PCT WELTORGANISATION FUR GEISTIGES EIGENTUM
Internationales Biiro

INTERNATIONALE ANMELDUNG VEROFFENTLICHT NACH DEM VERTRAG UBER DIE
INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT AUF DEM GEBIET DES PATENTWESENS (PCT)

(51) Internationale Patentklassifikation 6 : (11) Internationale Verdffentlichungsnummer: WO 96/09344

CO8K 13/04 // (CO8K 13/04, 5:521, 7:14) | Al (43) Internationales

Verdffentlichungsdatum: 28. Mirz 1996 (28.03.96)

(21) Internationales Aktenzeichen: PCT/EP95/03529 | (81) Bestimmungsstaaten: AU, BR, CA, CN, CZ, EE, FI, HU, JP,
KR, LT, LV, MX, NO, NZ, PL, RO, RU, SI, SK, UA, US,

(22) Internationales Anmeldedatum:8. September 1995 (08.09.95) VN, europdisches Patent (AT, BE, CH, DE, DK, ES, FR,

GB, GR, [E, IT, LU, MC, NL, PT, SE).

(30) Prioritiitsdaten:
A 1785/94 21. September 1994 (21.09.94) AT | Veriffentlicht

Mit internationalem Recherchenbericht.

Vor Ablauf der fiir Anderungen der Anspriiche zugelassenen

(71) Anmelder (fiir alle Bestimmungsstaaten ausser US): CHEMIE Frist. Verdffentlichung wird wiederholt falls Anderungen
LINZ GMBH [AT/AT]; St.-Peter-Strasse 25, A-4021 Linz eintreffen.
(AT). ,

(72) Erfinder; und

(75) Erfinder/Anmelder (nur fiir US): HORACEK, Hein-
rich [AT/AT); Am Wiesenrain 1, A-4040 Linz (AT).
RITZBERGER, Klaus [AT/AT]; EdelweiBstrasse 13, A-
4072 Alkoven (AT). REICHENBERGER, Rudolf [AT/AT];
Angererhofweg 14, A-4030 Linz (AT). PRINZ, Christian
[AT/AT); Gewerbegasse 8, A-4060 Leonding (AT).

(74) Anwalt: KUNZ, Ekkehard; St.-Peter-Strasse 25, A-4021 Linz
(AT).

(54) Title: FLAMEPROOF, GLASS FIBRE-REINFORCED POLYAMIDE RESIN COMPOUND WITH MELAMINE OR MELEM
PHOSPHORIC ACID REACTION PRODUCTS AS FLAME RETARDANTS

(54) Bezeichnung: FLAMMFESTE, GLASFASERVERSTARKTE POLYAMIDHARZMASSE MIT MELAMIN- ODER MELEM-
PHOSPHORSAURE-UMSETZUNGSPRODUKTEN ALS FLAMMHEMMER

(57) Abstract

The invention concerns a flameproof, glass fibre-reinforced polyamide resin compound with 10 to 40 wt.% melamine or melem
phosphoric acid reaction products or mixtures thereof as flame retardants and with 10 to 60 wt.% glass fibres.

(57) Zusammenfassung

Flammfeste, glasfaserverstirkte Polyamidharzmasse, mit 10 bis 40 Gew.-% an Melamin- oder Melem-Phosphorsiure-
Umsetzungsprodukten oder Gemische davon als Flammhemmer und mit 10 bis 60 Gew.-% an Glasfasern.




Anmeldungen gemiss dem PCT verdffentlichen.

AT
AU

FARREA892922319

LEDIGLICH ZUR INFORMATION

Codes zur Identifizierung von PCT-Vertragsstaaten auf den Kopfbdgen der Schriften, die internationale

Osterreich
Australien
Barbados

Belgien

Burkina Faso
Bulgarien

Benin

Brasilien

Belarus

Kanada

Zentrale Afrikanische Republik
Kongo

Schweiz

Ctee d'lIvoire
Kamerun

China
Tschechoslowakei
Tachechische Republik
Deutschland
Dinemark
Spanien

Finnland
Frankreich

GA
GB
GE
GN
GR

ERFERRERNAREE

[
g<

SEEE

Gabon
Vereinigtes Konigreich
Georgien

Kirgisistan
Demokratische Volksrepublik Korea
Republik Korea
Kasachstan
Liechtenstein

Sri Lanka
Luxemburg
Lestland

Monaco
Republik Moldau
Madagaskar
Mali

Mongolei

MR M .
MW Malawi

NE Niger

NL Niederlande

NO Norwegen

NZ Neuseeland

PL Polen

PT Portugal

RO Ruméinien

RU Russische Fdderation
sD Sudan

SE Schweden

SI Slowenien

SK Slowakei
SN Sencgal
TD Tschad
TG Togo

TJ Tadschikistan
T Trinidad und Tobago
UA Ukraine

us Vereinigte Staaten von Amerika

vz Usbekistan
VN Vietnam




WO 96/09344 PCT/EP95/03529

Flammfeste, glasfaserverstédrkte Polyamidharzmasse mit Melamin- oder Melem-
Phosphorsdure-Umsetzungsprodukten als Flammhemmer

Flammhemmer fir glasfaserverstarkte Polyamidharzmassen sind bereits bekannt.
So werden im industriellen MaBstab beispielsweise roter Phosphor oder halogen-
haltige Flammhemmer zur Flammfestausriistung von glasfaserverstirkten Polya-
midharzmassen eingesetzt.

Diese Flammhemmer weisen jedoch entscheidende Nachteile auf, da beispiels-
weise die halogenhaltigen Flammhemmer im Brandfall, besonders bei lingeren
Brdnden toxische und korrosive Verbindungen, wie Dioxine oder Halogenwas-
serstoffe, freisetzen und roter Phosphor bei der Verarbeitung Phosphin bildet
und weiters zu Endprodukten mit einer starken roten bis dunkelbraunen Eigen-
farbe fihrt.

Geeignete halogenfreie Flammhemmer fir nicht glasfaserverstirkte Polyamid-
harzmassen, wie Melamincyanurat weisen wiederum den Nachteil auf, daR sie
bei glasfaserverstarkten Polyamidharzmassen keine ausreichende Flammhem-
mung erzielen. Es war somit erforderlich, Flammhemmer zu finden, die auch in
glasfaserverstarkten Polyamidharzmassen eine ausreichende Flammhemmung
bewirken und im Brandfall keine korrosiven und toxischen Verbindungen abge-
ben.

Die Verwendung von Melaminphosphat, sowie von kondensierten Melaminphos-
phaten, wie etwa Dimelaminpyrophosphat zur Flammhemmung von anderen
Kunststoffen als Polyamiden ist bereits aus mehreren Literaturstellen bekannt.
So ist beispielsweise in US 4 010 137 die Verwendung dieser Flammhemmer bei
Polyolefinen und in US 3 915 777 die Verwendung fiir Beschichtungen be-
schrieben. Aus Chem. Abstr. Vol 89: 111478 ist weiters bekannt, daR Mela-
minphosphat, das durch Wasserabspaltung in Dimelaminpyrophosphat Gberfihrt
werden kann, bei einem mit Kalziumsilikat gefiliten, jedoch nichtglasfaserver-
starkten Polyamid als Flammhemmer eingesetzt werden kann. Die Verwendung
von Melaminphosphat, sowie von kondensierten Melaminphosphaten, wie etwa
Dimelaminpyrophosphat in unverstédrkten Polyamiden flGhrt aber, wie Ver-
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gleichsversuche zeigten, zu véllig unbefriedigenden Resultaten in Bezug auf die
Flammwidrigkeit, da die gewiinschte Brandklasse V-O nicht erreicht wurde.
Obwohl Melamin- oder Melemphosphat, sowie kondensierte Melamin- oder Me-
lemphosphate, wie z. B. Dimelaminpyrophosphat bei der Flammfestausriisung
von nicht glasfaserverstarkten Polyamidharzmassen keine befriedigenden Ergeb-
nisse liefern, wurde nun unerwarteterweise gefunden, daR Polyamidharzmassen
die diese Verbindungen in Kombination mit Glasfasern enthalten, eine sehr gute
Flammwidrigkeit aufweisen.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demnach eine flammfeste, glasfaser-
verstarkte Polyamidharzmasse, die dadurch gekennzeichnet ist, daR sie 10 bis
40 Gew.% an Melamin- oder Melem-Phosphorsaure-Umsetzungsprodukten oder
Gemische davon als Flammhemmer und 10 bis 60 Gew.% an Glasfasern enthilt.

ErfindungsgemaR flammfest ausgeriistete Polyamidharzmassen kénnen sowohl
Homo- als auch Copolyamidharzmassen sein.

Polyamide werden beispielsweise durch Polymerisation eines Lactams, einer
Aminosédure oder durch Polykondensation eines Diamins und einer Dicarbon-
sdure erhalten. Beispiele fiir geeignete Polyamide sind etwa solche, die durch
Polymerisation von g€-Caprolactam, Aminocapronsiure, 7-Aminoheptanséiure,
11-Aminoundecansiure, 9-Aminononansiure und a-Pyrrolidon, a-Piperidon er-
halten werden, oder Polymere, die durch Polykondensation eines Diamins, wie
etwa Hexamethylendiamin, Nonamethylendiamin, Undecanmethylendiamin, Do-
decanmethylendiamin und m-Xylylendiamin mit einer Dicarbonsiure wie Tere-
phthalsdure, Isophthalsdure, Adipinsdure, Sebacinsdure, einer zweibasischen
Dodecansédure und Glutarsdure oder durch Copolymerisation derselben, erhalten
werden.

Dies sind beispielsweise Poly-g-caprolactam (Nylon 6), Polyhexamethylenadipin-
saureamid (Nylon 6/6), Polyhexamethylenazelainsdureamid (Nylon 6/9), Polyhex-
amethylensebacinsdureamid (Nylon 6/10), Polyhexamethylendodecandisiurea-
mid (Nylon 6/12), Polypyrrolidon (Nylon 4), Polycapryllactam (Nylon 8), Poly(®-
aminoundecansédure) (Nylon 11), Poly(®-dodecanlactam) (Nylon 12), und deren
Copolyamide und Terpolyamide wie zum Beispiel Nylon 6/66, Nylon 6/12, Nylon
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6/6T, wobei T Terephthalsdure bedeutet, Nylon 66/BAC 6, wobei BAC 1,3 -
oder 1,4- bis-Aminocyclohexan bedeutet, Nylon 6/66/12 und Nylon
6/610/PACM10, wobei PACM 4,4'-Diaminodicyclohexylmethan bedeutet.

Bevorzugte Polyamide sind Nylon 6, Nylon 6/6, Nylon 6/10, Nylon 6/12, Nylon
11 und Nylon 12. Besonders bevorzugt sind Nylon 6 und Nylon 6/6.

Die Polyamidharzmasse kann dabei auch aus einem Gemisch von zwei oder
mehreren Polyamiden bestehen. Weiters kann die Polyamidharzmasse zusitzli-
che Harze, wie etwa Polyester, Polyolefine, ABS, Acrylnitril-Styrol-Ethylen-
Vinylacetat-Copolymere, EPDM-Kautschuk oder andere Kautschuke enthalten.
Die flammfest auszuristende Polyamidharzmasse weist einen Gehalt von 10 -
60 Gew.%, bevorzugt von 15 - 50 Gew.% an Glasfasern auf. Die Glasfasern
kénnen in Form von Kurzglasfasern, als Langglasfasern oder aber auch in Form
von Glasfasermatten eingesetzt werden.

Die Fasermatten kdonnen dabei aus Schnittfasern mit 10 bis 250 mm Lénge oder
aus zu einem Vlies abgelegten Endlosfidden bestehen, wobei die Fasern und Fa&-
den sowohl in Wirrlage als auch gerichtet vorliegen kénnen.

Es ist jedoch auch méglich andere Faserarten, wie etwa Kohlenstoffasern oder
Aramidfasern, zur Verstirkung der Polyamidharzmasse zu verwenden. Bevorzugt
werden Glasfasern, besonders bevorzugt Kurzglasfasern verwendet.

Die glasfaserverstirkte Polyamidharzmasse weist weiters 10 - 40 Gew.%, be-
vorzugt 15 - 35 Gew.%, an Melamin- oder Melem-Phosphorsdure-Umsetzungs-
produkten oder Gemische davon als Flammhemmer auf.

Als Flammhemmer fir glasfaserverstirkte Polyamidharzmassen eignen sich dem-
nach Melamin- oder Melem-Phosphorsaure-Umsetzungsprodukte oder Gemische
davon.

Unter Melamin- bzw. Melem-Phosphorséure-Umsetzungsprodukte sind dabei
Verbindungen zu verstehen, die durch Umsetzung von Melamin bzw. Melem mit
Phosphorséure erhaiten werden, wobei das Verhiltnis von Melamin bzw. Melem
zu Phosphorséaure variiert.

Ausgehend von einem Melamin- bzw. Melem-Phosphorsaure-Verhiltnis von 1 :
1, kénnen somit durch Verwendung eines Melamin- bzw. Melem- oder eines
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Phosphorséureiberschusses unterschiedliche Verbindungen erhalten werden.
Beispiele dafir sind Melaminphosphat, Melemphosphat, Melempyrophosphat,
Dimelaminpyrophosphat, Dimelaminphosphat oder Melaminpolyphosphate.

Die Melamin- bzw. Melem-Phosphorsdure-Umsetzungsprodukte kénnen jedoch
nicht nur als Einzelverbindung oder als Gemisch mehrerer Einzelverbindungen
zur  Flammfestausristung der glasfaserverstirkten Polyamidharzmassen
eingesetzt werden, es kann auch ein Gemisch von einer oder mehreren durch
die Umsetzung von Melamin bzw. Melem und Phosphorséure erhaltenen
Einzelverbindungen mit unumgesetztem Melamin bzw. Melem oder mit
unumgesetzter Phosphorsdure verwendet werden.

Bevorzugt werden Melaminphosphat, Melaminpyrophosphate und Melaminpoly-
phosphate, sowie Gemische davon, besonders bevorzugt Dimelaminpyrophos-
phat-als Flammhemmer fur glasfaserverstérkte Polyamidharzmassen verwendet.

Die oben angefuhrten Verbindungen sind bereits aus der Literatur bekannt, so
kann etwa die Herstellung von Dimelaminpyrophosphat und Melaminphosphat
beispielsweise analog EP O 413 376 erfolgen.

Die erfindungsgeméRe Polyamidharzmasse kann gegebenenfalls noch weitere
Flammhemmer, bevorzugt halogenfreie Flammhemmer enthalten. Beispiele fur
geeignete Koflammhemmer sind Zinkborat, Zinkphosphat, Melaminsulfat oder
Ammoniumpolyphosphat.

Der erfindungsgemaRen Polyamidharzmasse kénnen auBerdem Ubliche Additive
wie Gleitmittel, Dispergiermittel und Haftvermittier zugesetzt werden. Bevorzugt
enthalten die Polyamidharze zusédtzlich Dispergiermittel, wie etwa Stearate,
Phosphonate, Fettsdureamide oder Aerosile.

Die Herstellung der flammfesten, glasfaserverstarkten Polyamidharzmasse er-
folgt durch die in der Kunststoffindustrie Ublichen Verarbeitungstechniken, wie
etwa Vermischen des auszuristenden Polyamids mit den Glasfasern und dem
Flammhemmer, sowie gegebenenfalls mit einem oder mehreren der oben er-
wiahnten Koflammhemmern und Additiven, in den gewilnschten Gewichtsver-
hiltnissen, Aufschmelzen des Gemisches und anschlieBender Granulierung. Zur
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Durchfihrung des Verfahrens eignen sich in der Kunststoffindustrie tibliche Vor-
richtungen wie etwa Schneckenextruder, Strangpressen, Kneter, wie etwa Buss-
oder Brabenderkneter, oder SpritzguBmaschinen.

Damit in der fertigen Polyamidharzmasse Dimelaminpyrophosphat als Flamm-
hemmer enthalten ist, ist es mdglich, direkt Dimelaminpyrophosphat zuzumi-
schen.

Es ist jedoch auch mdglich, Dimelaminpyrophosphat in situ aus Melaminphos-
phat herzustellen. Dazu werden in einen Zweischneckenextruder mit Dosierstel-
len fir das Polyamid, die Glasfasern und den Flammhemmer der Reihe nach und
im gewunschten Gewichtsverhéltnis das auszuristende Polyamid, Melaminphos-
phat und die Glasfasern zudosiert.

Kurz vor dem Ende des Zweischneckenextruders erfolgt eine Vakuumentgasung,
wodurch Melaminphosphat zu Dimelaminpyrophosphat unter Wasserabspaltung
kondensiert und das extrudierte Polyamid Dimelaminpyrophosphat enthiit.

Bei der Vakuumentgasung missen etwa 4,2 Gew.% an Wasser, bezogen auf
Melaminphosphat, aus dem Melaminphosphat entfernt werden, wozu ein Vaku-
um von mindestens 250 mbar erforderlich ist. Zur Erzielung des benétigten
Grob-Vakuums eignen sich am besten Flissigkeitsring-, Hubkolben-, Membran-
und Drehschieber-Vakuumpumpen. Die Temperatur bei der Vakuumentgasung
liegt dabei bevorzugt 10 bis 30 °C Uber der Extrusionstemperatur des zu verar-
beitenden Polyamides.

Die erfindungsgeméaRe Polyamidharzmasse weist die Brandklasse V-O nach UL
(Underwriter Laboratories) 94 auf. Ein Vorteil ist ein stark intumeszierendes Ver-
halten der Polyamidharzmasse. Weiters sind die mechanischen Eigenschaften
der mit den erfindungsgemaRen Flammhemmern flammfest ausgeristeten Po-
lyamide mit denen mit aus dem Stand der Technik bekannten Flammhemmern,
beispielsweise mit halogenhaltigen oder mit rotem Phosphor, ausgeristeten
Polyamide vergleichbar bzw. teilweise sogar verbessert.

Die mit den erfindungsgemdfRen Flammhemmern ausgeristeten glasfaserver-
starkten Polyamidharzmassen eignen sich deshalb beispielsweise zur Herstellung
von Formkdérpern, die in der Elektro- oder Elektronikindustrie eingesetzt werden.
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In den nachfolgenden Beispielen wurden folgende Einsatzstoffe verwendet:

Polyamid 6/6 Durethane A 31 (Fa. Bayer)
Polyamid 6 Ultramid B4 (Fa. BASF)
Kurzglasfasern mit 4,5 mm Lange P 327 (Fa. Vetrotex)
Kurzglasfasern mit 4,5 mm Lénge CS 300 (Fa. Vitrofil)
Melaminphosphat Fa. Chemie Linz
Dimelaminpyrophosphat Fa. Chemie Linz

Comperlan Fa. Henkel

(Fettsdurealkylolamid)

Beispiele 1 - 15

Auf einem Zweischneckenextruder der Fa. Leistritz wurde durch Kaltabschlag
ein Granulat aus Polyamid mit Glasfasern und Dimelaminpyrophosphat gewon-
nen. Der Zweischneckenextruder war mit 3 Dosierstellen fiir Kunststoffgranulat,
fur Flammhemmerpulver und fir Glasfasern ausgeristet. Die Extrusionstempera-
turen betrugen 270 bis 300°C die Durchsétze lagen zwischen 1 bis 10 kg/h.

Die erhaltenen Granulate wiesen ein Schittgewicht von mindestens 600 g/l auf
und wurden anschlieBend auf einer SpritzguRmaschine der Fa. Arburg zu Test-
kérpern verspritzt, die hinsichtlich ihres Brandverhaltens nach UL94 und ihrer
mechanischen Eigenschaften gepruft wurden. Alle Testkdrper erreichten dabei
die Brandklasse V-0 nach UL-94.

Weiters wurden verschiedene Vergleichsversuche durchgefiihrt:

V-1: Polyamid 6/6, das 25 Gew.% Kalziumsilikat (NYAD G20544, Fa. Nyco) an-
stelle von Glasfasern enthielt, wurde mit 25 Gew.% Dimelaminpyrophos-
phat als Flammhemmer versetzt.
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V-2: Polyamid 6/6 mit 25 Gew.% an Glasfasern wurde mit 25 Gew.% Melamin-
cyanurat als Flammhemmer versetzt.

V-3: Polyamid 6/6 mit 25 Gew.% an Glasfasern wurde mit 9 Gew.% an rotem
Phosphor als Flammhemmer versetzt.

V-4: Polyamid 6/6 mit 25 Gew.% an Glasfasern wurde mit 18 Gew.% De-
chlorane 602 (Fa. Occidental Chemical Corp.) und 6 Gew.% an Antimon-
trioxid (Blue Star, Fa. BBU) als Flammhemmer versetzt.

V-5: Polyamid 6/6 mit 0 Gew.% an Glasfasern wurde mit 10 Gew.% an Dime-
laminpyrophosphat als Flammhemmer versetzt.

Die jeweilige Zusammensetzung der Polyamidharzmassen, sowie die Ergebnisse
der durchgefiihrten Tests sind in Tabelle 1 und 2 zusammengefaft.

Es werden folgende Abkiirzungen verwendet.

Polyamid: PA
Glasfasern Fa. Vitrofil: CS300
Glasfasern Fa. Vetrotex: P327
Flammhemmer: FH
Koflammhemmer: KFH
Dimelaminpyrophosphat: DMPP

Dispergierhiife: DH
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Tabelle 1

Glasfaserverstarkte Polyamide der Brandklasse V-0 nach UL-94 (1,6 mm

robekorper) mi lasfasern (GF) und DMPP als Flammhemmer
Bsp. Polyamid GF FH KFH DH
1 PA 6/6 CS300 30 % - -
2 PA6 CS300 30 % - -
3 PAG6/6 CS300 30 % - 1 % Zn-Stearat
4 PA6/6 CS300 25 % 5 % Zn-borat 0,5 % Zn-Stearat
5 PAG6/6 P327 20 % 5 % Zn-borat -
6 PAG6 P327 20 % 5 % Zn-borat -
7 PAG6 P327 20 % 5 % Zn-borat 1 % Aerosil
8 PA 6/6 P327 20 % 5 % Zn-borat 0,5 % Comperlan
9 PAG6 P327 20 % 5 % Zn-Phosphat -
10 PA 6 P327 20 % 5 % Zn-Phosphat 0,5 % Comperlan
11 PA 6/6 P327 20 % 5 % Zn-borat 1 % Zn-Stearat
12 PA6/6 P327 20 % 5 % Zn-borat 0,5 % Comperlan
13 PA6/6 P327 30 % - 0,5 % Comperlan
14 PA6/6 P237 30 % - -
15 %
15 PA 6/6 P237 15 % - 1 % Comperlan
50 %

Die Polyamide gemaR Beispiel 1 - 13 enthielten jeweils 25 Gew.% an Glasfa-
sern, in Beispiel 14 wurden 15 Gew.% und in Beispiel 15 wurden 50 Gew.% an
Glasfasern verwendet. Alie Proben erzielten die Brandklasse V-O.
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Bsp. Polyamid GF FH UL 94

V-1 PA 6/6 Ca-Silikat 25 % V-1
25 %

V-2 PA 6/6 P237 25 % V-1
15 % Melamin-

v Cyanurat

V-3 PA 6/6 P237 9 % roter V-0
25 % Phosphor

V-4 PA 6/6 P237 * V-0
25 %

V-5 PA 6/6 0 10 % DMPP V-2

* 18 % Dechlorane 602 + 6 % Antimontrioxid

Tabelle 2

Es wurden folgende mechanische Eigenschaften Giberpriift:

Schlagzahigkeit (SZ) nach DIN 53453, Kerbschlagzdhigkeit (KSZ), Zugfestigkeit
(ZF) und Dehnung (D) nach DIN 53455, E-Modul nach DIN 53452/57 und Biege-
festigkeit (BF) nach DIN 53452/57.

Bsp. sz KSZ D E-Modul BF ZF

[kJ/m?] [kJ/m?] [%] [MPa] [MPa] [MPa]
1 30 6 3 8000 160 130
2 35 7 2,5 6500 150 110
3 40 7 3 8000 170 130
4 35 8 3 9000 165 135
5 30 8 3 8500 170 125
6 30 7 2,5 8000 160 120
7 35 7 2,5 7500 155 130
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Bsp. sz KSZ D E-Modul BF ZF
[kJ/m?] [kd/m?] [%] [MPa] [MPa] [MPa]

8 40 10 3 9000 165 130

9 45 9 2,5 7000 150 120
10 35 8 2,5 7000 160 120
11 40 6 3 8500 180 140
12 40 7 3 9000 190 130
13 35 9 3 9000 - 185 135
14 30 5 4 6500 150 100
15 55 10 2 16000 250 230
A\ | 45 4 3 8000 150 80
V2 4,5 - 3 5000 110 70
V3 45 11 3 8500 120 70
v4 32 5 2 8500 150 130
Beispiel 16

Auf einem Zweischneckenextruder wurde Polyamid 6/6 der Fa. Bayer mit der
Markenbezeichnung Durethane A31 in Granulatform in SchuR 1 zudosiert. In
Schul 4 wurde die Flammhemmerzugabe durchgefihrt. Als Flammhemmer
wurde Melaminphosphat der Fa. Chemie Linz GmbH verwendet. In SchuB3 6 er-
folgte die Glasfaserzugabe. Die Vakuumentgasung erfolgte in SchuR 8. Das
Temperaturprofil wurde so gewahlt, daR bei der Dosierung von Polyamid
270°C, bei der Vakuumabsaugung 280°C und an der Dise 260°C vorlagen.
Der Durchsatz betrug 5 kg/h. Der extrudierte Strang wurde zwecks Kuihlung
durch ein Wasserbad gefihrt und in einem Kaltabschlag zu Zylindergranulat
zerkleinert, das ein Schuttgewicht groRer 600 g/I aufwies. Dieses Granulat
wurde entweder zu Platten verpreBt oder in einer Spritzgu3maschine zu Platten
verspritzt. Die so hergesteliten Prifkérper weisen die Brandklasse V-O nach
UL94 und ausreichende mechanische Eigenschaften auf.
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Beispiel 17:

Polyamid 6/6 wurde auf einem Zweischneckenextruder mit 25 Gew.% an
Glasfasern P237 und 20 Gew.% eines Melamin-
Phosphorsdureumsetzungsproduktes mit  einem Melamin/Phosphorsaure-
Verhditnis von 2 : 1 analog Beispiel 1 - 15 zu Granulat verarbeitet, das zu
Platten von 1,6 mm Dicke verspritzt wurde.

Der UL94 Brandtest ergab eine V - O Einstufung der Probenkérper.

Die Herstellung des Umsetzungsproduktes erfolgte durch Reaktion von Melamin
und Phosphorsdure im entsprechenden Gewichtsverhiltnis in Gegenwart von
Wasser und anschlieBendem Eindampfen des Reaktionsgemisches.

Nach dem Eindampfen wurde das so erhaltene Umsetzungsprodukt 3 Stunden
bei 250°C gelagert und in der beschriebenen Weise zur Flammfestausrustung

eingesetzt. '
Beispiel 18:

Analog Beispiel 17 wurde Polyamid 6/6 mit 25 Gew.% an Glasfasern P237 und
30 Gew.% eines Melamin-Phosphorsiureumsetzungsproduktes mit einem Mela-
min/Phosphorsédure-Verhéltnis von 1 : 2 2u Granulat und anschlieBend zu Platten

verarbeitet.
Es wurde wiederum die Brandklasse V - O nach UL94 erreicht.
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Patentanspriche

1. Flammfeste, glasfaserverstarkte Polyamidharzmasse, dadurch gekennzeich-
net, daR sie 10 bis 40 Gew.% an Melamin- oder Melem-Phosphors&ure-Um-
setzungsprodukten oder Gemische davon als Flammhemmer und 10 bis 60
Gew.% an Glasfasern enthait.

2. Flammfeste, glasfaserverstirkte Polyamidharzmasse nach Anspruch 1, da-
durch gekennzeichnet, daB sie Melaminphosphat, Melaminpyrophosphate
oder Melaminpolyphosphate oder Gemische davon als Flammhemmer
enthalt.

3. Flammfeste, glasfaserverstirkte Polyamidharzmasse nach Anspruch 1, da-
durch gekennzeichnet, daB sie Dimelaminpyrophosphat als Flammhemmer
enthalt.

4. Flammfeste, glasfaserverstirkte Polyamidharzmasse nach Anspruch 1, da-
durch gekennzeichnet, daR sie 15 - 35 Gew.% an Flammhemmer enthalt.

5. Flammfeste, glasfaserverstirkte Polyamidharzmasse, nach Anspruch 1, da-
durch gekennzeichnet, daR sie zusatzliche Koflammhemmer enthalt.

6. Flammfeste, glasfaserverstirkte Polyamidharzmasse nach Anspruch 5, da-
durch gekennzeichnet, daB als Koflammhemmer Zinkborat, Zinkphosphat,
Melaminsulfat oder Ammoniumpolyphosphat verwendet werden.

7. Flammfeste, glasfaserverstirkte Polyamidharzmasse nach Anspruch 1, da-
durch gekennzeichnet, daR sie zusatzliche Gbliche Additive enthalt.

8. Flammfeste, glasfaserverstirkte Polyamidharzmasse nach Anspruch 7, da-
durch gekennzeichnet, daB sie Stearate, Phosphonate, Fettsdureamide oder
Aerosil als Dispergiermittel enthalt.
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10.
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Verfahren zur Herstellung einer flammfesten, glasfaserverstirkten Polyamid-
harzmasse nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR ein Polyamid mit
Glasfasern und mit dem Flammhemmer, sowie gegebenenfalls mit zusatzli-
chen Koflammhemmern und Addtitiven, im gewiinschten Gewichtsverhiltnis
vermischt wird, das Gemisch aufgeschmolizen und zu Granulat oder 2u
Formkérpern fur die Elektro- oder Elektronikindustrie verarbeitet wird.

Verfahren zur Herstellung einer flammfesten, glasfaserverstirkten Polyamid-
harzmasse nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichqet, daB in einem Zwei-
schneckenextruder Polyamid mit Glasfasern und Melaminphosphat, sowie
gegebenenfalls mit zusatzlichen Koflammhemmern und Additiven, vermischt
und aufgeschmolzen wird, worauf die so erhaltene Polymerschmelze vor
Austritt aus dem Zweischneckenextruder einer Vakuumentgasung unterzo-
gen wird, sodaR Melaminphosphat unter Wasserabspaltung zu Dimelaminpy-
rophosphat kondensiert.
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