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(57) Rezumat:

Inventia se refera la o compozitie de material si la un
procedeu de obtinere a acesteia constituitéd din poli-
amida de tip biobased (poliamida obtinuta integral din
surse regenerabile) (bio-PA), antioxidant si un ignifu-
gant fara derivati halogenati. Compozitia, conform
inventiei, prezinta rezistenta la foc imbunatatita (fata de
bio-PA) si este constituitd in procente masice din
84...96% bio-PA, 3,92...15,9% un compus ignifugant de
tip hidroxid dublu lamelar de magneziu si aluminiu cu
anioni molibdat legati in regiunea interstrat (LDHMo) si
0,08...0,25% un agent antioxidant de tip Irganox 1076.
Procedeul, conform inventiei, constd in amestecarea
intr-un amestecator rotativ, la temperatura camerei, a
bio-PA cu agentul antioxidant, timp de 10...15 min,

addugarea agentului de ignifugare LDHMo, si conti-
nuarea amestecarii incé 10...15 min, omogenizarea in
topitura a amestecului rezultat Tintr-un extruder
dublu-snec, la o turatie de 150...160 rpm si o tempera-
tura pe capul de extrudere de 210...220°C, granularea
firelor extruse si prelucrarea prin injectie a granulelor,
rezultdnd un material caracterizat prin clasa V-o de
ignifugare, o valoare a indicelui limitéd de oxigen (LOl)
de peste 31%, o rezistenta la soc imbunatatita cu peste
16% si o mentinere a cel putin 60% din elasticitatea
initiala a bio-PA.
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COMPOZITIE S1 PROCEDEU DE OBTINERE, PE BAZA DE POLIAMIDA
»BIOBASED”, CU REZISTENTA LA FOC iMBUNATATITA

Inventia se referd la compozitia unui material pe baza de poliamida ,,biobased” (poliamida
obtinuta integral din surse bioregenerabile) (bio-PA), si diferiti hidroxizi dublu stratificati cu
ioni molibdat (MoO4)* care substituie parfial sau total anionii carbonat din regiunea interstrat,
(LDHMo), respectiv la un procedeu de obtinere a acesteia, pentru imbunatéfirea rezistentei la
foc a bio-PA, simultan cu Tmbunitatirea rezistentei mecanice, proprietdfi solicitate de
diferitele aplicatii in industria auto, la producerea de repere injectate sau alte aplicatii ce
presupun extrudarea, respectiv injectia de bio-PA.

Poliamidele, Tn general, se evidentiazd printre polimerii cei mai utilizati la obtinerea de
materiale polimerice pentru fabricarea de piese auto. Componentele pe bazi de poliamida au
permis inlocuirea unui numar mare de repere din metal pentru automobile, pentru alte
aplicatii in industria de transporturi si nu numai. Aceastd tranzitie aduce avantaje pentru
tehnologia constructiilor de masini, dar si pentru aplicatiile finale prin reducerea substantiala
a greutdtii, prin imbunatitirea flexibilitatii, prelucrabilitatii pentru repere complexe si/sau
complicate. Alte avantaje au gribit si mai mult tranzitia prin simplitatea inlocuirii i
mentenantei, siguranta in caz de impact legatd de piesele contondente, reducerea masei de
impact, preluarea energiilor de impact in cazul accidentelor. Aceste directii, devin astazi
cerinte primare, pentru reducerea amprentei de CO, prin reducerea consumului de carburant,
respectiv a greutdtii autovehiculelor (in special in cazul celor neconventionale respectiv
electrice sau hibride) pentru imbunitatirea autonomiei §i a performatelor in caz de accident.
Renuntarea la metal ca primd optiune pentru reperele auto si de transport, a adus pe langa
costuri mai mici, bineineteles si o serie de dezavantaje, unele extrem de importante. Printre
acestea, comportamentul deficitar la foc, in raport cu piesele metalice, constituie o problema
majord. Mai mult, introducerea ignifugantilor a adus o serie de beneficii pentru matricea
polimerica, insa pe de altd parte a introdus, probleme legate de mediu (ignifugantii pe baza de
derivati halogenati in special), iar pe de alta parte introducerea de ignifuganti in general,
induce o scadere a proprietitilor mecanice, in special a rezistentei la soc pentru materialele
polimerice. Acest fenomen intalnit frecvent in industria de mase plastice este 0 provocare,
datd in general de continutul ridicat de ignifugant (de multe ori peste 30 % gravimetric)

raportat la masa polimericd, dar si de natura ignifugantului de multe ori incompatibild cu cea a
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polimerului. In acest context, sciderea proprietitilor mecanice este foarte des intdlnita si
reprezinta o barierd pentru dezvoltarea noilor clase de ignifuganti.

Poliamidele cele mai utilizate in industria auto sau pentru reperele din industria transporturilor
sunt poliamida 6 sau poliamida 66, pentru care se folosesc in general ignifuganti pe baza de
derivati halogenati sau derivati pe bazd de fosfor. Derivatii pe bazd de compusi halogenati
sunt considerati ddunétori mediului, In timp ce derivatii pe baza de fosfor sunt costisitori,
reduc proprietitile mecanice si sunt implicati intr-o mare mdisurd in fenomenele de
eutrofizare. In acelasi timp, pentru reducerea impactului asupra mediului, a emisiilor globale
de COg, respectiv inversarea balantei in sensul promovarii proceselor consumatoare de CO,,
in domeniul dezvoltarii poliamidelor se inregistreaza o tendinta din ce in ce mai accentuata (la
fel ca in cazul altor polimeri) de utilizare a resurselor bioregenerabile de sinteza. Din ce in ce
mai mul{i polimeri sunt obtinufi utilizdnd in proportii variabile sau chiar pana la 100%
biomasa. In cazul inventiei se prezintd solutii pentru o astfel de poliamida, bio-PA, de tip
poliamida 1010, 100% obtinuta din biomasa si cu perspective in utilizarea pentru aplicatii in
domeniul reperelor auto, in industria de transporturi sau alte aplicatii ce necesitd ignifugarea
acesteia fard a compromite proprietafile mecanice.

Se propune utilizarea ca agent de ignifugare a unui compus de tip hidroxid dublu lamelar
(LDH) avand diverse concentratii de ioni de molibdat fixati ca anioni de compensatie in
regiunea interstrat, acesta prezentdnd avantajul ci nu contine halogeni, azot, sulf sau fosfor,
care si aibi efecte nocive asupra mediului. Compusii de tip hidroxizi dubli lamelari pot fi
descrisi de formula chimicad generala M'lxMy”'(OH)z(x+y)Ay/ZZ'.wH20, in care M" poate fi un
cation bivalent (Mg®", Ca®*, Sr**, Co*", Cu®*, Fe**, Ni**, Zn*"), M" poate fi un cation trivalent
(Al3+, Fe’*, Cr’"), A% este un anion de compensatie care poate fi anorganic (OH", CI, NO5,
COs%, MoO,4*, PO,>) sau organic (ionii carboxilat, dodecilsulfonat, etc.) cu sarcina z si
fractia molard y/z sau o combinatie de diferiti anioni avind aceeasi sarcind sau sarcini diferite,
X poate avea diferite valori cuprinse intre 1,6-8, y poate avea valori cuprinse intre 0 §1 8, w
poate avea valori intre 0,5 si 4. Reprezentantul natural cel mai cunoscut al acestei clase de
compusi este hidrotalcitul, un hidroxicarbonat dublu de magneziu si aluminiu ce corespunde
formulei chimice Mg;Al(OH)g(CO3)5.2H,0, care are proprietafi bazice si de schimbator de
anioni. Datoritd proprietatilor fizico-chimice deosebite, acest compus are o gama largad de
utilizari printre care este inclusd si cea de agent de ignifugare a polimerilor. Prin inlocuirea
partiali sau totald a anionului carbonat din structura hidrotalcitului cu anioni molibdat pot fi

aduse imbunatifiri in ceea ce priveste duritatea compusului si cresterea stabilitdfii sale
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termice. (F. Cavani, F. Trifiro, A. Vaccari, ,,Hydrotalcite-type anionic clays: preparation,
properties and application” Catalysis Today 11 (1991) 173-301).

in brevetul CN109824974A este descris un ignifugant fard halogen ca material compozit pe
bazd de LDH si Mo pentru polipropilena. Compozitia cuprinde un sistem complex de aditivi
suplimentari pentru imbunititirea sau mentinerea celorlalte proprietdti, in special cele
mecanice §i de curgere pentru a asigura prelucrabilitatea materialului. Concentratia de
ignifugant este mare, similard cu ignifugantii clasici, intre 15 si 30 % gravimetric oxid de
molibden, iar alt dezavantaj este reprezentat de concentratia mare de aditivi. Raportul
gravimetric destul de mare de molibden relativ la ceilalti cationi din aditivul compozit,
prezintd potentiale riscuri legate de stabilitatea ionica cu implicatii ce trebuie luate in calcul in
raport cu mediul inconjurator. Un alt dezavantaj este procentul maxim de polipropileni la care
se poate aplica compozitia (80% gravimetric), restul fiind reprezentat de alti aditvi. Se
mentionezd la modul general in introducere despre beneficiile hidrotalcitului asupra
proprietatilor mecanice ale polimerilor, insd nu sunt cuantificate.

Brevetul CN109337366A descrie o metoda de ignifugare a fibrelor pentru imbricdminte pe
baza de fibre de poliamida. Ignifugarea este de asemenea bazatd pe o compozitie cu numdr
mare de componenti ce implicd 20-30 parti fibre de poliimida, 10-15 parti fibre de bambus,
10-15 parti fibre Modal, urmati de o serie de umpluturi cu rol in ignifugare (16-25% parti
montmorilonit, 10-15 parti fibre de melamina, 5-10% parti difosfinat de aluminu) si 5-10 parti
derivat de molibden pe baza de hidrotalcit. Se mai mentioneaza si chitosanul in compozitie
intre 5 si 10 parti. Nu se prezintd date legate de influenta asupra proprietétilor mecanice ale
materialului.

In compozitii descrise similar privind complexitatea tehnologicid si numarul mare de
componenti (incluzand derivati pe baza de stibiu, staniu, organofosforici, etc.) se mai regasesc
brevetele CN107652684A, respectiv CN107629462A, ambele pentru izolarea cablurilor cu
polimeri de tip organosiliconici, JPS59202243, pentru ignifugarea poliolefinelor
(exemplificat pe polietilend si polipropilend), CN107987316A si JP2007262167A, pentru
ignifugarea policlorurii de vinil.

In cazul poliamidelor se regisesc cateva exemple ce contin fie un derivat de molibden si/sau
hidrotalcit insd in combinatie cu alti ignifuganti. Dezavantajul acestor inventii este in special
prezenta derivatilor halogenati cu potential negativ asupra mediului. KR100901043B1 descrie

in acest sens ignifugarea unor clase de poliamide aromatice cu ignifugant bromurat.

2



RO 135932 A2

CN101250323B descrie ignifugarea unei poliamide 6 cu derivat bromurat in compozitia
careia se include si hidrotalcit (fara derivat de molibden), trioxid de stibiu si fibre de sticla.
CN105153564A, descrie o compozitie de ignifugant pe bazi de oxid de molibden sintetizat
din molibdat de amoniu in prezentd de grafend, dar aplicatia este limitatd pentru ignifugarea
polistirenului.

Existd cateva referinte care evidentiaza posibilitatea utilizarii ca atare a LDH pentru unele
poliamide cum ar fi JP2010222570A, inséd in aceste cazuri se utilizeazi simultan si derivati
ignifuganti clasici pe baza de derivati fosforici sau halogenati JP2677236B2, despre ale caror
limitari am discutat mai sus. Alte referinte cum ar fi CN103554484A, includ de asemenea
derivati de LDH, dar in tehnologii mult mai complicate $i cu un numir mai mare de
componenti si intermediari ce presupun utilizarea ignifugantului in timpul polimerizarii
monomerului.

Dincolo de limitarile de mai sus existd cateva exemple cum este KR100901043B1, brevet ce
presupune o cantitate de matrice polimerica redusa (maxim 80% procente de masd), datorita
concentratiei mari de aditivi pentru ignifugare.

Exista unele solutii si pentru materialele cu matrice de poliamida si aditivi ignifuganti pe baza
de oxid de molibden ca atare cum ar fi EP0161432A2 sau US4719066A. Dar in aceste cazuri
existd posibilitatea ca lipsa de coordinatie sd permita eliberarea in mediu fapt ce ar conduce la
riscuri in timpul obtinerii industriale, a utilizarii sau dupa durata de exploatare/de viatd a
materialului. De asemenea procedeul necesitd obtinerea in prealabil a unui masterbatch pe
bazi de ignifugant in vederea obtinerii unei bune compatibilititi intre faze si nu se
mentioneaza masura in care sunt influentate proprietitile mecanice.

Unul dintre putinele exemple CN106750905A, unde este utilizat LDH, oxid de molibden si
grafena, presupune ignifugarea unui aliaj de poliamida si polipropilend (40-50 de parti
polipropileni si 30-40 parti poliamida). Totusi compozitia contine de asemenea oxid liber,
atapulgit, carbonat de calciu, hidrotalcit, agent de cuplare silanic, agent de compatibilizare a
aliajului pe baza de elastomer poliolefinic grefat cu anhidrida maleica.

Dintre metodele de prelucrare ale polimerilor, in cadrul brevetelor din domeniu se evidentiaza
clar avantajele prelucrarii in topiturd, de preferat extrudarea cu sau fara injectie ulterioara, in
functie de aplicatia finald a materialului polimeric. In cazul matricilor de poliamida acestea
presupun poliamide sintetice si in special tip poliamida 6 sau 66. Avantajul major al
prelucrdrii in topiturd se evidentiaza prin lipsa solventilor, posibilitatea reciclarii deseurilor

tehnologice, respectiv a utilizdrii materialelor prin reciclare, la sféarsitul ciclului de viata.
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Aplicatiile poliamidelor ,.biobased” bio-PA sunt intr-un stadiu incipient ce necesita solutii
actuale inclusiv in domeniul ignifugdrii, cu impact cit mai redus asupra proprietitilor
mecanice, sau chiar cu proprietdti mecanice imbunatatite atunci cand este posibil.

Aceasta etapd permite dezvoltarea de structuri usoare viabile pentru piesele si componentele
din industria automobilelor si de transporturi in general.

Utilizarea ignifugantilor in materiale polimerice, in general, conduce la reducere proprietétilor
mecanice, in special a rezistetei la soc.

Problemele tehnice pe care le rezolvd inventia constau in realizarea unui material cu
rezistentd la foc imbunatatitd, continut redus de aditivi, continut ridicat de poliamida, ce poate
fi inclusiv pe bazd de poliamida 1010 obtinuta din surse bioregenrabile bio-PA, un antioxidant
si un agent de ignifugare, fard derivati halogenati sau compusi fosforici sau organofosforici,
pe bazi de LDH cu ioni molibdat fixati in regiunea interstrat (LDHMo). Agentul de
ignifugare LDHMo este utilizat intre 3,92...15,9 % gravimetric, in matricea polimerica, optim
10% gravimetric. Inventia rezolva pe langa ignifugarea poliamidei cu derivati fard halogen
sau derivati fosforici si problema pastrarii constante sau a imbunatatirii prorietdtilor mecanice
in cazul utilizdrii ignifugantilor. Utilizarea ignifugantilor se realizeazd fard deteriorarea
proprietitilor mecanice in ansamblu, ci chiar prin mici imbunatatiri ale rezistentei la soc cu 8-
17 %, ale rezistentei la tractiune cu 2-5 %, dar si prin importante imbunétatiri ale modulului
de elasticitate la tractiune cu 10-33 %, precum si mentinerea a cel putin 60% din elasticitatea
initiala a polimerului (simultan cu ignifugarea) in comparatie cu poliamida neaditivata de la
care se pleaca.

Procedeul de obtinere a materialului presupune metode specifice de prelucrare in topiturd a
polimerilor fara solventi: prin extrudare si injectie. Procedeul de obtinere este simplu si
adaptat la necesititile industriei de materiale plastice specifice domeniului de aplicare pentru
repere si piese din industria auto $i de transport.

Agentul de ignifugare se obtine prin metoda clasicé de co-precipitare la pH 10 folosind solutii
apoase ale elementelor componente, maturarea precipitatului se face la temperaturd mai micé
de 100 °C si nu este necesar si se lucreze in atmosferd inerta. Aditivul obtinut se usucé la 105
°C si se macina intr-o moara cu bile pentru a obtine granulatia dorita.

Agentul de ignifugare se utilizeazd ca atare, fard a se parcurge etape chimice sau fizice
suplimentare, pentru modificarea suprafetei prin functionalizare sau derivatizare (de exemplu

modificarea cu compusi organici pentru imbunétitirea compatibilitatii cu matricea).
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Compozitia pentru realizarea materialului ignifugat constd intr-o matrice polimerica pe
bazd de bio-PA, agent antioxidant de tip Irganox 1076 si un ignifugant de tip LDHMo,
conform inventiei Inldturd dezavantajele mentionate prin aceea cid este constituitd din
urmatoarele componente, exprimate in procente gravimetrice raportate la total amestec: a)
84...96 % bio-PA cu viscozitate medie, 100 % din surse naturale regenerabile, b) 0,08...0,25
% agent antioxidant Irganox 1076, ¢) 3,92...15,9 % agent de ignifugare de tip LDHMo in care
procentul gravimetric de anioni molibdat legati in regiunea interstrat a LDHMo poate varia
intre 5...23 % din masa acestuia, iar raportul atomic Mg/Al este 3/1.

Procedeul pentru obfinerea compozitiei si utilizarea ei pentru imbunitétirea rezistentei la
foc a poliamidei consti in aceea c4, in prealabil se usuca granulele de bio-PA, timp de 6 ore la
80 °C, apoi bio-PA cu agentul antioxidant Irganox 1076 se amestecd la temperatura camerei,
utilizdind un amestecitor rotativ timp de 10...15 min., dupad care se adaugd agentul de
ingnifugare de tip LDHMo si se continua amestecare timp de 10...15 min.. Agentul de tip
LDHMo, a fost obtinut in prealabil prin coprecipitare la pH 10 dintr-o solutie apoasd A ce
contine azotat de magneziu si azotat de aluminiu in raport molar de 3/1 in care concentratia de
magneziu si aluminiu este 1,57 M si un volum egal dintr-o solutie apoasd B ce confine
hidroxid de sodiu si molibdat de sodiu in care concentratia de ioni de sodiu este cuprinsé intre
3,5 si 4,5 M, iar concentratia de anioni molibdat este cuprinsa intre 0,2 si 1 M, urmatd de
maturarea hidrogelului obtinut timp de 18 ore la 70 °C, separarea solidului prin filtrare la vid
si spilarea acestuia pana cand conductivitatea apelor de spalare scade sub 100 uS/cm, uscarea
solidului timp de 24 de ore la 105 °C, micinarea acestuia in moara cu bile pand la obfinerea
unei granulatii de 300 -500 mesh si uscarea suplimentara a solidului macinat timp de inca 2
ore la 80 °C, sub vid. Amestecul bio-PA, Irganox 1076 si LDHMo rezultat se omogenizeaza
apoi in topitura intr-un extruder dublu snec, echisens, la o turatie a melcilor principali de 150-
160 rpm si o temperatura pe capul de extrudare de 210..220 °C, rezultand fire extruse. Firele
astfel obtinute sunt preluate de o banda transportoare, sunt récite cu aer si apoi sunt granulate
intr-un granulator montat in flux cu extruderul. Granulele se usuca timp de 2 ore la o
temperaturd de 80 °C, sub vid, dupa care se prelucreaza prin injectie, la o temperatura de
injectie intre 220...230 °C si temperatura matritei de 70-90 °C.

Aplicarea inventiei conduce la urmitoarele avantaje:

- obtinerea de materiale ignifugate pe baza de poliamida, fard a deteriora proprietatile

mecanice si in special rezistenta la soc;
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- obtinerea de materiale ignifugate cu concentratii ridicate de poliamidd si reduse de
ignifugant, suplimentar cu reducerea etapelor tehnologice si a pretului de cost;

- lucrul in conditii de siguranta, fira solventi si cu riscuri de mediu reduse;

- utilizarea unor agenti de ignifugare ce nu implica derivati halogenati;

- utilizarea mijloacelor de productie specifice industriei pentru piese si repere auto sau din
transporturi;

- procedeul conform inventiei este simplu, se aplicd usor pe utilaje din domeniul de
compoundare mase plastice si poate fi adaptat si pentru alte aplicatii;

- compozitia permite simultan cu ignifugarea imbunétitirea modului de elasticitate cu peste
39 % si pastrarea rezistentei la tractiune;

- inventia permite imbunitatirea comportamentului la foc pentru poliamida si se manifesta
prin suprimarea arderii cu picurare, prin cresterea valorii indicelui limita de oxigen (LOI) cu
peste 20 % si cresterea nivelului de clasificare conform standardului de ignifugare UL94 de la
clasa V-2 la V-0.

Matricea polimericd, bio-PA, este o poliamidd semicristalind, 100 % din resurse naturale,
regenerabile, cu indice de viscozitate 180 cm’/g si cu densitate la 25 °C 1,08 glem’.
Proprietitile mecanice ale materialelor s-au determinat conform ISO 527, la 23 °C si 50 %
umiditate relativd, cu 50 mm/min pentru rezistenfa la tractiune si 1 mm/min pentru modulul
de elasticitate, utilizindu-se cate 10 epruvete pentru fiecare test, din fiecare probd. Rezistenfa
la soc Izod, crestat s-a determinat conform ISO 180, utilizdndu-se cite 10 epruvete pentru
fiecare proba. Testele pentru incadrarea in UL-94 s-au realizat conform ASTM D3801, iar
pentru LOI, conform ISO 4589-2.

Inventia se descrie mai in detaliu prin urmatoarele 4 exemple de realizare:

Exemplul 1

Intr-un amestecitor rotativ gravitational, s-au amestecat, la temperatura camerei, timp de 15
minute, 450 g bio-PA, uscatd in prealabil 6 ore la 80 °C, cu 0,45 g Irganox 1076, dupa
omogenizare s-au adaugat 50 g LDHMo ce contine 5 % gravimetric anioni molibdat, obfinut
in prealabil prin coprecipitarea la pH 10 dintr-o solufie apoasd A ce contine azotat de
magneziu si azotat de aluminiu in raport molar de 3/1 in care concentrajia molard de
magneziu §i aluminiu este 1,57 M si o solufie apoasa B ce contine hidroxid de sodiu si
molibdat de sodiu in care concentratia molard de sodiu este 3,86 M iar concentratia de anioni
molibdat este 0,21 M, urmata de maturarea hidrogelului obtinut timp de 18 ore la 70 °C,

separarea solidului prin filtrare la vid si spalarea acestuia pani cand conductivitatea apelor de
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spalare scade sub 100 uS/cm, uscarea solidului timp de 24 de ore la 105 °C, maicinarea
acestuia Tn moara cu bile pand la obtinerea unei granulatii de 300-500 mesh si uscarea
suplimentara a solidului macinat timp de incd 2 ore la 80 °C sub vid. Componentii bio-PA,
Irganox 1076 si LDHMo s-au amestecat 15 minute intr-un amestecétor rotativ, dupa care
amestecul rezultat s-a omogenizat in topiturd intr-un extruder dublu snec, echisens, la o turatie
a melcilor principali de 160 rpm si o temperaturd pe capul de extrudare de 215 °C. Firele
extruse au fost preluate de o banda transportoare, au fost racite cu aer si apoi au fost granulate
intr-un granulator montat in flux cu extruderul. Granulele de material au fost uscate 2 ore la
80 °C, sub vid, dupd care s-au injectat epruvete pentru determinarea proprietdtilor fizico-
mecanice, la temperatura de injectie de 220 °C si temperatura matritei de 80 °C. Materialul
final se caracterizeaza prin clasa V-0 de ignifugare, o valoare a LOI de 31,1 %, nu picurd la
ardere, rezistenta la soc imbunatatita cu 8 % fata de bio-PA, un modul de elasticitate mai mare
cu 11 % fata de bio-PA, o rezistenti la tractiune similard bio-PA si o diminuare a alungirii la
rupere cu 22 %, fata de bio-PA.

Exemplul 2

Intr-un amestecitor rotativ gravitational, s-au amestecat, la temperatura camerei, timp de 15
minute, 450 g bio-PA, uscata in prealabil 6 ore la 80 °C, cu 0,45 g Irganox 1076, dupa
omogenizare s-au adaugat 50 g LDHMo ce contine 23 % gravimetric anioni molibdat obfinut
in prealabil la fel ca in exemplul 1, cu diferenta ca in solutia B concentratia de ioni de Na a
fost 4,26 M, iar concentratia de anioni molibdat a fost 0,95 M si s-a continuat amestecarea
inca 15 minute. Amestecul bio-PA, Irganox, LDHMo, rezultat s-a omogenizat in topitura intr-
un extruder dublu snec, echisens, la o turatie a melcilor principali de 160 rpm si o temperatura
pe capul de extrudare de 220 °C. Firele extruse au fost preluate de o banda transportoare, au
fost ricite cu aer si apoi au fost granulate intr-un granulator montat in flux cu extruderul.
Granulele de material au fost uscate 2 ore la 80 °C, sub vid, dupa care s-au injectat epruvete
pentru determinarea proprietatilor fizico-mecanice, la temperatura de injectie de 230 °C si
temperatura matriei de 80 °C. Materialul final se caracterizeaza prin clasa V-0 de ignifugare,
o valoare a LOI de 27,7 %, nu picura la ardere, rezistenta la soc imbunitatiti cu 16 % fatd de
bio-PA, un modul de elasticitate mai mare cu 32 % fata de bio-PA, o rezistentd la tractiune
similara bio-PA si o diminuare a alungirii la rupere cu aprox. 27 %, fatd de bio-PA.

Exemplul 3

Intr-un amestecitor rotativ gravitational, s-au amestecat, la temperatura camerei, timp de 10

minute, 450 g bio-PA, uscatd in prealabil 6 ore la 80 °C, cu 0,45 g Irganox 1076, dupa
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omogenizare s-au adaugat 50 g LDHMo ce contine 10 % gravimetric anioni molibdat obtinut
in prealabil la fel ca in exemplul 1, cu diferenta cé in Solutia B concentratia de ioni de Na a
fost 4 M, iar concentratia de anioni molibdat a fost 0,42 M si s-a continuat amestecarea inca
15 minute. Amestecul bio-PA, Irganox, LDHMo, rezultat s-a omogenizat in topiturd intr-un
extruder dublu snec, echisens, la o turatie a melcilor principali de 150 rpm si o temperatura pe
capul de extrudare de 220 °C. Firele extruse au fost preluate de o banda transportoare, au fost
racite cu aer s1 apoi au fost granulate intr-un granulator montat in flux cu extruderul.
Granulele de material au fost uscate 2 ore la 80 °C, sub vid, dupé care s-au injectat epruvete
pentru determinarea proprietétilor fizico-mecanice, la temperatura de injectie de 230 °C si
temperatura matritei de 80 °C. Materialul final se caracterizeaza prin clasa V-0 de ignifugare,
o valoarea a LOI de 28,3 %, nu picurd la ardere, rezistentd la soc imbunatétita cu aprox. 9 %
fatd de bio-PA, un modul de elasticitate mai mare cu 28 % fata de bio-PA, o rezistentd la
tractiune mai mare cu 4 % fata de bio-PA si o diminuare a alungirii la rupere cu 33 %, fata de
bio-PA.

Exemplul 4

Procedeul de obtinere a compozitiei a fost similar cu cel descris in Exemplul 1 cu deosebirea
cd LDHMo contine 17,8 % gravimetric anioni molibdat. Materialul final se caracterizeaza
prin clasa V-0 de ignifugare, o valoare a LOI de 28,1 %, nu picurd la ardere, rezistena la soc
imbunatatita cu 15 % fatd de bio-PA, un modul de elasticitate mai mare cu 13,5 % fata de bio-
PA, o rezistenta la tractiune mai mare cu 3,5 % fata de bio-PA si o diminuare a alungirii la

rupere cu 34,5 %, fata de bio-PA.
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COMPOZITIE SI PROCEDEU DE OBTINERE, PE BAZA DE POLIAMIDA
»BIOBASED”, CU REZISTENTA LA FOC iIMBUNATATITA

REVENDICARI

1.

L2

Compozitie pe baza de poliamidd ,biobased” cu rezistentd la foc imbunatatiti,
caracterizati prin aceea cé este constituitd din urméitoarele componente, exprimate in
procente gravimetrice raportate la total amestec: 84...96 % bio-PA cu viscozitate medie,
100 % din surse naturale regenerabile, 0,08...0,25 % agent antioxidant Irganox 1076,

3,92...15,9 % agent de ignifugare de tip LDHMo in care raportul atomic Mg/Al este 3/1.

. Compozitie pe baza de poliamida ,biobased” cu rezistentd la foc imbunatatitd, conform

revendicdrii 1, caracterizati prin aceea ci, agentul de ignifugare de tip LDHMo in care
raportul atomic Mg/Al este 3/1, poate avea concentratie variabild de anioni molibdat legati

in regiunea interstrat a LDHMo intre S si 23 % gravimetric, raportat la masa LDHMo.

. Compozitie pe bazd de bio-PA conform revendicérii 1 caracterizati prin aceea ci

prezinta fatd de poliamida de la care pleacd, o rezistentd la foc clasa V-0, valoarea LOI de
peste 31 %, rezistentd mecanicd la tractiune nediminuata, rezistentd la soc inbunétatitd cu
peste 16 %, un modul de elasticitate mai mare cu peste 32 %, si o mentinere a cel pufin

60% din elasticitatea inifiald a bio-PA

. Procedeu pentru obtinerea compozitiei pe baza de poliamida ,,biobased” cu rezistentd la foc

imbunitatita, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea cd in prealabil se usucad
granulele de bio-PA, timp de 6 ore la 80 °C, se amestecd la temperatura camerei, bio-PA
cu agentul antioxidant Irganox 1076, utilizAnd un amestecator rotativ timp de 10...15 min,,
dupa care se adauga agentul de ingnifugare de tip LDHMo in care procentul gravimetric de
anioni molibdat legati in regiunea interstrat a LDHMo poate varia intre 5...23 % din masa
acestuia, iar raportul atomic Mg/Al este 3/1 si se omogenizeaza in topitura intr-un extruder
dublu snec, echisens, la o turatie a melcilor principali de 150-160 rpm si o temperaturd pe
capul de extrudare de 210-220 °C, rezultand firele extruse care sunt preluate de o banda
transportoare, sunt ricite cu aer si apoi sunt granulate intr-un granulator montat in flux cu
extruderul, granule astfel rezultate, se usuc apoi, timp de 2 ore la o temperaturéd de 80 °C,
sub vid, dupa care se prelucreaza prin injectie, la temperatura de injectie de 220-230 °C si

temperatura matritei de 70-90 °C.
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