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Ziel des Forschungsvorhabens
Ziel des IGF-Vorhabens 17358 BR / 1 war die Entwicklung einer umweltfreundlichen, halogenfreien Flamm-
schutzbeschichtung auf Basis mineralischer, besonders fein ausgeféllter Hochleistungsmetallhydroxide wie
Aluminiumtrihydroxid (ATH), Aluminiumoxidhydroxid (AOH) und Magnesiumhydroxid (MDH) im Submikron-
bereich fiir Objekt- und Automobiltextilien. Der Begriff Submikron wird flir einen Partikelgréfienbereich von
100 nm — 500 nm benutzt. Es sollte der Nachweis erbracht werden, dass mit einem reduzierten Flamm-
schutzmitteleinsatz an submikronen Metallhydroxiden im Beschichtungscompound, d. h. einer Reduzierung
des Gehalts um bis zu 15 %, gleiche oder bessere flammhemmende Eigenschaften erreicht werden kdnnen
als mit Metallhydroxiden nach dem Stand der Technik.
Experimentelle Grundlagen
Flammhemmende Beschichtungen (Additive, Binder, Substrat)
Die hier aufgeflihrten Ergebnisse zum Einfluss der Modifikation und der Partikelgrofie von Metallhydroxiden
auf die flammhemmenden Eigenschaften einer Rickenbeschichtung werden am Beispiel eines Mobelbezugs-
stoffes aus 63 % Polyester / 37 % Polyamid (320 g/m?) dargelegt.
Die Hochleistungsmetallhydroxide (Aluminiumtrihydroxid, Aluminiumoxidhydroxid und Magnesiumhydroxid)
liegen in unterschiedlichen Qualitaten im Submikron- und Mikronbereich vor.
- APYRAL® 16 (ATH, PartikelgroRe Dso ca. 16 jum; Nabaltec AG)
- APYRAL® 200 SM (ATH, Partikelgrofie Ds ca. 0,4 pm, Nabaltec AG)
- ACTILOX® 200 SM (AOH, PartikelgréRe Ds ca. 0,35 um, Nabaltec AG)
- FLACAVON® ALH (Wéssrige Dispersion einer halogenfreien, anorganischen Aluminiumverbindung
(Metalloxid), Schill+Seilacher GmbH)
- Magnifin® H-3 (MDH, Partikelgrofie Dsyca. 2,5 pm, Martinswerk GmbH)
- Magnifin® H-10 (MDH, Partikelgrofe Dsoca. 1 um, Martinswerk GmbH)
- WorléeAdd FR 5000 (verkapselte Phosphorverbindung; Worlée-Chemie GmbH)
Als Synergisten fiir die Metallhydroxide wurde vorzugsweise Montmorillonit verwendet.
- Nanoclay: Nanofil® SE 3000 (neue Bezeichnung: CLOISITE®; Montmorillonit, LOI-Wert: 56; Nordmann,
Rassmann GmbH)
- Zinkverbindung: FLACAVON® 275 (Zinkborat, Schill+Seilacher GmbH)
Als Bindersystem fir die partikularen Metallhydroxide kam in Absprache mit den Mitgliedern des Projekt-
begleitenden Ausschusses u. a. Supron® U 2368 mit einem Feststoffgehalt von ca. 60 % (Ethylen-Vinylacetat
(EVA), Weserland GmbH) zum Einsatz.
Im Rahmen der Forschungsarbeiten wurden unterschiedliche Rezepturen fiir flammhemmende metallhydro-
xidhaltige Beschichtungen im Direktverfahren unter Variation der folgenden Parameter entwickelt:
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- Versuche mit einem Metallhydroxid

- Kombination von feinem mit grobem ATH mit und ohne Synergist (Variation der PartikelgroRen)

- Kombinationen von feinem und grobem ATH mit AOH mit und ohne Synergist (Kombination der Metallhyd-
roxid-Typen)

- Kombination von feinem und grobem ATH mit feinem MDH mit und ohne Synergist

- Kombinationen von AOH mit feinem MDH mit und ohne Synergist

- Kombination von AOH mit grobem MDH mit und ohne Synergist.

Der Mdbelbezugsstoff wurde riickseitig beschichtet. Um die Eindringtiefe der Beschichtung in die Gewe-
bestruktur zu verringern und um eine méglichst geringe Schichtauflage auf dem Mdbelbezugsstoff realisieren
zu kénnen, wurde das Gewebe im Vorfeld der Riickenbeschichtung am Mathis-Laborfoulard mit einem nicht
auskondensierten Fluorcarbon ausgerUstet.

- 50 g/RUCO-GUARD® AIR 6 + 4 g/l RUCO-GUARD® LAD

- Druck: 2 bar
- Walzengeschwindigkeit: 2 m/min
- Trocknung: 3 min bei 100 °C

Fir die Direktbeschichtung wurden die Beschichtungspasten auf der Ware vor die Rakel gelegt (Walzen-
rakel/Schuhrakel) und bei 100 °C im Trockner der Beschichtungsanlage kondensiert (Abb. 1).

W

1

Abb. 1:  Beschichtete Ware am Auslauf des Trocknungsabteils des Mathis-Laborfoulards /G6b/

Analyse der Gebrauchseigenschaften

Im Vordergrund der Untersuchungen stand die Bewertung des Brennverhaltens nach DIN 4102-1 (B2).
Die GleichmaRigkeiten der Schichtauflagen sowie die Schichthomogenititen mit und ohne dispergierten
Flammschutzmitteladditiven wurden mit Lichtmikroskopaufnahmen ausgewertet.

Resultate

Mikroskopaufnahmen der Beschichtungen

In Abb. 2 sind Stereomikroskopaufnahmen und in Abb. 3 Fotoaufnahmen ausgewahlter Beschichtungsbespie-
le abgebildet. Die Supron® U 2368-Beschichtung ohne Flammschutz (V 3) weist eine hohe Anzahl an Blasen
unterschiedlichen Durchmessers auf, die innerhalb der gesamten Beschichtungstiefe verteilt sind. Da keine
zusatzliche Pigmentierung vorgenommen wurde, ist die Beschichtung relativ transparent.

Die Beschichtung mit den feinen ATH-Partikeln (V 6: 15 % APYRAL® 200 SM) ist glanzender aber opaker als
die Beschichtung V3. Die feinen Flammschutzmitteladditive lagern sich zu verschieden groen Agglomeraten
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zusammen, welche in der Beschichtung gleichméaRig verteilt sind. Es sind einige relativ groRe Luftblasen zu
erkennen, deren Anzahl weit unterhalb der unpigmentierten Beschichtung liegt.

Die APYRAL®-Partikel mit einer durchschnittlichen GréRe von 16 um konnten gut im Bindersystem dispergiert
werden und sind in den Beschichtungen (z. B: V 7: 25 % APYRAL® 16) optisch nicht zu erkennen. Allerdings
weisen diese Beschichtungen eine sehr hohe Anzahl an Luftblasen kleineren Durchmessers vor allem an der
Grenzflache zwischen Beschichtung und Textil auf.

Die Kombination der verschiedenen ATH-Partikel (z. B. V 17: 10 % APYRAL® 200 SM + 10 % APYRAL® 16)
weist Merkmale beider zuvor betrachteter Beschichtungen auf. Es sind zahlreiche kleine sowie grofere Luft-
blasen und Agglomerate zu finden.

Bei der Kombination der Flammschutzmitteladditive mit dem Synergisten Nanofil® entstehen die groften
Agglomerate (V 21: 10 % APYRAL® 200 SM + 5 % APYRAL® 16 + 5 % Nanofil® SE 3000). Je feiner die Parti-
kel sind, desto schlechter lassen sie sich aufgrund der Agglomeratbildung im Binder dispergieren. Die Anzahl
der kleinen Luftblasen hat zugunsten groierer abgenommen. Auch hier verhindern die Luftblasen eine voll-
standige Benetzung der Substratoberflache.

Die Agglomeratbildung tritt vor allem bei den Beschichtungen mit feinen Flammschutzpigmenten wie
APYRAL® 200 SM, Magnifin® H-10 und Nanofil® auf. Eine homogene Dispergierung (ohne Kllimpchenbildung)
wird bei der Verwendung der einzelnen Hydroxide erreicht.

v
15 % APYRAL® 200 SM

V3
_Beschichtung ohne FSM

Vo0
Rohware
W .

.

V7 ’ V17 V21

25 % APYRAL® 16 10 % APYRAL® 200 SM 10 % APYRAL® 200 SM
+10 % APYRAL® 16 +5 % APYRAL® 16
+5 % Nanofil® SE 3000

Abb. 2: Stereomikroskopaufnahmen ausgewahlter Bespiele der Beschichtungen /Géb/

V22 V21 V31 V29

10 % APYRAL® 200 SM 10 % APYRAL® 200 SM 5 % APYRAL® 200 SM 10 % APYRAL® 200 SM
+10 % APYRAL® 16 +5 % APYRAL® 16 +5 % APYRAL® 16 +5% APYRAL® 16
+5 % ACTILOX® 200 SM +5 % Nanofil® SE 3000 +5 % Magnifin® H-10 +5 % Magnifin® H-10
+5 % Nanofil® SE 3000

Abb. 3:  Bespiele fiir die Agglomeratbildung in den Beschichtungen
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Flachenbeflammung in Anlehnung an DIN 4102-1:1998-05

Das Hauptaugenmerk der textil-physikalischen Untersuchungen lag bei der Bewertung des Brennverhaltens
der beschichteten Muster. Um die verschiedenen Beschichtungsvarianten besser miteinander vergleichen zu
kénnen, wurde hauptsachlich die weniger ,scharfe* Flachenbeflammung durchgefiinrt. Wenn die ersten
beiden Priflinge in L&ngs- und Querrichtung durchgefallen sind oder wenn die Nachbrennzeiten > 60 s
waren, wurde auf das Priifen der verbleibenden Priiflinge verzichtet.

Zum Einfluss der auf Metallhydroxiden basierenden FSM-Additive auf das Brennverhalten von Textilien kann
keine allgemeingiiltige Aussage getroffen werden. Die erzielten flammhemmenden Eigenschaften werden
sehr vom zu beschichtenden Substrat (Faserstoff, Aufmachung, Vorbehandlung), dem eingesetzten Binder-
system sowie der Art der Applikation der flammhemmenden Beschichtungen beeinflusst.

Rohware (Abb. 4)

Die Flamme erreicht die Messmarke weder in Langs- noch in Querrichtung vor 20 s. Wahrend die Messmarke
von der Flamme bei den Proben in Querrichtung nicht erreicht wird, (iberschreitet die Flammenspitze die
Messmarke bei den Langsproben innerhalb von 20 s — 26 s. Die unterschiedliche Flammenausbreitung ist auf
die Gewebekonstruktion und das eingesetzte Fasermaterial in Kette und Schuss zuriickzufiihren. Die Nach-
brennzeiten liegen in L&ngs- und Querrichtung bei 50 s bis 74 s. Es ist brennendes Abtropfen zu beobachten.

Langs, Oberseite Quer, Oberseite

Abb. 4:  Priiflinge der Rohware

Ware mit FC-Ausristung
Die Ware mit FC-Ausriistung brennt schneller ab als die Rohware. Die Nachbrennzeiten der Proben betragen
ca. 75 s, was nur gering von den Maximalwerten der unbehandelten Ware abweicht.

Supron®Beschichtung ohne Flammschutzmittel

Durch die Beschichtung mit Supron® U 2 2368 ohne Flammschutzmittel wird die Ausbreitungsgeschwindigkeit
gegenilber der FC-ausgeriisteten Ware wieder verzigert, so dass die Messmarke nicht wahrend der ersten
20 s erreicht wird. Die Kombination von FC-Ausriistung und Supron®-Beschichtung hat eine ahnliche Ausbrei-
tungsgeschwindigkeit wie die Rohware. Jedoch sind die Nachbrennzeiten mehr als doppelt so lang (bis
160 s).

Supron®-Beschichtungen, die nur ATH enthalten (APYRAL® 200 SM und APYRAL® 16)

Alle Beschichtungen, die nur Aluminiumtrihydroxid (APYRAL® 200 SM und APYRAL® 16) enthalten, beein-
flussen die Dauer bis zum Erreichen der Messmarke durch die Flammenspitze mit Werten von 40 s-66s
positiv (deutlich verzégerte Flammenausbreitung). Die Nachbrennzeiten steigen jedoch erheblich auf 231 s -
315 s an (400 % verlangerte Brenndauer gegeniber der Rohware bzw. der FC-ausgerlsteten Ware) und
verlangern sich bei hdheren FSM-Gehalten. Das brennende Abtropfen wird reduziert.

Es ist kein Einfluss des FSM-Gehalts auf die Flammenausbreitungsgeschwindigkeiten erkennbar. (Ein niede-
rer FSM-Gehalt von 15 % reicht fir eine gute flammhemmende Wirkung aus.) Feinere Partikel filhren zu einer
geringfligig verzdgerten Flammenausbreitungsgeschwindigkeit gegeniiber groben Partikeln bei gleichem
FSM-Gehalt.

Supron®-Beschichtung mit 15 % FLACAVON® ALH (Vergleichsprodukt)

Die Supron® U 2368-Beschichtung mit 15 % FLACAVON® ALH weist ein ahnliches Brennverhalten auf wie die
Beschichtungen mit ATH (Messmarke nach ca. 55 s erreicht, brennendes Abtropfen, aber kirzere Nach-
brennzeiten).
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Supron®-Beschichtungen, die nur AOH (ACTILOX® 200 SM) enthalten

Muster, die nur ACTILOX® 200 SM, enthalten,
schneiden bei vergleichbarer Partikelgrofie und
gleichem FSM-Gehalt erheblich besser in der Fla-
chenbeflammung ab als die Proben, welche nur
ATH enthalten. Sowohl die Langs- als auch die
Querprtifinge brennen nicht. Die Flammen verlo-
schen, die Messmarken werden nicht erreicht. Die
Nachbrennzeiten sind geringer als bei den ATH- Langs, Oberseite
Beschichtungen, sie liegen aber noch deutlich (iber
den Ergebnissen der Rohware. Brennendes Abtrop-
fen ist nicht zu beobachten.

Ein niedriger FSM-Gehalt verhindert die Flammen-
ausbreitung mehr als ein héherer FSM-Gehalt. Mit
15 % ACTILOX® 200 SM im Supron®-Bindersystem
wird die Messmarke in der Flachenbeflammung
nicht erreicht (bestes Ergebnis: kein Nachbrennen, Quer, Oberseite Quer, Riickseite

kein brennendes Abtropfen). Abb. 5:  Priiflinge mit 15 % ACTILOX® 200 SM

Supron®-Beschichtungen, die nur MDH enthalten

Proben mit Supron®-Beschichtungen, die Magnesi-
umhydroxid enthalten, erreichen in der Flachen-
beflammung in L&ngsrichtung ahnlich gute Ergeb-
nisse wie die AOH-Beschichtungen. Jedoch brennen
die Querproben, die Flammen erreichen die Mess-
marken zwischen 35 s und 38 s. Die Nachbrennzei-
ten sind tendenziell geringer als bei den ATH-
beschichteten ~ Priflingen. Bei den  MDH-
Beschichtungen ist positiv zu bemerken, dass keine a
brennenden, herabfallenden Schmelzperlen entste- Léngs, Oberseite Léngs, Riickseite

hen. Abb. 6:  Priiflinge mit 15 % Magnifin® H-3
Hohere FSM-Gehalte (> 20 %) fihren zu Flammenausbreitungsgeschwindigkeiten bis 65 s und Nachbrenn-

zeiten bis 250 s. Ein FSM-Gehalt von nur 15 % hat eine &hnliche Wirkung wie AOH, flihrt aber zu einer etwas
langeren Nachbrennzeit. Der Einfluss der Partikelgréfien auf das Brennverhalten ist nicht signifikant.

Supron®-Beschichtungen mit einer Kombination von feinem und grobem ATH

Bei gleicher Konzentration an grobem ATH (10 %) in der Beschichtung verringert ein hoherer Anteil an feinem
ATH (10 % oder 15 %) die Flammenausbreitung und die Nachbrennzeiten in der Fldchenbeflammung dras-
tisch, insb. in Langsrichtung. Eine Kombination aus beiden Produkten wirkt viel mehr flammhemmend als die
Einzelanwendung der Produkte bei gleicher Additivkonzentration. Die Kombination mit Nanofil® fiihrt zu einer
merklichen Erhohung von Flammenausbreitung und Nachbrennzeit.

.

: i
Langs, Oberseite Langs, Riickseite Quer, Oberseite Quer, Riickseite

Abb. 7: Priiflinge mit 15 % APYRAL® 200 SM + 10 % APYRAL® 16

Ansprechpartner:  Dr.-Ing. Yvette Dietzel Tel.: +493 7152 74-223  E-Mail: yvette.dietzel@stfi.de m
5von 8



Beschichtungen mit einer Kombination von feinem und grobem ATH mit AOH

Bei den FSM-Mischungen aus feinem und grobem ATH mit AOH erweist sich eine Kombination aus 10 %
APYRAL® 200 SM sowie je 5 % APYRAL® 16 und ACTILOX® 200 SM fir eine reduzierte Entflammbarkeit als
am besten geeignet. Die Zugabe von 5 % ACTILOX® verzdgert die Flammenausbreitung und die Nachbrenn-
zeiten. Durch die Reduzierung von grobem ATH um 5 % (gegeniber 10 %) verlischt die Flamme. Die Mess-
marke wird nicht erreicht. Es treten kein Nachbrennen und kein brennendes Abtropfen auf.

Langs, Oberseite Quer, Oberseite Langs, Riickseite Quer, Riickseite

Abb. 8:  Priiflinge mit 10 % APYRAL® 200 SM + 10 % APYRAL® 16 + 5 % ACTILOX® 200 SM

Supron®-Beschichtungen mit einer Kombination von feinem und grobem ATH mit feinem MDH

Im Vergleich zur Kombination von feinem und
grobem ATH mit ACTILOX® 200 SM wirkt sich das
Magnifin® ungunstig auf das Brennverhalten der
Muster in der Flachenbeflammung aus. Bei gleichen
Einsatzkonzentrationen betragen die Nachbrennzei-
ten Uber 250 s. Der FSM-Gehalt hat keinen Einfluss
auf das Brennverhalten. Auch das Nanofil® bringt Langs, Oberseite Langs, Riickseite
keinen Effekt. Abb. 9:  Priifinge mit 10 % APYRAL® 200 SM
+ 10 % APYRAL® 16 + 5 % Magnifin® H-10

Supron®-Beschichtungen mit einer Kombination von AOH mit MDH

Eine niedrigere Einsatzkonzentration an ACTILOX® 200 SM, ist von Vorteil. Die Messmarken der Langspruf-
linge werden von der Flammenspitze nicht erreicht, die Nachbrennzeiten liegen bei null. Bei den Querpriflin-
gen ist kein Unterschied im Brennverhalten zu beobachten.

Der Zusatz von 5 % Nanofil® wirkt sich nur in der Kombination mit 15 % ACTILOX® 200 SM positiv auf die
flammhemmenden Eigenschaften aus. In Langsrichtung verlischt die Flamme nach Wegnahme des Brenners.
Im Vergleich von Magnifin® H-3 und H-10 verschlechtert das Magnifin® H-3 das Brennverhalten deutlich
(Nachbrennzeiten bei den Langs- und Querpriflingen bis > 280 s).

Supron®-Beschichtungen mit einer Kombination von AOH mit den Synergisten FLACAVON® 275
(Zinkborat) oder WorléeAdd FR 5000 (verkapselte Phosphorverbindung)

Die Reduzierung von ACTILOX® 200 SM von 15 %
auf 10 % und die Zugabe von 5 % FLACAVON® 275
zur Supron® U 2368-Beschichtung fiihrt in der
Flachenbeflammung zu vergleichbaren Ergebnissen
wie die Einzelanwendung von 25 % ACTILOX® 200
SM (lange Nachbrennzeiten, brennendes Abtrop-
fen). Die guten flammhemmenden Eigenschaften
von 15 % ACTILOX® 200 SM werden nicht erreicht.
Positiv auf das Brennverhalten wirkt sich die Kombi-
nation von 10 % ACTILOX® 200 SM mit 5 % des Langs, Oberseite Langs, Riickseite

Synergisten WorléeAdd FR 5000 aus. Die Flamme App. 10: Priiflinge mit 10 % APYRAL® 200 SM
verlischt sofort nach Wegnahme des Brenners. Es + 5 % WorléeAdd FR 5000

tritt kein brennendes Abtropfen auf. Das Ergebnis ist
vergleichbar mit V 10 (15 % ACTILOX® 200 SM).
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Zusammenfassung

In den Untersuchungen zeigt sich, dass abhangig vom verwendeten Bindersystem (Ethylen-Vinylacetat oder
Polyurethan) und vom Substrat (Mdbelbezugsstoff, Planenmaterial, Markisenstoff) die Einsatzmenge an
Metallhydroxid durch Substitution des mikronen Aluminiumtrinydroxids (APYRAL® 16) durch submikrones
Aluminiumoxidhydroxid (ACTILOX® 200 SM) auf 15 % — 20 % gesenkt werden kann. Bei Aluminiumtrihydroxid
ist kein signifikanter Unterschied in der Partikelgrole auf das Brennverhalten festzustellen. Es zeigt sich
weiterhin, dass eine niedrigere Einsatzmenge an Metallhydroxid (ACTILOX® 200 SM und Magnifin®) in
Konzentrationen von 15 % — 20 % die Flammenausbreitung und die Nachbrennzeiten verzogert.

Das beste Ergebnis in Bezug auf das Brennverhalten wird bei diesen Untersuchungen mit dem Compound
Supron® U 2368 und 15 % ACTILOX® 200 SM als FSM-Zusatz erreicht. Auch Beschichtungen mit einer
Kombination aus:

- 10 % mikronem ATH (APYRAL® 16) und je 5 % submikronem ATH (APYRAL® 200 SM) und AOH (ACTI-
LOX® 200 SM) bzw.
- 10 % submikronem AOH (ACTILOX® 200 SM) und 10 % mikronem MDH (Magnifin® H-10).

weisen gute flammhemmende Eigenschaften auf.

Ein geeigneter Synergist flr das submikrone AOH ist eine verkapselte Phosphorverbindung.
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