Avaluaci6 de Propietats

6.3. Estudi de les propietatsignifugues

El comportament a foc d'un material poliméric no es pot avaluar totament per la
determinacié d'aguns parametres a laboratori. El foc i la combustio son processos molt
complexes, en els que es poden diferenciar quatre aspectes que estan interrelacionats en €
procés global de la combustio. Aquests aspectes son la ignicio, la velocitat de propagacio de la
flana, la velocitat de despreniment de calor i la formacié de fums i gasos, i tots dls
contribueixen ala combustié i as perills associats al foc®.

A conseqiiencia de la naturalesa complexa i de la poca reproductibilitat d'un incendi,
existeixen moltes tecniques per estimar la inflamabilitat dels materials polimérics, cada una de
les qual's es concentra en certes caracteristiques del procés de combustio. La vaoracié del retard
de laflama generalment es realitza emprant diferents procediments que han estat estandaritzats
préviament per organismes nacionas i internacionals. Aixi doncs existeixen tres categories
diferents de tests a redlitzar: a petitaescaa, en €ls que una petita quantitat de mostra és cremada
i Sobservael comportament de la combustié; a mitjana escala, que inclouen tests en tinels i en
panels radiants; a gran escala, son experiments que es duen aterme en habitacionsi passadissos.
Tot i que els tests a gran escala sHn els que donen resultats més representatius d'un incendi real,
son els meés cars, ja que precisen ingta.lacionsi equips molt especifics, i a mes son els més
dificils de controlar i requereixen llargs periodes de temps, i ax0 fa que es tests més
ampliament utilitzats siguin €ls de petitai mitjana escala’.

L'objectiu dels assgjos en s que sutilitzen tests de laboratori consisteix en determinar
s d producte o material retardant de la flama compleix certs requeriments per a una
determinada aplicacid, 0 bé proporcionar una mesura quantitativa de I'eficaciadel retardant per
a desenvolupament de nous materials resistents a foc. Aixi doncs, els diferents assgos de
laboratori es classifiquen en quatre grups, en funcio del tipus de materia polimeéric que estigui
en estudi: plastics, textils, materials de construccio i materials per aplicacions especifiques com
ararecobriments en electronica o cables eléctrics.

Aixi mateix, els tests de retard de la flama es poden classificar segons la resposta del
material aun o més dels parametres claus de la combustié que hem mencionat abans, com ara la

inflamabilitat, €l despreniment de calor, la propagacié de la flama, la produccié de fumsi gasos
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toxics i corrosius, la velocitat de carbonitzacio i les propietats mecaniques a elevades
temperatures.

Entre les técniques que sutilitzen més ampliament en & laboratori*®’ es poden citar:
L'index Limitant d'Oxigen (LOI), métode ASTM-D-2683, que determina la concentracio
minima d'oxigen requerida per a suportar la combustio de les flames; € caorimetre de con, que
permet calcular la velocitat maxima de despreniment de calor, fet que controla la velocitat de
cremat, de pérdua de massai dignicio; l'andis termogravimétrica (TGA), que determina la
guantitat de residu carbon6s format pes polimers quan es descomposa térmicament en
preséncia de nitrogen o daire; i el test UL-94"*° que saplica especialment a materials destinats a
la fabricacié de components electronics, i que permet determinar e temps de cremat, la velocitat

de propagacio de laflamai € degoteig en € cremat del material.

Per tal davaluar les propietats com a retardants de la flama dels compostos sintetitzats,
selsvaaplicar € test UL-94 V, test de cremat vertical, en € qual la mostra és suspesa a una
distancia determinada sobre un tros de cot6 fluix, i amb un Bunsen de flux de meta cdlibrat shi
aplica una flama durant 10 segons. Després d'aquests 10 segons inicids, es retira la flama i es
mesura el temps que triga e polimer en autoextingir e foc. Un cop extingida la flama del
polimer, shi torna a aplicar laflama del Bunsen durant 10 segons més, i un cop transcorreguts
es procedeix aretirar laflamai amesurar e temps que trigad polimer en tornar a autoextingir
e foc. També es controlasi e polimer gotga, i S en fer-ho € coto fluix col.locat just a sota del
polimer sencén. Aixi, s @ polimer extingeix la flama en les dues ignicions en menys de 10
segons i no gotgani encén e cotd fluix, es considera que  material és V-0, que és un
estandard industrial per a retard de laflama S & temps d'autoextincié és igud o inferior a 30
segons € material es classificacomaV-1, i S amésames, per aaquest temps d'autoextincio es
produeix degoteig, la classificacio ésV-2.

A lataula 6.3.1. es mostren els resultats obtinguts del Test UL-94 aplicat a les mostres
derivades dd curat ddd DGEBA, I'HPO-Gly i I'HEDGE amb diferents iniciadorsi agents de
curat. Podem observar que totes les mostres son materials V-0, independentment del percentatge
de fosfor que continguin.

127.C. J. Hilado; Flammability Handbook for Plastics; 5th Ed. Technomic Publishing Co., Inc. Lancaster (1998).
128 Underwriters Laboratories; UL 94: Sandardfor Testsfor Flammability of Plastic Materialsfor Partsand
Devicesand Appliances; 4th ed.; Underwriters Laboratories. Research TrianglePark; NC (1991).
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Finament sha intentat relacionar € grau de retard de la flama d'aquest test amb les
restes carbonades obtingudes a elevada temperatura en els andlisis termogravimeétrics, que per
aguns autors'® son considerats indicatius de la inflamabilitat del polimer. Aixi es troba descrit
que els materials resistents a la flama es caracteritzen per presentar una elevada estabilitat

termicaen condicions anaerobies i un residu elevat a alta temperatura.

A la taula 6.3.1. podem veure €ls vaors dels residus carbonosos a 700°C tant en
atmosfera de nitrogen com en atmosfera daire, €ls quas estan compresos magjoritariament entre
el 10% i & 25%. Aixi doncs, tot i la formacid de diferents quantitats de residus carbonosos a
700°C, els materiados obtinguts no cremen amb facilitat i autoextingeixen e foc rapidament

sense que es pugui establir una relacié entre aguests dos parametres.

Taula 6.3.1. Resultats del test UL-94 per als materials fosforilats derivats de DGEBA,
IHPO-Gly i HEDGE.

Stema "op Rroore Rrooe l8gnicie®  2dgnici6®  Test
(Nitrogen)  (Aire) ©) (®) uL-o4
DGEBA/BAMPO 33 22 21 101 0,6,0 V-0
DGEBA/2DOPO-A 2.4 19 23 101 0,0,0 V-0
IHPO-Gly/DICY 8.6 10 20 0,0,0 053 V-0
IHPO-Gly/DMAP 8.4 13 19 0,0,0 0,21 V-0
IHPO-Gly/HMDA 7.9 8 10 00,1 0,0,1 V-0
IHPO-Gly/DAT 78 15 18 0,0,0 1,02 V-0
IHPO-Gly/DDM 7.1 17 19 0,0,0 1,01 V-0
IHPO-Gly/BAMPO  10.2 28 28 0,0,0 1,01 V-0
IHPO-Gly/2DOPO-A 7.2 17 27 1,10 0,1,0 V-0
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HEDGE/BAMPO 4.4 20 21 111 00,3 V-0

HEDGE/2DOPO-A 2.9 20 23 111 101 V-0

& Temps d'autoextinci6 després de laignicié. Els tres nlimerosson per atres experiments
independents. Encap cas es vaproduir degoteig.

A lataula 6.3.2. shan recollit el s resultats del Test UL-94 aplicat als materials obtinguts
dd curat dels sstemes IHPO-Gly/HEDGE i IHPO-Gly/DGEBA en diferents proporcions, curats
amb DAT i DDM. Observem que en aquest cas els materiads son V-0, independentment de la
proporcio de fosfor que contenen, que en alguns casos €s menor que en els sistemes de la taula
6.3.1., i independentment també de la naturalesa difaticao arométicadel diglicidil emprat en la
mescla amb IHPO-Gly i de I'agent de curat.

Taula 6.3.2. Resultats del test UL-94 dels sistemes IHPO-Gly/HEDGE i IHPO-
Gly/DGEBA entrecreuats.

Sisema Rooo Roooe Tdgnici6*  2dgnicié? TesUL.04
(Nitrogen) (Aire) ®) (®)

IHT-7 16 16 0,00 534 V-0
IHT-5 27 20 021 9,78 V-0
IHT-3 25 14 4,01 523 V-0
IHM-7 17 10 0,01 0,1,0 V-0
IHM-5 20 9 0,11 0,22 V-0
IHM-3 21 14 2,20 0,16 V-0
IHM-1 16 9 31,2 031 V-0
IDT-7 17 17 1,1,0 0,25 V-0
IDT-5 20 13 1,0,0 5,32 V-0
IDT-3 24 13 20,1 152 V-0
IDT-1 20 4 2,23 255 V-0

144



Avaluaci6 de Propietats

IDM-7 18 13
IDM-5 19 12
IDM-3 22 13
IDM-1 22 9

41,0

41,0

42,1

43,1

0,20

00,1

0,0,2

1,12

V-0

V-0

V-0

V-0

& Tempsd'autoextincié després de laignicio. Elstres nimerosson per atres experiments

independents. Encap cas es vaproduir degoteig.
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