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1 Introduccion

El previsible agotamiento del petréleo ha generatdgran interés cientifico y econémico por disminui

la dependencia de la industria con respecto aldesproductos de origen petroquimico que puedan
sustituirse por derivados de recursos naturalesvadabes. Por tal razén, la modificacion quimica de
productos agricolas ha tenido gran acogida, edpemite los aceites vegetales, cuyos altos volumenes
de produccion satisfacen la demanda alimenticiergnjpen su aplicacion en otras industrias [1].

En concreto existe una creciente tendencia actuahvgstigacion y uso de la resina epoxi obtenida a
partir de recursos renovables, con el objeto dttgiudas actuales obtenidas a partir de recufésides

y no renovables [2]. Por ejemplo el aceite de Bn@s un recurso renovable a partir del cual nmeaiit
quimicamente se produce la resina epoxi, cuyo $ilaeobtencién de biopolimeros y matrices de

biomateriales compuestos.

A partir de los afios sesenta, desde que la repod ka sido fabricada de manera industrial y plor e
disponible en el mercado, se le ha atribuido difie® aplicaciones industriales, gracias a sus
excepcionales caracteristicas, como su baja dehsidexcelentes propiedades eléctricas, térmicas,
mecanicas y quimicas [3].

Debido a la gran variedad de epoxis y materialegzados mediante epoxi, esta resina se utiliza en
numerosas aplicaciones. Comunmente es usada cambrireiento protector de superficies, piezas
moldeadas, laminados, adhesivos, pinturas y meerimmpuestos en general, especialmente en areas
de aplicaciébn cuyas ventajas técnicas compense agtorncoste comparado con otros polimeros

termoestables, por ejemplo en la industria eletitadrléctrica y de transporte [4].

La mayor desventaja, tanto de las resinas epoxoaerios polimeros organicos, es su inflamabilidad.
Por lo tanto, para cumplir con otros posibles reitps, a través de este proyecto se le va a imtdatar

a dicha resina de propiedades ignifugas, mantemisng buenas propiedades fisicas, y su naturaleza
renovable. El concepto de sostenibilidad es tamtaguisito imprescindible para el retardante deda
implicando asi un impacto inapreciable tanto parsdlud humana como para el medio ambiente
durante el ciclo de vida completo del material. sta razon los aditivos ignifugos que se deben usa
tienen que estar libres de halégeno, como por dgeetmidroxido de aluminio, polifosfato de amomwio
grafito expandible. Estos materiales en su uso oooamo retardantes de llama, destacan por su

efectividad, su caracter no agresivo con el medfibiente y su precio asequible.



El trabajo realizado en este proyecto fin de carferma parte de una linea de trabajo sobre biosspu
gue se estd desarrollando en el Instituto Frauntesfeel departamento “Green composites” bajo la
direccion del Ingeniero Roland Weidisch para laeobion de una espuma ignifuga de interés en
aplicaciones en el campo del aislamiento térmico.

Los materiales poliméricos celulares destacan poarsplio rango de aplicaciones, entre las que se
pueden destacar su uso como materiales aislamtesd{fcios, frigorificos, congeladores, radiadores
calentadores, vehiculos de transporte de mercdriaiaetc.), paqueteria, y mobiliario (relleno de

muebles) [5].

El Instituto Fraunhofer especializado en Mecaniea Materiales es un centro de investigacion
localizado en Halle (Alemania) [6]. Este instituse centra en la investigacién del procesado de
polimeros, materiales biolégicos y macromolecularagroelectrénica y silicio para aplicaciones
fotovoltaicas, con un fuerte caracter aplicado.pRew al procesado de polimeros, se encargan de
desarrollar el proceso completo del desarrollgpgediucto, desde el disefio del material a la cread#d

los prototipos de prueba. Concretamente se dedicdos polimeros termoplasticos, compuestos

poliméricos y elastomeros.

Debido a la aceptacion de mi iniciativa por colabcen el departamento “Green composites” y a la
concesion de la beca “Erasmus practicas” he podegarrollar este proyecto fin de carrera desde
Febrero de 2012 hasta Julio de 2012 en dichoutwstite investigacion.

Ya existen empresas que ofrecen espumas poliméfttasidas a partir de recursos renovables, por
ejemplo de la marca ICYNENE [7], la marca STANDARNISULATING CO. [8] o la marca BUILD
[9], pero son deficientes en cuanto a retardarflarnabilidad. Esta es la mejora que se pretendedab
en este proyecto fin de carrera y que por lo tgadria aportar una mejora en el mercado de las

bioespumas aislantes.

Por lo tanto en este proyecto se pretende llegatecionar una combinacion adecuada de una resina
epoxi y aditivos como materia prima para la obt&mae una espuma o material celular competitivo en
el mercado. Esta seleccion consistird en alcanmaicambinacion de los materiales con las propiedade
adecuadas para su procesado y con las propiedaslefnicas y fisicas finales adecuadas para las

aplicaciones deseadas, principalmente como masasiahte térmico.

Bésicamente para el desarrollo de este proyectdeficarrera se ha realizado una labor de busqueda d
informacion acerca de las resinas epoxi y los\audifila fabricacion de las muestras y su caraet&in
mediante ensayos reoldgicos, mecénicos y de coampiemito al fuego. Por ello, la memoria consta de

las siguientes partes ademas de esta introduccion:



Una descripcion de la preparacion de las muestragone en el capitulo 2. El nucleo del proyecto,
recopilado en el capitulo 3, muestra los resultaelevantes fruto del tratamiento de los datosrothes

de cada una de las técnicas, y ademas se disostessultados obtenidos. A continuacion se presenta
las conclusiones en el capitulo 4, quedando cotimaalbpartado la bibliografia. También se incluyen
unos anexos cuyos apartados tratan sobre los alageutilizados para la fabricacion de la bioredios
fundamentos y modos de operacion de los ensaybgadzs y para finalizar la recopilacion de todos
los datos experimentales, graficas e imagenesdilegan todos los ensayos realizados y de los sisale

extraen los resultados relevantes.



2 Preparacion de muestras

Los componentes utilizados para la obtencion dgbddimero son el sistema de la resina epoxi y los
aditivos ignifugos.

El sistema de la resina epoxi, llamado Dracowol yHperteneciente a la marca “Dracosa AG Wolfen*
[10], consiste en la propia resina epoxi obtenidpagir de aceite de linaza (componente A) y el
endurecedor basado en anhidridos organicos (comfmBé.

Los componentes ignifugos se designan en genemab ad componente C. En particular se han
utilizado hidroxido de aluminio (ATH), polifosfatbe amonio (APP) y grafito expandible (EG) [11,12].

El porcentaje en masa afiadido para las mezcla8THry APP fue de hasta un 50% y con EG hasta un

20%, de acuerdo con los valores recomendadosliterédura [13].

Las abreviaturas se usan de aqui en adelante, giftas que siguen a las abreviaturas designan el
porcentaje en masa del componente C. La descriptailada de los materiales se encuentra en la

seccion correspondiente a Anexos |.

2.1 Muestras para ensayos reoldgicos

Las cantidades de los diferentes componentes ugsfesla preparacion de las muestras para los

ensayos reoldgicos se muestran en la tabla 2.1.

Retardante de llama Corgglocs(l)(;lnépnosg)nig (r:n)asa Masa A [g] Masa B [g] Masa C [g]
Ninguno A+B+C (0%) 1,60 1,00 0,00
A+B+C (10%) 1,60 1,00 0,29
ATH A+B+C (30%) 1,60 1,00 1,11
A+B+C (50%) 1,60 1,00 2,60
A+B+C (10%) 1,60 1,00 0,29
APP A+B+C (30%) 1,60 1,00 1,11
A+B+C (50%) 1,60 1,00 2,60
EG A+B+C (10%) 1,60 1,00 0,29
A+B+C (20%) 1,60 1,00 0,65

Tabla 2.1 Composicién y masas utilizgukas las muestras de los ensayos reoldgicos.

La preparaciéon de las muestras se ha realizada diyliiente manera. En un pequefio recipiente de
plastico se han mezclado adecuadamente todosrgzooentes, siendo el primero el componente Ay a

continuacion el C. La mezcla se ha realizado dmdomanual mediante una espatula durante 10 s.



Posteriormente se ha afiadido el componente B, ygaa@ manera se han mezclado todos los
componentes manualmente mediante la misma esptaate otros 10 s.
Inmediatamente la muestra se ha colocado sobiatelipferior del redmetro, para el inicio del eysa

reoldgico correspondiente.

2.2 Muestras para ensayos mecanicos

Las masas de los componentes usados para la miépada las muestras para los ensayos mecanicos se

recopilan en la tabla 2.2 (ensayos de tracciom) a ¢abla 2.3 (ensayos de flexion).

Retardante de llama mig”&%?igﬁgé:@ﬁtg C Masa A [g] | Masa B [g] | Masa C [g]
Ninguno A+B+C (0%) 108,33 41,67 0,00
A+B+C (10%) 97,50 37,50 15,00

ATH A+B+C (30%) 75,83 29,17 45,00
A+B+C (50%) 54,17 20,83 75,00

A+B+C (10%) 97,50 37,50 15,00

APP A+B+C (30%) 75,83 29,17 45,00
A+B+C (50%) 54,17 20,83 75,00

EG A+B+C (10%) 97,50 37,50 15,00

A+B+C (20%) 86,67 33,33 30,00

Tabla 2.2. Composicion y masas @dis para las muestras de los ensayos de traccion.

Retardante de llama macs(;rgg(l)il(()::ggér:/;r?tg C Masa A [g] | Masa B [g] | Masa C [g]
Ninguno A+B+C (0%) 108,33 41,67 0,00
A+B+C (20%) 86,67 33,33 30,00

ATH A+B+C (30%) 75,83 29,17 45,00
A+B+C (40%) 65,00 25,00 60,00

A+B+C (50%) 54,17 20,83 75,00

A+B+C (20%) 86,67 33,33 30,00

APP A+B+C (30%) 75,83 29,17 45,00
A+B+C (40%) 65,00 25,00 60,00

A+B+C (50%) 54,17 20,83 75,00

EG A+B+C (10%) 97,50 37,50 15,00
A+B+C (20%) 86,67 33,33 30,00

Tabla 2.3 Composicién y masas utilamagara las muestras de los ensayos de flexion.

Las dimensiones de las muestras para los ensaytraa#on y flexion son 150x10x4 mm, con una

longitud ensayada de 100 mm, y 90x10x4 mm, resfengnte.



Como primer paso para la fabricacion de los espawside los ensayos de traccion se ha precalentado
un horno a 100°C. Para un mezclado adecuado dsotoponentes se ha utilizado un recipiente de
plastico resistente térmicamente, siendo el comgent y a continuacion el C los primeros en pesarse
e incorporarse en dicho recipiente. Una vez detgtanismo, se ha procedido a su mezcla mediante un
agitador a 300 rev/min durante 10 min y a tempeaatmbiente. Posteriormente se ha afiadido el
componente B, y se han mezclado todos los compesmiemédiante el mismo agitador sobre una placa
calefactora ya caliente (a 40°C) hasta que lalaécalcanzado una temperatura de 40°C (durante 10
14 minutos). Dicha temperatura se ha medido meglianttermdmetro introducido en el borde del
recipiente para no interferir en el proceso de taeec Cuando la mezcla ha alcanzado dicha
temperatura (recomendada por el fabricante delsgste la resina epoxi), se ha vertido la mezclanen
molde (con la forma de 6 especimenes), y se hadintido en el horno a 100°C durante 30 min. Como
ultimo paso se ha sacado el molde del horno y seefado enfriar para poder quitar facilmente los
especimenes del mismo. Se ha escrito una designsalide cada espécimen para diferenciar cada uno

de ellos.

Las muestras para los ensayos de flexion se haéaamdoomediante una sierra de las laminas fabricadas

para los ensayos de comportamiento al fuego, goatinuacion se describen.

2.3 Muestras para ensayos de comportamiento al fuego

En la tabla 2.4 se muestran las cantidades defopanentes usados para la preparacion de las asiestr

para los ensayos de comportamiento al fuego.

Retardante de llama m;?&g?igggé:{;ﬁtg c Masa A [g] | Masa B [g] | Masa C [g]
Ninguno A+B+C (0%) 216,66 83,34 0,00
A+B+C (20%) 173,34 66,66 60,00
ATH A+B+C (30%) 151,66 58,34 90,00
A+B+C (40%) 130,00 50,00 120,00
A+B+C (50%) 108,34 41,66 150,00
A+B+C (20%) 173,34 66,66 60,00
APP A+B+C (30%) 151,66 58,34 90,00
A+B+C (40%) 130,00 50,00 120,00
A+B+C (50%) 108,34 41,66 150,00
EG A+B+C (10%) 195,00 75,00 30,00
A+B+C (20%) 173,34 66,66 60,00
Tabla 2.4 Composicién y masas utilizadas para lasstras de los ensayos de comportamiento
al fuego.



Para la preparacion de los especimenes utilizaal@slps ensayos de comportamiento al fuego se ha
precalentado el horno a 120°C. El mezclado adecdadlos componentes se ha realizado en un
recipiente de plastico, siendo el componente A goatinuacién el C los primeros en pesarse e
incorporarse en dicho recipiente. Una vez cerradaga se ha procedido a su mezcla introduciendo el
recipiente en un agitador de alta velocidad a 3@@0min durante 60 s. Como siguiente paso se ha
afiadido el componente B, y se han mezclado todosdmponentes mediante el mismo agitador y en
las mismas condiciones (a 3000 rev/min durante) 6hmediatamente, el material se ha vertido en un
molde (con la forma de una lamina de dimension&x280x4mm), el cual se ha introducido en el
horno a 120°C. Una vez transcurridos 60 min seadcado el molde del horno y se ha dejado enfriar
para poder asi desmoldear con facilidad. Finalmemtean cortado mediante una sierra dos laminas de
dimensiones 190x90x4 mm de la lamina original.

Ademas se ha escrito también una designacion saleelamina para distinguir cada una de ellas.



3 Ensayos experimentales

3.1 Ensayos reolégicos

La caracterizacion reoldgica permite determinaméldulo de almacenamiento (G*), el modulo de
pérdida (G") y la viscosidad dinamica (u). Partoede ha utilizado el reémetro HAAKE MARS

(sistema reométrico modular avanzado de la emfitesano Electron Corporation).

Los tests oscilatorios fueron llevados a cabo sdgimorma “D 4473-03, Standard Test Method for
Plastics: Dynamic Mechanical Properties: Cure Bidray los test de rotacion segun la norma europea
“EN 1SO 3219:1993. Polymers/resins in the liquidtsf or as emulsions or dispersions. Determination

of viscosity using a rotational viscometer withidetl shear rate”.

Tanto los fundamentos reol6gicos como el modo derampdn de los ensayos se especifican en el

apartado Anexos II.

3.1.1 Test de oscilacion. Mezclas de resina epoxi y eneéwedor.

El tiempo de gelificacion de las mezclas de regieadurecedor, y su dependencia con la temperatura,
se ha determinado mediante tests de oscilacidier@dies temperaturas.

El conocimiento del tiempo de gelificacion es impate para asegurar que la gelificacion no ocurre
antes de que comience el procesado de la espuyaapmparacion (hasta conseguir la mezcla de resina
y endurecedor) dura entre 10-15 minutos a 40°Csatgevertelo en el molde. Por ello un tiempo de

gelificacion apropiado debe ser superior a esteptiede preparacion.

Esta caracterizacién se ha realizado mediantebeteo sefialado usando la configuracién de platos
paralelos. El didmetro de cada plato y el espaaieeellos han sido de 20.0 mm y 0.50 mm
respectivamente. El esfuerzo cortante y la tempexate ensayo se mantuvieron constantes, por lo que
los test se realizaron en condiciones isotérmicasnedicion se realizé en un rango de temperatieas
23-80°C, con una frecuencia angular de 1,5 Hz sfoerzo cortante elegido de,=200 Pa, valor
situado dentro del rango viscoelastico. Estas cois son adecuadas para no perturbar la retiénlac

y por lo tanto para no alterar la cinética de riacc
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La figura 3.1.1.A muestra los dos componentes delulo complejo G, junto con el &ngulo de desfase
o, correspondiente a uno de los tests llevados @ @l60°C, como un ejemplo de los datos

experimentales. Las graficas de todos los ensatén eecopiladas en el anexo Il
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Gréfica 3.1.1.A Dependencia del angulo de desiasémodulo de almacenamiento G’ y el médulo de

pérdida G” con el tiempo de las mezclas de regiaadurecedor durante el proceso de curado a 60°C.

El llamado factor de pérdida @use define como el cociente entre la energia pergith energia de
deformacién almacenada, es decir, el cociente egitrendédulo de pérdida G” y el moédulo de

almacenamiento G'.

”

tand = —
Gl
Inicialmente, en el estado liquido las propiedadssosas predominan y se disipa mas energia que se
almacena. Esto significa que danl, ya que G">G'. A esta fase le sigue un incratoeen ambos
maodulos, aunque el modulo de almacenamiento, queeesr en magnitud que el médulo de pérdida,
crece mas rapidamente que el modulo de pérdidaxdouel factor de pérdida es 8l (esto esp =

45°C y G'=G"), se considera que el material seuemtra en el punto de gelificacion. En el estado
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sdlido, es decir, a partir del punto de gelificacitas propiedades elasticas predominan y se afraace

mas energia que se disipa. Esto significa quixtigrya que G'>G".

Los tiempos de gelificacion correspondientes alifesentes ensayos realizados a 60°C, 70°C y 88°C s

muestran en las tablas 3.1.1 (A, B, C) junto cenvimlores medios para cada temperatura.

Test 60°C | Tiempo de gelificacion [9] Valor medio [s] Desviacion [s]
1 1626
2 1455 1500,00 90,30
3 1419

Tabla 3.1.1.A Tiempos de gelificacién davlezcla de resina y endurecedor a 60°C.

Test 70°C | Tiempo de gelificacion [9] Valor medio [s] Desviacion [s]
1 801,5
2 868,6 813,00 41,51
3 768,9

Tabla 3.1.1.B Tiempos de gelificacion @erlezcla de resina y endurecedor a 70°C.

Test 80°C Tiempo de gelificacion [s] Valor medio [s Desviacion [s]
1 613,9
2 493,2 503,97 85,70
3 404,8

Tabla 3.1.1.C Tiempos de gelificacion @enkezcla de resina y endurecedor a 80°C.

Los tiempos de gelificacion obtenidos han sido 8@ Zninutos a 60°C, de 13,6 minutos a 70°C y de 8,4

minutos a 80°C.

Como era esperado, el tiempo de gelificacion diag@rcon la temperatura, puesto que cuanto mayor es
la temperatura de la muestra, mas favorecida esatzion entre los grupos funcionales. Es dedir, lo

prepolimeros crecen y se ramifican mas rapido yepor las cadenas se condensan mas rapido y@l pes
molecular aumenta, como consecuencia directa Iicgeldon comienza y antes se alcanza el punto de

gelificacion.

La desviacién del punto de gelificacién a 60°C espnta el 6,02%, a 70°C es el 5,11% y a 80°C es el
17,00%. La desviacion a la mayor temperatura (888Q)ebe al tiempo de espera mientras la muestra se
coloca entre los platos y el inicio del test, y& @uesta temperatura los grupos funcionales rewtio

bastante rapido, y como consecuencia aumenta balpifimlad de que el grado de reticulacién en el que

12



se encuentra la resina en el momento inicial dglva@rie de una muestra a otra, y por lo tanto i&mb

durante el resto del ensayo.

Nuestros tiempos de gelificacion son comparabldesaobtenidos por [14] para el sistema epoxi
DGEBA/XDA mediante un analisis reométrico usandmdiciones similares durante los ensayos
(geometria plato-plato, frecuencia de 1Hz, pergyananomento de fuerza), con valores de 38,2
minutos a 60°C, 20,4 minutos a 70°C y 11,6 mina®®80°C. La diferencia se debe fundamentalmente
a que se trata de un tipo diferente de muestrtg thinresina como de endurecedor, y a las condision
experimentales.

Los resultados obtenidos también son comparables aealizados por [15] para el sistema epoxi
GMA/diamina mediante un andlisis reométrico usacmtadiciones similares durante el test (geometria
plato-plato de 25 mm, frecuencia de 1 Hz, condiesode deformacién preestablecidas), cuyos tiempos
de gelificacion fueron 10,5 minutos a 60°C, 4,5utmg a 70°C y 1,9 minutos a 80°C. También sus
valores inferiores se deben a la diferencia ercdesliciones preestablecidas y al uso de otro tgo d

muestra.

Al comparar el tiempo de preparacion de la espur@alb min) con el tiempo de gelificacién (25 min)

obtenido a 60°C se comprueba que la gelificacidroawrird durante dicho periodo de preparacion,
puesto que el tiempo de gelificacion a una tempeaatle 40°C (temperatura recomendada por el
fabricante de mezclado de la resina y el endurefesgod mayor que a 60°C. Lo que significa que la

gelificacion no sera un problema que podria difanul obtencion de la espuma y empeorar su calidad
A partir de estos datos, se puede analizar la diepera del tiempo de gelificacion con la tempegatur

Se puede observar que la temperatura tiene uneemdiia relevante en los tiempos de gelificacion, ya

que para una variacion de 20°C, el tiempo se reelucma tercera parte (grafica 3.1.1.B).
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Gréfica 3.1.1.B Tiempos de gelificacion de la mazi® resina y endurecedor a diferentes temperaturas

Es comudn considerar la ecuacion de Arrhenius pesariir la dependencia del tiempo de gelificacion

con la temperatura [16, 17].

La ecuacién de Arrhenius es,
_Ea

k:AeW

Siendo k la velocidad de reaccion, T la temperagur&elvin, E la energia de activacion en J/mol y R
la constante universal de los gases ideales (R48J3inol - K). El factor preexponencial A es el valor

que la velocidad de reaccion tendria si todas @éculas tuvieran la suficiente energia para reaeci

El inverso del tiempo de gelificacion puede considse como la velocidad de reaccion k [18, 19].

Si se cumple la dependencia de Arrhenius, poddasasesta ecuacion para determinar el tiempo de
gelificacion a otras temperaturas dentro del rangmerimental de temperaturas.

Es importante conocer la dependencia de la veldaéareaccién con la temperatura, puesto que asi se
pueden ajustar los tiempos de procesado segumigetatura del mismo, y controlar la calidad en la

fabricacion de la espuma.

La dependencia de los tiempos de gelificacion atsncon la temperatura se ajusta al comportamiento

que describe la ecuacion de Arrhenius, al menosaleel rango de temperaturas considerado, como

muestra la grafica 3.1.1.C. En esta grafica seesepta el logaritmo de la velocidad de reaccidk) (In
14



frente al valor reciproco de la temperatura (15l@ndo la representacion lineal de la ecuaciorade |

siguiente manera:
E, 1

Ink =In4—-2=
n n RT

Los datos experimentales para este tipo de repezs@m se han recopilado en la tabla 3.1.1.D.

Temperatura [°C] | T=Temperatura [K] X=1/T [K] g:gggggnd[es] k=1/t In(k)
60 333 0,003003 1500,00 0,000666 -7,3132
70 343 0,002915 813,00 0,00123( -6,7007
80 353 0,002832 503,97 0,001984 -6,2224

Tabla 3.1.1.D Datos experimentales del analisie diependencia del tiempo de gelificacion con taperatura

UTinK-?

0,00282 0,00284 0,00286 0,00288 0,00290 0,00292 0,00294 0,00296 0,00298 0,00300 0,00302
-6 ! L ! L L ! L ! L

-6,2 A

y = -6416,4x + 11,972

-7,2 A

7.4

Grafica 3.1.1.C Ajuste de la vel@ddle reaccion definida comqly/a la ecuacion de Arrhenius.

La ecuacion del ajuste es y=-6416,4x+11,972, ylpdanto la energia de activacion es 53,35 kJ/mol.
Este valor esta de acuerdo con los datos de tatlira sobre la polimerizacion de otras resinasiepo
Como por ejemplo en el sistema epoxi TGDDM /ankimgi[20] la energia de activacion de 58,7 kJ/mol
y en el sistema epoxi ECO/BQH (basado en aceitdctd®) [21] con un valor de 49,0 KJ/mol. La
diferencia de estos valores con el sistema eptxdlieglo es basicamente la diferencia en los médsria

estudiados.
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3.1.2 Tests de rotacién. Resina epoxi.

Se sometieron muestras de resina epoxi (sin carte¥ts de rotacion para determinar su viscosidad a
diferentes temperaturas con el objeto de conocecwuportamiento ante una variaciébn en las
condiciones de temperatura durante el procesada nésma. Estos analisis han permitido analizar la

dependencia de la viscosidad tanto con la temparatumo con la velocidad de deformacion.

Esta caracterizacion se realizd6 mediante el sistmaedicion plato-cono. El diametro de cada pyato

el espacio entre ellos fueron 35.0 mm and 0.50 mspactivamente, y el angulo del cono 1°. Los
ensayos se realizaron bajo condiciones isotérnecasn rango de temperaturas de 23-80°C, y una
sucesion de velocidades de deformacion definidés 4@, 100 and 2501}; Para cada velocidad, el
esfuerzo de cortante se ha medido durante 100msoéih de operacion se presenta en detalle en Anexos
1.

En la grafica 3.1.2.A se muestra un ejemplo dief@endencia del esfuerzo cortante con el tiempwa u
temperatura de 23°.

250

200

150 -

100 -

Esfuerzo cortante en Pa

50 A

|

0 50 100 150 200 250 300 350 400

Tiempo ens

Grafica 3.1.2.A Variacion del esfuerzo cortante ebtiempo de la resina epoxi mantenida a cuatro
velocidades de deformacién (16, 40, 100 and 25@£3°C.

La viscosidad se calcula como el cociente entestlerzo cortante y la velocidad de deformacién. La
dependencia de la viscosidad con el tiempo deslaaa 23°C se representa en la grafica 3.1.2.B.

Las gréficas de las viscosidades de todos los eas@ymuestran en Anexos lIl.
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Durante todo el test se produce una suave disndinulz la viscosidad con el tiempo (entorno al 5% de

la viscosidad media). Esta variacion pequefia pdetierse al cambio de velocidad de deformacion,

pero dada su magnitud se puede considerar quedaswilad, al menos en este rango de velocidades de

deformacion y temperatura, es casi independienta delocidad de deformacion. También se detectan

pequefas disminuciones de viscosidad en cada d@atbade deformacion al disminuir ligeramente el

esfuerzo requerido (variacion tan pequefia que gndfica 3.1.2.A no se puede apreciar). Este efecto

podria deberse al aumento (poco apreciable) darpdratura interna de la resina debido a la faccié

interna causada por la rotacion del sistema deaidedentre el plato y el cono.

0,855

0,85 -
0,845
0,84
0,835 |
0,83 -
0,825 |

0,82

Viscosidad p en Pa*s

0,815 -

0,81 -

0,805

100 200
Tiempoen s

300

400

Gréfica 3.1.2.B Dependencia de la viscosidad caierlpo, calculada segun los datos obtenidos del

experimento de la grafica 3.1.2.A.

La viscosidad de la resina también ha sido detextaira temperaturas mas elevadas usando el mismo

procedimiento descrito anteriormente. En la tabla23A se muestran las viscosidades medias a 23°C,

40°C, 60°C and 80°C, junto con su desviacion.

Temperatura [°C] Viscosidad mediall [Pa - s] Desviacion [Pa - s]
23 0,8224 0,0121
40 0,3902 0,0024
60 0,1411 0,0020
80 0,0633 0,0009

Tabla 3.1.2.A Viscosidad media de la resina epakiferentes temperaturas y su desviacion.
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Los valores obtenidos para la viscosidad son casiyes con los determinados en la literatura. Asi, |
medidas de la viscosidad de la epoxi DGEBA [22] 8@00Pa - s a 38°C, 0,08®a s a 50°C, y 0,030

Pa-s a 65°C. Las diferencias se deben a que se traiaalessina epoxi.

Los resultados indican una fuerte dependencia desiaa con la temperatura, como se muestra en la
grafica 3.1.1C, la cual se espera para resinasi.efpsta dependencia es importante ya que la
temperatura debe ser seleccionada para obtensctzssidad apropiada que permita un correcto proceso

de fabricacion.

0,855
0,85
0,845
0,84
0,835
0,83
0,825
0,82
0,815
0,81

0,805 T ‘ . . ‘
0 50 100 150 200 250

Viscosidad p en Pa*s

Velocidad de deformaciéon vy [s1]

Gréfica 3.1.2 C Relacion de la viscosidad de lmeespoxi con la velocidad de deformacion.

De nuevo una ecuacion de tipo Arrhenius puede a®siderada para describir la dependencia

de la viscosidad con la temperatura [23]. En es$e ta ecuacion es de la siguiente manera:

Eq

L= Hoe RT
Y en su forma lineal usada para ajustarla a loesdakperimentales (mostrados en la tabla
3.1.2.B):
E,1

lnuzlnuo—ﬁf
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Temperatura [°C] T=Temperatura [K] uT Inu
23 296 0,00337 -0,19548
40 313 0,00319 -0,94112
60 333 0,00300 -1,95799
80 353 0,00283 -2,76019

Tabla 3.1.2.B Datos experimentales délisis de la dependencia de la viscosidad cosnfgpératura.

0,0028 0,0029

0,003

0,0031

uT
0,0032

0,0033 0,0034

0,0035

y =4764,9x - 16,246

Gréfica 3.1.2.D Ajuste de la viscosidad a la edacie Arrhenius.

Los datos experimentales se ajustan adecuadamente@nportamiento descrito mediante la ecuacion

de Arrhenius, como se puede observar en la gréafica.D. De este ajuste lineal se extrae que layene

de activacion es 39,62 kJ/mol. Este valor se pummeparar con la literatura, por ejemplo en la

referencia [22] la energia de activacion obteniala pa resina epoxi DGEBA es 74,15 kJ/mol. Su valor

superior se debe al uso de otro tipo de resinaiepox

Finalmente se puede considerar que la resina @oegie un comportamiento newtoniano para el rango

de velocidades de deformacion considerados, ydaguwdacion entre el esfuerzo cortante y la veladid

de deformacion es lineal (grafica 3.1.2.E), y motanto la viscosidad es constante, solo deperddmt

las condiciones de presion y temperatura (grafite2 F) [24]. Se puede encontrar una aclaracion mas

detallada en Anexos II.
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Gréfica 3.1.2.E Relacion del esfuerzo cortantelaorelocidad de deformacion a diferentes tempeaatur
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Gréfica 3.1.2.F Viscosidad de la resina en fundéna velocidad de deformacion a diferentes tentpes
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3.1.3 Tests de oscilacion. Resina epoxi, endurecedor git@vo retardante de llama.

Para determinar el efecto de los retardantes e liEn los tiempos de gelificacion se han realizesis
de oscilacion a las muestras compuestas por residayrecedor y aditivo retardante, pretendiendo asi

realizar una comparacion entre las distintas mezcla

Dado que se pretende realizar la comparativa &agrdistintas mezclas, se han llevado a cabo essayo
solo a una temperatura. Previamente los punto®lifecgcion para la mezcla de resina y endurecedor
fueron determinados a 23°C, 60°C, 70°C and 80°€Jgque es util elegir una de las temperaturas ya
usadas en los anteriores tests. El tiempo degadifin a 23°C fue rechazado debido a que es datnasia
largo, y a 80°C debido a que la desviacidn delrvaledio es elevada. La desviacion a 60°C y 70°C son
similares, pero ya que la velocidad de reacciéf°& &s menor, reduciéndose asi las posibilidades de
obtener una desviacion de la media significatieaha elegido realizar los ensayos a la temperdtira
60°C.

Estos tests de oscilacion también permiten detamia viscosidad. No se han realizado ensayos de
rotacion para estimar la viscosidad (como se héza fa mezcla de epoxi), debido a que el curadsacau
que los resultados no sean fiables.

La viscosidad se obtiene de los tests oscilataiéok misma manera que para los de rotacion, és dec
como el cociente entre el esfuerzo cortante y lacidgad de deformacion, datos que son medidos

durante los tests de oscilacion.

El método para determinar el tiempo de gelificaadnel mismo que en la seccion 3.1.1. Las tablas
3.1.3.Ay 3.1.3.B muestran los tiempos de gelifizTa@ara las diferentes muestras.
Los datos de los que proviene cada valor medidiel@lpo de gelificacion se reflejan en las gréficas

recopiladas en el anexo lll.

ATH APP
% en masa de Tiempo de gelificacién | Desviacion | Tiempo de gelificacion | Desviacion
retardante de llama medio [s] [s] medio [s] [s]
0 1630,67 31,94 1630,67 31,94
10 1763,67 14,43 1836,67 13,89
30 1771,00 26,98 1840,67 24,51
50 1814,00 31,84 1883,00 21,42

Tabla 3.1.3.A Tiempos de gelificacion de la mezekina, endurecedor y ATH/APP a 60°C.
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EG

% en masa de

retardante de llama Tiempo de gelificacién medio [s] Desviacion[s]

0 1630,67 31,94

10 1656,67 25,46

20 1708,67 28,55
Tabla 3.1.3.B Tiempos de gelificacion de la mezetana, endurecedor y EG

a 60°C.
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)
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(5]
5 { % ¢ ATH
§ 1750 - APP
% AEG
o 1700 -
Q
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g
g 1650
2
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1600

1550 - ‘ ‘ T T .
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% en masa del retardante de llama

Grafica 3.1.3.A Relacion del tiempo de gelificacdimla mezcla resina, endurecedor y retardantzche |

en relacién con el contenido del aditivo retardaledlama a 60°C.

La variacion del tiempo de gelificacion en relaca@mm el contenido del aditivo retardante de llama s
representa en la grafica 3.1.3.A. Claramente aicéowvalores méas elevados para el aditivo APRYy lo
mas bajos para el aditivo EG, mientras que conTél Ae obtiene una posicion intermedia. En general
se busca un tiempo de gelificacion lo méas pequesible compatible con el procesado y de este modo

un curado mas rapido, puesto que asi se requieresnemergia durante el uso del horno.
22



La viscosidad a la temperatura de 60°C en funcbiempo para las diferentes muestras se repeesent
en las graficas 2.1.3.By 2.1.3.C. El conjuntovaieres de viscosidad de cada muestra se obtiene co

la media de tres ensayos. Estos datos quedaradefiegn las graficas contenidas en Anexos lIl.

Como era esperado, la viscosidad aumenta conngbdielebido al proceso de curado. Los valores mas
altos de viscosidad se han obtenido para las nezdaespondientes a ATH 50%, APP 50%, y en
orden decreciente EG 10%, ATH 30%, APP30%, EG 28% 10% y APP 10%. Basicamente, la
mezcla mas apropiada es la que posea la menosidad ya que valores altos de viscosidad difioulta

el procesado del polimero.

250 A
200 -
Reference
» ATH 10%
©
o - o 0
L 150 | ATH 30%
o ATH 50%
©
_8 APP 10%
§ APP 30%
2 100 0
< APP 50%
EG 10%
EG 20%
50 -
0 PROUDUOODDOCoOOIBIIIUOODOBEITSS S —

0 500 1000 1500

Tiempoens

Gréfica 3.1.3.B Viscosidad de la mezcla resinapeswkdor y retardante de llama a 60°C.
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Viscosidad en Pa*s
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Graéfica 3.1.3.C Viscosidad de la nteezesina, endurecedor y retardante de llama a.60°C
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3.2  Ensayos mecéanicos

Para caracterizar las mezclas (ya curadas) desgania de vista mecanico se han realizado dos tipos

de ensayos mecanicos correspondientes al ensaracdi®n y de flexién bajo temperatura.

Los especimenes de los ensayos mecanicos se muestia figura 3.2, situandose en la parte superior
los utilizados para el ensayo de traccién y loadearte inferior para el de flexién. Todas lasifas de

los especimenes se muestran en Anexos lll.

Figura 3.2 Especimenes para los ensayos mecaresosa,
endurecedor y APP.

Los modos de operacion de los ensayos mecanieaggentran en Anexos |I.
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3.2.1 Ensayos de traccion.

Los ensayos de traccion se han realizado de aceerdéa norma” Plastics. Determination of tensile

properties “, que establece el procedimiento paraaterizar el comportamiento del material bajo

fuerzas estaticas uniaxiales.

El test de traccion consiste en estirar la muestaplicar un esfuerzo de traccién variable parateraer
una velocidad constante de elongacion hasta qoteifea Esta velocidad de elongacion es 10 mm/min.
Los resultados que pueden obtenerse de este tigosdgo son el médulo de elasticidad, la deformacio
a la fractura, y la tension de fractura. Para cadastra con diferente composicion se realizan essay

en 5 especimenes y se calcula el valor medio deespsctivos resultados.

El modulo de elasticidad, expresado en MPa, esidefcomo el ratio del esfuerzo de traccion uniaxia

y la deformacion uniaxial. Es calculado como elieoe entre una diferencia de esfuerzos y una
diferencia de deformaciones que existe en dos mmsmeoncretos (de acuerdo con la norma), el primer
momento es cuando el espécimen alcanza una defome 0,05% y el segundo cuando alcanza una

deformacion de 0,25%.

0y — 01
E=——
&—&

El comportamiento de todos los sistemas coincidguen la tension de rotura también es la tension

maxima.

Un ejemplo de la curva tensién-deformacién corredimnte a la referencia se muestra en la
grafica.3.2.1.A.
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Gréfica 3.2.1.A Curva tensién-defacion de un espécimen (referencia).

Los valores de los mddulos de elasticidad (valoneslios y desviacién) se muestran en las tablas

3.21.A1 y 3.2.1.A2 y se representan en la gralical.B en funcién del contenido en masa del

retardante de llama.

Médulo de elasticidad
Porcentaje de ATH APP
retardarEg/eo ]de llama Valor medio [MPa] | Desviacion [MPa]| Valor medio [MPa] | Desviacién [MPa]
0 667 12 667 12
10 908 11 671 36
30 1152 33 1121 66
50 1209 40 1208 114

Tabla 3.2.1.A1 Mddulo de elasticidad de los espengm compuestos por resina, endurecedor y ATH/APP.

Moédulo de elasticidad

EG
Porcentaje de retardante de llama [%] | Valor medio MPa] | Desviacién [MPa]
0 667 12
10 943 37
20 842 68

Tabla 3.2.1.A2 Mddulo de elasticidad dedepecimenes compuestos por resina, endurecedor

y EG.
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Gréfica 3.2.1.B Dependencia del modulo de elastitide los especimenes compuestos por resina,
endurecedor y aditivo ignifugo en funcién del caide de aditivo ignifugo.

Los resultados indican que el modulo de elasticalamienta conforme el contenido del retardante de
llama aumenta, es decir, el aditivo incrementadi@lez del material. Se puede observar que sezdcan

los valores més altos para los casos ATH y APRet80% del contenido.

Las deformaciones a la fractura para todos loscéseses se recopilan en las tablas 3.2.1.B1 y

3.2.1.B2, y su evolucion segun el contenido delrdeinte de llama se representa en la grafica3.2.1.

Deformacion a la fractura
Porcentaje de ATH APP
retardante de llama [%] | Valor medio [%)] Desviacion [%)] Valor medio [%] | Desviacion [%]
0 5,69 0,93 5,69 0,93
10 2,90 0,59 3,97 0,23
30 2,20 0,56 1,50 0,36
50 1,12 0,37 0,64 0,09

Tabla 3.2.1.B1 Deformacion a la fractura de loeeBpenes compuestos por resina, endurecedor y AHPUA
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Deformacion a la fractura
EG
Porcentaje de retardante de llama [%]| Valor medio [%] Desviacion [%]
0 5,69 0,93
10 1,06 0,13
20 0,79 0,15

Tabla 3.2.1.B2 Deformacion a la fractura de loeBpenes compuestos por resina,
endurecedor y EG.
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AEG
2 |

Deformacion a la fractura en %

0 T T T T ‘
0 10 20 30 40 50 60
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Gréfica 3.2.1.C Dependencia de la deformaciénfeatdura de los especimenes compuestos por resina,
endurecedor y aditivo ignifugo en funcién del caite de aditivo ignifugo.

Los resultados muestran claramente que la presdatciatardante de llama reduce la deformacién a la
fractura con una marcada diferencia para los eseees con el componente EG en cuanto a su baja
capacidad de deformacién, en comparacion con [pscésenes que contienen los otros dos retardantes
ATH Yy APP.

Finalmente la tension de fractura se recopila entddlas 3.2.1.C1 y 3.2.1.C2. La grafica 3.2.1.D

muestra la evolucion de este pardmetro mecanifoneion del contenido del retardante de llama.
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Tension de fractura

Porcentaje del ATH APP
retardante de llama [%] | Valor medio [MPa] | Desviacion [MPa] | Valor medio [MPa] | Desviacion [MPa]
0 18,69 0,23 18,69 0,23
10 16,62 1,00 14,97 0,74
30 16,59 1,61 13,49 1,67
50 10,98 2,01 7,71 0,84

Tabla 3.2.1.C1 Tension de fractura de los espe@menompuestos por resina, endurecedor y ATH/APP.

Tension de fractura

EG

Porcentaje del retardante de

Valor medio [MPa]

Desviacion [MPa]

llama [%]
0 18,69 0,23
10 7,74 0,49
20 5,29 0,17

Tabla 3.2.1.C2 Tension de fractura de los espe@meompuestos por resina,
endurecedor y EG.
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Gréfica 3.2.1.D Dependencia de la tensién de frade los especimenes compuestos por resina,
endurecedor y aditivo ignifugo en funcién del caide de aditivo ignifugo.
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La presencia del retardante de llama produce wmainlicion de la tension de fractura, lo que supone
empeoramiento de las caracteristicas mecanicagualguier caso comportdndose mejor para los

especimenes que contienen ATH y APP.

Estos resultados indican que cuanto mas contemdadiéivo ignifugo, més fragil es el material. Sin

embargo, si el material sufre un esfuerzo menorlgtension de rotura (permaneciendo en el régimen
elastico), la adicion del componente ignifugo nejas propiedades mecanicas del material, ya que
cuanta mas cantidad del mismo, mas rigido es etrinhtEsto se expresa mediante el mdédulo de

elasticidad.
Respecto a la deformacion (en este mismo régimastia), el material sufrira una menor elongacion

en relacién con el aumento del aditivo ignifugaa@iuena caracteristica que provoca la adiciorste e

componente, puesto que implica una estabilidadrbinaal muy deseable.
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3.2.2 Ensayos de flexion

Los especimenes de resina epoxi, endurecedor rdaaeta de llama se han sometido a ensayos de
flexion por tres puntos (3 point-bending test) setfinorma “EN ISO 75-2. Plastics. Determination of

temperature of deflection under load” para deteamia temperatura de flexién bajo carga.

Este test consiste en el doblado de los especimemesforma de barra, bajo unas condiciones
especificas de esfuerzo y sumergidos en un badoaite caliente a una velocidad de calentamiento de
120°C/h hasta que alcanza una flecha especifitar(@n0,32mm). La flecha depende especificamente

de la medida de anchura exacta de la pieza.

Las flechas y las temperaturas de flexion bajoacaey muestran en la tabla 3.2.2 para cada caso. La
variacion de la temperatura de flexion bajo cangdumcion del contenido de retardante de llama se

representa en la gréfica 3.2.2.

Muestras Anchura [mm] | Flecha [mm] Temg;j:)a(t;;rragge[olzl:e]xbn
Referencia 4,16 0,324 35,5
ATH20 4,19 0,321 33,3
ATH30 4,14 0,326 35,0
ATH40 4,10 0,33 36,8
ATH50 4,21 0,319 36,9
APP20 4,25 0,325 34,3
APP30 4,20 0,320 36,0
APP40 4,18 0,322 37,0
APP50 4,09 0,331 39,3
EG10 4,14 0,326 37,6
EG20 4,18 0,322 38,5

Tabla 3.2.2 Anchura de los especimenes compuestasgina, endurecedor y aditivo
ignifugo, y su correspondiente flecha y tempegatlg flexion bajo carga.
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Gréfica 3.2.2 Dependencia de la temperatura défiebajo carga de los especimenes compuestos por
resina, endurecedor y aditivo ignifugo en funciéhabntenido del aditivo ignifugo.

La temperatura de flexidn bajo carga aumenta ligerde con el aumento del contenido del componente
ignifugo EG, mientras que para las muestras quéecam ATH y APP existe una disminucién de la

temperatura de flexion bajo carga en comparacignl@aeferencia en aquellas que contienen el 20%
del aditivo ignifugo, aunque para mayores porcesfase produce un incremento de la temperatura de

flexion bajo carga.
Considerando esta medida como un indicador dentpemtura de servicio del material y que las

variaciones de temperatura no son muy significatige puede afirmar que la presencia del retardante

de llama no parece modificar apreciablemente I@éeatura de servicio.
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3.3 Ensayos de comportamiento al fuego.

Laminas de dimensiones de 190x90x4 mm compuestaggioa, endurecedor y retardante de llama se
han sometido a ensayos de comportamiento al fusgiinda norma “DIN 4102-1. Fire test to building

material” para determinar el comportamiento delemaken caso de incendio.

Los tests se llevaron a cabo siguiendo el proceditoillamado tipo B, basado en aplicar una llama en
el canto inferior de la ldmina durante 15 s, espetas 5 s mas sin aplicar el soplete, y finalreent
apagar la llama que pueda quedar todavia en landéri test se considera positivo si la llama de la
muestra no alcanza una linea dibujada sobre laémuna altura de 15 cm. Se muestran mas detalles

sobre el modo de operacién en Anexos Il.

En este apartado solo se muestran las imageneelaéantes, aunque en el anexo Il se muestrars toda
las figuras de los distintos momentos asociadtssadde comportamiento frente al fuego de losrdisi

tipos de mezclas.

Se muestra un ejemplo del test de comportamienfigeglo aplicado sobre la referencia en las figuras
2.3.A1, 2.3.A2, 2.3.A3y 2.3.A4.

Figura 3.3.A1 Referencia (1) Figura 3.3.A2 Referencia (2)
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Figura 3.3.A3 Referencia (3)

Figura 3.3.A4 Referencia (4)

Estos ensayos quedan definidos mediante cuatreptwx Inflamacion, extincion, humo y goteo. La

inflamacion supone que una parte de la tabla esli#&rao, independientemente de su tamafio; la

extincion, corresponde al hecho de que la llantzaya extinguido completamente de forma espontanea;

humo, se refiere a los gases generados en la ctérhus finalmente goteo, se refiere a que parie de

material de la lamina se funde y cae.

Laminas compuestas por resina, endurecedor, exiddrde aluminio

Los resultados de los test de comportamiento ajofygara las laminas compuestas con ATH se

muestran a continuacion en la tabla 3.3.A.

Muestra Inflamacién Extincion (antes de 20s) Humo Gteo
Referencia | Si, inmediatamente No Si No
ATH 20 Si, inmediatamente No Si No
ATH 30 Si, inmediatamente No Si No
ATH 40 Si, inmediatamente Si Si No
ATH 50 Si Si Si No

Tabla 3.3.A Resultados del test de incendio d&lamas compuestas por resina, endurecedor y ATH.
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Las figuras 2.3.B1-2.3.B4 correspondientes al pafga@o de maxima intensidad de la llama, muestran
la influencia del retardante de llama. Si se compaon la figura 3.3.A4 de la referencia, se apreci
claramente que cuanta mas cantidad de aditivoesniel material, menor es el tamafio de la llama.
Otro detalle importante es que la extincion degéuéentro de los 20 s del experimento) se produce

partir del 40% en masa de aditivo ignifugo.

Se pueden considerar como aceptables los resuliadas laminas ATH40 y ATH50.

Figura 3.3.B1 ATH20 Figura 3.3.B2 ATH30
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Figura 3.3.B3 ATH40 Figura 3.3.B4 ATH50

La figura 2.3.B5, que muestra las laminas desgaEtest de comportamiento al fuego, pone de mliev
la diferencia en el tamafio de la huella de la llapiare las mismas, reflejo directo de la intensidiath

llama durante el test.

Figura 3.3.B5 Laminas después del test de compatamal fuego (ATH20, ATH30, ATH40, ATH50).
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Picture 3.3.B6 Lamina después del test de comp@tamal fuego
(ATH40).

La figura 2.3.B6 muestra la huella del comportatdeal fuego en la muestra ATH40 con mayor
detalle. En ella se puede apreciar el efecto diebkido de aluminio, en cuanto a que ha producitd u
capa carbonizada en la superficie del materialjaieddo asi la liberacion de gases inflamables del

polimero y evitando la transferencia de energi@gahelgolimero, y por tanto la pirolisis.

Otro mecanismo del hidréxido de aluminio para daarel incendio, es la liberacion de gases inertes,
especialmente vapor de agua, diluyendo asi la mezétjeno/combustible. De esta manera previene la
reaccion exotérmica de radicales que tiene lugda @ona de combustion. Ademas del efecto anterior,
la descomposicion de estos gases, que es endaératcace la energia disponible para la expangbn d

fuego, y por lo tanto contribuye al enfriamientcetardo de la pirolisis [25].

Laminas compuestas por resina, endurecedor, yopfdib de amonio.

Los resultados de los test de comportamiento gldfpara las laminas compuestas con APP se muestran
en la tabla 3.3.B.
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Muestra Inflamacion Extincién (antes de 20s) Humo Gteo
Referencia Si, inmediatamente No Si No
APP 20 Si, inmediatamente No Si No
APP 30 Si, inmediatamente Si Si No
APP 40 Si, inmediatamente Si Si No
APP 50 Si Si Si No

Tabla 3.3.B Resultados del test de comportamidrfteego de las laminas compuestas por resina, enddor y APP.

La comparacion de la maxima intensidad de la lldomante el test de comportamiento al fuego sobre
las laminas que contienen el componente ignifuf®,Ase pueden observar en las figuras 3.3.C1-
3.3.C4.

Figura 3.3.C1 APP20 Figura 3.3.C2 APP30
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Figura 3.3.C3 APP40 Figura 3.3.C4 APP50

También en este caso, como es esperado, el tareaadldma se reduce si se aumenta la cantidad de
aditivo ignifugo. Pero en este caso, la extinciéhfdego (dentro de los 20 s del experimento) conde

a un porcentaje menor respecto a las laminas aataetiante ATH (30%).

Solo la lamina APP50 se considera que apruebatatde valores aceptables.

La observacion de las laminas después de losdestrdportamiento al fuego (figuras 3.3.C5 y 3.3.C6)
muestran el efecto del polifosfato de amonio. Cem| caso de las laminas con el componente ATH,
una capa carbonizada se produce en la superfitienakerial reduciendo asi la liberacion de gases

inflamables del polimero y evitando la transferardg energia al polimero, sujeto de la pirolisis.

El mecanismo que crea el APP consiste principalneamt su descomposicion, formandose acido
fosférico, 6xidos de fosforo y amoniaco, y mediasitedegradacion, se forma dicha capa carbonizada.
Esta barrera de carbén actia como una capa denasto y por lo tanto se evita que se descomponga
el material que esta cubriendo [25].
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Figura 3.3.C5 Laminas después del test de compmmdoral fuego (APP20, APP 30, APP 40, APP 50).

Figura 3.3.C6 Muestras después del test de conmpierio
al fuego (APP20).

Laminas compuestas por resina, endurecedor, tmedpandible.

Los resultados de los test de comportamiento glofgara las laminas compuestas con EG se muestran
en latabla 3.3.C.
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Muestra Inflamacién Extincion (antes de 20s) Humo Gteo
Referencia Si, inmediatamente No Si No
. . Si, inmediatamente despues .
EG 10 Si, inmediatamente P Si No
de retirar la llama aplicada
EG 20 Si, inmediatamente Si, inmediatamente despugs Si No
de retirar la llama aplica

Tabla 3.3.C Resultados del test de comportamidriteego de las laminas compuestas por resina, enddor y EG.

La comparacion de las ldminas en su punto algidm@dma intensidad de la llama durante el test de

comportamiento al fuego (figuras 2.3.D1-2.3.D2yeta el mismo comportamiento que para los aditivos

retardantes ATH y APP en cuanto a que segun seafad cantidad de aditivo ignifugo, menor es el

tamafio de llama. Sin embargo, para el componenttaE®tincion de la llama (dentro de los 20 s del

experimento) ocurre desde un porcentaje del 10%asa, y ademas inmediatamente cuando se retira el

soplete que aplica la llama. Este es una propieldsgable a considerar en la seleccién del mejor

retardante de llama. Las resultados para ambaast&fb10 y EG20 son consideradas como valores

aceptables.

Figura 3.3.D1 EG10

.

Figura 3.3.D2 EG20
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Las figuras 2.3.D3 -2.3.D5 muestras las ldminapuies los ensayos. En este caso la efectividad del
grafito expandible se debe al hecho de que cudnglafgo intercalado es expuesto a calor (o lammais
llama), las moléculas que estan intercaladas ¢agreapas que forman se descomponen y generan gas
[26]. Estas capas planas de grafito se separaegtergas y el grafito se expande. La forma de este

grafito expandido tiene una forma tipica de gusaomo se muestra en la figura 2.3.D5.

Una peculiaridad del grafito expandible es la gecantidad de particulas negras volatiles que salen
expulsadas mientras la llama arde. Esto es debislo Baja densidad y su propiedad como aislante

térmico no inflamable.

Figura 3.3.D3 Laminas después del test de compa@taonal fuego
(EG10, EG20).
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Figura 3.3.D4 Laminas después del test de comp@tdmal fuego (EG10, EG20).

Figura 3.3.D5 Grafito expandible. Forma de gusano.

Aunque todas los tests de las muestras han obtemdeesultado positivo, incluso de las que no
contenian retardante de llama, la realizacion gefsayos ha permitido comparar la efectividadde |

diferentes componentes ignifugos. Los mejores mdderhan sido los que contienen EG20, EG10,
ATH50 y APP50.
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4 Conclusiones

Se ha llevado a cabo una caracterizacion reologiaganica y de comportamiento al fuego de
diferentes mezclas de resina epoxi derivada deeadeilinaza con endurecedor y retardante de llama

como material alternativo para su uso en formaigespuma ignifuga.

Se ha realizado dicha caracterizacion para distintmtenidos de retardante de llama, analizando su
efecto en el tiempo de gelificacion, viscosidadadiita, rigidez, deformacién a la fractura, tengién
fractura, temperatura de flexién bajo carga y camapeiento al fuego. De estos ensayos se ha

determinado:

- Se origina un incremento del tiempo de reticulacitabido a la adicion del componente
ignifugo.

- Se comprueba que el tiempo de procesamiento dplara es claramente inferior al tiempo de
gelificaciébn en cualquiera de las variantes des$#na y por lo tanto la gelificacion no
interferird en dicho procesado.

- Laviscosidad de la resina durante el proceso dlowaria de manera significativa respecto de
la resina pura (sin retardante de llama) dependi¢zato del retardante utilizado como de la
cantidad afiadida.

- El material se rigidiza y se fragiliza debido gfasencia del aditivo ignifugo.

- El contenido del retardante no altera de forma m@yoreciable la temperatura de flexion bajo
carga.

- Se confirma que la adicion del componente retanddedlama dota a la resina de propiedades
ignifugas.
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A continuacion se procede a la exposicion de Isslt@dos en forma de tablas cualitativo-valoratieas
decir, se van a comparar diferentes caracterisisasiadas a cada test de los diferentes tipos de
materiales, asignando una cifra del 1 al 10 (B,2,10) y evaluandolos de manera que el material que
mejor responda al test correspondiente recibicifia mas alta, y asi descendentemente hasta valora
resto de ellos.

Se asignan las cifras del 1 al 10, puesto quersawamparar 10 tipos de materiales (ATH20, ATH30,
ATH40, ATH50, APP20, APP30, APP40, APP50, EG10, BGAaquellas proporciones en las mezclas
que fueron evaluadas en el test de incendios gstlde flexion. En el resto de tests, reolégicaey
traccion, en vez de realizar el test directameritelZ0 y APP20, se hizo sobre ATH10 y APP10, por lo
tanto la evaluacion de ATH20 y APP20, se realizandinterpolacion entre los valores contiguos de
ATH10 y ATH30, o APP10 y APP30. Sucediendo lo mistno el porcentaje 40%, cuya interpolacion
se realizara entre los porcentajes 30% y 50%. Sié&dd hidroxido de aluminio, APP polifosfato de

amonio y EG grafito expandible.

Las caracteristicas que se valoran son las siggieeticacia del retardante ignifugo (asociadasilde
comportamiento al fuego), facilidad de fabricac{@sociada al test reoldgico de rotacion), el ahdero
energia en el horno (asociada al test reologicusdiacion), la estabilidad dimensional (asociddast
mecanico de flexion), la resistencia mecanica (adacal test mecanico de rotacion). También se
incluird en esta tabla de valoracion, el ahorroadiivo ignifugo, puesto que también es un factor
decisivo, ya que el uso de una menor cantidad itigcomplica un ahorro en el coste final.

A continuacion se exponen dichas tablas cualitatalorativas (tablas 4.1-4.2).

Test Test reologicos Test mecanicos
fuego Rotacién | Oscilacion| Flexién| Traccion Masa
retardante

;Iggs?rz ER FF AE ED RM AA Total
ATH 20 1 9 8 1 4 2 25
ATH 30 3 6 7 3 6 4 29
ATH 40 7 3 6 5 8 6 35
ATH 50 8 1 5 6 10 8 38
APP 20 2 10 4 2 3 1 22
APP 30 4 7 3 4 5 3 26
APP 40 5 4 2 7 7 5 30
APP 50 6 2 1 10 9 7 35
EG 10 9 5 10 8 10 44
EG 20 10 8 9 9 1 9 46

Tabla 4.1 Valoracion de los resultados. ER=eficdelaretardante de llama. FF=facilidad de fabrigaci
AE=ahorro de energia en el horno. ED=estabilidatedsional. RM=resistencia mecanica.
AA=ahorro de aditivo ignifugo.
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Tipo de muestra Total
EG 20 1°
EG 10 20

ATH 50 3°
APP 50 40
ATH 40 50
APP 40 6°
ATH 30 7°
APP 30 8°
ATH 20 90
APP 20 10°

Tabla 4.2 Valoracion de los resultados.

Como valoracion final de los tres aditivos ignifagee deduce que el mejor candidato como material
para la bioespuma ignifuga seria la mezcla de agsindurecedor y aditivo ignifugo es el grafito

expandible con un 20% en contenido del aditivo.

Como linea de conclusion general de este proyextemas de encontrar un retardante ignifugo
apropiado para este tipo de resina procedentecdiéale linaza y endurecedor, se ha creado urdméto
en el que se asientan las bases de evaluacionetascpropiedades imprescindibles de diferentes

retardantes de llama en una matriz de bioresinalkcfim de dotarla de propiedades ignifugas.
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6

Anexos

Materiales

A. Epoxy resin system

The epoxy resin system Dracowol HA of the compabgetosa AG Wolfen” is used in order to
produce the biopolymer. This resin system considtsa linseed-oil-based epoxy resin
(component A) and a hardener based on organic adegd(component B). The crosslinking-
reaction of the resin by means of the hardenerpudtiuce the definitive polymer. The reaction
is exothermic, and can cure as at room temperasirggher temperatures.

The main characteristics are collected in the tbhle

Component A Component B
Form liquid doughty
Colour light yellow white
pH-Value neutral >2
Density (20 °C) [g/cm] > 1,04 1,413
Water solubility [%0] 0,3 insoluble
Toxicity no no

Table IA.Characteristics of epoxy resin system

Component A

The resin is based on an epoxidized fatty aciihgkkd oil. The linseed oil comes from the seed
of Linum usitatissimum. It is formed from saturated and unsaturated fatigisa Linseed oil
contains up to a wt. 68% of linolenic acid;§ds,0,), which is an unsaturated fatty acid. The
chemo-enzimatic epoxidation process takes plaggkghtn this linolenic acid, producing so the
linseed-oil-based epoxy resin.

Component A is considered as harmless for the thegalor example is VOC-free (Volatile
Organic Compound), is food-appropriate it is natessary protective use by handling it (unlike

the others epoxy resins).
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Epoxidation

The epoxidation of linseed oil can be explainedtlgh Prileschajew’s reaction. Basically it
consistes of obtaining epoxides from the oxidabbalkenes (figure IA), thanks to the addition
of peroxy acid (R-COOOH).

An epoxide is a cyclic ether with three ring atotmg) atoms of carbon and one atom if oxygen.

As a functional group it is called oxirane groupairane ring.

— —

Figure 1A. Conversion of an alkene to an epoxidéh\&i peroxy acid.

Alkenes that come from the linolenic acigklds,0;, (figure 1B).

Linolenic acid

Acid rest Double bonds for oxirane

Alkene

Figure IB. Linolenic acid.

The epoxidation mechanism in this case (figure ¢Ghsists of an electrophilic addition of
oxygen (that belongs to the peroxy acid) to thebtwbond of the alkene, producing in this way

an electronic re-order and originating an epoxiule @ carboxylic acid (R-OOH).
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Figure IBC. Synthesis of the linseed-oil-based gpesin.

Peroxy acid is generally prepared in situ by resctf hydrogen peroxide with a carboxylic acid
and, when necessary, an acidic catalyst. The cglibacid may be replaced by an anhydride or
acid chloride. Industrial epoxidation is most oftearied out with peroxyformic or peroxyacetic

acids.

Component B

This component is the hardener, which is a mixtfrerganic carbonic acid anhydride refined.
Mainly succinic acid anhydride refined.

In general it consists of carbonic acid and oxwmatproducts of aldehyde, which contain the
functional carboxyl group —COOH.

Carbonic acid anhydrides are derivatives of caibanid, which are originated by means of the
water condensation and the high reactivity of thfeient intermolecular linking states (figure
ID).

//O -H,0
R—C\ =t
OH R—C

Figure ID. Production of carbonic acid anhydridetigh the water condensation.
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Crosslinking

A native cured resin system is created by linkinghwhe hardener, achieving so all the

criterions to be considered as a biopolymer.

The crosslinking process is a polyaddition of thexide prepolymers by means of the reactive
oxygens of the anhydrides, which react with theamne groups of the epoxy resin. The reaction
is shown in the figure IE.

During the course of the curing of the polymer osajrows up, ramify and condense, increasing
continuously the molecular weight. Moreover thectiem is getting slower due to the decreasing
amount of reactive oxirane groups.

¥s | . 0
O
0 o 0 o0 0 O
+ 2
¢ " 0 0
Oxirane Carhonic acid anhydride
Cured eposey rasin

Figure IE. Cure of epoxy resin
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Cheyransauerstolf 10,2 DN 53 241-1 'H-NMR
Saurezahi mg KOH/g 50,1 1] DIM 53 407
Viskositst bei 40 "C mrmeis 300 - 500 330 DIN EN 150 3104
Stockpurkt i =10 Hausworschriif
Gehall H,0 H 0,04 - 0,08 0,08 DM 51 777
Brechungsindesx 1,480 — 1 482 1,481 DI 51 423
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I nachgewiesants ppm 2-5 4 ICP-EM IS0 11 BAS
Schwermetalle
Halibarkeit bei 20 "C Maonale ca, 12
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B
- | Produktvorteile

Temperaturbestindighkait

Temparatur in *C Zeitin h Farbzah! nach Garmdnar
100 1 1 klar
180 1.5 1 klar
200 0.5 1 klar

Vorschidge flir Applikationen
* Weichmaches und Stabdisator fir PYWC, wa. fir Nahnengsmtied
urd medizinische Applikationen
= EQ - Harze fir Konstruktionsmateriasen, 2.8, Polymerbeton for
Maschinenbauieie, Brunnenfilerohre
* EQ - Lackharze fir Metall-, Holz-, Kunststofi- und Betanoberfischen

* B0 - Harze fir Coatingmaterialien far Natur -und Kunststeing
» EQ - baziarte Isoleracka fir Cu bew. Al = Laiier

= EQ - Harza for Gias

= EQ - Harze fir Glasfagenerbunde

= EQ - Harze flir StarkeschaumkSrper

* EQ - Harze filr Hydrophobserung und Flammresistenz

= ED — Harea fir GlasiAcrylglas - Verklebungen

——
-

+ hohe Vemetzung durch hohen Oxyrangehalt und damit verbunden
eine Eigenbrandbest@ndighest

+ kainge fichtigen Bestandbeile des Epoxidhaszes, quas: VOC-freies
Arbeitan

+ thanmische Belasibarkeit der Epoxidharze bis ca. 180 *C (1h
Draverbesastung)

+ hoha Stabilsatorwirkung im PWC- Compounds

+ hohe Obedidchenhafiung auf Metallen wie Cu, Fa, Al

= gahr hohe Festigkel bel Polymerbelonapplikationan

L almﬂmmmmm1m5qﬂsmmnﬂhhel Dichie um IJ
1géc

= — -

Verarbeltungshinweiza ik
+ Verarbeitungstemperatur + 15° C bis 22° C g
* Topizeit einstellbar 1 Minute bis G h el

hdrend durch Mikrowsdlenstrahlung b
kalthdrtand |
haifikdriend bis 160-180 *C "
Totalaushdrung 1 h bis 28 d J
= - i—-rl = - = - = e e -r
Achlung I': J
Native Epoxide der Type EP - 10 haren nicht mit den herkommiichen bekannien Harersystemen, S |
sind deshalb nur in Kombanation mit Dracowol - Hartem zu verarbeiten I

= =%

Sofem rch pusdriickhon acheifibch eteas Ardersveiiges veanzinbar wird, kann keinerfei Garante fur de Eignung des Maberass fir eiren
bessmmien Anwendungazweck und keine Yerpfichiung oder Haflurg far darin anmafiens Anwardungshinesise Obemammen wanden
s st Bache des Kiulers, susreichend fu prifen, ob des Material sich fir saine Zaecks ssgned, und das valls Amsiko fir e Verwendung
dos Matarials zu Gbernahman

CremiePark Bllterles Teiofory +49(0) MO463 8160
real A Gebiude (232 Telefax: +40(0) 3494636348
Kunatseidestrasse 8 Web  www dracosa de

 Almgabe 11081 Seie 2 EP 1004
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DRACOSA AG

Sicherheitsdatenblatt
gemii ECG Richtlinie 91 7 15858 /| EWG
Sl | vom 5
£
Produkt ; Dracowol HA A
Uberarbetal 2082006

1 Stoff- / Zubereitungs- und Firmennamen

Handalsrame:  Dracowol HA Komporanhs &

Fitfna. Dracosa AG
Saralle Kiina e idesirnfe &
PLE Ot 08708 Wollen
Tesalon: 0a0a 83 T4TR
Tefafax: 03454 52 8348

2  Zusammensetzung / Angaben zu Bestandteilen
Chefmischs Chafaciarsenang Epood vom L, Lendiepoxid

3  Mdagliche Gefahren
Gafshmenbazeichnung Wur bal mecht bestmmunpegemailer Varsendung

4  Erste-Hilfe-Mallnahmen

wrﬂﬂﬂlﬂ&' keire besonderen Madnghmen erfonderslich
Bisch Einatman nichi malewant
Mach Houlkentaki ‘Bpulung mit Aceion oder Wasser odar baiden

Hach Augankoritait: Bpllung urer Belendem Wassss (g 10 - 15 Minusn | ggf Arzt
aufsuchen

MNach Varschiucken ksin Erbrechen herbaiihnen, Azt sofor aufsuchan
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DRACOSA AG

Sicherheitsdatenblatt

pemill ECG Richilinke %1 / 155/ EWG

Saite 1 von 5
Produkt; Dracowal HA Kemponende A
Auisislungsdalum: 30102002
Uberarbaitet. 2008 2006
5 Malinahmen zur Brandbekampfung
Lirgeaignate Loschminel: kedng Defannt
sprLnstrani
Basondane Gelihedung: ke bekannt
Besoncares Risiko: kenas
Bescadars Schulrausrisiing: ey Alammashe tragen, wenn Schraelbrand. da Gelahr
tar C-0 - Ridung
Zusgirliche Hineiss: keine

& Malnahmen bei unbeabsichtigter Freisetzung

individuslie Schuizmsilnshman  nichl efonderdich

Wireichisnahng fmen: HauSoorlikt vesingicen

Raingungsvarzhran et Sand ooer Sagemen! sufrenman anschilefang
komposhenan ey verbrennen beklable Obsmflachsn
mil Areion meirigen.

Zusatzichar Hirmsais Produkt ist schearer ais H;O und satat sich im Ab-
wasserkanal ab

7 Handhabung und Lagerung

Hirwese rum sichomn Umpang:  offenes Feusr meidan

Hinwedsa zum Brandschuts sahe FRLE

Hinvelsa 2ur Lagening Imger) bl Zimsnemsmpeniie

Z LA T P S T g S e kane bessndenan Beschnkungen
Richbige Gabinda; 100 | Fess
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DRACOSA AG

Sicherheitsdatenblatt

gemill EG Richilinle %1 7 1538/ EWG
Egile 1 vom §

Produkt: Dracowol HA Komponente A

Aussisfiungsdatum; 30,10 2002
Uberarbaitet: 2008 20086

8 Expositionsbegrenzung und persdnliche
Schutzmalinahmen

Zusitrichn Hiremais zur Ge-
Bla g lechmnacher Anlagen: keing besonansn Malnghmen srlsrssmsch,
Hypene Die ubkchen Varsichtsmainahmen beim Umgang

mit Chamikalion sind zu baschimn
Farsonicho Ausoshung:
alamachute micht arferderhch
Hondsckuts: Chemanhenbesitndige Handochuhe emplehlsnswen.
Augamschuts Baim Limilillan Schuizbrile tragen
Komperachulr Frichl EflerosEriah

8  Physikalische und chemische Eigenschaften

Fimi, Flissigeeit

Form i Farbe transpanand, tamios bis iechl gesh
Gerugh: peruchios bis schwach dlig
pH-Van nausral

Simdepunkd {1043 hFa) WiOE - i

Schmatpunkt ~-E*Cois-13%C
Fiammpunit 3L0°C

£ uribekannt

Urniern Explesionsgrenze unbeanmt

Omers Explosionegranze: unbekannt

Darnpldrick (20 °C) woinar

Dichée: 21,04 glem” bal 20 70
Lashichiait in Wassar k3%

Yakos(tat 3005 4" % 500 5
Verielungskoafizien

n-COitancd | Wassaer 1,204 bai 20 *C
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DRACOSA AG

Sicherheitsdatenbiatt
',:m.l.n Eid; Hichilinie 91 / 155 / EW(

Serta 4 von 8

Produkt: Dracowd] HA Komponents A
Aisstellungsdatum: 30102002
Uberarbeis 20.09 2008

10 Stabilitat und Reaktivitat

Hiabnibat kaing Zersetzung be bestimmungsgomaler
Wisrwandung

2u vermmitende Bedingungenr war migrabiclogischem Einfluss schinzen

L vermaidande Stoffe; starke S&uren oder Laugan

ZemalrunjEarodukte: Ci0z wnid HoO bel Basledenbatall

Geafshriche Reakdioren Folymesisation bei pH < & und grodar Mangs
karn grofle Wirmemangen Sebstzen

11 Angaben zur Toxikologie

Akute Tomzeat grinis

Hach Emaiman night mégich, da kein Campidnck |

Mach Haulonakt mit Acadon abwaschen oder HaOJ Acwinnpamsch

Nach Augenkoniatt mil Wassar apiilen

Hach Werschiucken wisnddu bdied Produkl

Zusditsiche Informationen

AMES — Test negabv jnichl gentoxisch)

12 Angaben zur Okologie

Hirrasrea
Abbnibarkend
Porsisteng:
Oikohoxipche Wikung:
A0 -H et

1 = & Wochen vallstandig
Warine

LT

anstail

13 Hinweise zur Entsorgung

Abialfbehandbing:

Abfslischlimsslmummenr

Abbay durch Xemposhenng oder arbnannung

nicht bexannt
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DRACOSA AG

Sicherheitsdatenblatt

gemil EG Richtlinic 91 / 155/ EWG

Sale 5 von §

Produkl: Dracowal HA Komponsnie &
Aussiellungsdatum:  50.10.2002
Uberarbeits!, 20,09.2006

14 Angaben zum Transport

LIN = Numemar:

ADR Klassilzerurg: kedn Galahrenpul im Sinne BIMADA. GEVSEGEVE, ADN
ADR Klasse: ADNA. IMDG, ICAC = THIATA - DGR

IMDG Klassifmarng

IATA Kiassifzaning

15 Vorschriften

Gelaulichas Produid. Mach der Werordnung nicht ols gofabdich eincustufen
CEE — Murnmer.

R-Gatzn: nichf armwandbiar

S-Satma- nichi arwendbar; VOO - fred

FeRn2eifurg i

Winsergelihrdungsalanse WWigh 1

16 Sonstige Angaben

Die Angaben siotzen sich mif den heytigen Stend snserer Kennmisss und bazehan
sich auf das Procukt im aniisfsrungerusiang. S solan unsane Produkls im Hinblick
guf Sicherheibarordsmisss beschrsben und haben somil fichi dis Bedeulung,
bestrnmie Eigeractinfen suzuaicharn

M. C. . Kaine |riormation adar nichi refevar
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DRACOSA AG

Sicherheitsdatenblatt

gemil EG Richilinke 91 7 155/ EWEG

=- Sadln | vom 3
s i
Produkt: Dracowal HA omponente 8 .
Aumsipllungedatum: 28,08 2005
Uberarbeitet 20.09.2006
1  Stoff- / Zubereitungs- und Firmennamen
o e b s Drmcoweal HA Rompanens B
Firma ; Orecosa AG
Stralla Hunsissidesiala @
PLE ¢ Ot DETEG Waifan
Tesedon: Oehd B3 BAGD
Tesmfom: 0340 B3 A0
2  Zusammensetzung / Angaben zu Bestandteilen
Chemache Charaklerisierung Cartsansduren
3  Méogliche Gefahren
Gefanantersichnung Mur bai nicht bestimmungsgem alar Versandung
4  Erste-Hilfe-Malinahmen
Allpameira Hinwesa: Kamine besendenen Malnahmen efardedich.
Mach Einatrmen rich relevand, de kaine teschen Dample
Kach Hautkomiaid Spulung mit Acoton oder Wasear oder bmdan
Hach Augenkontaki Spllung urder Bielanderm Wesser (ca. 10 — 15 Minuten)
gal. Azt aufsuchin
hach YVesthiuckan Erbrechien, v, wal Wasser Hirken und eméut Efbrechen

morbaifiihren, et sufsuchen
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DRACOSA AG

Sicherheitsdatenblatt
pemiil EG Richtlinge 91 / 155/ EWG

Sukw 2 vom §
Prodiuki: Diracowal HA Komponenis B
Aussteliungsdatum: 20082006
Uberarbeitet: 20,08 3006
5 Malnahmen zur Brandbekampfung
Lingaaigmate Laschmitha! kEne bakanni
Geaignate Loschmisial: Schaum. Loschpuiver, Kohlansaure,
Wassespiihataahl
Besandens Gel@hmdiung kpirs bekanr
Besonderas Risig: keines
Basondere Schutzausisiung: . Alammaske woann Schwelarand, da Galehr der
CO - Bikdung
FusBtriichs Hirmasisa: i
6 Malnahmen bei unbeabsichtigter Freisetzung
Individusle Schutemalnahmen: nich erfordedich
Varschismalnghmen Hauforiakl verrsidan
Reimgungsverfshran. rmt Sand ogor Sagomety aufrahmen. arschislisnd

Zimatziichar Hemwais Procukt =t achwedrar als Wesesr und sebr gich 1edweiss
e AlwEssackangl &b,

7 Handhabung und Lagerung
Himamiss zum sicheran Limgang:  offenes FeverFlamme maidean, bel Apalikiiion nichd
rauchen

Hirvamise mim Brandschuts glehe PkLS;

Hirswsates ur Lagaring: IBgern bed Dimmerlempersiur
Zusammeniagerungaterweltae: ke besanderen Beschrankungen
Richbge Gebinde 10 | PE — Behasar




DRACOSA AG

Sicherheitsdatenblatt

gemilli EG Richiflinle %1 7 155/ EWG

Saie ) von 5
Produki: Dracowol HA Komponenté B
Ausstellungedatem: 2890820056
Uberarbeiat 20.068.2006

8 Expositionsbegrenzung und persoénliche

Schutzmalinahmen

Zusdizhehe Hrmveise o Ga-

stultung echrischer Ariagan: inina basonderen Malknnbenen arfordaich

Hygiena: [¥e Lbicnen Vorsichtsmaiinanmen beim Umgarg
mil Chemikplien singd 7u baschinn

Peradnliche Acsrlabung:

Alamachuts. nichi erforderlich

Handschatz: cnemiksflenbastandige Handschube tagan

Auganachule Besm Umilulien Sehutzbdlle ragen

Kerperachulz. bt erfanderlicn

9  Physikalische und chemische Eigenschaften

Famm

Fom | Farta:

B

ol Wert:

Sscnpunks (1013 b Pa):
Schmplzpunki:

Flemmpunkd

Flussigksit/ Gemisch
wedllich
chargkierisliseh

=2

2TR*C

150 °C
michl werlugbar

0,002 h Pa
1.413 gicr® bei 20 °C
unigslich = Wassar
ne

1,117 bei 20 °C
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DRACOSA AG

Sicherheitsdatenblatt

pemiil EC Richilinle 91 / 155/ EWG

Faiti & von 5
Produki: Dracowol HA Komponanie B
Ausstellungsdatum:  29.08.2005
Uberarbettat: 20,09, 3008
10 Stabilitat und Reaktivitat
Stabditan ke Zarsalrung bei bestimmungsgem aiar
Warasndurg
Tu varmaidende Bedingurgen Ternparaturen » 35 “C
Lu vermaidende Slofle | glarks Laugen odar Epoxds
ZersedrunpEpnadukle | G0y und Hyl bis Basterinnbalal
Gelahiichs Raskionen: bei 2 groden Arsdtzan mit Epasidan
Warmaenbwicklung beachisn
11 Angaben zur Toxikologie
Alnite Tourilal Keine
Mach Einatman mn Brischeer LUl aufhalien mchl rauchen
Mach Heutkontakl | mil fomion atsischen o er FOUACslnngamiEsh
Maich Augankantakt mit Wasser spulen (Augensuscle)
Mach Verschiudesn - Wemrennungen dar Spamantihre
Tisstrlichs iInformatonan keine
12 Angaben zur Okologie
v
Abbaubarkes Abbay i 20 d
Persstens | keing
Ckoloesche Wirkung unbskEnm
A= Hinwees el
Aligamainar Himwets: Wassemeiihrdungskiases 1
sckrérach Wasses gefabrdend
13 Hinweise zur Entsorgung
Abiibehandiung Ahbay durch Kampostierung oder Verbirennung
peckil iy Kanaseation sinleiban
Abfalschiissainummar ist antsprechend der EAK — Veromdnung branchen -

und prozessspezifisch cunchzutihnen
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DRACOSA AG

Sicherheitsdatenblatt

gemil Ei: Richilinic %1 0 155/ EWG

Sebe 5 von §
Produki: Drascowol HA Kamponente B
Auestelungsdatum:;  29.08.2005
Ubararmedat 20.08 2008
14 Angaben zum Transport
UM = Mummers. .
ADR Klagsifizianng: Kein Gafahrengut im Sinne RIDADR, GEYSGGVE, ADN
ADR Kigssa ADNR, IMDG, 1CAQ - TWIATA - DGR
IMDG Klssifirimung :
AT A Klessifizienung -
15 Vorschriften
Getahriiches Produbd Mach dar Veromdnung rchi als gefdhrich enzustufon
CEE — Nummar
R-Satze. richl apwendbar
S-Shtra: nichi anwendbar, WOT = {nel
Kerinzaoohrung:

knine
Waszargelahrdungskiases. W 1

16 Sonstige Angaben

D Angaben stifzen seh muf Gan heubpan Sland winenar Kenninisss wurvd Beciated
alch gl diss Produkl wn Anlislerniparualend. S solen unsani Produkle in Hinblick
aif Sicherhesariordernisss beachmaiben wund haben somil nichl dis Badeutung,
bestmmin Eiganschatien zuzusicham

M. € Kaina Imfprmagon oder rechi neseveni
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Material

Dracowol HA isten 2 K-Epoxidharz zur Herstellung von Carbon-, Glas-. Hanfaser- oder Korklaminaten
Komponenta A besteht aus natvem Epoxid auf der Basis van Laindl

komponenta B ist pastds und besteht zus einem Gamisch organischer Anhydride

Als Flllsioffe kommen Calclumhydrgenphosphate, Roggenmehl oder Weilpigmente Zur Anwandurng
Aul Kundenwunsch konnen diese sehr feinkomig (platte Deckschichten) oder grob gemahien geliefert
werden

In der TeinkBrnigen Fommulisrung dient Csiciumhydrogenphosphat u. & auch als  Flammhemmer
{Abb.1), Die Brandwerztgemng gegenliber nicht geflillten Laminaten vergréfent sich dabel von ca. B0
Sekundan auf ca. 180 Sekunden.

Amvendungsbereich

Dracowol HA eignet sich zur Herstellung von Hanflaminaten, aber auch als Laminlerharz f0r Glas- und
Kohlefasarvarbunda.

Tabelle 1. Befspiele fir Massen- und Mischungsanieile

Mischungsvernalinisse | Mischungswerhalinisss in % Warbrauch in kgim?
Rezeptur rach Masse
A B c BBy G DI E:F A+E+CH A+BN
1 1t 1 0 72 . 028 — 1,36
2 TeF 1 0.8y 62 11424 1.6 1,30
& 1.7 1 2.0, 49 133:18 1.6 1.0
4 1.7 1 1,0, b8 122:22 18 1,20
5 (P 3T) 28 | d ol al
] 315 1 0 50 a0

A Epoxid, B: Harter, C; Fullstoff, mit N fur Calciumhydrogenphosphat bew, R fir Roggenmehl, D: Hanf
E: Kork, F: Glasvlies
11 bei 0,2 em Schichtdicka

Verarbeitungshinweise

Die Komporenten & und B bew. A + © und B werden ca. 10 Mintden mit elnem langsam laufenden
Rbhrwerk mit ca. 300 Wmin in ginem Mischgefal zusammenges it

Die Farbe der Misching schidgl dabel von rein weill sul besge um, Erst danach werden die Flllistoffe
Zugerdh,

Das Aushringen der Laminiermasse erfolgt mit den dafir Ublichan Gerdten und Verfahren

Die Verarbeilungstemperatur solte zwischen 12 < T, = 30 °C liegen, glinstig sind 20 *C.

Glasviies aufl Epoxidhare verragliche Schlichie prifen|

Gelooat freies Arbajien durch Phosphat gefiiite Epaxide maglich

Gelcoatlberziige miglich

Ausgabe 11081 Sesta I Dracerwod HA
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Taballe 2: Eiganschaften der Mischungan

Besonders Merkmale

D= Produikte pelchnen sich durch nachfalgends besonderen Eigenschafien aus

+ farbios baw. weill odar baige fir geflllte Laminate

Eigenschaften
Markmal Einheit Wt Messverfahien
Stockpunkt 1 o |
2 o -10 Hausvorschrift
3 =43
Viskositat 1 1018
bei 23 °C 2 mimiis — DN 53 018
3 pasiis
Spez. Gewichi 1 1.10
2 glem? 1,23 DIN EN 180 3675
3 1,28
4 1,26
Toptzeit bed 23 "C
Rezraplur 1 -6 N 55 Anwandung
{1,5 kg Ansatz)
Aushirtezedt
bei 20 - 30 °C h 12—24 Anwendung
mit Ketalysator :
Diruckfestighkeit Mimm? in Arbeit =
HEra Shora D = Bl LHM 63 505
Biegazughestigkeit Mirmm? 27 DIN 51 280
ahra Hanf
Haltbarkei
Komg. A 24 bed 20 °C In PE-
B Monate ca B Bahaterm
C belichig
—=

= prnzipsall kaltharend, Schnellhartung bed 100 *C in ca. 5 -7 Minuten bzw, mit Katalysator 2 b

= micht (genjtoxisch

+ganichios, WOOC - fral

+ lebensmitiefiauglich

I Ausgsbe 11/08-1

Saio 3
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Tabelle 3: Laminateiganschafien
Matermal: 36 % Naturfasemn, 44 % Harz, 20 % FlBstoff
Merkmial Eirhisit Wen Narm Prifmethode
Héchsthiegekraft N 263 = 180 DINEN 310
b 280
Biegefestigheit a Nimm? £1.3 85115 DIN/EN 310
b 61.8 0+ 15
Schlegzahigkeit a mulimm?# 1748 G- 12 DIM/EN 130 178
b 18.87
Biege-E-Modul a Mimm< 2468 > 3000 DIN/EN 310
b 2725
Bruchdehnung o 354 z1 DIMNEM 150 527-4
Zugversuch MNmm 301 =30 DINEN |50 5274
L a langs b guer
- == =
Chemikalienbestindigkett von Laminaten
Chemikalienbesténdigheit
Agenz Befund Agenz Befund
Lésungsmittel wilssrige Lisungen
Benzin kB Matriumchlord 3 5% k B
{Big)Diesal kB Matriumehlarid gasittigl k B
Mathanol, Ethanol Anggualheng Calciumchiond gesatligt kB
Apaton Arggualiung
konz. Sduren Laugen
Salesdure k. B Matronlauge langsame Verseifung
Phosphors&ure k. B Kalilauge langsama Yarsaifung
Amaisensdung kB
Essigsaure kB
Schwefelsaure oxydativer Angriff
Salpetersdure oxydativer Angriff
k. B. kein Befund

I Arbeitssicherheit

erforderlich

FAusgabe 114081

= b Verarbeitung Schutzhandschuhe und Schutzbrille fragen,
= Pl pestmmungsgemalam Gabrauch keine weaiteren Sicherhedsmalknahmen

= werunreinigte Fiachen mit Viiespapler vorreinigen und anschiieGend mit Aceton
geirdankian Tuch sSubarm.

» konlaminiers Képerteile mit Wassar und Seife waschen
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Reinigung von Werkzeugen und Gerbten

= Reste von Polymermischungen zundchst mil rockenem Yiespapier abwischen,

= danach mit Acaton feucht die kontaminienen Oberflichen nachresnigen

Entsorgung
Rickstande konnen zerkleinert und verbrannt werden

Sofem nichd ausdriicklch schrifllich efeat Ardersaiiges saminban wird, kann keireded Gararbe fur die Eipnung des
Mawnais 10r pdran Deslmmian Anwendungezweck und eime Verpficung oder Hafursg Wir dann enthalisne
Anwendungshirsdse dbernommen waiden Es st Sache des Kaufers, susreichand u pritfen, ab das Mabersal sach fie
B Dwecke signel und das vole REiko M die Verssncdung des Maledals 2u Gbsmemsn

Dracosa AG

ChemieFark Bitterfeld \Vallan
Araal A Gebauvde 0232
T Walfen
Kunsizeidesirasse &

-067 itt | n

Telefon. + 45 ( 0 ) 3484 63 83 60
Telefax; +48(0) 3404 63 B3 48

Email infefdracosa de
Web: weew dracosa.de
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B. Flame Retardants

Flame retardants are materials or substancegiisitior slow down the growth of a fire.

There are incorporated in different materials tdume the risk of fire either by providing
increased resistance to ignition, acting to slowml@ombustion and thereby delay the spread of
flames: the save lives, prevent injuries and pryplrsses, and contribute to protecting the

environment.

Solid materials do not burn directly, they musstfibe decomposed by heat (pyrolysis) to release
flammable gases. Later visible flames appear wheset flammable gases burn with the oxygen
in the air. If solid materials do not break dowioilgases, then they will only smoulder slowly
and often self extinguish, particularly if they cfzand form a stable carbonaceous barrier which
prevents access of the flame to the underlying mahte

However, even materials such as wood do in faat bigorously, because once ignited the heat
generated breaks down long-chain solid molecules smaller molecules which transpire as
gases.

The gas flame itself is maintained by the actioiigh energy radicals (that is Bhd OHin the

gas phase) which decompose molecules to give &dme which can react with oxygen in air to
burn to CQ, generating heat energy.

By their chemical and/or physical action, flamerdants prevent or even suppress the process of
combustion during a particular phase of the fireleyThis can be either during heating, ignition,

flame spread or decompaosition (pyrolysis).

ﬂxyg;n'in air

Flammable gases
Solid material \AAY
VWAV D 1 §
—_— D g T H;O
Iomg-seme-modecofe i .

Shart-chain
and smalf mofeciies

p i Free H™ and O radicales break molecules
yrolysis down and enable reaction with §;

Burning development
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Basic modes of action of flame retardants:

Chemical action of flame retardant (most effective)

-Reaction in the gas phase.
The free radical mechanism of the combustion pedsich takes place in the gas phase is
interrupted by the flame retardant. The exothempnozesses are thus stopped, the system cools

down, and the supply of flammable gases is redaoddeventually completely suppressed.

-Reaction in the condensed phase.
The flame retardant builds up a char layer, smotgehe material and inhibiting the oxygen

supply, thereby providing a barrier against thet lsmurce or already ignited flame from
another source.

Physical action of flame retardants (less effegtive

-Cooling. The additive or chemically—induced rekea$ water, cools the underlying substance
to a temperature that is unable to sustain theifgiprocess

-Coating. The substance is shielded with eithenlid ®r gaseous layer, protecting it against the
heat and oxygen required for combustion to takeepla

-Dilution. The incorporation of inert additives whi evolve inert gases on decomposition
dilutes the fuel in the solid and gaseous phasésasdhe lower ignition limit of the gas mixture
iS not exceeded.

The flame retardants additives that will be usethis project belong to the following families.

Actions of different flame retardant classes

Phosphorous flame retardants (APP)

The class of phosphorus-containing flame retardanters a wide range of inorganic and
organic compounds and includes both reactive (ateipibound into the material) and additive
(physically integrated into the material) compoun@lsey have a broad application field and

offer very good fire safety performance.

The most important are: phosphate esters, phosgisned phosphorous and ammonium
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polyphosphate.

Phosphorus-containing flame retardants act effilyien the solid phase of burning materials in
these ways.

-When heated, the phosphorus reacts to give a goignform of phosphoric acid. This acid
causes the material to char, forming a glassy Jeyed so inhibiting the “pyrolysis” process
(break down and release of flammable gases), whidecessary to feed flames. By this mode
of action the amount of fuel produced is signifitardiminished, because char rather than
combustible gas is formed.

-The intumescent char plays a specific role inftame retardant process. It acts as a two-way
barrier, both hindering the passage of the comllestiases and molten polymer towards the

flame and shielding the polymer from the heat efftame.

Phosphorous flame retardants are thus able to gfiecific performance properties, depending
on the required fire performance, processing crdit and mechanical properties of the
material.

Certain products contain both phosphorus and ctdpbromine or nitrogen, thus combining the
different flame retarding mechanisms of these etémelhey are widely used in standard and

engineering plastics, polyurethane foams, therrspbatk coating and textiles.

AT (Heat)
I . I I
€= {I OH x\lrl,rlpﬂ_; N
H,0|| H,0 J/'“ H,0
t-c-c” ¥ Nappon’
reduced smoke . ~
Emission isofating
carhon layer
Marerial + P-Containing Mame retandant

Phosphorus flame retardant mechanism.

Inorganic flame retardants (ATH, EG)

The inorganic compounds used include metal oxidgdroxides, borates, stannates (aluminium
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and magnesium hydroxides, antimony oxides, zinateoand stannate), inorganic phosphorus
compounds (red phosphorus and ammonium polyphosphiadl graphite.

Those used as flame retardants, mainly aluminiuchraagnesium hydroxides, interfere with
the burning process through three main physicalgeges:

-Release of inert gases such as water vapour, wdiiae the fuel/oxygen mix thus preventing
the exothermic radical reaction from taking platéhie combustion zone.

-Energy absorption through endothermic decompasifi@ducing energy available for fire
spread) thereby contributing to cooling and retéodeof the pyrolysis process.

-Production of a non-flammable and resistant layetthe surface of the material, (protective
char layer) reducing the release flammable gasahépolymer and the energy transfer to the
polymer, which sustains pyrolysis.

Inorganic flame retardants are used to achievesfifety in plastics, foams, natural and man-

made textiles, wood and timber products.

Their mechanisms are, however, of a relatively éfficiency and the products often have to be
used in relatively large concentrations, or moraallg, in combination with other types of
flame retardants.

Specific application forms of these products (fearaple, within organic coatings) can enable
such high concentrations to be added to plastichowi modifying their performance
properties.

_» El}
2A1(0H
(OH); '\ i
Water release = /

- cooling of material surface

OXYGEN

- dilution of burnable gases

« Farmation of an oxida .-j}ﬂ?

= Reduction of fire energy

Phosphorus flame retardant mechanism.
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Intumescent coatings (ATH, APP, EG)

Intumescent coatings are fire protection systemiglwhre used to protect materials such as
wood or plastic from fire (prevent burning), bus@ko protect steel and other materials from the
high temperatures of fires (thus preventing orrditey structural damage during fires). The

coatings are made of a combination of productslieppo the surface like a paint, which are

designed to expand to form an insulating and fagistant covering when subject to heat.

The products involved contain a number of essemtiatdependent components:

-Spumific compounds, which (when heated) releaggelguantities of non-flammable gas (such
as nitrogen, ammonia, GO

-A binder, which (when heated) melts to give akHiquid, thus trapping the released gas in

bubbles and producing a thick layer of froth.

-An acid source and a carbon compound. On heatiegacid source releases phosphoric, boric,
or sulphuric acid, which chars the carbon compogmechanism described under phosphorus
flame retardants above) causing the layer of bsbtieharden and producing a fire-resistant

barrier. Often the binder can also serve as theocacompound.

Application of intimescent
protective coating, in
controlied thickness

Steel or concrete beam or
other structural element
requiring fire pratection

In the event of fire .|I~'di TR
the ituimescant coating 1o exganid
creating an insulating and

protective layer

Phosphorus flame retardant mechanism.
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FLAME RETARDANTS FACT SHEET

Aluminium Hydroxide (AI{OH)3)

SumMMARY PROFILES

Aluminium hydroxide (herein referred to as ATH) is a white crystalline powder manufactured
from bauxite by a chemical process known as Bayer-Process.

CAS-No, 21645-51-2 ; EINECS No, 244-4582-7,
ATH is associated with minor amounts of soda, derived from the production process, partly

bound within the crystals. Flame-retardant ATH grades contain trace ameunts (ppm) of
elements like Ca, Mg, Zn, T, V, Mn, Fe, and Sl

APPLICATIONS

ATH i= used as flame retardant in plastics, paints, adhesives, sealants and rubber. [t is also
used as pigment in paper, paper coating, industrial coatings and water based paints. ATH is as
well used in toothpastes as pelishing agent, as raw material for cetalysts and for the
production of different aluminium compounds.

By far more ATH is transferred Lo aluminium axide by calcimation, Most af this iz processed as
“smatter grade alumina” for the manufacture of aluminium metal by electrolyses. Speciality
grades of aluminium oxide are used as raw materal in ceramics, refractory and palishing
agents.

ENVIROMMENTAL f/ HEALTH ASPECTS

The handling of ATH is uncritical but as in the case of handling fine particle sized powder in
general protective clothing, safety glasses and dust masks are recommended when dust
QCCUS,

ATH ie wvirtually insoluble in water over & broad pH-range of 3.5 - 10,5, Only 1.5 mg/fl are
soluble at pH 7 and 20°C. This value corresponds to 0,5 ma/l of metal ions (A1),
Due to this insolubility ATH shows no aguatic toxicity:

Figh LC50 = 10 g/
Daphnie  EC50 > 10 g/l

Aluminium ions present in natural waters are elther caused by natural aluminium sources or by
soluble aluminium compouwnds such as aluminium sulphates, used In waste water treatment.
ATH is no significant source of aluminium lons In the environment,

Acute toxicity:
Oral, Rat  LD5D = 5000 ma/kg

75




Aluminium Hydroxide (con't)

BENEFITS

Due to industrial scale production ATH Is available in large guantities, inexpensive, non toxic
and environmentally friendiy,

As flame retardant filler ATH replaces the burnable organic/polymeric matrix, ATH retards a fire
due to its endothermic decompasition to aluminium oxide and water, This process consumes
anergy, dilutes burmable gases and builds up a protective layer of oxide against energy and
oxygen ingress and makes ATH a very effective flame retardant for many applicatians.

| ATH is also used as an inert plgment filler in paper, paints, resins and coating, where its high

whiteness, and depending on the application its opacity or translucency is crucial,

Of minor importance by volume are applications as polishing agent in toothpastes and
pharmaceutical applications, where the crystalline ATH may replace the gel-type ATH.

MANUFACTURERS [ REFERENCES

EFRA - European Flarme Retardanlt Associaticn, Dr B. Derd, at Cehc, Avenos E. Van
Mieuwenhuyse, 4, Bte 2, B-1160, Brussels, Tel: +32 2 676 72 59; Fax: +32 2 676 73 92;
e-mail; bde@cefic.be; www.cefic-efra.ong

Albemarie ; Kolner Strasse 110; D-50127 Berghelm; Germany; Tel. +49 (0} 2271 9020; Fax
+49 {0} 2271 S02710; www.martinswerk, de

Mabaltec GmbH; Alustrasse 50-52; D-92421 Schwandorf; Garmany; Tel. +49 [0} 9431
52458; Fax +49 {0} 3431 61557; www.nabaltec.de

Disclaimear: This information was compiled with great care and scrutiny = it refleacts the current
knowledge about this product at the time of completion of this record. This fact sheet s meant to provide
users of the product and all interested parties information on beaith, environmental and regulatory
ingues, However, this is no replacement for a safety data shaet or any other legally required document,
Furthermore, these data do not represent a speoification of any commercial product.

76



EG-Sicherheitsdatenblatt Version: 04-00/Druck: GLAMN2OT]
Baarbeitungsdatum: 01,09.2011

Raflamal
i Bezeichnung des Scoffs bzw. des Gamischs und des Unternehmens:
Handalaname: Feflamal

ITyp S2/53/84/520/830)
Felsvante ldentifizierte Verwendungen des Stoffs oder Gemlschs und Yerwendungen.
vof denen sbgerdten Wird:
Relevante ldentifizierte Verwandungen: Flammechutzmitisel
Einzelheiten rum Lieferanten, der das Sicherheitsdatenblatt boreitstelle
Adresse der Herateller/llefarants
Lieferants
WTH Walker Thieme Hande=l Gmbi
Bremarvarder Str. 318
D-216E2 Stade
Telt O4141-52%2=0
Faxi: Gd4l4l-5392-25
nJﬂkuntthbend&: Beraich/Telefof: DAIAI=5202=0
Hntfallauﬂm{tfﬂntfallnmn I]JIMI. e e
Buskiinfre 2um EL .

2.  Miogliche Gaf:

Einstufunyg des SLEEE

Hinwelse gur Elns
Daa Brodukt
mennzelohnu

2 ZUusammens ST
Thamische Charakt ek
Stoff-/broduktindens

CAS=HE.t

21648=51=2
244-482-7

Feachwerdan Arat hinzuriehen.

Mach Einatmeny
Fiac Erischiuft aapgEn. Bai Baschwarden Arztlicher Behandlung hran.
Hach Hautkonta
Eci'Berﬁhrunq mit der Haut =oforct abwa=schen mit viel Hasmser,
flach Augenkontakt:
Bri Bordhrupg mit den Aigen grlindiich mit Wesser abspiilen.

5. MalRnahmen zur Brandbekampfung:
Gesignete Léschmictel:

Frodukt eslbst brennt nicht; LEschmabnahmen aul Umpsbungsbrand abstimmen.
Besondere -Schutzavstistung fdr die Brandbokimpfung:

Exdploglions= uhd Eranddase nilcht elnatmen.

B, Maknahmen bel unbeabsichtigrer Frelsetiundg:
Perzonenbezogens Vorsichtamadnahment
Schutzvorschriften {siehe Fapitel 7 und 8) beachten. Staubbildung
Uebrmeiden,
Ul bschutzmalbnahmend
Hicht in die Ranalisabion/Oberflachenwasser/Grundwasasr gelangen laasen,
verfahren zur Eeinlgung/Auinabme i mechaniach aufnehmen

Fortsetzung Seite 7

Eeflamal-SDB=-DE-VD4=00 Epita 1/4

77



EG-Sicherheitsdatenblatt Version: D4-00/Druck: 0102011
Bearbeitungsdatum: 01.0G9,2011

Reflamal
7. Handhabung und Lagerungs:
Handhabung
Hinweiss zum slehesren Ungang:
Fir gute Raumbeliftung sorgen, gegebenenfalls Absaugung am Arbelitsplatsz,
Stauvbbildung vermeliden.
Lageruny
Anfordesung an Lagoercédume ond Behalter:
keine besonderen MaBnahmen erforderslich,
Weitare Angaben zu den Lagecksdingungsn:
Behfltsr brocken dnd dicht geschlozgen halben.
VCI-Lagerklasaa:
i0 - 13 sahstige Fliussigkeiten ond Feststoffe [picht LK 1-B)

g. Beqrenzunq und Uherwachung der Exposition/pers@nliche

Schubzaussisbungs

Expositliofiagrenseertes
aleminiumhydroxid |
CAE=ME.1 :
EG-HE
OFG:

ENED ETET R
Parsgnliche Sehut BS
Atemschutss
Atemschutzoprab getrs warden. Kari ig, Filtergers fer p2
Handechotz: |
Beld Intens|ye
Zchutzhands shah 2 A £; :
Elgnury 2.8, Al dohe Eeﬁtﬁndiqkﬂn Produkts
AntEstatikl BEE werden. Anwsizungen upd Infeg B
i fpur Anwendorty, LAg=tung, BE et anach der
Dle Schutzhandschuke s-l:llliin 3

Rugenschutz: fchutzhrille [(DIN EN ;
Herperachutz: Chesie dbliche Arbeltskleiding
Allgsmeine &chHrET="umd HygTanemahmahmsnT
Kaeh dec Arbeit und vor Pavsen Hinde wnd Gesicht celnlgen, Bel der Arbeit
nicht Essen und Trinksa — Hicht Rauchen. Staub nicht elpatmen.

2 Fhysikalleche und chemische Eigenschaften
Allgemelne Angabeni

Form: Pulwer
Farbe: wailh bBis graulich
Garucht geruchlos
Wichilge Angaben zum Fegundheits- und Umweltachutz seowle zur dicherkeic:
findapunkt; 700 g
Sonmelzberelcht 200 o
Flammpunkt nicht warfogbar
Dichte (bBei Z0 "C): 2,42 giea®

Wasserléslichkeit (hel 20 *Cliunloslich

10. Stabllitat und Reaktivitat:
fu vermeidende Boadingungen: keine gefahrliche Reaktlon bekannt
Gefihrliche Jersetzungsprodokte: keine gefihrlichs Zersekrungsprodukt bskannk

Thermlsoh Iersatzungt
keine Zersetrung Bbei bestimmungesgemsafer Verwendung

Fortmetzung Seite 1
Eeflamal-SOB=DE~VD4=0d Seits 204
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Reflamal

11. Toxikologische Angaben:

Erfahrungen aus der Praxie:
Wisderholte and langandauernds Expesltion bal hohen Staubkonzeotrationen
kann Ty RBeizungen der Atemwege fdhren. _h.ugeqkn:qtn}:t kann dorch mechanische
Elnwirkung 15tanb)zu Feizungen fdheen.

Sonstige Angaben |Hapiktel 11.] 1
Taxikologiache Daten liegen nicht wor.

12, Umweltspezifische Angaben:
Anders schidliche Wirkungent
ﬂlkn]n:lg':i.q-l:hu Daten Liegen nlcht wor,

13. Hinweise zur Entsorgung:
Produkt:. :
Die Zuordnung einer Abfallechldeselnummer gemal curcphischem Abfallkataleg
(A¥WY “ist in Abmprache =it dem rugiutnlnu Entmorger worczunabmer -
Verpackung:

st immuns mit
g, Edepfihe=n.

Kicht restentl rh regibnalen
Entsqrger =y e

14, Angsben =g

Sonatige Angaban
Das-Frodukt § len

Transportun

15.. Hechtsvorsghr
Richtlinie 56/82/E68 3%
gefdhrllichen Staf
Bomeckings
entatehande
Hatlonale vnrbuh -
wasaergelhh:ﬂungﬁ_laﬂﬁe
‘BElasset

mWE o
Quel T Finatubyea aened Vuieg

16, Sonstige Angaben:
Andervungen gegeniiber der letzten Version VOD=-00:

etr=chung der Cefahren bei &
L 1-verordnung)

{ Teil 1 % Z: nicht genannt. SESSED
gepradukte gilehs Rapitel 105

fAnderungen/ Texterginrungsn:
Anderungen im Text sind am Zeitenrand o Qekennzeichnzt.

Matengquallsn, die zur Erstellung des Datenblattes varwendet wurdan:

EG BRichtlinie §7/54B/E2 bzw. 99/45/EG in der jewails giltigs=n Faszaung

Verordnung [EG) Wer. 190772004 (REACH] in der jewells gultigen Faeaung

ES Rizhtlinie 2300/30/EE, 2006/15/EE in der jewsila goltigen Fas=ung

Hatipnale Loftgrenzwertliaten der jewelligen Landsr in der jewstls gOltigen
Fassung

Transpoeivarschel ften gemid ADR, RID, IMDGE, IATA ln der jeusils gdlbigen
Fassung

Datenquellen, dis= zur Efmittlung won physikaligchen, toxikologischesn wnd
gkotorlkologiachen Daten benutet werdsn, eind direkt in den jewelligsn
Eanpiteln angegeben

Fortastaung Seite d

Feflamal-S0B-DE-YV04-00 Zaite 3/4
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EG-Sicherheitsdatenblatt Version: 04-00/Drock: 1082011
Bearbeitungsdatum: 01.0%.2011

Reflamal

16. Sonstige fAngaben (Forktsebtzung):
Darenblatt ausstellender Bereloh:
UMCD Umwelt Consult GmbH
Georg-Wilhelm-Str, 183 b
D-21107% Hamburg
tel.: 040-4152-13-00; Fax: 040-4192-1357; umcoBumco.de

Felevante F-58tze (Rapitel 3): k& in“s

Tla Angabarn 3=ﬂt-'39|'|_ fich auf den heutliaan Btand IJnaﬂqu!:-Hmthim nnd Erfabrungan, Lag
Lichasrkeit=datenblintt beschreibt Prodokee im Banblick auf Sicherheitesrfordernisas, Di=
Angaben haban nleht dis Badautung won Elgenschaftazusnichabunaen.

| Wik

Reflamal-BDB-DE-V04-00 Eelts 404
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FLAME RETARDANTS FACT SHEET

Ammonium polyphosphate (APP)

SuMMARY PROFILES

| Ammonium polyphosphate is an inorganic salt of polyphospheric acid and ammonia. The
| chain lemgth n of this polymeric compound is variable and can be greater than 1 000. Short
| and linear chaln &PPs{n =< 100} are mare water sensitive (hydrolysis) and less thermally stable

than longer chain APPs (n  >1000), which show a wery low water solubility
| (= 01 g/ 100 mi).

| Chemical Formula and structure: [MNHs POl
9 T
P—01—P—0—P—0—P—0—
0 O O O
MNH, MH, HNWH, NH,
i n

APP = a stable, non-volatile compound. In contact with water APP will slowly hydrolyse to
| mongammaonium phosphate (oprtho phosphate), Higher temperatures and prolonged exposure
to water will acceferate the hydrolysis. Long chain APP starts 1o decompose at temperatures
above 200 °C to polyphosphoric acid and ammonia. Short chain APP will begin to decompose at
| temperatures abowe 150 2C.

APPLICATIONS

¢ Fire protective coatings and paints for steel or wood (unsaturated polyester resins,
EpOKy resing)

+ Plastics in public transports, automative and electronics [polyurethame, polyvolefines,
athers)

+ Textiles and paper

There are different ways aof combining APP with other materials, which should be flame
retarded. It can be easily dispersed in solvent o water based resins, It is used in emuision for
coatings or paints. APP can also be integrated in cured resins or plastic materials, which are
made by injecticn maoulding.

| APP-based Aame-retardants have been known and used worldwide since the early sixties, The
mode of action it based on the decomposition of APP Lo polyphosphoric acid and ammonia, A

| charred surface layer is formed from the thermal degradation products of APP and the flame
retarded polymer which prevents further flame spread.

Under ambient conditions APP remains In salid matrices without migration or evaporation.

81



Ammonium polyphosphate (con't)

| ENVIRONMENTAL / HEALTH ASPECTS

Health:

Phosphates are essential in human physiology, Many palyphaosphates (salts of Ca®™, Na®,
K*..} are used as food additives or in mineral enrichment.

Ammonium polyphosphate, phosphoric acld and its salts are Generally Recognised As Safe
by the US Food and Drug Administration as a food additive, In Germany the Bavy!
[regulatory authority) alse approves the use of APP in food contact materials, Water soluble
forms of APPs are approved for use in food as a sequesterant and emulsifier (JECFA 198277,

APP has mo acute toxicity to mammalian specles, neither by oral, dermal or Inhalation
expasure, In 1982, the World health Organisation Expert Committee set an Acceptabie Dally
Intake (ADI), expressed a5 a Maximum Tolerable Intake (MTDI) for APP of 70 mg/kasd. This
wery high figure is an expression of the safety of APP. It is also not classified as a skin or eya
irritant, Thera are no indications of allergic reactions or a mutagenic potential.

Environment:

AFP is not classified as a dangerous substance according to the EU Dangerous Substance
Directive 67/548/EEC and therefore does not have to be labelled as a hazardous material,
There are no restrictions an APP in current eco label schemes,

ammenium polyphosphate cen be seen as a typical nitrogen-phosphorus fertilizer, Environ-
mental concerns would be only justified, if large amounts of APP were spilt inkto aquatic
environments. There it would cause eutrophication. In contact with water slow hydrolysis with
release of ammaonium orthophosphate will accur. The hydrolysis rate & Increased by high
temperatires and profonged exposure to water, Ammonium ortho phosphate s a fertiiizer
and Is only of concern if large quantities cause eutrophication In water,

In the wunlikely contact with strong bases, APP as well as ammoniom orthophosphate will
release ammaonia, Adverse short or long term effects to the environment are highly

unlikely.

Some experimental studies show that e.g. polypropylene and polyurethane containing APP can
be recycled™

BENEFITS

+ APP is an inorganic polymer, which is a non-toxic, environmentally friendly flame retardant.

# APPis a8 highly effective flame retardant usad in intumescent systems {(protective layers by
foaming).

¢ The flame retarding effect of APP prevents the outbreak of large fires from small ignition
S0uroes

+ APP avoids the formation of greater amounts of toxic smoke and heat,

+ Substantial harm to human beings, buildings, etc. can be prevented.

Mode of action:

When materfals with APP are exposed to an accidental fire or heat, the fame retsrdant starts
to decompose mainly bo polymeric phosphoric acid, phosphorous oxides and ammaonia, By
dehydration of the substrates or synergists (polyols, carbohydratres) carbon foam is built up on
the surface against the heat source (charring), The carbon barrier acts like an insulation layer
and further decomposition of the materlal can be prevented.,
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Ammonium polyphosphate (con't)

IssuEs

LIsA:
The Mational Research Councll has declared APP as safe for use In residential furniture®,

MANUFACTURERS / REFERENCES

EFRA

European Flame Retardants Association

Cir. Brigitte Dero

Sector Group Manager

European Chemical Industry Council (Cefig)
Ay, E. Van Mieuwenhuyse 4

B - 1160 Brussels

‘Tel : 4+ 322676 7259

Fax: + 32 2 676 7392

Website: hitp:(fwww.cefic-efra. com

MANUFACTURERS:

Albemarie Europe spri
Parc Scitntl'rlqu: Einstein
Rue du Bosquet, 9

1348 Louvain=la-Meuve
Belgium

Tel: +32 1048 17 15

Fax: +32 10 48 17 39
Website: www.albemarle com

Budenheim Iberica

Extramuros S/M

Zaragoza

E- 50784 La Zaida

Telephone: +34 976 17 84 12

Fax: +34 976 17 87 51

Website | hitp:/fwww budenheim.es

Clariant

Pigments and Additives Division
Industriestrasse 1

C-50354 Huerth

Telephone: +49 2233 48 61 14
Fax: +492 2233 417 36

Website:; www.exolit.com

Rhodia Consumer Specialities Ltd,
| Flame Retardants

210-222 Hagley Road West

Oldowry

UK-West Midlands B&E ONN
Telephone: +44 121 420 51 26

Fax: +44 121 420 55 45

| Website: htto://www. rhodia.com
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Ammonium polyphosphate {con't)

MANUFACTURERS / REFERENCES (CON'T)

 REFERENCES:

| 1} BGVV: httplenyw.bovy.de

| 2} JECFA [Joint FAD/WHO Expert Committee on Food Additives). 1982, Evaluation of Certain
Food Additives and Contaminants, Twenty-sixth report of the Joint FAGYWHO Expert
Committee on Food Additives, WHOD Technical Report Series, Mo, 683,

' 3} Mass, B., et al., Halogenfree flame retardant for polypropylene. Kunststoffe Plast Europe,
&7, p. 1000, August 1997

“4) Urethanes Technology, Dec.98/1an.99, p. 28

: 5) Mational Research Council: Toxicological Risks of Selected Flame Retardants. Washington
OC, 2000, ISBN 0-309-07047-3, p. 273-2590

Disclaimer: This information was compiled with great cere and scruting - it reflacts the cwment
knowledge about this prodect at the time of completien of this recerd. This fact sheet is meant to provida
users of the product amd all interested parties Iinformation on health, environmental and regulatory
isgues, Howewver, this is na replacement For a safety data shaet ar any other legally required document,
Furthermore, these data do not represent a specification of any commaercial product,
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21 Bereichnung des Stoffesider Zuberelitung und des Unternshmens:
Handalsnams WTH=AFPF Ammoniumpolyphesphat

(Typ: 201/202/203/204/1301/1302/IFR/101LS102) =
Enlevante identifirierte Verwendongen deas Stoffs.oder Gemiachs- ond Uurwcndun-gl:n,
won danen abgeraten wird:
Rolewante identlfiziarte Verweandongen: Flamm=schutemitial
Elnzelheiten zum Lieferanten, der das Sicherheitadatenblatct bereltatallt
fdresse der Herateller/Llsferant:

Lieterant:

WTH Walter Thieme Handel GmbH
Bremezvirder Str.. 38

D-21682 Stade

Tal: 04141=5292=0

Fax: 04141-52892-23

Bugkunfegebender Bareloh/Telafant 04141=5252=10
Hotfallauskunft (ot fallnummer: D414]-5252-0
Auskinfee zum Sicherheitadabenblatty =db infalumes, de.

. Mitgliche Gaf
Elnstufung des Do
Hinweise Tur Sinstuty

Dssn Produkt cAksprick 'j’_E‘ di= Binat

Eennealainin BT . I T "'-T-I‘. 1872 E008

g und

B ZUBAMMEN St
Chemische Charakted
Stoff-/Prodiktindese
CAS=HELt |
jrel P

260-789-5

4, Erste-Hilfa=Maln:
Allgemeine H‘i‘l‘rli"qi" :
Bel anhaltende T
Kleidung woohs
Mach Eipatmenz N B
Batroffens Fersen aus der Gefahrenzaone bringen, Fur Frischluoft 8714
Hach Hautkonkbsakb:
Bel Berdhrung mit der Haut wmit Wasser abopdlen.
Hach hugenhkontakt:
Rugenlider sprelzen, Augen grindlich mit Wasser spldlen (15 Min,)
Hach Versohluckan:
Sofort Aretlichen Rat sinholen. Mund grdndllich mib Wasser spilen,
Bewpzatlosen Fersconan darf niohts eingeflidfic werden.
o MaBnahmen zur Brandbekimpfung
Gasignete Lschmittal: vartrdglich mit allen gangigen Lésohmittsln.
Bus Sicherhesltsgrinden dngesigneten Léschmitbel: Wasservollstrahl

Begonders Gefdhrdungen durch den Stoff ader die Zubersitong selbat, duroh dis
?nrhruhnungnprnduktu cder durch beim Brand entstehende Gane:

Bel Bramnd kann Erelgeseipt werdsn: CD., 00
Besondere Schutzauaristung fir dis Srandbekiampfung;

Umluftunabhinglioes Atemschubigerdt yverwenden, Schubtzanzuog LraGen,
Senstiges Angabsnt Gefahrdete Behdlter bed Brand mit Wasser kuhlam.

Fortgetzung auf Seite 2
WTH-APP~SC0E-DE=VlZ~01 Seite =1 /4 =
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6. MaRnabmon boi unbeabsichtigter Freisetiung
Fersonenbezcgens Vorslichtemafnahmen
Bocnutzvorschriften (siche Kapitel 7 ond 8) beachten.
Dhiweltachut2mabnahmen:
fitcht in dis Kanalisation/Obecflichenwasser/Grundwassar gelangen lassen.
hicht in den Unrecgrund/Erdreich gelangen lasssern
Varfahren sur Reinigung/Auimahmd:
Mechanisch sufnehmen. Das sdfgencomene Material gemif Hapitel [Entsorgung®
behandeln, Staubentwicklung vermeide,

T Handhabung und Lagearcunyg
Handhabuong:

Hirwnise zum sicheran Umgang:
Fiie gute RaumbelGfturg aorgen, gegebenenfalls Absaugung am Arbeltaplate.
Sraubbildung und Sraubablagerung wsrmelden., )

Hipwelse sum Brand- whrmd Explosions=chuta:
Hitze- und Edndgoellen fernnalten. Hafnahmen gagan elskircstatlechs
fwiiadong trefien. Beachtung dor allgemsinen Asgeln des vorbeogenden
betriehlishen Brandschutees

Lagerungt

anforderung &1 Lagssséu
Gesfinets Setmlter §
jegliches kb
criginalgebis

Weitore Angaben =8
Behalter trod

VCI=Lagerklasse =
10-13 sonstligesE

B Begrenzung Gad Ube swachungdeT
Schitzausriistungt
Expositicnsgrenge
TRES S00:
RIS 908
Spltienbegran I
Faraanliche Schutzabdee
Atemschuta: ) _ ) )
Bel Uberachreitung dey Arbedireplatrgranzwerte muss-ein geslgnete
htemzchiate ; 1 i Thanden;
aind bel Bildung von Stéduben ausreichendes Atemschotemadnahmen Tu trelfen,
Handschutz?
Bei lntensiven Fontakt Schutrhandschohe verwenden [(DIN EH 374) . Dac
Schutzhandschuh scilta in jedem Fall auf -seine arbeitsplatzsperifische
Eignungd [z.B.me=chanlische Bestindigkelt, Produktvertriglichkelt,
Ancietacikl geprift werdsen. Anwelsungen und Informaticonen des
Hendschuhherstellers zur Anwendung, Lagerung, Pflege und zum RAustausch der
Handzchuhe befslgen, Dle Schutzhandachune Sallen bel Beschidigung oder
srsten Abnutzungsersghoinungen sofort orzatzt wardan, Arbaitsvorgangs
80 gestaiten, daga nicht davernd Handachohe getragen werden miseen
augenschucz: schutzbrills (DIN EN 16%6]
Efrperachutz : Chemiibliche Arbeitskledidung
Rllgemeine Schutz=- und HygienemabBnahmen
Bei der nicht rauchean; essen oder trinken. Yoo Hahrongsmitteln ond
Getrinken fernhalten. Vor den Pausen und bel den Brbeltesnde Hands
waschen, MNotbdische bersithalten

gupgige Fraktion 3 mg/m?
e Praktion 10 mgde?

Fortsetzung auf Seite 3

WTH-APP-3CEB-DE-¥2-01 Sedre =244 -
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: Physikalizche und chemigche Eigenschaften

Erschelnungsbiids
Forme kriatallings Fulwer
Wichtige Angaben rum G=sundheits— ond Uoweltschutr sowie xzor Sichercheit:
EDEtiﬂU.BEIIUETUD'q‘EnI s
APP-201 ABP-202 ABP-203 AEP-204 1302
Zerastrungapunkts 275 °C jog *C oe "C on 275°C
pH-Wark: T 4-1 6, 57,5 [P T B 5=T:5 Tpd=7

|im 10% Suypsngdon Lo Hagner|

10. Stabilit#t und Reaktiwvitdt
Lu vermsidende Bedinoungan: Temperaturen = 270 "C
tu vermeidendes Stoffe: kaelne bekannt
Gefihrliche Isrsetzungsprodoktes
keine gefdhrlichen Zersetzumgsprodukten bekannt.
Thermische Zersstrung:
keine Zersetpung bel bestimmungegemibey Vapuendung

11, Toxfkelsgische Angaben:
Rkute Tonizicdry ' =%
Akute orale Toxi
Losis
dperias:
chkube deemales To
Rkute inhalacive
R.-u-i;—.-"]'l.t:uuﬂ'_rk_':u:n.g
Relzwirkung 30 de

Bz rELng ¢
Reiewlrkung am Ruge

Sperimsi Yaninchan
Bewertang: echwach relzend

Erfahrungen aus der Prax, | | I .
Rugenkontakt San i mechanische Einwirking (8t
fuhran. Wisdarhol langandavernde Exposition
Staubkonzents 28T U Relrungen der Abemeesge

12, Umweltbezogene Angabeni. : ;
Meblllt&Es helns Daten varhandsn

Parsigtenz und AEFATHSTREITE

Biologigche Abbauharkeit:

potentisll biclcglach abbaubae (lnhersntly blodegradable)
Hinnihmﬂnti.-:hns_pntnnz':i.nl: nicht bionkkumalisrchar
Bonstlge Angakben:
Produkt nioht wnkontrolliert in die Umemlt gelangen lassan

13, Hinweige zur Entsorgung:

Produkt:.
Dle Busednung eipsrf Abfallsshldeselnummer gemsb edropdlacham Abrallkataleg
(A Lst An Absprachs =dt dem reglonalsn Entsorger worzunehmsn.

Verpackong: )
Verpackungen miasen restentleert werden und sind In Ubersinstimmung mic
den gesgtzlichen Vorschriften einer ordnungsgemalen Entsorgung suznfiuhroern.
Hicht regtentlearbare Varpackundgen aind in Abetimmung mit dem reglonalen
ENESQCgRT 0 ant&Eorgen.

Fortsstrung Seite 4

WTH-APP-SDE-DE-%0Z2-01 Gaite =3/4 =
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14. Angakben 2um Transpork

Bonstige Angasben (Kapitel 14,1t
Das Prodokt gnterliegt nicht den naticonalen und intecnaticnalan
T!‘:'I.EIB:PﬂI‘.'['I.I'ﬂ!BI'_hf].[LEI:'I Elde Strais, SEM'EI]E-I. SeE Und Lure.

15, Vorschriften
vorschriftesn zu Slcherheit, Gesundheits=- und Umweltachutz / spezifieche
Rechtsvarschriften Flic den Stoff oder das Gemisch:
ED VWorachelften;
Bemarkung: Anhang I, Tall 1 + 21 micht genannt, Berdalich ewentusll
sntstehsnder Bergetiungaprodukis siehe Rapitel 10,
Hatlionale vorschrifoen
Wassergefihrdungsklass=
Klagee: i
el lme Binstufung gemal Vwhiuz

1E6. Ebnﬂtiqeagﬂgﬁhgn+

Anderunaen degentber der letzten Veszion V02-00;
Anderungen gemdf Verordnung [EG) Ne. 1272/2004

AndarungnnfTﬂxxitglhzunqhn:

pnderungan LmiTex
uat=hqp=11au,_uiq
EE Richtlinie 6
Verordoug LEE)
Fasaung
EG Aichtlinig M0
HNationéle Krkel
gultigen Fassung:
T:an;pn.ﬂt-{pt,!ptb -
Fasaung

Kapiteln anoagaben

Datenblatt asusstal
[MCD Omwale
Eenrq-kilh: it
D-21107 Hamburg
tel.: ndndqrﬂz-za-ua: Faxi 40=4192=1357; umcolumco . de

Felevance RB-S4tze (Kapitel 3): ke ine

Die Angaiven FLOLEen #ioh auf den hectlgen Stend unsafer Kenmmtnlede und, Erfahrungen. Dag
Blcherheltsdatenblatt baschredlbt Frodukte tn Hinblick auf Sicherheitserfordermisss, Die

Adigitn haben flcht die Bédsibidg o Blospschaltasus Iehscunegei.

WTH-APP-SDE-DE-V0Z-01 Selce -4/4 -
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Expandable graphite

Natural graphite is a special form of pure carbidme basic structure of graphite consists of hexagon
groups of carbon atoms, which form stable plan#&isgwith only weak inter layer bonding. These
characteristics are the principal reason for thejuen chemical and physical properties of graphite;
excellent electrical and thermal conductivity, dber@ lubricating properties, high resistance to
oxidation particularly at elevated temperatures tinedability of chemical molecules to be intercatht

between the graphite layers.

Crystal structure of graphite

Expandable graphite is manufactured by the oxidatiographite flake. Due to the layered structure o
graphite, atoms or small molecules can be introdiiween the carbon layers (intercalation). During
this process a so-called expandable graphite s@t® (Graphite Intercalation Compound) is produced
High-grade expandable graphites have a greateropiop of intercalated layers. Usually sulphur or

nitrogen compounds are used as intercalation agents
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Graphite layer with intercalated molecules

Under the influence of heat the layers separatedik accordion, and the graphite flakes expand. The
origin of expansion lies in the vaporization ofdrdalates.

Depending upon the grade of material, expansionstam at as low as 150°C and can occur suddenly
and rapidly. In the case of free expansion thd frolume can be several hundred times greaterttan
initial volume. The expanded graphite flakes aremiform in appearance and the volume of these
“worms” is often a hundred or more times than tifahe original graphite.

The properties of expandable graphite, i.e. ingigbansion temperature and degree of expansion, are
primarily defined by the quality of intercalatioExpansion rate increases as the flake size of the
expandable graphite increases and it also depgasthe amount of insertion compound in the layers
of graphite.

When expandable graphite expands, covers the dmtineing surface by “worm” like structure of
expanded graphite. Expanded graphite acts as af@imaer and also as an insulating agent due to the
formation of small air gaps between the graphiy@rds. It dramatically reduces the heat releasesmas

loss, smoke generation and toxic gas emission.

Expanded flake

However, all expandable graphite does not act amdiretardant, only low-temperature expandable
graphite acts as flame retardant. The expansiont negsur at “critical temperature” where
decomposition, exothermal reaction and ignitionuncgpontaneously. This critical temperature range

depends upon the chemical composition of polymer.
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GEDRG H, LUH GmbH
Echdine Aussichl 35 D-H5355 Wallul

Teielon 05123 759 0 Fax 06123 738 44
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Blahgraphit
Das  natdrdiche  Mineral Graphil hal  eine  ausgepragle fm

Schichigitterstruktur. Zur Herstellung von Blahgraphit werden in
diesa Schichten Schwefal- oder Stickstaffuerbindungen i |

=
alingalagernt. .:E,M
—

Bal Hitzesinwirkung werden dig Graphischichtan schlagartig
ausginandergeirieben, Dadurch  expandieren die Graphitteichen
auf das Mehrhunderfache ihres urspriingfichen Volumens,

.
Anwendungen: .

Flammschutz: De=r Blahgraphit wird in Kunststoffe  ader
Beschichtungssysterma  eingebracht.  Bei  Hilzeeimesirkung
expandien der Blahgraphit und bildet eine Intumeszenzschicht auf
der Oberfliche. Die Brandauswertung wird verhindert und dis
Bildung von foxischen Gaza und Rauch signifikant gemindart,

C=0.47 i
"
i |

Abdeckmaterial filr Metallschmelzen: In der Gielersiindustris
wardan Melallschmelzen mil Blahgraphil abgadeckt. Das inarta
Material dient dabei zur themmischen Isolierung und als
Oxidationsschuliz

Graphitfolien: Nach der Expansion wird der Blahgraphit zwischen
Kalanderwalzen zu Folien geprasst Diese finden v.a. Anwendung
als thermisch und chemisch hochbestindige Dichiungen n der
chemischen Industrie oder auch im Elektronik- oder Automotive-
Sektar,

Technische Daten unserer Produlkcte:;

+ Expansionseate bis 350 cm¥g

- Starfttemperatur 220 °C {auch Produkie mit erhdhtederniedrigler Starttemparaiur Beferbar)
+ Kohlensiofigehalt: 85% bis 99,5%

» Teiichengrife: 80% = 300 pm (auch Produkte mit gernger Teilchengrilie ieferbar)

+ pH: 3 = 8 {auch pH-stlabilisierte Produkte, 2 8 mil pH 6-8 lisferbar)
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Fundamentos y modos de operacion de los ensayos.

. Rheoloqgical tests.

Al. Fundamentals

Cure, gelation and diagram TTT

A thermoset resin undergoes different phases detinigg, attaching importance to the gelation.

When the resin is warmed up, as a first phaseopmeyrs in a sol state (liquid) grow up and
ramify simultaneously. As a next phase, momentiptevto gel point, chains condensate and
the molecular weight increases fastly, until thignp is reached. Considering this moment as
different phase, the gelation, phase in which thasformation of the sol state in a gel state is
happening, and in which both sol state (liquid) @edl state coexist. This transformation is
irreversible. As a final phase, when the resinampletely cross-linked and a tridimensional

polymeric net is formed, it can be considered thatthermoset has been cured. And from this

phase on the polymer can not undergo fusion.
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Cure of a thermoset polymer
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Gelation and vitrification are two phenomena thatmoset resins undergo during curing.
Gelation is a characteristic of thermoset polymexssurs in a perfectly defined phase, and

depends of the functionality, reactivity and stadchetry of reactive components.

If the reaction continues after gelation, anothtates happens when the glass transition
temperature is reached. It is the transformatiogebfstate into a glass state. During vitrification

the cure it is practically interrupted, as that tliee is extremely slow, due to the global process
kinetic has changed. Now the diffusion rules, umlif the process that ruled before reaching the

glass transition temperature, which was chemicadtien.

The identification of the two phenomena is fundaraketo decide how to cure it. That is why
TTT-diagrams are very important for that.

T (Time) T (Temperature) T (Transformation) diagragna plot of temperature versus the
logarithm of time, where conversion curves are esented. It is used to determine when

transformations begin and end for an isothermal tneatment.

In this picture of TTT-diagram are plotted the cersion curves (gelation and vitrification)
where different regions are defined (liquid or stdte, gelled glass state, ungelled glass state,
elastomer state and char state). Three temperatiggminted, Tgthat defines the temperatures
which lower than this the material will not reatyge is the temperature at which gelation and
vitrification coincide, and Tgis the maximum temperature at which vitrificatiarcors.

It can be observed that at temperatures lower Tigp the reaction goes by very slow; the
interval Tge and Tg is the one at whiclgelation precedes vitrification; and over .Tthe

material stays in an elastomeric consistence.
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\ Elastomer Region Char Region

Gelled Glass

Cure Temperature

Liquid Region
(ungelled. unvitrified)

Ungelled Glass Region

Log Cure Time

TTT-diagram
The temperature Tggel is a very useful parametethat a resin cured below this temperature

will predominantly contain long-chains and will b@ore flexible, whereas above this

temperature the converse is higher cross-linkedemgid.

Idealviscous behavior. Newton’s law.

The Two-Plates-Model is used to define some fundaaheheological parameters. The upper
plate with the shear area A is set in motion byshear force F and the resulting velocity v is
measured. The lower plate is stationary (v=0). diséance h is the distance between the plates,
and the liquid sample is sheared in this shear gam assumed that the following shear
conditions are existing:

- The sample adheres to both plates and does netasliglip along them.

- There are laminar flow conditions (i.e. flow in tfeem of layers). Therefore, no turbulent
flow is occuring (i.e. no vortices).
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v=0 Y

Flow velocity of a fluid using the Two-Plates-Model shear tests.

Shear stress

x|

T =

With the shear force F [N] and the shear area & [m

Shear rate

. v

"R
With the velocity v [m/s] and the distance h [m}ween the plates.
The unit of the shear rate is [1/s] of]is

Definition of the shear rate using differential iadtes:

. dv
V= dn

With the infinitely (differentially) small velocitydifference dv between two neighbouring
flowing layers and the infinitely (differentiallydmall thickness dh of one individual flowing

layer.

P

Laminar flow in the form of fluid layers.

For laminar and idealviscous flow, the differencevélocity between neighbouring layers shows

the same value (dv=constant) since the velocity détreases linearly in the shear gap between
95



the plates. All the layers are assumed to havesdinge thickness (dh=constant). Therefore, the

shear rate is showing a constant value everywher@stant).

Both y and v provide information about the velocity ot tliowing fluid. The advantage of
selecting the shear rate is that it shows a constalme throughout the whole shear gap.
Therefore, the shear rate is independent of thiigmo®f the flowing layer in the shear gap. Of
course, this applies only if the shear conditiores met as mentioned. However, this does not
apply to the velocity v which decreases from theimam value on the upper, movable plate to
the minimum value (v=0) on the lower, immovablet@larhis is why, for one-dimensional flow
conditions (which are assumed to exist in the dgath® Two-Plates-Model), the shear rate is

sometimes referred to as the velocity gradient.

\

vih) () /

Velocity distribution and shear rate in the shesy gf a Two-Plates-Model.

Viscosity

For all flowing fluids, the molecules are showirgdative motion between each other, and this
process is always combined with internal frictiofalces. Therefore for all fluids in motion, a
certain flow resistance is occurring which may b&dnined in terms of the viscosity.

Shear viscosity

For idealviscous fluids measured at a constant ¢eatpre, the value of the ratio of the shear

stress to the corresponding shear rates a material constant. Definition of the sheacusbity:

The unit of the shear viscosity is [Fla

96



Newton’'s law

Idealviscous (or Newtonian) flow behavior is delsed formally using Newton’s law:

T=n-y

Flow behavior is represented graphically using ftawves and viscosity curves.

i Y

Flow curves of two idealviscous fluids. Viscosity curves of two idealviscousidis.

The flow curve displays the mutual dependence efsktress and the shear raje Usuallyy

is represented on the x-axis andn the y-axis.

The viscosity curve is derived from the flow curldsuallyn is displayed on the y-axis agdon

the x-axis.

Generally, the slope value in every point (x;y) af curve can be calculates as y/x.
Correpondingly, the viscosity value for every meagupoint of a flow curve can be calculated
using the pair of valueg{ t). This is becausen = t/y. Therefore, the(y)- curve can be

calculated point by point from th&y)- curve.

Note: The shear viscosity value of an idealvisc@Wswtonian) fluid is independent of the

degree and duration of the shear load.
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Basic principles

In order to explain oscillatory tests, the Two-B&aModel is used. This figure illustrates how the
oscillatory motion of the upper plate might be proeld mechanically by a drive wheel. A rod is

connected eccentrically with the wheel at the arg and with the upper plate at the other end.

The bottom plate is stationary. When the wheeliigihg, the upper plate with the shear area A
is moved back and forth by the shear fotde The distance h between the plates is the shear
gap dimension. The motion of the upper plate cagkesring of the sample which is placed
between the two plates showing the deflection pashand the deflection anglge. It is

assumed that the following shear conditions ard: kep

- The sample adheres to both plates and doesidetaslslip along them.

- The sample is deformed homogeneously througleueitire shear gap.

Then, the shear stress is,

+ +F
T = )
The shear strain,
+ £s t
Iy = no ang
o e
o (5 oo L /
-\.H_._'__.-" I|II .I I'|_ .'I
180° N

W - 1
/fu _|'. .'I

st ¥

Two-Plates-Model for oscillatory shear tests.

Oscillatory test shear forceF, deflection path-s, and deflection angl¢ ¢ in the shear gap h.
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Idealelastic behavior

When performing oscillatory tests with idealelastiaterials, Hooke’s law applies as follows,

) =G6"y(®

With the complex shear modulus G* and the time-dépat values of the sine functions wof

andy.

As illustrated in the figure, the motion of the epplate is caused by the rotation of the drive
wheel. In this case, the resulting force is measatehe lower plate. Performing a full rotation,
the wheel is turning over a rotation angle of 36MKis corresponds to a complete oscillation

period of the time-dependent function®), y(t) andy (t) respectively.

1 [ 7l

The sine and cosine curves of the time-dependeamitiins of 7(t), y(t) and y(t) for idealelastic

behavior.

Ever then, when the wheel has reached the angi@gmssof 0° or 180° during continuing
rotation, the upper plate is showing the zero pwsiand therefore, functiongt) = 0 and also
7(t) = 0. The velocity however, is at a maximum here, ji.& ¥, At the angle position of
90°, the upper plate exhibits the maximum deflectio the right, and correspondingly at 270°
occurs the maximum deflection to the left. Therefoerey = ¥4 aNdt = 7,4, respectively.
The value of the velocity is zero at these two fmss, i.e.y = 0, since at this point, the moving

sense is reversing.
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SinceG* = ;((—?)z const, the-curve is always “in phase” with thecurve, i.e. both are showing

sine curves with simultaneous cycles. This meaag Have the same frequency, and the zero-
transitions of the curves are occurring at the sime points. Formally, the sinusoidal strain

function is given by,
Y = Y4 Sinwt
With the shear strain amplitugrg[%], and the angular frequenay[rad/s] or [$].
For samples showing idealelastic behavior, theredsdelay (time-dependent phase shift)
between the two curves. There is no phase shifeartgetween the andz-curve , thu$=0°.

They-curve, the shear rate function, is shifted by i@Ofelation to the/-curve, i.e. ther-curve

is a cosine curve in relation to thecurve, if the latter is presented as a sine curve.

Sincey = % , the following holds for oscillatory tests: Thmé derivate of the sinusoidal strain

fuctiony(t) results in the cosinusoidal strain rate funcgi¢t). Therefore:
y(t) = y4-sin wt
y(t) = y4 - w-sinwt

Idealviscous behavior

When performing oscillatory tests with idealvisconaterials, Newton’s law applies as follows,

() =n"y(t)

With the complex shear moduly$ and the time-dependent values of the sine funstafm and

V.
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¥ [

The sine and cosine curves of the time-dependewtifins ofc(t), y(t) andy(t) for idealviscous

behavior.

0]
Y
curves with simultaneous cycles having the samguéracy. If they-curve is present as a sine

Sincen* = = const, ther-curve is always “in phase” with thg-curve, i.e. both are showing

curve, both ther- and y-curve are occurring as cosine curves then. Formpkesmshowing
idealviscous behavior, there is a delay of thmurve in relation to thg-curve. The phase shift

angle between the two functions shows the vaha°.

Viscoelastic behavior

For tests with controlled shear strain in the fafhoscillatory sine function
Y = Yasin(wt)
For tests with controlled shear stress in the fofmscillatory sine function
T = 14sin(wt)

with the shear stress amplitudge[Pa]

Measuring result

Thet-curve as a phase-shifted sine function when mewapuith controlled strain

T = 14sin(wt + 6)
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With the phase shift anglé between the preset and the resulting curve, wricmostly
specified in degrees [°].

Thet-curve as a phase-shifted sine function when mesagswith controlled stress
Y = yusin(wt + 6)

The resulting sine curve is shifted by the artglompared to the preset sine curve. The phase
shift angle occurs always between 0° and 90°.

0° <6 <90°

—

Preset shear strain functigt)and resulting shear stress functiqin) showing the same

frequency.

As already mentioned, for idealelastic behawe0°, for idealviscous behavié=90°, and for

viscoelastid® < § < 90°,

A2. Mode of operation. Oscillation tests.

This test is used to determine the gel point ofntiagerial.

During gelation, a polymer undergoes a phase tiansirom a liquid (sol state) to a gel (gel
state). The gel point is the sol/gel transitiompoi

This process consists of establishing links betwhersol particles, or the solution molecules, so
as to form a 3-dimensional solid network.

In a practical manner, at this point, the produesufting from polymeric condensations

transforms suddenly from a viscous liquid to a makevith elastic properties.
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The goal of the following oscillatory tests is tetermine the time-dependent behaviour of
samples showing chemical curing reactions withféneation of a chemical network during the

measurement.

Here, both the shear conditions and the measusngpérature are kept at constant values
(testing takes place at isothermal conditions).r&foee, corresponding oscillatory tests are
performed under constant dynamic-mechanical lovassieenditions (in the linear viscoelastic

range) to ensure an undisturbed cross-linking m®ctherefore not influencing the reaction

kinetics.

Specifically the test mode CSS is the chosen 08& Beans Controlled Shear Stress.

When performing CSS tests, the shear stress @ngatontrolled, respectively.

Oscillation CSS Test preset Results
raw data torqué [mN*m] deflection anglep(t) [mrad] and phase shif
angles[°]
rheological parameters shear strefiBa] deformationy(t) [%] ands[°]
calculation of the sheal G* =22 [pq]
Y(®)
modulus

Raw data and rheological parameters for oscillatests with controlled shear stress (CSS).

Preset

Controlled shear stress as sine function is preset.
T = 1, sin(wt), with the shear stress amplitugge

The shear stress chosenjs=200 Pa, within the viscoelastic range.
The frequency chosen is 1.5 Hz, a low-frequency demdition recommended by “D 4473-03
Standard Test Method for Plastics: Dynamic Mechalrfizoperties: Cure Behavior” to generate

more definitive cure-behavior information.

A constant temperature: 60°C, 70°C and 80°C. Teatper at which the resin and the hardener

react easily.
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Measuring results:

-Shear straiy

A shear strain curve as a phase shifted sine fameéisults.
Y = y4 * sin(wt + §) , with the shear strain amplitugg
This resulting sine curve is shifted by the arigt@mpared to the preset shear stress sine curve.

The phase shift angle occurs always between 09@hd

-Complex shear modulus G*

T
70

G* in [Pa], and the values of sinusoidal functiehs(t) in [Pa] andy(t) with the unit [1] or [%].

The viscoelastic behavior of each material congibts viscous and an elastic portion. This sum
can be illustrated by a vector diagram when G’l&tted on the x—axis and G” on the y-axis.

The length of each vector represents the valueetorresponding parameter. G* is the vector
sum, resultant of the two proportions G’ and Ghetefore characterizing the complete

viscoelastic behavior consists of both the elastit the viscous portion.

Vector diagram showing G’, G” and the resultingta G*.

1G*| =V (G)? + (G")?
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-Storage modulus G’

. Ta(t)

= * C0SO
Ya(t)

The G’-value is a measure of the deformation enetgyed by the sample during the shear
process. After the load is removed, this energyisapletely available, now acting as the driving
force for the reformation process which partially aompletely compensates the previously

obtained deformation of the structure. Thus, Grespnts the elastic behavior of a test material.

-Loss modulus G”

G' = ) * send
Ya(t)
The G”-value is a measure of the deformation epearged up by the sample during the shear
process and therefore afterwards, it is lost fergample. This energy is spent during the process
of changing the material’s structure, for instamdgen the sample is flowing partially or
completely. Flow (and also viscoelastic flow) meaiikere is relative motion between the
molecules, particles, or greater parts of the s|iperture, causing frictional forces between
these components, and therefore, frictional heatdsirring. A part of this energy is heating up
the test material, and another part may be loghénform of heat also to the surrounding

environment. Thus, G” represents the viscous bielhaf a test material.

-Loss factor (damping factor) tan

”

tand = —

G’
The loss factor is calculated as the quotient efldst and the stored deformation energy. It
therefore reveals the ratio of the viscous andethstic portion of the viscoelastic deformation

behavior.

O< tard <o (since 0°<6<90°).

Idealelastic behavior might be specified in terhs=° or as taé=0 since here, G’ completely

dominates G”.
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Idealviscous behavior might be expressed=30° or as tadro since here, G” completely
dominates G'.

If viscous and elastic behavior exactly balance=(&’), the tard=1 or5=45°.

Determination of the point when reaching &h is an important analysis criteria for gel
information, hardening and curing processes. s thse, the so-called sol/gel transition point is
reached.

For the sol state (liquid state) holds&ah (since G">G’).

For the gel state (solid state) holdsdeh (since G'>G").

At the gel point holds tairl (since G'=G”). That means, that gel time is fiduin the

intersection of G’ and G” curves.

A3. Mode of operation. Rotational tests.

This test is used to determine the viscosity ofrtiagerial.

Test with controlled shear rate (CSR)

When performing CSR tests, the speed or sheaisragt and controlled, respectively.

Rotation CSR Test preset Results
raw data rotational speed [min™] torqueM [MmN*m]
rheological parameters shear ratg [s”] shear stress[Pa]
viscosity calculation n= % [Pa*s]

Raw data and rheological parametersdi@tional tests with controlled shear rate (CSR).

Shear rate
The ISO 3219 standard recommends to measure aanpare viscosity values at defined shear

rates. For this purpose, the following two alteiveseries are specified. Dividing or multiplying

these values by 100 provides further values.

1) 7= {1.00/2.50/6.30/16.0 /40.0 /100 / 250 s~ '}

2) = {1.00/2.50/5.00/10.0 /25.0/50/100 s~}
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Geometries

This test can be performed by different geometrieago of them have been set up in these

experiments.

1) Cone-and-plate measuring system CP.

This system consists of a relatively flat circutane and a plate. The dimensions of the conical
area are defined by the cone radius R and the apngkea. According to ISO preferably the
angle should not be greater thanl°. According to DIN for the dimension of the rasliis
stated: 10mnx R < 100mm. The cone is the upper part of the geonvetiigh is set in motion,

and the lower plate is the stationary part.

Cone-and-plate measuring system CP.

3:5-

2) Parallel-plate measuring system PP.

This system consists of two plates. Both surfattesppper plate as well as the stationary lower
plate are even. The dimension of the upper plateefimed by the plate radius R. According to

DIN for the distance H between the two paralletgdds stated: H << R

Parallel-plate measuring system PP.

The goal at this point is to find the appropria¢@metry for the resin system.

The next geometries have been used:
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Cone-and-plate measuring system C35/1° (R=35ua#13).

Cone-and-plate measuring system C60/1° (R=60mh?).

Parallel-plate measuring system PP35 (R=35mm).

On the basis of the Newtonian (idealviscous) beajraef the resin and a low deviation in the

results, the most appropriate geometry chosendbthe resin system is the cone-and-plate
measuring system C35/1°.

For the performance of the tests, the series T) 12050 / 6.30 / 16.0 / 40.0 / 100 / 25btas

been chosen. Good results are obtained specificaihese four defined shear rates, 6.30 / 16.0 /
40.0/100/250%
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B. Mechanical tests.

Bl. Tensile test. Mode of operation

The appropriate height between the two grips oftémsile testing machine is determined to
accommodate the test specimen. Then the specimpladed in a way that extremes of the

specimen are held by the two grips. The upper igripobile and the lower grip is fixed to the

testing machine.

Tensile testing machine

It is necessary to calibrate in order to estaldiSkero force”. Now the test is ready to start.
During the experiment the upper grip is elevatedicaly at a speed rate concerning to the

norm “EN 1SO 527-1:1996” until the specimen breaks.
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B2. Bending tests. Heat deflection temperature. Magof operation

This test is basically a three-point-bending testar a bath of warm oil.

HDT tester

The specimen is placed on a mobile metalic stractwhere the bending is produced, in the
HDT (heat deflection temperature) tester. Exadtig placed on three determined points of this
metalic structure where the specimen is supported.

Then several weights are put in the upper parhefstructure, that create the pressure to bend
the specimen. The sum of the weight of these weidbpends on the width of the specimen
according to the norm “ISO 75-2:1996".

It is necessary to calibrate to establish “zerodbr

Later the metalic structure is moved down verticald introduced in the bath of warm oil, that
it is warmed up at a temperature rate of of 1204etording to the norm “ISO 75-2:1996".
During the course of the test, the specimen isghbended till it is bended until it reaches a
specific deflection (around 0,32mm) according ® iorm “ISO 75-2:1996".
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C. Fires tests. Mode of operation

Before the assembly for the test, a line at thghtedsf 150mm should be drawn on the surface of
every slab (190x90x4mm). This line is importantdese the sample passes the test if the flame

in the sample does not reach the drawn line.

The first step is to prepare the gas cylinder, tangang the slab on a forceps, that are fixed to a

metallic support. The forceps should grab the sldhe upper part, over the drawn line.

The stem of the gas cylinder should be placedvimyathat the specimen and it form an angle of
135°. The end of the stem and the lower edge déltieare separated a distance of 16 mm. And
the stem is situated in the central part of thb.sla

Assembly for the test

A plate should be placed behind the slab in ordget possible drops of molten material.
The test starts when a flame of 16 mm is appliedhenedge of the slab. This period takes 15

seconds, after that the flame should be immediatebyed away. It is necessary to wait 5

seconds more without flame and next to put oustraple.
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Moédulo G en Pa

Moédulo G en Pa

Recopilacion de datos experimentales, graficas e égenes.

A. Gréficas. Ensayos reol6gicos

Ensayos de oscilacién. Resina y endurecedor.
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Moédulo G en Pa

Viscosidad en Pa*s
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Viscosidad en Pa*s

Moédulo G en Pa
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Ensayos de oscilacion. Resina, endurecedor y ATH.
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Modulo G en Pa

Modulo G en Pa
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Moédulo G en Pa

Modulo G en Pa
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Modulo G en Pa

Viscosidad en Pa*s
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Viscosidad en Pa*s

Viscosidad en Pa*s
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Viscosidad en Pa*s

Viscosidad en Pa*s

Ensayos de oscilaciéon. Viscosidad. Resina, endurdoey APP.
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Viscosidad en Pa*s

Viscosidad en Pa*s
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Ensayos de oscilacién. Viscosidad. Resina, endurdoey EG.
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Viscosidad en Pa*s
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B. Imagenes.

B1. Mechanical testing specimens

Mechanical testing specimens: resin and hardener.

Mechanical testing specimens: resin, hardener artd. A

124



Mechanical testing specimens: resin, hardener dd. A

Mechanical testing specimens: resin, hardener &hd E
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B2. Fire tests. Pictures.

Aluminium hydroxide.

ATH20

Picture B1

Picture B3 Picture B4
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ATH30

Picture C2

Picture C3 Picture C4
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ATHA40

Picture D1

Picture D3 Picture D4
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ATH50

Picture E3 Picture E4

129



Ammonium polyphosphate

APP20

Picture G1 Picture G2

Picture G3 Picture G4

130



APP30

Picture H2

Picture H3 Picture H4
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APP40

Picture 13 Picture 14
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APP50

Picture J1 Picture J2

Picture J3 Picture J4
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Expandable graphite

EG10

Picture L3 Picture L4

134



EG20

Picture M1 Picture M2

Picture M3
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