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Abstract 

Fire resistance of polyethylene is realized by magnesium hydroxide which is distinguished 
from halogenated fire-proofing agents by its lower cost and its non toxicity. Magnesium hydrox- 
ide decomposed by an endotbermic reaction with liberation of water, contributing to ttre proofing. 
The sample used (Kisuma 5A-N*) is constituted from a powder (0.6-0.8 micrometre) its surface 
is treated by plastic material in order to ameliorate its compatibility. 

We studied the thermal decomposition by DTA and TG, of mixtures constituted by polyethyl- 
ene and magnesium hydroxide. A sudden decomposition began at 385~ for pure polyethylene 
and decomposition took place at 429~ for the mixture polyethylene-Kisuma (50-50). Incorpora- 
tion of magnesium hydroxide in polyethylene increases fire resistance. 
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Introduction 

Le polytthyl~ne haute densit6 (PEHD) pr6sente une fusion vers 135~ et un 
indice d'oxyg~ne d'environ 18, ce qui le classe parrni les polym~res qui brOlent 
facilement dans l'air avec formation de gouttes enflammtes responsables de la 
propagation de l'incendie. Selon le domaine d'application auquel il est destin6, 
il sera ntcessaire de ralentir l'ignition ainsi que la vitesse de propagation de la 
flamme gr,qce h l'addition d'ignifugeants [1]. L'ignifugation du poly6thyl~ne 
peut 8tre r6aliste par l'hydroxyde de magntsium qui se distingue des autres ig- 
nifugeants (dtrivts halogtnts) par sa non toxicitt. L'hydroxyde de magn6sium 
se dtcompose selon une r6action endothermique avec lib6ration d'eau, favor- 
isant ainsi doublement l'ignifugation [2]. 

L'objet de notre travail a consist6 ~ 6tudier le comportement thermique des 
mtlanges: poly6thyl~ne haute densit6 - hydroxyde de magntsium, gr,Sce aux 
techniques combintes d'Analyse Thermique Difftrentielle (ATD) et de Ther- 
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mogravim6trie (ATG). L'6tude a port6 tout sp6cialement sur des 6prouvettes de 
poly6tbyl6ne ignifug6 par du Kisuma 5A-N* (hydroxyde de magn6sium/~ fines 
particules (0,6 ~ 0,8 microm6tre) dont la surface a 6t6 trait6e afin d'am61iorer sa 
compatibilit6 avec les mati6res plastiques). 

A p p a r e i H a g e  - M a t e r i a l  

- Appareil d' analyse thermique combin6e TG-DTA 92 (SETARAM), chauf- 
rage ~ 2 deg/min, thermocouple platinel, creusets en platine, produit de 
r6f6rence inerte kaolin, circulation d' air 0,5 1/h. 

- Hydroxyde de magn6sium en poudre (Soci6t6 des Produits Chimiques 
Alumineux - Sept~mes les Vallons, France) - dosage : 41,0% de Mg, th6orie 
41,7%. 

- Kisuma 5A-N* en poudre (Kyowa Chemical Company's - Japon) dosage: 
40,7% de Mg. 

- Les m61anges en poudre poly6thyl~ne haute densit6 - Kisuma sont pass6s 
dans une extrudeuse, suivie d 'une granulation, puis moul6s sous forme de 
plaque. Les 6prouvettes ont 6t6 r6alis6es ~t BP-Chemicals - Lavera France : 

*PEHD granul6 0% de Mg 

plaque 0% de Mg 

*M61ange A granul6 3.40% de Mg 

*M61ange B granul6 8.80% de Mg 

plaque 8.71% de Mg 
*M61ange C plaque 18.0% de Mg 

Les m61anges A, Be t  C contiennent th6oriquement 10, 30 et 50% de Kisuma 
5A-N*. 

P a r t i e  e x l ~ r i m e n t a l e  

- L'hydroxyde de magnesium 

L'hydroxyde de magn6sium est caract6ris6 en ATD par la pr6sence d 'un pic 
endothermique de d6composition correspondant/~ la deshydratation ~t 376~ et 
en ATG par une perte de poids de 25,5% entre 306~ et 412~ (fig. 1). On con- 
state une bonne analogie entre la courbe d'ATG (TG), la courbe d6riv6e de 
I'ATG (DTG), la courbe d'ATD (HEAT FLOW) et la courbe d6riv6e de I'ATD 
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Fig. 1 Courbe TG-DTA de l'hydroxyde de magn6sium 
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(D. Heat Flow); les pertes de poids sont indiqu6es en %. Les r6sultats de trois 
essais sont reproduits darts le tableau 1. 

Tableau 1 R6sultats TG-DTA de l'hydroxyde de magn6sium 

Prise Pic endothermique de d6composition 

Essais d'essai / D6but / Maximum / Fin / 

mg ~ ~ ~ % 

1 28.5 298 372 402 26.3 

2 34.8 307 371 404 24.6 

3 51.5 306 376 412 25.5 

moyenne 304 373 406 25.5 

Le Kisuma 5A-N* 

Le Kisuma (constitu6 d'hydroxyde de magn6sium et d'additifs) pr6sente 
6galement en ATD un pic endothermique de d6composition (dO h l 'hydroxyde 
de magn6sium), mais pr6c6d6 par un 6paulement et un petit pic exothermique 
qui pourraient dtre attribu6s aux additifs (fig. 2). 

La temp6rature de l'6paulement est d6termin6e ~t partir de la courbe d6riv6e 
de I'ATD. Les r6sultats sont pr6sent6s clans le tableau 2. 

Le polyethylene haute densit~ 

Le poly6thyl~ne haute densit6 (granul6) pr6sente un pic endothermique de 
fusion ~ 136~ un petit pic d'oxydation ~ 214~ une d6composition endother- 
mique brutale d6butant ~t 387~ suivie d'un pic exothermique ~ 454~ et une 
fin de combustion (retour ~ la ligne de base) ~ 492~ (fig. 3). Les r6sultats des 
cinq essais effectu6s sur les 6chantillons de granul6s et de plaque sont pr6sent6s 
clans le tableau 3. 

Les ~prouvettes de poly~thyldne - -  Kisuma 

Un essai effectu6 sur le m61ange C (plaque) est repr6sent6 par la figure 4 et 
montre une grande analogie avec la courbe du poly6thyl~ne seul avec cepen- 
dant: 

- une 616vation de la temp6rature de d6but du pic endothermique de d6com- 
position (420~ au lieu de 387~ 

- un abaissement de la temp6rature de fin de combustion (478~ au lieu de 
492~ 
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Les r6sultats des six essais effectu6s sur les 6prouvettes sont dans le tab- 
leau 4. On constate que le d6but de d6composition endothermique du 
poly6thyl6ne est retard6 respectivement de 385 ~t 405~ (m61ange A) puis 
418~ (m61ange B) et enfin ~t 429~ (m61ange C). Ceci pourrait constituer une 
indication sur la teneur en hydroxyde de magn6sium. En effet, ce produit, 
utilis6 comme ignifugeant pourrait retarder la d6composition brutale du 
poly6thyl~ne haute densit6. 

Conclusion 

Par analyse thermique combin6e ATD et ATG, on observe un retard ~ la 
d6composition brutale du poly6thyl~ne haute densit6 lorsqu'il est additionn6 
d'hydroxyde de magn6sium (ignifugeant non toxique). 
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Zusammenfassung m Die Entflammungsverz/3gerung bei Polyethylen wird mittels Magne- 
siumhydroxid erreicht, welches sich yon halogenierten Flammschutzmitteln durch seine gerin- 
geren Kosten und seine Atoxizit~it unterscheidet. Magnesiumhydroxid wird in einer endothermen 
Reaktion unter Freisetzung von Wasser zersetzt, was zur Erh6hungen des Flammschutzes bei- 
triigt. Die verwendete Probe (Kisuma 5A-N*) wird dutch ein Pulver (0.6-0.8 Mikrometer) gebil- 
det, dessen Oberfli~che zur Steigerung der Vertr~iglichkeit mit Kunstoffmaterialien vorbehandelt 
wurde. 
Mittels DTA und TG untersuchten wir die thermische Zersetzung von Gemischen aus Polyethylen 
und Magnesiumhydroxid. Bei reinem Polyethylen setzte bei 385~ eine pl6tzliche Zersetznng ein 
und fiir das Polyethylen-Kisuma-Gemisch (50-50%) erfolgt die Zersetzung bei 429~ Die 
Beimischung yon Magnesiumhydroxid zu Polyethylen erhiSht dessen Feuerbest~indigkeit. 
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