en tilfredsstillende brannhemmende virkning,
Dette bekrefter ogsd nedvendigheten av & anvende de store
mengder fosfat som benyttes i henhold til ovennevnte britiske
patent, idet det kun er selve fosfatgruppen i det anvendte brann-
hemmende fosfat som utsver noen brannhemmende virkning.

Vi har nu overraskende funnet at det er mulig & ut-

. nytte den gunstige kombinerte effekt av disse to i og for seg
kjente typer brannhemmende midler ved en ett-trinns prosess for
fremstilling av laminater, hvilken gunstige kombinerte effekt
bestdr i at moderate mengder av begge de to typer brannhemmende
midler i kombinasjon gir b&de en tilfredsstillende brannhemmende
virkning og tilfredsstillende lav rekutvikling hos laminater
fremstilt med harpiksopplesninger inneholdende disse. Dette
oppndes ved at det som opplesningsmiddel for de brannhemmende
bestanddeler og harpiksen anvendes en alkohol-vann-blanding med
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et serlig avpasset forhold mellom alkohol og vann, I deffe av-
passede milje er det ikke bare mulig 4 4 inn de enskede brann-
hemmende bestanddeler, men ogsé den nedvendige mengde harpiks.
Herved oppnies iklke bare en utnyttelse av den fordelaktige
kombinerte virkning av de to brannhemmende stoffer, men fenol-
formaldehydharpiks-opplesningen med de brannhemmende bestand-
deler har en lagringsstabilitet p&d flere mineder, hvilket langt
overstiger det som hittil har vert kjent for harpiksopplesninger
med brannhemmende tilsetninger,

I Henhold til oppfinnelsen tilveiebringes séledes en
brannhemmende, lagringsstabil fenolformaldehydharpiks—-opplesning
som er szrlig egnet for ett-trinns impregnering av kraftpapir
for fremstilling av laminater, og harpiksopplesningen karakteri-
seres ved at den bestir av:

a) %5-50 vektprosent fenolformaldehydharpiks,

b) 30-62 vektprosent Ci_y alkanol og vam i et vekt-
forhold alkanol/vann p& minst 0,60, fortrinnsvis mellom 0,85 og 2,

og som synerzistisk virkende, i og for seg kjente
brannhemmende midler:

¢) 1-10 vektprosent C,_, alkylfosfater og/eller
ammoniumsalter derav, samt ’

d) 2-10 vektprosent ammoniumbromid.

Angitte vektprosent cr regnet som terrstoff pi total
opplesning av harpiks + brannhcmmende stoffer.

Hvis man gdr heyere cnn 50 vektprosent harpiks (terr
vekt) blir stabiliteten av harpiksopplesningen for darlig til
langvarig oppbevaring, og gdr man lavere enn 35 vektprosent, fir
man en opplesning som inneholder for lite harpiks til & gi til-
fredsstillende laminater,

Eksempel

En opplesning A ble fremstilt av 450 g av en fenol-
formaldehydharpiks-opplesning og 150 g ctanol. Fenolformalde-
hydharpiks-opplesningen bestir av ca. 65 vektprosent alkali-
katalysert fenolformaldehydharpiks med et molforhold formaldehyd/
fenol p& 1,44, 17 vektprosent vann, 11 vektprosent etanol og 7
vektprosent fri formaldehyd og fenol, slik at 450 g derav inne-
holder ca., 295 g harpiks, 75 g vann, 50 g etanol og 20 g uwomsatt
formaldehyd og fenol. En opplesning B ble fremstilt av 44 g
ammoniumbromid, 41 g vandige ammoniummetylfosfater (bestéende
av ca. 65 vektprosent ammoniummetylfosfater og 35 vektprosent
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vann, dvs. henholdsvis ca. 27 og 14 g) og 60 g vann.

De to blandinger A og B ble blandet omhyggelig og
justert til en pH-verdi pd ca. 5,2 ved hjelp av 25 %ig ammoniakk.
Den resulterende blanding hadde sdledes et innhold av ammonium-—
metylfosfater pd ca. 3,5 % og av ammoniumbromid p& ca. 6 vekt-
prosent, og et etanol/vann-forhold pd ca. 1,3. Blandingen var
homogen og forble fullstendig klar i mer enn 4 mdneder ved rom-
temperatur. Laminater fremstilt ved hjelp av denne blanding til-
fredsstilte med meget god margin de krav som stilles for flamme-
spredning og rekutvikling av det Norske Veritas for overflate-
materialer til bruk i korridorer og trappeoppganger.

Istedenfor ammoniummetylfosfater kan man ogsi anvende
ammoniumetyl-, ~propyl= og butylfosfater, men eftersom ammonium-
metylfosfater inneholder mest av den aktive fosfatgruppe pr.
vektenhet og dessuten gir de mest stabile opplesninger, fore-
trekkes disse, De rene'C1_4 alkylfosfater kan ogsd anvendes,
selv om stabiliteten av opplesningene inneholdende disse ikke
vil vaere si god som for opplesninger inneholdende ammoniummetyl-
fosfater.

Patentkrav:

1. Fenolformaldehydharpiksopplesning som er szrlig
egnet for ett-trinns impregnering av kraftpapir for frem-
stilling av brannsikre laminater og som har god lagrings-
stabilitet, karakterisert ved at den bestdr av:

a) 35=50 vektprosent fenolformaldehydharpiks,

b) 30-62 vektprosent 01_4 alkanol og vann i et vekt-
forhold alkanol/vann p& minst 0,60, fortrinnsvis mellom 0,85 og 2,

og som synergistisk virkende, i og for seg kjente
brarmhemmende midlexr:

¢) 1-10 vektprosent Cq_4 alkylfosfater og/eller
ammoniumsalter derav, samt

d) 2-10 vektprosent ammoniumbromid.

2, Harpiksopplesning som angitt i krav 1,
karakterisert ved at den som fosfater inneholder

ammoniummetylfosfater.

Anfgrte publikasjoner:

U.S. patent nr. 2.415.113
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