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Zusammenfassung

Ziel des Projektes war es, die entscheidenden Parameter bei halogenfreien Flamm-
schutzmittelsystemen (FSM) im Einflussbereich der PartikelgréBen, unter anderem durch
den Einsatz der am besten geeigneten Dispergiermittel, zu identifizieren und damit
Kosteneinsparungspotentiale fur den Anwender zu generieren. Hierzu wurden
kommerzielle Flammschutzmittel und Flammschutzmittelkomponenten
(Ammoniumpolyphosphat, PPM Triazin, Melamincyanurat, Aluminiumtrihydroxid,
Melaminpolyphosphat,  Aluminiumdiethylphosphinat)  nach  Spezifikationen  in
mindestens zwei unterschiedlichen PartikelgréBen ausgewahlt und vorab hinsichtlich
PartikelgroBe und Morphologie mittels REM-Aufnahmen charakterisiert.  Die
Flammschutzmittel wurden in folgenden Compounds untersucht:

J Polypropylen/Ammoniumpolyphosphat/PPM Triazin

J Polyamid-6/Melamincyanurat

Polyethylen/Aluminiumtrihydroxid
. Polyamid-66/Glasfaser/Aluminiumdiethylphosphinat/Melaminpolyphosphat

FUr die vier Polymer/Flammschutzsysteme wurden Compounds mit jeweils mindestens
zwei unterschiedlichen PartikelgroBen ohne Dispergiermittel und mit einem
marktlblichen Dispergiermittel hergestellt. Um den Einfluss der Dispergiergite auf das
Brandverhalten in einem breiten Bereich abbilden zu kénnen, wurden innerhalb eines
marktdblichen Konzentrationsbereichs  eine  hohe und eine  niedrige
Einsatzkonzentrationen an Flammschutzmittel (FSM) gewahlt. Auf Basis des breiten
Screenings  der  unterschiedlichen  Polymer/Flammschutzsysteme  hinsichtlich
PartikelgroBe, Morphologie und Einsatzkonzentration, wurden Flammschutzmittel
identifiziert, die aufgrund ihrer spezifischen PartikelgréBe und Morphologie eine



verstarkte Flammschutzwirkung zeigten. Beispielsweise gelang es bereits ohne
Dispergiermittelzusatz mit einem bestimmten Melamincyanurat (MC)-Typ (PartikelgréBe
15 pm), der eine ausgepragte Heterogenitdt bezilglich Primarpartikelform und
GroBenverteilung aufwies, sogar bei einem niedrigen Massenanteil von 8 Gew.-% (statt
Ublichen eher 12-15 %) und dinnen (0.8 mm) Prufkérpern im UL94-Test eine ,sichere”
VO-Klassifizierung zu erzielen. Die Ubrigen MC-Typen, die einen groBen Bereich an
unterschiedlichen Partikelmorphologien und —gréBenverteilungen abdeckten, erreichten
diese Klassifizierung nicht. Somit wurde unter Erhalt der Flammschutzwirkung eine
Kostenoptimierung durch Reduzierung des FSM-Anteils ermdglicht. Der fir diesen MC-
Typ spezifische gesteigerte Flammschutz und ein Uberproportional hoher E-Modul des
Compounds konnte auf eine verstarkte Wechselwirkung mit der Polyamid-6 (PA-6)-
Matrix im Vergleich zu den dbrigen MC-Chargen zuriickgefihrt werden.

Zur direkten Bestimmung der Dispergierglte wahrend der Verarbeitung durch Extrusion
wurde eine Methode entwickelt, die schnell verldssliche Daten bei einer groBen Anzahl
von potentiellen Zusammensetzungen lieferte. Die PartikelgroBenverteilung von mittels
Ammoniumpolyphosphats (APP) flammgeschiitzten PP-Formulierungen wurde in der
Schmelze durch inline Ultraschallmessung ermittelt. Dazu wurde an die gemessenen
Ultraschalldampfungsspektren ein Satz fUr verschiedene PartikelgréBen theoretisch
berechneter Dampfungsspektren ,angefittet” (Software am LBF entwickelt). Eine
Bestimmung der Dipergierglte war via inline Ultraschallmessung fur die Ubrigen Poly-
mer/Flammschutzsysteme entweder aufgrund eines zu geringen akustischen Kontrasts
(MC flammgeschitztes PA-6) oder zu starker Dampfung bedingt durch einen hohen
FSM-Anteil (ATH flammgeschitztes Polyethylen) nicht moéglich. Vergleichend zur inline
Methode wurde die Dispergierglte im spritzgegossenen UL94-Stab mittels Mikro-
Computertomographie (UCT) von Formulierungen mit APP-Chargen unterschiedlicher
PartikelgréBe in Polypropylen Uberprift. Anhand der vergleichenden Analysen zeigte
sich eine gute Ubereinstimmung der sowohl mit Inline-Ultraschall in der Schmelze als
auch der offline im festen Compound mit y-CT ermittelten Zahlenanteile. Durch die
offline Morphologieanalysen der unterschiedlichen Polymer/Flammschutzsysteme lasst
sich eine wesentlich Erkenntnis festhalten: Kleine Partikel fihren zu einer feineren
Partikelverteilung in der Polymerschmelze als groBe Partikel. Folglich wird die
Dispergierglte hauptsachlich durch die PrimarpartikelgréBe des eingesetzten
Flammschutzmittels bestimmt, wahrend die Dispergiermittel im Vergleich hierzu nur
einen geringen Einfluss auf die Dispergierglte aufweisen.

Durch eine gezielte Auswahl geeigneter Dispergiermittel, die eine groBe Bandbreite
unterschiedlichster chemischer  Strukturen aufwiesen, ist es gelungen, die
Materialeigenschaften der unterschiedlichen Polymer/Flammschutzsysteme in einem
breiten Bereich maBgeschneidert zu optimieren. Hierbei wurden sowohl das
Flammverhalten als auch die mechanischen Eigenschaften der Formulierungen
berlcksichtigt. Wie innerhalb dieser Forschungsarbeit gezeigt, lassen sich die
Materialeigenschaften nicht ausschlieBlich auf die DispergiergUte reduzieren, stattdessen
handelt es sich um einen komplexen Parameterraum der unterschiedlichen
EinflussgroBen:  Fallgrad, Polymerviskositdt, Anbindung an die Polymermatrix,
Inhibierung von Flammschutzmittel induzierter Polymerdegradation. Spezifisch fur das
jeweilige Polymer/Flammschutzsystem wurde aus dem gewonnen Verstandnis der
gegenseitigen  Einflisse der Komponenten eine Ldsung fir kostenoptimierte
flammgeschitzte Kunststoff-Formulierungen mit einem ausbalancierten
Eigenschaftsprofil erarbeitet.



Verglichen mit einer Standard Polyethylen/Aluminiumtrihydroxid (PE/ATH)-Formulierung,
bei der Maleinsaureanhydrid gepfropftes PE als Phasenvermittler zugesetzt wurde,
konnte beispielsweise eine signifikante Verbesserung des Brandverhaltens sowie der
mechanischen Eigenschaften durch Pfropfung eines Vinylsilan modifizierten ATHs
(Apyral 40VS1) an die Matrix mit einem geringen Zusatzes an Peroxid (0.03 Gew. %)
erreicht werden. Hierdurch gelang eine Reduzierung des ATH-Anteils um 5 Gew.-%,
darUber hinaus konnte auf einen Phasenvermittlerzusatz verzichtet werden.

Im Fall des Polyamid-66/Glasfaser/Aluminiumdiethylphosphinat/Melaminpolyphosphat
(PA-66/GF/DEPAL/MPP)-Systems konnte der FSM-Anteill um 4 Gew.-% durch die
Kombination eines geeigneten Dispergiermittels mit einer FSM-Formulierung aus MPP
und einem DEPAL-Typ mit 2 3 um groBen Kérnern (Exolit OP 935) reduziert werden. Das
identifizierte Dispergiermittel war auBerdem in der Lage, die vom Flammschutzmittel
induzierte Polymerdegradation zu inhibieren, ohne gleichzeitig eine negative
Beeintrachtigung der Flammschutzwirkung zu bewirken.
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