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Huntit ve Hidromanyezit Mineralleri Igeren Alev
Geciktirici Kompozitlerin Imalatinda Amonyum

Polifosfatin Sinerjik Etkisinin Arastirilmasi

Oz

Bu calismada, fosfor-azot bazli sisen yangin geciktirici sistem ve Tiirk
Huntit/Hidromanyezit mineral kombinasyonundan olusan alev  geciktirici

kompozitlerin termal, mekanik ve yanma davranis 6zellikleri incelendi.

Mineral bazli alev geciktiriciler kullanildiginda kompozitin mekanik performansi
geriledigi icin fosfor-azot bazli sisen alev geciktiriciler kullanilarak, alev geciktirici

V0 sinifindan ayrilmadan kompozitin mekanik 6zellikleri iyilestirilmeye calisildi.

Huntit/hidromanyezit ve fosfor-azot bazli sisen alev geciktirici katki karisimlar igeren
polipropilen bazli kompozitler, ¢ift vidali bir ekstriider kullanilarak ekstriizyon
isleminde hazirlandi. Kompozit karigim yiiksek hizli laboratuvar termokinetik
karistirict mikseri kullanilarak eritildi. Plakalar sicak preslendi, ardindan soguk prese
birakildi. Mekanik ve yanicilik testleri igin test numuneleri sirasiyla ISO 527-2

standardi, ISO 178 standard1 ve UL 94 dikey yanicilik standartlarina gére hazirlandi.

Elde edilen kompozit peletlerin termal 6zellikleri termogravimetrik analiz (TGA) ile
belirlendi. Termal gravimetrik analiz (TGA) sonuglarina gore, polipropilen matrikste
kalan inorganik madde miktarinin huntit/hidromanyezit oranindaki artisla dogru
orantilt oldugu gozlendi. Alev geciktirici katki maddelerinin polipropilen kompozit
levhanin rengine etkisi spektrofotometre Slgiimii ile gozlemlendi. Alev geciktirici
katki oranlarmin toplami %50 veya daha fazla oldugunda polipropilenin seffaf
renginin matlastigi ve sartya yoneldigi kanitlandi. Numunelerin alev geciktirici
performansi UL 94 dikey yanicilik testlerine gore gézlemlendi. UL 94 test sonuglarina
gore VO grubundaki numuneler segildi. Fosfor-azot bazli sisen alev geciktirici ilavesi
yapilmadan elde edilen kompozit plakalarda sadece %60 ve iizeri huntit/hidromanyezit
yiiklemesi ile VO malzeme elde edilirken, sigsen alev geciktiricinin sinerjik etkisi ile bu
oranin %40'a diistiigii goriildii. VO sinifina dahil numunelerin mekanik 6zelliklerini



belirlemek i¢in ¢ekme ve ti¢ nokta egme testleri yapildi. Kompozit plakalardaki alev
geciktirici katkilardan biri olan huntit/hidromanyezit mineral yiizdesinin azalmasi ile
kompozit malzemelerin kirilganlig1 azaldi ve test numunelerinin ¢ekme mukavemeti
arttt. Mineral katki miktar1 azaldik¢ca ¢ekme noktasindaki uzama degerleri artis
gosterdi. Sisen alev geciktirici sistem, malzemenin maksimum ¢ekme gerilmesinin saf
polipropilene yaklagmasina katkida bulundu. Cekme testi sonrasinda elde edilen
kompozitlerin yapisal ve morfolojik 6zellikleri taramali elektron mikroskobu (SEM)
analizi ile karakterize edildi. Alev geciktirici kompozit peletlerin fiziksel 6zelliklerini

belirlemek i¢in eriyik akis indeksi (MFI), yogunluk ve nem icerigi degerleri 6l¢iildii.

Anahtar Sozciikler: Ekstriider, kompozit, alev geciktirici, sisen sistem, Huntit/

Hidromanyezit



Investigations Of The Synergstic Effect Of Ammonium
Polyphosphate In The Manufacture Of Flame Retardant
Composites Containing Huntite And Hydromagnesite

Minerals

Abstract

In this study, thermal, mechanical and combustion behavior properties of flame
retardant composites consisting of phosphorus-nitrogen based intumescent fire
retardant system and Turkish Huntite/Hydromagnesite mineral combination were

investigated.

One of the primary challenges arises from the requirement to achieve good mechanical
performance in the composite when using mineral-based flame retardants. For this
reason, by using intumescent flame retardants, it has been tried to reduce the mineral

ratio in the composite without leaving the flame retardant VO class.

Polypropylene-based composites containing Huntite/hydromagnesite and phosphorus-
nitrogen-based intumescent flame retardant mixtures were prepared in the extrusion
process using a twin screw extruder. The composite mixture was melted using a high-
speed laboratory thermokinetic mixer. The plates were hot pressed, then cold pressed.
Test samples for mechanical and flammability tests were prepared according to 1SO
527-2 standard, I1ISO 178 standard and UL 94 vertical flammability standards,

respectively.

The thermal properties of the obtained composite pellets were determined by
thermogravimetric analysis (TGA). According to thermal gravimetric analysis (TGA)
results, it was observed that the amount of inorganic matter remaining in the
polypropylene matrix was directly proportional to the increase in the
Huntite/hydromagnesite ratio. The effect of flame retardant additives on the color of
the polypropylene composite sheet was observed by spectrophotometer measurement.
It has been proven that the transparent color of polypropylene becomes dull and tends



to yellow when the sum of the flame retardant additive ratios is 50% or more. The
flame retardant performance of the samples was observed according to UL 94 vertical
flammability tests. Samples in VO group were selected according to UL 94 test results.
While VO material was obtained only with huntite/hydromagnesite loading of 60% or
more in composite plates obtained without the addition of phosphorus-nitrogen-based
intumescent flame retardant, this rate decreased to 40% with the synergistic effect of
the swelling flame retardant. Tensile and three-point bending tests were performed to
determine the mechanical properties of the samples included in the VO class. With the
decrease of huntite/hydromagnesite mineral percentage, which is one of the flame
retardant additives in composite plates, the brittleness of composite materials
decreased and the tensile strength of the test samples increased. As the amount of
mineral additive decreased, the elongation values at the tensile point increased. The
intumescent flame retardant system has contributed to the approach of the material's
maximum tensile stress to that of pure polypropylene. Structural and morphological
properties of the composites obtained after the tensile test were characterized by
scanning electron microscopy (SEM) analysis. The melt flow index (MFI), density and
moisture content values were measured to determine the physical properties of the

flame retardant composite pellets.

Keywords: Extruder, composite, flame retardant, intumescent system, Huntit/

Hydromagnesite
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Bolim 1
Giris

Polipropilen (PP), iistiin fiziksel, mekanik, termal ve elektriksel 6zelliklerinden dolay1
bir¢ok farkl1 ticari uygulamada en yaygin kullanilan poliolefin grubunda yer alan ticari
termoplastik polimerlerden biridir. Karbon bakimindan zengin, organik yapisi

nedeniyle ayn1 zamanda oldukga yanicidir.

Her yil ortalama 4.400 kisi yanginlarda hayatim1 kaybetmektedir. En fazla risk
altindaki kisiler, bir yangin durumunda kagmasi en zor olan ¢ocuklar ve yashlardir. Bu
yilizden 6zellikle cocuklarin ve yaslilarin ¢ogunlukla bulundugu yerlerde (huzurevi,
hastane, ¢ocuk oyun parki vb.) aleve dayanimi yiiksek, gii¢ tutusur polimer tabanl
malzemelerin kullanimi zorunlu hale getirilmistir. Yanginlarda en yaygm o6lim
nedenleri: %50 gaz veya duman kaynakli, %25'1 yaniklardan, %20'si ise hem yanik
hem de duman kaynaklidir. Oliimlerin %5'inin nedeni belirlenememektedir. Yangin
kaynakli toplam ekonomik zararin Avrupa kitasinda yillik yaklasik 25 milyar Euro
oldugu tahmin edilmektedir. Bu nedenle malzemenin tutusabilirliginin, tutusmayi
engelleyen, yanma hizin1 veya yanma mekanizmasini azaltan ¢esitli alev geciktiriciler
tarafindan azaltilmas1 gerekmektedir. Yangin riskini asgariye indirmek igin
diizenlenen yeni yonetmeliklerle birlikte alev geciktirici dolgu malzemelerinin
kullanim alanlar1 ve miktarlar1 giin gectikce artis gostermektedir [1,2]. Ozellikle,
1900’lerin bagsindan itibaren, polimer kullanimimin hayatimizda fazlasiyla yer
etmesiyle birlikte, alev geciktiricilere olan ihtiyag ayni oranda artmustir. Ticari
polimerik malzemelerin yangin esnasinda tutugsmasini engellemek, malzemenin
yanmasini geciktirmek ve/veya kagcis siiresini artirmak i¢in alev geciktirici kullanimi1

artmaktadir. Pazar arastirmasina gore, alev geciktiricilerin yillik tiiketimi su anda 1,5



milyon tonun lizerindedir, bu da yaklasik 1,9 milyar Euro'luk bir satis hacmine

esdegerdir [3].

Plastik sektoriinde, mineral bazli-inorganik, organik, halojen igeren veya fosfor igeren
bir¢ok alev geciktirici katki ¢esidi kullanilmaktadir. Son yillarda plastik malzemelerde
artan oranda kullanilan halojensiz alev geciktiricilerin kullanimi, geleneksel halojenli
alev geciktiricilerin yerini almigtir. Bunun nedeni ise, yeni diizenlemeler ile birlikte
tercih edilen hatta bazi iilkelerde kullanimi1 zorunlu olan halojensiz alev geciktiricilerin
yiiksek yanma direnci gostermesi ve zehirli gaz olusumununun engellemesi vb.
ozelliklere sahip olmasidir. Halojenli yanma geciktiriciler, ¢ok ¢esitli polimerlerde
cok etkilidir; bununla birlikte, toksik, kalic1 ve biyobirikimli olduklar1 bilinmektedir.
Termal stres altinda, yanma sirasinda toksik olan halojenli dioksinler ve furanlar
tiretirler. Yar1 ugucudurlar ve tozuma ile soluma yoluyla insan maruziyetine yol
acabilirler. Islenmis iiriinlerle deri temas1 yoluyla insan viicuduna emilebilirler. Ayrica
ince filmler olusturarak duvarlara ve pencerelere tutunabilirler. Diizenli depolama
durumunda, suya ve topraga sizabilirler ve bu nedenle besin zinciri yoluyla bitki ve

hayvanlara gecebilirler [4,5].

Endiistri artik halojenli yanma geciktiricilere alternatif olarak halojensiz yanma
geciktiricilere (HFFR'ler) odaklanmistir Halojensiz mineral bazli alev geciktiriciler
cevre dostudur. Zehirli ve asindiric1 gazlar1 emer. Yandiklarinda su, karbondioksit ve

zararsiz metal oksit aciga ¢ikarirlar [6,7].

Piyasada halojensiz yanma geciktirici kompaundlar igerisinde en yaygin olarak
alliminyum hidroksit (ATH) ve magnezyum hidroksit (MDH) kullanilmaktadir. Biitiin
mineral bazli yanma geciktirici kompaundlarda mineral orani, istenilen yanma
geciktirici standartlarin1 (UL94 V0) karsilayabilmesi i¢in agirlikga %60-70 oraninda
kompaund igerisine yiiklenmelidir. Polimer orani azaldik¢ca malzeme mekanik
anlamda gli¢siizlesmekte; kopmada uzama, ¢ekme dayanimi ve egme dayanimi gibi
degerleri gerilemektedir. Bu da son iirliniin mukavemetini zayiflatmakta ve kullanim
yerinde sinirlamalara neden olmaktadir. Ayrica bozunma sicakligi 180-200 santigrat
arasinda olan ATH, erime noktasi bu degerlerin lizerinde olan polimerlerle disariya
saldig1 su nedeniyle uyumlu olarak kullanilamamaktadir. Bozunma sicakligi 300
santigrat {izerinde olan MDH ise yiiksek maliyeti nedeniyle tercih edilmemektedir. Bu

katkilar piyasada uygun fiyatlar1 nedeniyle simdilik alternatifsizdir. Ancak dar isleme
2



sicakliklar1 ve diisiik mekanik dayanimlari ciddi endiistriyel sorunlardir. Bu da
konuyu, problemleri ¢6ziim bekleyen, yenilige ag¢ik bir alan olarak

konumlandirmaktadir.

Yillar boyunca ¢ok sayida etkili halojensiz formiilasyon gelistirilmis olmasina ragmen,
bunlarin hi¢biri her zamankinden daha zorlu pazarlarin ve yonetmeliklerin tiim
gereksinimlerini tam olarak karsilayamadi. Bu nedenle halojensiz, ucuz, giivenli ve

diisiik yiiklemede etkili yeni sistemlere hala ihtiya¢c duyulmaktadir.

Bu calismada, polipropilenin alev geciktiriciligini iyilestirmek amaciyla, halojensiz
alev geciktiricilerden mineral bazli huntit/hidromanyezit (H/H) ile fosfor-azot bazl
sisen alev geciktiricilerin sinerjik olarak birarada kullanimi arastirilmistir. Dogal
olusumlar olan huntit ve hidromanyezit karigimlar1 yaygin olarak kullanilan mineral
dolgulu yanma geciktiricilere (aliminyum hidroksit (ATH) ve magnezyum hidroksit
(MDH) alternatif olarak piyasada bulunmaktadir. Huntit/hidromanyezitin diinyada
bilinen en biiylik yataklar1 Tiirkiye'de bulunmaktadir. H/H endotermik olarak su ve
karbondioksit salarak, iistiin yanma geciktirici ozellik gosterir. H/H ve fosfor-azot
bazli alev geciktirici karisimlari, PP'ye farkli yiikleme seviyelerinde dahil edilerek,
polimerik kompozitlerin alev geciktiriciligi, mekanik ve termal 6zellikleri gibi ¢esitli
ozellikleri tizerindeki etkisi test edilmistir. Polipropilen, ¢esitli endiistriyel
uygulamalarda yaygin olarak kullanilan onemli bir polimer oldugu i¢in matriks

malzeme olarak se¢ilmistir.



Bolim 2

Polimerlerin Yanicilig1 ve Alev

Geciktiricileri

2.1 Polimerlerin Siniflandirilmasi

Polimerler, 6zel elektriksel Ozelliklere sahip hafif, yiiksek mukavemetli, esnek,
kimyasal direngli bilesikler olarak adlandirilir [8]. Polimerler dogal ve sentetik olarak
iki smifta kategorilendirilebilir. Protein lifi, pamuk, seliiloz ve yiin, dogal polimerin
meshur ornekleri olarak bilinir. Sentetik polimerler yapilarina, isleme 6zelliklerine,
polimerizasyon mekanizmalarinin tiiriine veya uygulamalarina bagl olarak farkli
siiflandirmalara ayrilabilir. Polimer ve polimerik malzeme terimleri, ¢cok ¢esitli
ozelliklere sahip hem dogal hem de sentetik ¢ok genis, genis bilesik siniflarini kapsar.
Sentetik polimerleri 1s1l islem davranmislarina gore termoplastikler veya termosetler
olarak iki kisma ayrilabilir. Termoplastikler, 1sitildiginda eriyen ve sogutuldugunda
yeniden katilasan polimerlerdir, termosetler ise 1sitildiginda erimeyen, ancak yeterince
yiiksek sicakliklarda geri doniisiimsiiz olarak ayrigan polimerlerdir. Polimerler ¢ok

sayida kii¢iik molekiillerden olusur [9].

Bu biiyiik molekiilleri meydana getirmek ig¢in temel yapi taslar olarak kullanilan
kiiciik molekiiller monomerler olarak adlandirilir. Ayrica monomerler tekrar eden
birimler olarak da bilinir. Tekrar birimleri biraraya gelerek polimerleri olusturur.
Molekiil yapist polimerler igin oldukca énemlidir. Ornegin Polietilen (tekrarlanan
birim: -(CH2-CH2)-) ve polipropilen (tekrarlanan birim: -(CH(CH3)-CH2-),

termoplastik olan en yaygin kullanilan sentetik polimerlerdir [10].



Polimerler genellikle organik bazli malzeme olduklar1 igin ve bilesimleri nedeniyle
oldukca yanicidir. Alev alma ozelliklerini gelistirmek icin genellikle polimerik

matrikslere alev geciktirici katk1 maddeleri eklenir.
2.2 Polimerlerin Yanma Davranislari ve Bozunmasi

Yanma, ilgili faz boyunca yayilma kabiliyetine sahip oksidatif karakterdeki genel
ekzotermik reaksiyonlara verilen terimdir. Yanma siireci kontrolsiiz hale geldiginde,

genellikle yangin terimi ile tanimlanir [11].

Plastik malzemelerin yanmasi, bozunma noktasina kadar isitilmasiyla baslayan bir
prosestir. Yanma stirecini stirdiirmek i¢in gerekli olan, atesleme kaynagi, yakit (yanici

madde) ve oksijen olmak iizere {i¢ kritik kaynak bulunmaktadir (Sekil 2.1).

YANGIN UGGENI

YANICI MADDE

Sekil 2.1: Yangin iiggeni

Yangin iicgeni olarak adlandirilan bu yanma dongiisii i¢in oksitleyici, yakit ve enerji
onemli faktorlerdir. Bir yanginin var olmasi i¢in bu yanma dongiisiiniin kapali ve ayni
zamanda her faktoriin uygun miktarda ve bigimde, tek bir yerde birlikte olmasi
gerekmektedir. Yakitin yanmasi i¢in gaz veya buhar halinde bulunmasi gerekir.
Ucggenin oksitleyici kismi1 da yanmay1 desteklemek igin uygun formda olmalidir.
Atmosferik oksijen veya oksitleyici bir ajandan veya halojenlerden birinden salinan
oksijen olabilir. Ayrica yakitin sicakligini tutugma sicakligina yiikseltmek icin enerji
de onemli bir faktordiir. Birgok polimer bazi uygun tutusturma kaynaklarina maruz
kalirsa, hava veya oksijende kendiliginden yanmaya maruz kalir. Yanma {iggeni
dongiisii, bahsedilen kaynaklardan herhangi biri izole edildiginde kendiliginden

durabilir.

Polimerin yanmasi ve alev geciktirme, piroliz ve termal-oksidatif bozunmay1 igeren

termal bozunma siiregleriyle yakindan iligkilidir. Yanma islemi, 1s1 tiretim hizi, yiizeye
)



1s1 transfer hizi, yiizey alan1 ve bozunma hiz1 gibi degiskenler tarafindan yirtitiiliir
[12]. Sekil 2.2’de polimerin yanmasini gosteren 4 siirece yer verilmistir. Polimerin

yanma dongiisii 1sitilmasi, bozunmasi, tutugsmasi ve alevin yayilmasi olarak tanimlanir.

Polimerin yanma siirecinde, polimer ayrismaya basladig1 ve gaz halinde {iriinler
verdigi belirli bir sicakliga kadar 1sitilir. Polimerin termal bozunmasi yani kovalent
bag ayrismasi, enerji girisi gerektiren endotermik bir olgudur. Sisteme saglanan enerji,
kovalent olarak bagli atomlar arasindaki baglanma enerjisinden daha yiiksek olmalidir
(¢ogu C-C polimeri igin 200 ile 400 kJ/mol). Kivilcim veya alev gibi harici bir

kaynagin varlig1 tutusmaya neden olur. Atesleme kendiliginden de olusabilir.

ALEVIN

ISITMA BOZUNMA TUTUSMA YAYILMASI

Sekil 2.2: Yanma islemi illiistrasyonu

Polimer bozunmasi, biyobozunma, piroliz, oksidasyon, mekanik, foto ve katalitik
bozunma olarak ¢esitlilik gostermektedir. Polimer, kirilabilecek bir¢ok farkli baga ve
bag tiiriine sahiptir. Ilk kirilma egiliminde olan baglar, zincirdeki en zayif halkayi
olusturanlardir. Yan grup eliminasyonu, istatistiksel parcalanma ve depolimerizasyon,

polimerlerin termal bozunmasinin ii¢ ana yolu olarak tanimlanir.

Yan grup eliminasyonu iki adimda olusur. ilk adim, polimerin omurgasina bagl yan
gruplarin ortadan kaldiriimasidir. Ornegin, Polivinil kloriiriin termal bozunmasinin ilk
adimi, hidrojen kloriir olusturmak i¢in yan gruplarin ortadan kaldirilmasidir. Yan

gruplar kaldirildiginda, bir polien makromolekiil kalir.

Istatistiksel pargalanma, polimerlerin 6nemli bir bozunma mekanizmasidir.
Depolimerize olmayan polimerler, termal stresle pargalara ayrisir, bu da tekrar daha
kiiciik parcalara boliinlir ve bu boyle devam eder. Serbest monomerik birimler
olusmadan polimerizasyon derecesi azalir. Istatistiksel par¢alanmanin baslangici,

kimyasal, termal veya mekanik aktivasyon veya radyasyon ile olusur.

6



Polimerin omurgasinda bir serbest radikalin olusmasi, polimerin doymamis kiigiik
molekiiller olusturmak tizere kesilmesine ve polimer omurgasi iizerindeki serbest
radikale yayilmasina neden olur. Polimetakrilat ve polistiren bu mekanizma ile
bozunur. Depolimerizasyon mekanizmasi, kapali bir reaksiyon sisteminde belirli bir

sicaklikta monomer ve polimer arasindaki dengeye ulasilana kadar devam eder [13].
2.2.1 Termoplastik Polipropilenin Yapisi ve Termal Ayrismasi

Polipropilen (PP), énemli bir poliolefin olarak bilinir. Bu c¢alismada, PP'nin alev
geciktirici 6zellikleri incelenmis olup, bu bdliimde PP'nin ayrigsmasi, 6zellikleri ve

uygulamalar1 verilmistir.

PP'nin molekiil yapis1 Sekil 2.3'te gosterilmistir.

T
—CH—CH,+

- n
Sekil 2.3: Polipropilenin molekiil yapisi [14]

Polipropilen, olaganiistii fiziksel, kimyasal, mekanik, termal ve elektriksel 6zelligi ve
karakteristigi nedeniyle insaat, elektronik ve ulasim endiistrilerinde yaygin olarak

uygulanan bir malzemedir [15].

PP, -10°C cam gegis sicakligina, 173°C erime sicakligia, 25°C'de 0.85 g/cm® amorf
yogunluga ve 0.95g/cm® kristal yogunluga sahiptir. Molekiiler agirligi da 42.08
g/mol’diir [14].

PP, poliolefinlerin oksidatif olarak en kararsizlarindan biri olarak bilinir. Ugiinciil
karbon atomlarinin varlig1 nedeniyle yiiksek sicaklik ve gilines 151g1nin etkisi altinda
oksidatif bozulmaya karsi ¢ok hassastir. PP'nin bozunmasi, radikal olmayan triinlere

yol agan baslatma, yayilma, zincir dallanmasi ve sonlandirma adimlarini igerir [16].



Bununla birlikte, karbon bakimindan zengin, organik yapisi nedeniyle ayn1 zamanda
oldukca yanicidir ve bu nedenle, malzemenin tutusabilirliginin, tutusmay1 engelleyen
ve yanma hizin1 veya yanma mekanizmasini azaltan ¢esitli alev geciktiriciler

tarafindan azaltilmasi gerekir.

2.3 Polimerlerin Alev Geciktirici Etki Mekanizmalari

Polimerin yanmasi, alev geciktirici kakt1 kullanimi ile 6nlenmeli, hatta bastirilmalidir.
Yanma islemi esnasindaki, 1sitma, bozunma, tutusma ve alevin yayilmasi asamasinda
alev geciktirici katkilarin kulllanimi yanmay1 engeller. Farkli alev geciktirici sistemler
her malzemede farkli sekillerde ¢alisir. Alev geciktiriciler, Sekil 2.4°te gosterildigi gibi
gazda veya yogun fazda etki gosterirler. Polimerik bir malzemenin yanmasi oldukga
karmagik bir islemdir. Alev geciktiriciler kimyasal yapi bakimindan birbirinden
farklidir ve genel etki mekanizmalar1 birka¢ alev geciktirici sinifina uygundur. Gaz
fazinda, yogunlasmis fazda ve iki faz arasindaki ara fazlarda meydana gelen, birbiriyle

iligkili veya bagimsiz asamay1 igeren islemdir.

Alev Geciktiriciler

Gaz Fazi Yogun Fazi

Alevi Alevi Sosut Bariyer Eriyik
Engelleme Seyreltme ogutma Olusturma Damlama

[ [
Komiurlesme Koruyucu Sisen Sistemler
¥ Katmanlar ?

Sekil 2.4: Alev geciktirici etki mekanizmalarinin siniflandirilmasi

Alev geciktiriciler islevlerine gore seyreltme, sogutma veya koruyucu katmanlar
olusturarak yangini fiziksel olarak engelleyenler (Sekil 2.4’te gosterilen mavi renkli
kutular) ve malzemenin yanmasini durdurmak i¢in gaz ve yogun fazda kimyasal

reaksiyonlar kullananlar olarak ikiye ayrilabilir (Sekil 2.4’te gosterilen kirmizi renkli



kutular). Alev geciktiriciler, yapilarina bagl olarak fiziksel veya kimyasal olarak

hareket edebilirler.

Bariyer olusumu (Sekil 2.4’te gosterilen yesil renkli kutu), kimyasal reaksiyonlarla
calisan komiirlesme ve sismeyi ve fiziksel eylemle ¢alisan koruyucu katmanlari igerir.
Aliiminyum veya magnezyum gibi baz1 alev geciktiriciler hidroksitler, neredeyse
sadece fiziksel bir etki sekli gosterirler. Sadece kimyasal etki modu ile hareket eden
alev geciktirici yoktur. Kimyasal mekanizmalara her zaman, en yaygin olarak yakitin
endotermik ayrigmasi veya seyreltmesi olabilen bir veya birkag¢ fiziksel mekanizma
eslik eder. Birka¢ mekanizmanin kombinasyonlarindan olusan sinerjistik etkiler

olabilir [17].

2.3.1 Fiziksel Etki Modu

Yanma isleminin fiziksel eylemle geciktirilmesinin birka¢ yolu vardir:

Sogutma: Reaksiyon ortaminin polimer yanma sicakliginin altina sogutulmasi,
yanmanin enerji dengesini etkiler. Aliminyum hidroksit ve magnezyum hidroksit,
neredeyse tamamen fiziksel etki modu gdsteren endotermik olarak bozunan alev
geciktiricilerdir. Endotermik reaksiyonlar, malzemeyi desteklemek i¢in gerekli olanin
altindaki bir sicakliga sogutur. Alevde ortme eylemi gerceklestiren yanicit olmayan
ucucu iriinler veren oldukg¢a endotermik bir siiregte ayrigirlar [18,19]. Olusturulan ortii
kaplama, olusan 1siy1 uzaklagtirir ve alt tabakayi, yanma siirecini silirdiirmek i¢in

gereken sicakligin altina sogutur.

Koruyucu tabaka olusturma: Katki maddeleri 1s1 kaynagindan malzemeye olan 1s1
transferini azaltarak fiziksel bariyer adi verilen koruyucu tabaka olusturabilir. Bu
tabaka (kat1 veya gaz) kat1 faz1 sogutur ve yanici ugucu gazlarin ve oksijenin transferini
engeller. Sonug olarak, iiretilen bozunma gazlarinin miktar1 azalir. Bu etki, sisme
fenomeninin ilkesi olarak bilinir. Pirolizlerine bagli olarak, fosfor katki maddeleri
koruyucu bir camsi bariyer olusturabilir. Amonyum polifosfatlar, boratlar ve silikatlar

bu sekilde ¢aligir [20,21].

Seyreltme: Ayrisma sirasinda su buhari (metal hidroksitler) veya karbon dioksit

(kalsiyum karbonat) gibi soy gazlar iireten soy maddelerin (dolgu maddeleri) ve alev
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geciktirici katki maddelerinin eklenmesini igerir, yakitin kat1 halde seyrelmesine ve

indirgenmesine neden olur [22].
2.3.2 Kimyasal Etki Modu

Yanma siirecini engelleyen en 6nemli kimyasal reaksiyonlar gaz ve yogun fazlarda

meydana gelir.

Yogun Faz Reaksiyonu: Kdmiirlesme, alev geciktiricinin polimer yiizeyinde karbonlu,
gbzenekli bir komiir tabakasi olusturdugu en yaygin yogun faz eylemidir [23].
Alternatif olarak, sisen sistemler, bozunan polimer zincirlerinin kimyasal doniisiimii
ile polimerin yiizeyinde geniglemis karbonlagsmis veya camsi bir tabakanin olugsmasina
neden olabilir. Genellikle, sisen sistemler, bir katalizor (asit kaynagi), komiirlestirici

madde ve yanic1 (kopiirtiicii) madde olmak iizere ii¢ temel bilesenlerine dayanir

[24,25].

Gaz Faz Reaksiyonu: Yanma isleminin radikal reaksiyonlari gaz fazinda meydana
gelir. Alev inhibisyonu, alevde radikal zincir reaksiyonlarinin dallanmasindan sorumlu
olan H:, OH- gibi oldukga reaktif tiirlerle reaksiyona girerek yanma siirecini
engelleyen spesifik radikallerin (6rnegin Cl-, Br-) etkisiyle ilerler. Bu sayede daha az
reaktif hatta inert molekiiller olusur ve alevdeki reaktif radikallerin konsantrasyonu
kritik bir degerin altina diiser ve alev soner. Serbest radikalleri sondiirmede etkili olan

hidrojen halojeniirleri serbest birakan genellikle halojen igeren alev geciktiricilerdir
[26].

Halojenliler, fosforlu ve antimonlu alev geciktiriciler buhar fazinda, ekzotermik
stiregleri kesintiye ugratmak ve yanmayi bastirmak icin radikal bir mekanizma ile
hareket eder. Fosfor ayrica gaz halindeki iiriinlerin aleve yayilmasini 6nlemek ve
polimer yiizeyini 1s1 ve havadan korumak i¢in bir bariyer gérevi goren ylizeyde komiir

olusumunu tesvik eden yogun fazda da hareket edebilmektedir.
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2.4 Polimerler Icin Temel Alev Geciktirici Katkilar

Polimerler, karbon bakimindan zengin, organik yapis1 nedeniyle olduk¢a yanicidir ve
bu nedenle, malzemenin tutusabilirliginin, tutugsmay1 engelleyen ve yanma hizini veya
yanma mekanizmasini azaltan ¢esitli alev geciktiriciler tarafindan azaltilmasi gerekir
[15]. Polimerik malzemeler igin yaygin olarak kullanilan organik, inorganik, mineral,

halojen igeren veya fosfor igeren ¢esitli tipte alev geciktiriciler kullanilmaktadir.

Alev geciktiricinin rolii, malzemenin tutugmasini 6nlemek degildir. Alevin yayilma
hizim1 minimumda tutmak ve silirekli yanmayir Onlemektir. Bu nedenle alev
geciktiriciler, polimerin tutusmaya karsi direncini artirarak alevin yayilmasini 6nleme
egilimindedir. Bu sebeple ideal bir alev geciktirici katkinin asagida belirtilen

ozelliklere sahip olmasi gerekmektedir [27].

- Giliniimiizde gittikge artan taleplerden biri olan diisiik toksisiteye sahip olmali ve

herhangi bir saglik tehlikesine neden olmamalidir.
- Kiii¢iik parcacik boyutlu ve renksiz olmalar tercih edilmektedir.

- Islem sicakliklarinda termal olarak kararli olmali ve baglandig1 polimer ile uyumlu

olmalidir.
- Baglandig1 polimerin mekanik 6zelliklerini iyilestirmeli en azindan korumalidir.

- Kullanilabilir ve uygun maliyetli olmalidir.
2.4.1 Halojenli Alev Geciktiriciler

Geleneksel olarak kullanilan halojen bazli alev geciktiriciler Avrupa ve ABD'den
gelen diizenlemeler ile c¢evresel ve saglikla ilgili sorunlar nedeniyle kisitlanmis
olmasina ragmen halojenli alev geciktiriciler hala polimerlerle birlikte yaygin olarak
kullanilmaktadir fakat yandiklar1 zaman c¢evreye yaydiklar1 yiikksek duman
konsantrasyonu ve CO iiretimi halojenli alev geciktiricilerin son yillardaki rollerini ve
Onemini azaltmistir [4,5]. Halojenli alev geciktiriciler dogurganligin azalmasi, dogum
kusurlari, 6grenme bozukluklar1 dahil olmak {izere {ireme, tiroid, endokrin, gelisimsel

ve norolojik bozukluklara neden olur [28-30]. Bu nedenle, bu katki maddelerinin
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iretimi, pazarlanmas1 ve kullanimi baz1 Avrupa iilkelerinde halihazirda yasaklanmis

veya kaldirilma siirecindedir [31,32].

Dort sinif kimyasal bilesik, flor, klor, brom veya iyot iceren halojenli alev geciktiriciler
olarak kullanilabilir. Etkililikleri su sekilde derecelendirilir: I> Br> CI> F [33]. Iyotlu
geciktiriciler ¢ok diisiik termal kararliga sahiptir ve ¢ogu polimer isleme sirasinda
ayristigl icin ticari polimerle islenemez. Termal kararliliklarinin ¢ok diisiik olmasi
gerceginden dolayr nadiren kullanilir. Buna karsilik, flor tiirevleri ¢ok gec ayrisir.
Florlu geciktiriciler normalde diger polimerlerden daha stabildir ve flor radikalleri
veya hidrojen floriir salmaz ve bu da brom ve klor formiilasyonlarini en kullanigl hale
getirir. Brom, karbon ile bagi klordan daha zayiftir. Bu nedenle yanma esnasinda daha
etkilidir ve yanmanin daha erken bir agamasinda miidahale edebilir fakat bromlu alev

geciktiriciler digerlerinden daha pahalidir [34].

2.4.2 Antimon Trioksit

Antimon trioksitler (Sb203) tek basina kullanildiklarinda alev geciktirici 6zelliklere
higbir etkisi yoktur. Ozellikle halojenli alev geciktiriciler igin etkili bir sinerjisttir.
Katalizor gorevi goriir ve halojenli alev geciktiricilerin aktif molekiillere
parcalanmasini  kolaylastirir.  Antimon  trioksit ve halojenli alev geciktirici
kombinasyonu, en 6nemli sinerjik alev geciktirici kombinasyonlarindan birini gosterir.
Halojen kakt1 yiiklemesini azaltmak i¢in bromun antimon [35], ¢cinko [36], kalay [37],
demir oksitler [38], klorlu parafinler [39,40] ve/veya nitrojen ve fosfora bazli sisen
sistemler [41] gelistirilmistir. Ozellikle antimon trioksit hem yogusmus hem de gaz
fazinda etki gostermesi nedeniyle yaygin olarak kullanilmaktadir. Ayrica halojenli
katkilarka reaksiyona girerek, kendileri de yanginin alev fazim besleyen yiiksek
enerjili H+ ve OH- radikallerini ortadan kaldirmada dogrudan etkili olan ugucu
antimon halojen bilesikleri iiretir, bdylece halojenli alev geciktiricilerin alev

geciktirme etkisini gliclendirir.

Bir 6rnek ¢alismada bromlu halojenli alev geciktirici katki ile antimon trioksit birlikte
sirasiyla agirlikca %20 ve agirlikca %7 kullanildiginda UL94 VO siniflandirmasina

ulasilabilecegini gostermistir [42].
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2.4.3 Fosfor Bazh Sisen Alev Geciktiriciler

"Sigmek" terimi, Elizabeth doneminde trajedi yazart John Webster tarafindan
"malzemenin biiylimesi ve 1s1ya karst hacminin artmas1" veya "malzemenin genisleyen
bir etki gostermek i¢in kopiirmesi" seklinde iki anlamda tanimlanmistir. Malzemeler
kritik bir sicakligin 6tesinde 1sitildiginda, sismeye ve ardindan genislemeye baglar. Bu
islemin sonucunda, alttaki malzemeyi 1s1 akisinin veya alevin etkisinden koruyan
yluzeyde kopiiklii hiicresel komiirlesmis bir tabaka meydana gelir. Sisen alev
geciktiriciler, polimerin daha fazla yanmasini engelleyen polimer yiizeyinde kopiiklii
cok hiicreli bir kdmiir olusumunu saglayan bir mekanizma ile islev goriir. Malzemenin
ylizeyinde olusan komiir kopiigii, gaz halindeki piroliz {iriinlerinin yanma bolgesine

diflizyonunu yavaslatan 1s1 ve oksijene karsi etkili bir bariyer gorevi goriir [43-45].

Fosfor, alev geciktirici 6zelliklere sahip hem organik hem de inorganik maddelerde
bulunur. Fosforun birkag oksidasyon durumu vardir ve bu okside malzemeler,
malzemenin alev geciktirici 6zellik kazanmasini saglar. Fosfin oksitler, fosfonyum
bilesikleri, fosfinler, fosfonatlar, fosfitler, elemental kirmiz1 fosfor ve fosfatlarin timii
alev geciktirici olarak kullamilir. Fosfor igeren alev geciktiriciler, diisiik duman
emisyonu, diisiik toksisite ve yanma sonrasi kararli bir karbonize tabaka olusumu gibi
miikemmel 6zelliklere sahip halojensiz alev geciktiricilerin 6nemli bilesenleridir [5,6].
Komiirlesmis katman, karsilik gelen polimerin daha fazla pirolizini onleyebilir ve

ayrica termal olarak ayristirilmis dahili iirlinlerin gaz fazina diflizyonunu da inhibe

edebilir [7].

Kimyasal icerikli alev geciktiricilerden polifosforik asit ve amonyagin inorganik
tuzundan sentezlenen, yiiksek molekiiler agirlikli amonyum polifosfat (APP)
giiniimiizde endiistriler arasinda artan oranda ilgi gérmektedir. Daha diisiik maliyetle,
polimer matriksine daha az yiiklemeleri ve miikemmel islenebilirligi nedeniyle diger
alev geciktiricilere gore tercih edildigi bilinmektedir. En 6nemlisi, APP halojen
icermeyen bir alev geciktiricidir ve bu nedenle piyasadaki brom ve klor iceren
halojenli triinlere gore c¢evre acisindan faydali, insan ve diger canlilarin sagligina
duyarli, yanma sirasinda daha az toksik gaz ve duman trettigi bulunmustur [46]. APP
igeren polimerik kompozitler atese maruz kaldiginda, APP once polifosforik asit ve
amonyaga ayrisir. Polifosforik asit daha sonra hidroksil grubu veya hidroksietil
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siyaniiratlar veya siklik tire-formaldehit regineleri gibi diger sinerjist gruplariyla
reaksiyona girerek stabil olmayan bir fosfat ester olusturur [47]. Fosfat esterin
dehidrasyonu iizerine, polimerik malzemelerin yiizeyinin iizerinde 1s1 kaynagina kars1
bir karbon kopiigii olusumunu igeren komiirlesme meydana gelir [48]. Sekil 2.5te

sisen alev geciktirici mekanizmasini gosterilmektedir.

= 280°C
— 04 + n NHg
Polifio s b s sit
Dehid i
= syon
—— > =C=t +HzPO
THD I
1 ¥,
b mir formu

Sekil 2.5: Sisen alev geciktirici mekanizmasi

Teorik olarak, sisen bir alev geciktiricide ii¢ ana bilesene ihtiyag¢ vardir:

1. inorganik asit, asit tuzu veya karbonlastirict maddenin dehidrasyonunu artiran diger

asitler gibi bir asit kaynag1 (6rnegin; amonyum polifosfat)

2. Komiir haline gelmek tizere asit kaynagi tarafindan dehidre edilecek olan bir

karbonhidrat olan bir karbonlastirict madde (6rnegin; polialkoller)

3. Polimerin hacminin artmasit ve sismis c¢ok hiicreli bir tabakanin olusumu ile
sonuclanan gazi serbest birakmak icin ayrigtirilacak bir sisirme maddesi (6rnegin;

melamin) [49].

Sisen sistemler son yillarda artan bir ilgi gdrmiistiir. Polipropilen i¢in fosfor-azot

kombinasyonlarina dayali birkag¢ sisen sistem mevcuttur. Bunlar;
e Amonyum polifosfat (APP) + pentaeritritol (PER) [50],
e APP + melamin + PER [51],

e APP + triazin [52],
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e Diamonyum pirofosfat + PER [53],
e Melamin + kendinden alev geciktirici polimer [54],

e Makromolekiiler komiir olusturucu sistem [55] veya melamin fosfat + PER
[56]

Bunlar arasinda en yaygin sisen sistem olarak, PER'nin komiir olusturucu madde
oldugu ve amonyum polifosfat [50] ve diamonyum pirofosfatin [53], hem asit kaynagi
hem de sisirme maddesi olarak gorev yaptigi kombinasyonlar1 kullanilmaktadir.
Genellikle PP'de tek basina kullanilan fosfor bilesikleri ¢ok etkili degildir ancak fosfor
igeren sisen sistemler oldukca etkilidir. Sisen sistemlerin en biiyiik avantajlari, yiiksek
termal kararliliklar1 (yaklasik 260 °C) ve halojenli alev geciktiricilere kiyasla yiiksek
UV kararliliginin olmasidir [57].

2.4.4 Mineral Esasli Alev Geciktiriciler

Mineral esash alev geciktiriciler yandiklari zaman ¢evre ve insan sagligi i¢in zararsiz
metal oksit, karbondioksit ve su salmaktadirlar. Diinyadaki alev geciktirici tiiketiminin
bliylik kismini toplam alev geciktiri tliketiminin yarisi olan metal hidroksitler
olusturmaktadir [58]. Metal hidroksitler arasinda aliiminyum trihidroksit (Al(OH)s,
ATH) ve magnezyum dihidroksit (Mg(OH)2, MDH) en yaygin olarak bilinenlerdir
[59]. Aliminyum ve magnezyum hidroksit gibi en yaygin olarak kullanilan inorganik
alev geciktiriciler, fiziksel yollarla yanma siirecini etkiler. Organik bilesiklerin aksine,
inorganik bilesikler 1sinin etkisi altinda buharlagmazlar; bunun yerine ¢ogunlukla
endotermik reaksiyonlarda su, karbon dioksit, kiikiirt dioksit, hidrojen kloriir gibi

yanici olmayan gazlar vererek ayrisirlar [60].

2.4.4.1 Aliiminyum Trihidrat ve Magnezyum Hidroksit

ATH ve MDH, gii¢lii duman bastirma 6zellikleri ile birlikte polimerler i¢in halojensiz
alev geciktirici katki maddesi olarak 6nemli bir potansiyele sahiptir. ATH genellikle,
teknik olarak yiiksek dolgu iceriginin miimkiin oldugu ve iglem sicakliklarinin 180-
200°C'y1 ge¢gmedigi uygulamalarda kullanilir. Diistik maliyetli, ¢cevresel olarak kabul

edilebilir ve polimerik sistemlere dahil edilmesi kolaydir. Daha diisiik maliyeti ve daha
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az duman iretimi nedeniyle MDH'a gore genis bir uygulama yelpazesine sahiptir,
ancak daha diisiik termal stabilite sergiledigi igin polipropilen ile islenmeye daha az

uygundur.

ATH, 180 ile 200°C sicaklik araliginda ayrigmaya baslar. Aliminyum oksit ve su,
ATH'nin bozunma iriinleridir. ATH, Al203.3H20 olarak formiile edilmistir.

Aliiminyum kalintisi, koruyucu bir bariyer olusturmak i¢in birikmektedir.

2A1(0H); - Al,05 + 3H,0 (2.1)

MDH, en yaygin olarak kullanilan ikinci yangin geciktirici dolgu maddesi olarak
bilinir. ATH'den daha pahalidir, ancak daha yiiksek bir bozunma sicakligina sahiptir
(yaklasik 300°C). Bu 6zellik, yiiksek islem sicakliklariyla karsilasildigi termoplastik
uygulamalarda kullanim i¢in daha uygun hale getirir. Ozellikle MDH, baz1 tel ve kablo
uygulamalarinda, polipropilen ve poliamidlerde kullanilmaktadir [61]. Magnezyum
dihidroksit (MDH) gibi metal hidroksitler, endotermik olarak ayrisir ve yanma islemi

sirasinda su molekiillerini gaz fazina birakir.

Mg(OH), - MgO + H,0 (2.2)

Genel olarak, poliolefinler i¢in inorganik hidroksitlerin genel kusuru, bunlarin tasiyici
polimer ile uyumsuzluklaridir. Homojen olarak karisabilirligini gelistirmek ve
mekanik, elektriksel ve alev geciktirici 0zelliklerini olumlu yonde etkilemek igin
inorganik hidroksitler, stearik asit [62,63], silanlar [64,65] veya titanatlar [66] gibi yag
asitleri ile yiizeyleri kaplanmaktadir. Yiizey islemine alternatif bir ¢6ziim, kontrollii
¢okeltme ile partikiil boyutu, partikiil boyutu dagilimi veya partikiil sekli gibi fiziksel

ozelliklerinin optimizasyonudur.

Polipropilende UL94 VO orani elde etmek i¢in 6nemli miktarlarda kullanilmalari
gerekmektedir. ATH ve MDH, yiiksek yiiklemelerde (tipik olarak agirlikga %40 ila
60) etkili bir alev geciktirici ve duman bastirici olabilir. Uygun alev geciktiriciligi elde
etmek i¢in yiikleme seviyeleri agirlikca %60'tan yiiksek olmalidir. Ornegin,
polipropilen i¢inde agirlikga %57 magnezyum dihidroksit yiliklemesi kullanilarak,

azaltilmis duman emisyonu ile UL94 VO siniflandirmasini gegen bir formiilasyon elde
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edilmistir [67]. Bununla birlikte, aymi zamanda, saf polipropilene kiyasla
PP/Mg(OH)2'nin egilme ve gerilme mukavemeti azalmustir. Iyi malzeme 6zelliklerini
muhafaza etmek ve magnezyum dihidroksitin yiikleme seviyesini agirlik¢a yaklagik
%10 oraninda disiirmek i¢in gecis metal oksitleri (6rnegin nikel oksit) gibi
sinerjistlere ihtiyag vardir [68]. Ancak bu ¢ozelti dolgu igerigini azaltsa da ayni
zamanda polimerin viskozitesini diisiirme ve dolayisiyla damlama egilimini artirma

egilimindedir. Ek olarak, nikel oksidin rengi, uygulama alanin1 daraltabilmektedir.

2.4.4.2 Huntit / Hidromanyezit

Huntit-hidromanyezitin diinyada bilinen en biiyiik yataklar1 Afyon-Denizli-Isparta'y1
icine alan goller bolgesinde Tiirkiye'de bulunmaktadir. Huntit ve Hidromanyezit, 6zel
magnezyum karbonat iceren minerallerdir. Hidromanyezit Mgs(CO3)4(OH)..4H20
magnezyum karbonat ve magnezyum hidroksitin bir karigimidir. Hidromanyezit, ATH
ve MDH'den daha genis bir sicaklik araliginda endotermik olarak su ve karbondioksit
salarak, Ustlin yanma geciktirici 0zellik gosterir. Magnezyum ve kalsiyumun bir
karbonati olan huntit MgsCa(CQOz3)s, aslinda inorganik bir hidroksit degildir. Bu
nedenle, hidroksitlere benzer bir yanma geciktirici performans sergilemez; yanma
geciktiricinin iist diizey termal stabilitesine ihtiya¢ duyuldugunda kullanilir, 6rnegin;
daha yiiksek isleme sicakliklar nedeniyle tek basina hidromanyezit ilavesinin uygun
olmadig1r kompozitler. Ayrica, huntitin iyi duman bastirma 6zelliklerine sahip oldugu
bulunmustur [69-71]. Huntit hidromanyezit disinda potansiyel alev geciktirici mineral

dolgu maddelerinin fiziksel 6zellikleri Tablo 2.1’de gosterilmistir.
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Tablo 2.1: Potansiyel alev geciktirici mineral dolgu maddelerinin fiziksel 6zellikleri

[72]
Filler Formula Taecompf°C  AHdecomp/k] g"
Aluminium hydroxide Al;03-3H0 180-200 1300
Magnesium hydroxide Mg(OH); 300-320 1450
Calcium hydroxide Ca(0OH), 430-450 1150
Nesquehonite MgC03-3H,;0 70-100 1750
Hydromagnesite Mgs(CO3)4(OH),-4H,0 220-240 1300
Huntite Mg3Ca(C03), 400 980
Ultracarb Hydromagnesite/ 220-400 1172
Huntite 6040
Boehmite AlO(OH) 340-350 560

Dogada, hidromanyezit genellikle huntit ile karisik olarak tortullarda bulunur.
Hidromanyezit tanecikleri, daha kii¢iik boydaki yass1 yapili huntit tanecikleri i¢inde
serpistirilmis olarak goriilebilir. Sinerji yaratmak igin birlikte kullanilabilirler. Huntit
parcaciklar1 diiz morfolojiye sahiptir ve hidromanyezit pargaciklart bloklu bir
morfolojiye sahiptir. Sekil 2.6’da Huntit/hidromanyezit mineralinin taramal1 elektron
mikroskobu (SEM) goriintiisiinii gostermektedir. Daha biiyiik, bloklu parcaciklar

hidromanyeziti temsil ederken, daha kiiciik, yassi pargaciklar Huntit'i temsil eder.

Sekil 2.6: Huntit-hidromanyezitin taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiisii
[59]
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Hidromanyezitin yaklagik 220°C ila 550°C arasinda {i¢ ayrisim asamasi vardir. Su ve
karbondioksiti serbest birakir, ardindan hidroksit iyonu termal olarak ayrisir ayrilir ve

magnezyum oksit kalintist birakir [73].
Mgs(C03),(OH); .4H,0 » Mgs(C03)4,(OH), + 4H,0  (2.3)

Mgs(C03),(OH), - Mg, (CO3),+ MgO + H,0 (2.9)

Mg, (CO3), » 4MgO + 4CO, (2.5)

Huntit iki asamali bir siiregte ayrisir. 450°C ile 800°C arasindaki sicakliklarda
karbondioksit aciga cikarir. Huntit once magnezyum okside ayrisir, daha sonra
karbondioksit ve kalsiyum karbonata ayrisir, daha sonra kalsiyum karbonatin

karbondioksit ve kalsiyum okside ayrigmasi meydana gelir [73].

Mg;Ca(C03), » 3MgO + CaCO5 + 3CO0, (2.6)
CaC0O; - CaO + +CO, (2.7)

Endsiitride, huntit ve hidromanyezit karisimi, iyi bilinen metal hidrat alev
geciktiricilere kiyasla, ayrisma mekanizmasi ve morfolojisi ile avantajlara sahiptir.
Huntit ve hidromanyezitin karigimlari, 6zellikle ATH'min islemeye dayanamadigi ve
MDH kullaniminin ¢ok pahali oldugu boru ve kablo imalatinda kullanilabilir. Bu,
huntit ve hidromanyezitin isleme sirasinda daha yiiksek sicakliklar gerektiren
polimerlerle kullanilabilecegi anlamima gelir [73]. Maliyet olarak da huntit
hidromanyezit karisimi hem ATH'dan hem de MDH'dan %50-150 oranlarinda daha
disiiktiir. Bu da dirtiniin bir diger avantajli yOniidir. Giinlimiizde huntit ve
hidromanyezit karistmi, ATH ve MDH kullaniminin yerini gittikce almaktadir. Bu
tezin ana odak noktasi, huntit ve hidromanyezit karisimlaridir. Polipropilenin alev
geciktiriciligini arttirmak i¢in halojensiz alev geciktiricilerden mineral esasli huntit ve
hidromanyezit ile fosfor bazli sisen alev geciktiricilerin sinerjik olarak bir arada

kullanimi arastirilmistir.
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2.5 Polimerlerin Yanicilik Testleri

Yanabilirlik testleri, polimerik malzemelerin yanicilik 6zelliklerini belirlemek igin gok
onemlidir. Bu testler bir malzemenin atesle veya 1siyla temas ettiginde veya
malzemenin c¢evresinde bu etkenler var oldugunda, malzemenin ne kadar kolay
tutusacagini veya yanacagini belirler. Bu testlerin rolii {iriiniin yeterli bir yangin
giivenligi performansina sahip oldugunu ve ¢esitli yangin giivenligi yasalar1 ve
standartlarina uygun oldugunu gostermektir. Polimerik malzemelerin yaniciligi
tutusabilirlik, alev yayilimi ve 1s1 salinimi ile degerlendirildiginden, yangin davranigini
degerlendirmek i¢in bu kriterlerden bir veya daha fazlasinin dlciilmesi gerekmektedir
[74]. Bu testler, kiiciik laboratuvar testlerinden, tezgah olgekli testlere ve tam 6lgekli
testlere kadar uzanir, ancak hicbiri gercek bir yanginda ¢ok ¢esitli kosullar oldugu i¢in
ve tek bir test yalnizca belirli bir ¢esit yangina odaklandigi i¢in, yangin senaryolarinin

tamamini kapsamaz [75].
2.5.1 Kiiciik Olcekli Laboratuvar Testleri

Kiiciik 6l¢ekli yanicilik testleri, malzemelerin ilk yanma asamasini anlayabilmek igin
cok faydali araglardir. Ancak, gercek yangin kosullarint dogrudan simiile etmek i¢in

yeterli degildirler.
2.5.1.1 DIN 4102-1 Testi

DIN 4102-1, gesitli yap1 malzemelerinin (kenar veya ylizey tutusmasi) kiigiik bir aleve
(20 mm yiiksekliginde) maruz kaldiginda tutusabilirligini 6l¢en bir Alman test
standardidir [76].

Kenar atesleme testinde, maksimum 60 mm kalinliga sahip numune filmleri (boyut
190 mm % 90 mm), bir test odasinin i¢ine dikey olarak monte edilir ve bir gaz alevine
(45° ac1) tabi tutulur. Yanan damlamalar toplamak i¢in numunenin altina bir filtre
kagidi yerlestirilir. Alev 15 saniye siireyle uygulanir. Alev ¢ikarildiktan sonra 20 s
icinde alev 150 mm referans isaretine ulagmazsa numune testi basariyla gecer. Hasar

uzunlugu, yanma siiresi, yanan damlalar, agirlik kayb1 ve kagit tutugsmasi kaydedilir.
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2.5.1.2 Limit oksijen indeksi tayini (LOI)

Limit Oksijen Indeksi testi oksijen ve nitrojen [O2/N2] karisimindaki malzemenin
yanmasint destekleyecek minimum oksijen [O2] konsantrasyonunu olger. ASTM
D2863 uluslararasi standardina gore, LOI, yanan bir numunenin {izerinden bir oksijen
ve nitrojen karigimi gecirilerek cam tiipiin merkezine dikey olarak yerlestirilmis
numunelerde belirlenir. Numune bir alevle tutusturulur ve asagi dogru isitilmamis
malzemeye yanar. Oksijen/azot orani, kritik bir seviyeye ulasilana kadar oksijen
igerigini azaltarak degistirilir. Daha yanici maddeler, daha az yanici maddelere gore
daha diisiik oksijen konsantrasyonlarinda yanmaya devam eder. Bu nedenle, tersine,
daha ytiiksek bir sinirlayict oksijen konsantrasyonu (LOI), daha fazla aleve dayanikli
malzemeyi gosterir [77]. Bazi polimerlerin LOI indeksleri ornekleri Tablo 2.2'de

listelenmistir.

Tablo 2.2: Segilen polimerler i¢in LOI ve kendiliginden tutusma sicakligi [6]

Kendiliginden
Polimer Ad1 Tutusma Sicakhgi LOI (%)
O
Polietilen 350 18
Polipropilen 350 18
Polistiren 490 18
Polivinil kloriir 450 42
Politetrafloroetilen 580 95
Poliamid 6'6 530 24

LOI degeri, plastigin temel bir 6zelligi olarak kabul edilir, ancak plastigin acik bir
atmosferde atese nasil tepki verecegini sdylemez [78]. Bu test basit, ucuz ve
tekrarlanabilir olmasi nedeniyle laboratuvar Olcekli yanicilik testlerinin en

dogrularindan biridir ve ¢ok ¢esitli malzemeler i¢in yaygin olarak kullanilmistir

[79,80].

2.5.1.3 UL 94 Dikey Yanicilik Testi

UL94 dikey testi, dikey (94 V, 94 VTM, 94 5V) ve yatay (94 HB, 94 HBF, 94 HF)
olarak ayrilan alti UL94 alev testinden biridir [81].

UL94 V igin, maksimum 13 mm kalinliga sahip standart numune (125+£5 mm X 13£5

mm) bir test odasina dikey olarak monte edilir ve iistten tutulur. Numunenin 30 cm
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altina ince bir pamuk tabakasi yerlestirilir. Numunenin alt kenarindan 10 mm
mesafeden 20 mm metan gazi alevi 10 saniye siireyle uygulandiktan sonra ¢ekilir. Alev
sonras! siiresi t1 (yangmin sonmesi igin gerekli alev siiresi) not edilir. ikinci alev
uygulamasi, ilk uygulamadan kaynaklanan alev séndiigliinde hemen gergeklesir. Son
alev siiresi t2 ile kivilcim siiresi t3 (yangin pariltisinin kaybolmasi igin gereken siire)
not edilir. Ayrica numunenin altinda bulunan pamugun yanic1 damlalarin varligi ve
tutugmasit gozlemlenir. Numune Tablo 2.3'te listelenen kriterlere gore siniflandirilir.

Sekil 2.7°de temel dikey test aparatini géstermektedir.

Numune E——

Bralor

v -
Pamuk » RIS

l

Sekil 2.7: Dikey yanma test sematik gosterimi

Tablo 2.3: UL94 dikey yanma testi siniflandirmasi [81]

Kriter kosullar VO V1 V2
Her uygulani alev sonrasi

numunenin kendini séndiirme siiresi <10s <30s <30s
(t1 veya t2)

5 numune i¢in ayarlanan herhangi

bir kosul i¢in toplam art alev siiresi

(t1 +t2) <50s <250s <250s
Ikinci alev uygulamasindan sonra

her bir numune i¢in art alev ve

yanma siiresi (t2 + t3) <30s <60s <60s
Kelepgeye kadar alevin yanmast

veya parlamasi Hayir Hayir Hayir
Pamugun yanmasi Hayir Hayir Evet
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V0 oranina sahip malzeme en az yanici olarak kabul edilir. Bununla birlikte, V2 oram
da bir¢ok uygulamada yaygin olarak kabul edilmektedir. Bu tez ¢calismasi kapsaminda

numuneler UL 94 dikey yanma testine gore degerlendirilmistir.
2.5.2 Tezgah Olgekli Laboratuvar Testleri

Tezgah testleri, malzemenin belirli bir belirli yangin senaryosunda nasil yanacagini
simiile eder. Tam 6lgekli yangin performansini tahmin etmek i¢in yangin giivenligi
miihendisliginde kullanilan hassas analitik veriler {iretirler. Ancak, tam 0&lgekli
testlerin aksine, bitmis bir {iriin gerektirmezler (bunun yerine c¢esitli boyutlarda

levhalar, seritler veya filmler kullanilir).
2.5.2.1 Koni Kalorimetre Testi

Koni kalorimetre testi yangin testlerimde en 6nemli tezgah 6lgekli test olarak kabul
edilir ve gesitli malzemelerin yangina tepkisini degerlendirmek icin en gelismis ve
etkili yontemdir. [82,83]. Kontrollii kosullar altinda test edilen malzemenin yangin
ozelliklerini dlgebilen, diinya ¢apinda kullanilan standart bir yontemdir [84,85]. Koni
kalorimetre Ol¢limlerinin hesaplamalari, malzemeden salinan 1s1 miktarinin yanma
sirasinda tiiketilen oksijen miktariyla orantili oldugunu varsayan oksijen tiiketimi

ilkesine dayanmaktadir (tiiketilen her kg oksijen basina 13.1 MJ 1s1 agiga ¢ikar) [86].
2.5.3 Tam Olcekli Laboratuvar Testleri

Tam olgekli testler, liriiniin gercek yanginda gergek performansini simiile etmeyi
amaglar. Oda testlerini igerir [87]. Bu testler genellikle ¢ok pahalidir ¢ilinkii ¢ok
miktarda malzeme tiiketilir, kurulmalar1 ve ¢alistirilmalari uzun zaman alir ve
tekrarlanabilirlikleri belirsizdir. Bununla birlikte, nihai {irliniin yangindan korunma
derecesi hakkinda gergek bir 6lcii verirler. Bu testler sirasinda 1s1 salinimu, kiitle kaybi
ve optik duman yogunlugu gibi yangin &zellikleri zamanin bir fonksiyonu olarak

Olctliir.
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Bolim 3

Materyal ve Metot

3.1 Materyal

Alev geciktirici kompozitler; polimer matriks hammadde, inorganik alev geciktirici
madde olarak mineral katkilar ve halojensiz fosfor-azot bazli sisen alev geciktirici

katki olmak tizere ti¢ ¢esit bilesen kullanilarak hazirlandi.

Tastyict polimer matriksi olarak, Petkim Petrokimya Holding A.S (izmir, Tiirkiye)
tarafindan tedarik edilen Petoplen EH251 kodlu termoplastik polipropilen (PP)
kullanildi.

Tablo 3.1’de kompozitlerin hazirlanmasinda kullanilan PP’nin bazi teknik 6zellikleri

verilmektedir.

Tablo 3.1: Petoplen EH251 PP’nin 6zellikleri

Ozellik Deger Test Metodu

Erime Akis Hiz1 (230°C/2,16 kg) 24 g/10dk ASTM D1238

Yogunluk 0.905 g/cm®*  ASTM D1505
Ergime Noktas1 (DSC, 2.1s1tma) 163 °C ASTM D3418
Deformasyon Sicakligi, 0,45 MPa 87 °C ISO 75

PP'nin  alev  geciktirici  Ozelliklerini  gelistirmek  amaciyla  inorganik
huntit/hidromanyezit (H/H) minerali kullanildi. H/H’nin diinyada bilinen en biiyiik
yataklar1 Tiirkiye'de bulunmaktadir. Ticari ad1 UltraCarb LH15C olan, Tiirk menseli
H/H, Likya Minerals Madencilik (Izmir, Tiirkiye) tarafindan tedarik edildi. UltraCarb
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LH15C, huntit ve hidromanyezit mineralinden olusan beyaz, ince dgiitiilmiis dogal
inorganik bir triindiir. Huntit ve hidromanyezitin kimyasal formiilii sirasiyla [MgzCa

(CO3)4] ve [Mgs(COz)4(OH)2.4H,0] seklindedir.

Tablo 3.2°de kompozitlere alev geciktirici 6zellik kazandiran H/H mineralinin bazi

teknik ozellikleri verilmektedir.

Tablo 3.2: Ultracarb LH15C H/Hnin ozellikleri

Ozellik Deger Test Metodu
Malvern Lazer Kirinimi, dso 3.1 pm -

Yogunluk 2.4 g/cm? ASTM D1505
Renk (Parlaklik [L*7) min. 93 -

H/H minerali ile sinerjik etki yaratarak kompozitlerin hem alev geciktirici hem de
mekanik 6zelliklerini iyilestirmek i¢in fosfor-azot bazli sisen (intumescent) sistemler
kullanildi. Ticari adi, ADK STAB® FP-2500S olan poliolefinler i¢in uygun, fosfor-
azot bazli, halojensiz alev geciktirici olan bu katki Adeka (Avrupa) tarafindan tedarik
edildi.

Tablo 3.3’te polipropilen kompozitlere H/H ile birlikte sinerjik etki yaratmak amaciyla
kullanilan fosfor-azot bazli sisen alev geciktiricinin baz1 teknik 6zellikleri

verilmektedir.
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Tablo 3.3: ADK STAB® FP-2500S’nin ozellikleri

Ozellik

Deger

Test Metodu

Fosfor Oranmi

Azot Orani
Kiitle Yogunlugu

Ergime Noktast

Malvern Lazer Kirinimi, d50

Uguculuk (TG analizi,

10°C/dk., havada)

%17- 20 (w/w)

%19 — 23 (w/w)
0.3- 0.5 g/cm?
Bozunma> 270°C
6-9 um

>300°C- %10 kilo
kaybi1

Photometry after oxidizing
dissolution; (11/17)

Elemental analysis; (11/07)

ASTM D3418

3.2 Alev Geciktirici Kompozit Formiilasyonlarinin

Hazirlanmasi

Alev geciktirici polipropilen kompozitlerin hazirlanmasinda ilk asama olarak H/H

oran1 agirlikga %40-50-60-70 artan oranlarinda PP matriksi i¢inde kullanilarak

hazirland1 (Tablo 3.4). Formiilasyonun ilk asamasinda fosfor-azot bazli sisen alev

geciktirici kullanilmadi. H/H mineralinin PP ile sinerjistik katki olmadan tek basina

kullanildiginda yanicilik testlerinden biri olan UL94 standardina gére hangi oranda

istenilen sinifi elde ettigini gorebilmek icin Tablo 3.4 hazirlandi.

26



Tablo 3.4: 1. Asama alev geciktirici kompozit formiilasyon tablosu

Numune Adi PP (%) H/H (%) IS (%)
PP 100 - -
60PP/40HH 60 40 -
50PP/50HH 50 50 -
40PP/60HH 40 60 -
30PP/70HH 30 70 -

PP*: Polipropilen, HH*: Huntit/Hidromanyezit, IS*: Intumescent (Sisen) Sistem

Tablo 3.5’te H/H ile kullanilan sisen alev geciktiricinin sinerjik etkisini hem mekanik
ozelliklerini hem de termal ve yanicilik 6zelliklerini degerlendirmek i¢in agirlikca %5 -
10-15-20 artan oraninda fosfor-azot bazli sisen alev geciktirici takviyeli PP kompozit
karisimlar1 hazirlandi. PP oranm1 %40-50-60-70 olacak sekilde gruplarda sabit kaldi. IS

oranina gore H/H orami distiriildi.

Tablo 3.5: 2. Asama alev geciktirici kompozit formiilasyon tablosu

Numune Adi PP (%) H/H (%) IS (%)
40PP/55HH/5IS 40 55 5
40PP/50HH/101S 40 50 10
40PP/45HH/151S 40 45 15
40PP/40HH/201S 40 40 20
50PP/45HH/5IS 50 45 5
50PP/40HH/101S 50 40 10
50PP/35HH/151S 50 35 15
50PP/30HH/201S 50 30 20
60PP/35HH/51S 60 35 5
60PP/30HH/10IS 60 30 10
60PP/25HH/151S 60 25 15
60PP/20HH/201S 60 20 20
70PP/25HH/51S 70 25 5
70PP/20HH/10IS 70 20 10
70PP/15HH/151S 70 15 15
70PP/10HH/201S 70 10 20
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3.3 Ekstiider Yontemi ile Alev Geciktirici Kompozit

Peletlerin Hazirlanmasi

Bu tez kapsaminda, kompozitler bir ¢ift vida laboratuvar ekstriideri ile iiretilmistir.
Cift vida ekstriiderin sematik goriintiisii Sekil 3.1°de gosterilmistir. Ekstriider, kovan
etrafinda konumlanmis rezistanslar yardimiyla basing ve sicaklik etkisiyle toz
halindeki karisimi eriyik bir hamura donistiiriir. Kovan igerisinde besleme, sikistirma
ve Ol¢lim asamalarindan gegen eriyik istenilen dispersiyon ozelliklerine ulastirilir.
Kovan ¢ikis kismindaki deliklerden filament halinde sicakligi sabit bir havuza aktarir.
Havuz sicakligr eriyik sicakliktan diisiik oldugu i¢in filamentleri sertlestirir ve bu

filamentler bir kesici (graniilator) yardimi ile pelet formuna getirilir.

' Polimer + Pigment + Wax

Hammadde - =

Yan besleme Gaz alma

Rezistanslar l t

Besleme linitesi

Ekstriizyon

Besleme  Sikistirma Olgtim

“ '.. 7. - -." -‘-.
e e A iy
By T N
S i P T T

Masterbatch ve Kompaund

Sekil 3.1: Cift vida ekstriider sematik gosterimi
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Kompozit tiretiminde oncelikle Tablo 3.4 ve Tablo 3.5’te yer alan formiiller, Budin
Kimyevi Maddeler ve Sanayi ve Ticaret Limited Sirketi'nde bulunan bir tezgah {istii
yiiksek hizli karistiricida (Labtech Engineering, Tayland) (Sekil 3.2) 2000 rpm'de, 10
dakika boyunca karistirildi.

Sekil 3.2: Laboratuvar mikseri

Karigimlar yine Budin Kimyevi Maddeler ve Sanayi ve Ticaret Limited Sirketi'nde
bulunan 20 mm vida ¢apina ve 880 mm kovan uzunluguna sahip, L/D oran1 44:1 olan,
Sekil 3.3’te gosterilen (Labtech Engineering, Thailand) ¢ift vidali laboratuvar
ekstriideri kullanilarak iiretildi. Mikserden ¢ikan karigimlar, ¢ift vidali ekstriiderin
besleme hunisinden 20 rpm ile beslendi ve ekstriiderin ana vida hiz1 190 rpm olarak
belirlendi. Ekstriiderin bolge sicakliklart da 180 ila 190°C arasindaki sicakliklarda

ayarlandi.
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Sekil 3.3: Cift vidali laboratuvar ekstriideri

Ekstriiderin (Sekil 3.3) kafa kismindan ¢ikan makarna seklindeki kompozitler sogutma
havuzunda su ile sogutularak, pelet tipi kompozit malzemeler elde etmek i¢in kesiciye
aktarildi. Kesiciden ¢ikan kompozitlerin ¢aplari ¢ikis kismina bagli olarak 3mm + 0,5
olarak ayarlandi. Ekstriizyon isleminden sonra kompozit peletler, 80°C + 5'de 1 saat

etiivde kurutularak iglerinde kalan nem uzaklastirildi.

3.4 Alev Geciktirici Kompozit Peletlerin

Karakterizasyonu

3.4.1 Ozgiil Agirhik Analizi

Kompozit peletlerin agirliklart ASTM D792-08 standardina gore dnce havada tartildi,
ardindan 23°C'de damitilmis yogunlugu belirli bir (0,791 g/cm?) solvente daldirild: ve
numuneyi tamamen solvente batirilmig halde tutmak i¢in bir platin ve tel kullanilarak

tartildi. Her formiilasyona ait kompozit peletlerden 3 kez dl¢lim alindi ve ortalama
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ozgiil agirhigr hesaplandi. Ozgiil agirlik dlgiimii igin kullanilan formiil denklem 3.1'de

verilmistir.

a

[(a+w)-b] (3'1)

Ozgil Agirlik =

a = havadaki numune kiitlesi.
b = solventteki numune ve platin (kullaniliyorsa) kiitlesi.

w = kullaniliyorsa tamamen daldirilmis platin ve kismen daldirilmis telin kiitlesi.

3.4.2 Eriyik Akis Indeksi Analizi (MFI)

Geleneksel erime indeksi testi polimer islenebilirligini karakterize etmek igin plastik
endiistrisinde yaygin olarak kullanilmaktadir. Eriyik akis indeksi (MFI), bir
termoplastik polimerin eriyiginin akis kolayliginin bir dlciistidiir. Belirli bir sicaklikta
belirli bir agirlik tarafindan uygulanan bir basingla belirli ¢ap ve uzunluktaki bir
kaliptan 10 dakikada akan polimerin gram cinsinden agirlig1 olarak tanimlanir. Eriyik
kompozit peletlerin akigkanlik degerleri, ASTM D1238 standardina gére Mflow cihazi
(Zwick/Roell, Almanya) ile 6l¢iildii. Kompozitler 230°C'de eritildi ve {izerine agirligi
belirli bir yiik (2,16 kg) uygulandi. Her formiilasyona ait kompozit peletlerden 3 kez
Olcim alindi ve ortalama deger hesaplandi. Cihazin genel tasarimi Sekil 3.4'te

verilmistir.

MFI tanimina gore su sekilde ifade edilir:
MFI = &tox Ekstridat Agirligt (3.2)

t = saniye cinsinden ekstriidat siiresi
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Agrhk
2,16 kg

Piston

Piston
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tict silindir . ucu
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g
ucu
/ . ylzeyi
#A— Deney numunesi N

Kalip . b
(8 mm) Ging
basmnci kayb
Kayma akist Kalip

basing dogasn

Sekil 3.4: MFI cihazinin sematik gosterimi

3.4.3 Nem Tayini Testi

Ekstriide edilen kompozit peletler, ekstriider havuzundan ¢iktiktan sonra su
tagtyabilmektedir. Nemli proses malzemenin mekanik 6zelliklerini geriletecegi igin,
risk yaratmamak adina, ASTM D6980 standardina gore yiizdesel nem tayini analizi
yapildi. Nemli kompoziter tekrar etiivde kurutularak iclerinde kalan nem uzaklastirildi.

Cihazin genel tasarimi Sekil 3.5'te gosterilmistir.

Sekil 3.5: Nem tayin test cihazi

3.4.4 Termal Gravimetrik Analiz (TGA)

Polipropilen tasiyicilt alev geciktirici kompozit peletlerin, H/H mineralinin ve fosfor-

azot bazli sisen alev geciktiricinin termal gravimetrik analizi (TGA), Perkin Elmer
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STA 8000 cihazi kullanilarak yapildi (Sekil 3.6). Analiz azot gazi altinda 10°C/dk'lik
bir 1sitma hizinda, oda sicakligindan 800°C'ye 1sitilarak gerceklestirildi.

Termal gravimetrik analiz, kompozit plastik numunelerin analizinde oldukca
faydalidir. Sicaklik programlanmis bir dogrusal hizda artirilirken kontrollii bir
atmosferde kii¢ciik bir numunenin siirekli tartilmasini icerir. Ayrica TGA, bir polimer

bilesiginin dolgu igerigini analiz etmek i¢in kullanilan basit bir tekniktir.

Sekil 3.6: Termal gravimetrik analiz (TGA) cihazi

3.5 Alev Geciktirici Kompozit Plakalarin Hazirlanmasi

3.5.1 Termokinetik Mikser (Gelimat) ve Hidrolik Pres

Makinesi

PP kompozit peletler, yliksek hizli bir laboratuvar termokinetik karigtiricis1 olan
Gelimat makinesinde (Giilnar, Tiirkiye), 2000 rpm hizinda 20 ila 25 saniye
karigtirilarak eritildi. Kompozit peletler, termokinetik mikser icerisinde hizlica
karistirilip, birbirine ve hazne duvarina ¢arpmasi sonucu yiiksek kinetik enerjiye sahip
olurlar. Kinetik enerji yikli kompozit peletler olusan kesme etkisi ile kinetik

enerjilerini 1s1 enerjisine doniistiirlir ve peletler eriyik hamur haline gelir.
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Mekanik testlerden biri olan cekme ve egme testi ve UL 94 standardina gore yanicilik
testi i¢in, tiim kompozit plakalar Hidrolik Pres Makinesi (Labtech Engineering,
Tayland) kullanilarak hazirlandi. Oncelikle; gelimattan ¢ikan eriyik polimer, iki teflon
plaka arasindaki bir kalip bosluguna yerlestirildi. Presleme islemi iki 6zdes hareketli
plaka tarafindan uygulandi. Plakalar 220°C'de 20 saniye sicak preslendi, ardindan 3
dakika boyunca soguk preste birakildi (Sekil 3.7). Mekanik ve yanicilik testleri igin
test numuneleri sirastyla ISO 527-2 standardi, ISO 178 standardi ve UL 94 dikey

yanicilik standartlarina gore hazirlandi.

(a) (b)

Sekil 3.7: (a) Gelimat termokinetik mikser ve (b) Sicak-soguk hidrolik pres

3.6 Alev Geciktirici Kompozit Plakalarin

Karakterizasyonu

3.6.1 Spektrofotometre Cihazi ile Renk Analizi

Alev geciktirici katki maddelerinin katkisiz polipropilen kompozitin rengi lizerindeki
etkisi bir spektrofotometre cihazi ile test edildi. L, a, b degerleri, CIELab D65/10° renk
sistemine ve ASTM E308-18 standardina gore X-Rite Ci64 spektrofotometre cihazi
kullanilarak 6lgiildi (Sekil 3.8). Her kompozit plakadan bes kez 6l¢iim alindi ve
ortalama acgiklik (L*), kirmizilik (a*) ve sarilik (b*) degerleri elde edildi.
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4. | d /ﬁ*’\ 4
Sekil 3.8: X-Rite Ci64 spektrofotometre cihazi

3.6.2 UL94 Dikey Yanicilik Testi Analizi

Alev geciktirici performansi UL 94 dikey yanicilik testlerine gore degerlendirildi. Bu
test, kontrollii kosullar altinda malzemelerin 1siya ve aleve tepkisini 6lgmek ve
aciklamak i¢in kullanilan ASTM D3801-10 standardina gore yapildi. Dikey yanicilik
test yontemi en yaygin kullanilan yontemdir. Bu testte alev numunenin altindan 10+0,5
saniye boyunca uygulandi ve ¢ekildi. Alev sonrasi siire t1 (alevin sonmesi i¢in gereken
stire) Olciildi. Numune sondiikten sonra, alev 10+0,5 saniye daha uygulandi ve

ardindan ikinci alev siiresi t2 ol¢iildii.

Numune geometrisi 125 mm uzunluk/13 mm genislik/3 mm kalinlik 6l¢iilerine gore
hazirlandi. Test diizeneginin zeminine 6 mm kalinliginda 50 mm uzunlugunda pamuk
yerlestirildi. Yanma esnasinda alev parcaciklarinin pamugun {izerine diisiip,
diismedigi gozlemlendi. UL 94 testi sonucunda malzemenin yanicilik dereceleri VO,

V1 veya V2 olarak siniflandirildi.

3.6.3 Mekanik Ozellikler Analizi

Polipropilen kompozit karisim plakalarmin mekanik o6zellikleri, bir ¢ekme test
makinesi (MTS Criterion) kullanilarak test edildi. Kompozitlerin ¢ekme mukavemeti,
5 kN yiik hiicresi ve 50 mm/dk test hiz1 ile ISO 527-2 standardina gore test edilmistir.
Kompozitlerin egilme mukavemeti, DIN EN ISO 178 standardina gore 1 mm/dk test
hizinda ayni cihaz kullanilarak test edildi. Cekme ve egme numunlerinin standarda
uygun numunleri boliim 3.5.1°de anlatilan yonteme gore hazirlanmistir. Numunelerin

geometrisi Sekil 3.9°da gosterilmistir. Her kompozit plakadan ti¢ kez 6l¢iim alindi ve
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ortalama elastise ve egilme modiilii (MPa), maksimum ¢ekme ve egme gerilmesi

(MPa) ve uzama (%) degerleri elde edildi.

230 140

170
109.3 80
80 - -+
70 10
, , 8
o
;,p =
v
a) 150527-2TYPE 1A Kalinlik 3mm b) 50178 Kalinlik 3mm

Sekil 3.9: a) Cekme b) Egme test numunesi

3.6.4 Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

Polipropilen kompozitlerin morfolojisinin arastirilmasi, Sekil 3.10°da gosterildigi gibi
bir taramali elektron mikroskobu (Zeiss Sigma 300 VP) ile yapilmistir. Enerji
Dagilimli X-Isin1 Spektroskopisi kisaca EDS, SEM'den sonra es zamanli olarak
yapildi. Numunelerin bir nevi elementel analizleri olup, nokta ve alan taramasi
yapilarak test edilmistir. Numuneler altinla kaplandi ve goriintiiler ve hizlandirilmis

voltaj 5 kV'a ayarlandi ve farkli biiylitmelerde goriintiiler alinmustir.

Sekil 3.10: Zeiss sigma 300 VP-FESEM SEM cihazi
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Bolim 4

Bulgular ve Tartismalar

4.1 Alev Geciktirici Kompozit Peletlerin Test Sonuglari

4.1.1 Ozgiil Agirlik Analizi Sonuglar

Katkisiz polipropilenin yogunluk (p) degerinin alev geciktirici katkili polipropilen
kompozitlere gore degisimi Tablo 4.1’de verilmistir. Huntit/hidromanyezit inorganik
bir karisimdir ve 0,90 g/cm?® olan polipropilenden 2,60 g/cm?® daha yiiksek yogunluga
sahiptir (Tablo 3.2). Huntit/hidromanyezit mineralinin polipropilen matriksine dahil
edilmesiyle daha yiiksek yogunluklu sonuglara sahip kompozitler elde edildi. Artan
mineral oranina bagl olarak polipropilen kompozitlerin yogunlugunun da artmakta

oldugu tespit edildi.

Alev geciktirici katki igermeyen polipropilenin yogunlugu 0,90 g/cm?®iken en yiiksek
%70 oraninda huntit/hidromanyezit igeren polipropilen kompozit karisimda ise bu

oran artarak yaklasik 2,00 g/cm® olmustur.

Huntit/hidromanyezit minerali ile birlikte fosfor-azot bazli sisen alev geciktirici katki
kullanimt ise, yalnizca Huntit/hidromanyezit minerali yer alan kompozitlere kiyasla
yogunluk degerini eser miktarda da olsa diisiirmiistiir. Formiilasyondaki toplam alev
geciktirici  katki oranm1 (H/H+IS) kompozit peletlerin yogunluk degerlerinin

ortalamalar1 azaldikca katkisiz polipropilene yaklagmustir.

(p) %100 PP < %30 (H/H+IS) < (p) %40 (H/H+IS) < (p) %50(H/H+IS) < (p)
9%60(H/H+IS)
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4.1.2 Eriyik Akis Indeksi (MFI) Sonuglar

Erime akis indeksi (MFI) testi, boliim 3.4.2°de ac¢iklandig gibi yapilmistir. MFT test
sonuglari, artan huntit/hidromanyezit yiikleme seviyesi ile sabit bir diisiis gosterdi. Saf
polipropilen, 24,00 g/10dk MFI'ye sahiptir. Agirlik¢a %70 H/H'lik en yiiksek yiikleme,
MFT'yi yaklagik 22,98 g/10dk’ya diistirdii. Sisen alev geciktirici katkinin matrikse
girmesiyle, polipropilenin zincir hareketlerinin azalmasi nedeniyle eriyik akis indeksi

degerleri diismiistiir.
4.1.3 Nem Tayini Test Sonuglari

Boliim 3.4.3’te bahsedildigi gibi ekstriider havuzundan ¢ikan her kompozit etiivde

kurutularak iglerinde kalan nem uzaklastirildi.

Tablo 4.1: Kompozit peletlerin erime akis indeksi (MFI), 6zgiil agirlik ve nem orani

degerleri
Numune Adi ?g/i:)dk) 875;13 )Agll'llk 1(\(1321)11 Orani
PP 24,00+2,00 0,90+0,00 0,17+0,01
60PP/40HH 32,30+1,00 1,55+0,01 0,23+0,02
50PP/50HH 30,40+3,00 1,76+0,01 0,25+0,03
40PP/60HH 27,84+2,00 1,80+0,02 0,27+0,02
30PP/70HH 22,98+2,00 2,00+0,01 0,29+0,01
40PP/55HH/51S 14,2243,00 1,40+0,01 3,79+0,02
40PP/50HH/101S 9,48+1,00 1,42+0,05 4,78+0,01
40PP/45HH/151S 7,50+1,00 1,41+0,06 14,66+0,03
40PP/40HH/201S 3,20+1,00 1,42+0,01 1,53+0,01
50PP/45HH/51S 22,80+3,00 1,34+0,03 0,73+0,02
50PP/40HH/101S 16.90+2,00 1,30+0,02 2,84+0,02
50PP/35HH/151S 11,16+2,00 1,31+0,01 4,92+0,03
50PP/30HH/201S 7,00+1,00 1,35+0,01 1,98+0,03
60PP/35HH/51S 26,60+2,00 1,20+0,02 0,66+0,04
60PP/30HH/101S 20,20+2,00 1,18+0,03 3,03+0,01
60PP/25HH/151S 20,00+1,00 1,15+0,03 4,05+0,02
60PP/20HH/201S 16,60+2,00 1,19+0,02 2,78+0,05
70PP/25HH/51S 28,00+1,00 1,03+0,01 0,44+0,01
70PP/20HH/101S 20,84+2,00 1,02+0,01 1,33+0,02
70PP/15HH/151S 18,00+1,00 1,00+0,00 2,53+0,03
70PP/10HH/201S 17,60+3,00 1,01+0,02 2,16+0,00
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4.1.4 Termal Gravimetrik Analiz (TGA) Sonuglari

Termal gravimetrik analiz (TGA), boliim 3.4.4'de aciklanan prosediire gore yapildi.
Hammaddeler, Sekil 4.2°de gosterildigi gibi ayn ayri analiz edildi. Literatiire gore
hidromanyezitin ii¢ ayrisim basamagi varken, huntitin iki ayristm basamagi vardir.
Hidromanyezitin kiitle kayiplari, i¢ adim igin sirastyla %15,45, %19,31 ve %57,08'dir.
Huntitin kiitle kayiplari iki basamak igin %37,5 ve %50'dir.

Hidromanyezit 220°C sicaklikta bozunmaya baslamistir. Hidromanyezitten kristal su
kaybi, 220°C ve 350°C sicakliklar arasinda bir baslangic kiitle kaybina neden
olmustur. Hidromanyezitten karbon dioksit kaybi, kiitle kaybindaki ikinci adimdir ve
yaklasik 550°C'ye kadar tamamlanmaz. Hidromanyezitten hidroksil grubunun kaybs,
su olarak 380°C ile 450°C arasindaki sicakliklarda meydana gelmistir. Bu bdlge ayni
zamanda hidromanyezitten karbon dioksit kaybinin sicaklik araligin1 da igermektedir

[73].

Huntit yaklagik 450°C'de ayrismaya baslamistir. Huntitten, 450°C’de karbon dioksit
cikistya ilk kiitle kayb1 olusmustur. Huntitten ilk karbon dioksit kaybi, 450°C ile
610°C sicakliklar1 arasinda meydana gelmistir. Kalsiyum iyonlarina bagli karbonat
gruplariin ayrigmasindan kaynakli huntitten ikincil karbon dioksit kaybi1 meydan
gelmistir. 800°C'de de Huntitin bozunma firiinleri olarak magnezyum oksit ve

kalsiyum oksit kiil formunda kaldig: bilinmekteditr.

Literatiir bilgisi (Sekil 4.1), Hollingbery ve Hull yaptigi ¢alisma ile ile Sekil 4.2°de

gosterilen bu tez ¢aligmasinda kullanilan TGA grafigi birebir ortiismektedir.

Hollingberry ve Hull, Huntit ve hidromanyezit minerallerinin bozunma sicakliklari
hakkinda bilgi vermislerdir. Huntit ve hidromanyezit mineralleri dogal karigimlar
olarak bilinmektedir. Huntitin yassi bir yapiya sahip oldugunu belirtirler.
Hidromanyezit 220°C'de bozunmaya baglar ve ii¢ bozunma asamasina sahipken,
Huntit 450°C'de bozunmaya baslar ve iki bozunma asamasina sahiptir. Ayrisma
reaksiyonlari sirasinda, Huntit ve hidromanyezit karisiminin kiitlesinin yaklasik %54't
su ve karbondioksit olarak salinir. Metal oksit kalintisi, alttaki polimerin daha fazla

bozunmasina karsi fiziksel ve termal bir bariyer gorevi goriir [59].
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Mgs(COs)a(OH)2.4H,0 — 5MgO + 4CO; + 5H20  (Hidromanyezit) (220°C- 550°C)

MgsCa (COs)s — 3MgO + CaO + 4CO (Huntit) (450°C- 800°C)
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Sekil 4.1: Huntit-hidromanyezitin 3-asamali yanma geciktirme mekanizmasi
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Sekil 4.2: Hammaddelerin termal bozunma egrileri

Fosfor-azot bazli sisen alev geciktirici katk ticari adiyla ADK STAB® FP-2500S,
Tablo 3.3’te de belirtildigi gibi, TGA analizinde 300°C ve iizerinde %10’luk kiitle
kaybina ugramistir. ADK STAB® FP-2500S iiriiniiniin tedarik¢isi firmalarina ait
teknik bilgi formunda yalnizca 300°C ve lizerinde %10’luk kiitle kayb1 olacagina yer
vermiglerdir. Sekil 4.2°de 300-700°C aras1 %65 oraninda kiitle kaybina ugradigi

goriilmektedir.

Polipropilen, 265°C'de ayrismaya baslamig ve 500°C'de tamamen tiiketilmistir. %100
kayip gerceklesmistir.
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Sekil 4.3: Katkisiz PP, HH ve IS dolgulu PP kompozitlerin a) TGA ve b) DTG
egrileri

Sekil 4.3’te gosterilen termal gravimetrik ve diferansiyel termal analiz egrilerine gore,
daha yiiksek huntit/hidromanyezit igeriine sahip polipropilen kompozitler, diger
numunelerden daha az kiitle kaybina ugramistir. Termal stabiliteyi gosteren komiir
kalintis1 olusumu, H/H karigimlarinin oranlarimin artmasiyla artti. Hidromanyezit
bozunma sicakliklarinda PP matriksi yumusamis olabilir. PP'nin bozunmasi,
hidromanyezitin ilk bozunma sicakliindan daha yiiksek olan 262°C'de baglamistir.
200°C’de ilk reaksiyon piki TGA’da oldugu gibi DTG grafiginde de goriilmektedir.
DTG grafigine gore kompozitlerin igerisinde yer alan PP’nin 400 ve 500 °C arasinda
tamamen kaybolmasindan dolay1r tim kompozitler endotermik reaksiyon piki
gostermistir. 500 °C’den sonrasi sicakliklarda ise huntit ve hidromanyezit oran1 yliksek
olan kompozitlerde reaksiyon piki goriiliirken az olanlarda ise diiz bir ¢izgi olarak
goriilmektedir. TGA grafigine gore henel izlenim olarak tiim kompozitler bozunma
egrisinde dort adim gosterdi. Ik adim yaklasik 211°C'de basladi ve ikinci adim
ayrisma 353°C'de basladi. Uciincii ve dérdiincii adimlar sirastyla 440°C ve 600°C'de
basladi. 800°C’de kompozitlerdeki PP ve IS tamamen tiiketilirken, en yliksek H/H

oranina sahip kompozit en az kiile kaybina ugramaistir.

Alev geciktirici malzeme olarak H/H karisgimlarinin eklenmesi ile polipropilenin

termal kararlilig1 arttirild.
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4.2 Alev Geciktirici Kompozit Plakalarin Test Sonuglari

4.2.1 Spektrofotometre ile Renk Analizi Sonuclari

Renk Ol¢limlerinde PP matriksine eklenen H/H ve fosfor-azot bazli sisen alev
geciktirici katkinin dogrudan etkisi goézlemlendi. Kompozitlerdeki toplam alev
geciktirici katki orani arttikca (L*(aciklik)) degeri artmistir. Katkisiz PP seffafliginin
yerini, 6zellikle eklenen H/H mineralinden dolay1 opakliga birakti. Sadece H/H’nin
polipropilen matriksi icinde %40-50-60-70 yer aldig1 plakalarda saf PP’ye gbre genel
olarak sar1 ton (b*) artarken kirmizi ton (a*) azaldig1 gozlemlendi. Formiilasyonda
%40 ve %50 PP yer alan kompozit plakalarin sar1 tonu diger gruplara gére daha yiiksek
sonuglandi. Buradan alev geciktirici katki oranlarinin toplami %50 ve tizerinde oldugu
zaman PP’nin renginin sartya dogru yoneldigi kanitlandi. Spektrofotmetre cihazinin
bir ¢iktist olan L, a, b degerlerine Tablo 4.2’de renk degisimleri gorsel analizine de

Sekil 4.4°te yer verilmistir.
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Tablo 4.2: Kompozit plakalarin, L(agiklik), a (kirmizilik) ve b (sarilik) parametreleri

L* a* b*
Numune Ad1
(acikhk) (kirmizihik) (sarihik)

PP 30,85+0,02 1,12+0,05 -0,20+0,00
60PP/40HH 36,11+0,01 -4,16+0,06 5,84+0,03
50PP/50HH 36,50+0,02 -5,44+0,07 6,94+0,04
40PP/60HH 40,27+0,05 -4,73+0,08 8,12+0,02
30PP/70HH 39,10+0,06 -3,99+0,01 4,61+0,02
40PP/55HH/51S 45,64+0,08 -2,74+0,02 4,27+0,05
40PP/50HH/101S 45,124+0,14 -2,70+0,03 3,19+0,02
40PP/45HH/151S 48,724+0,01 -2,65+0,04 4,15+0,01
40PP/40HH/201S 50,57+0,04 -2,42+0,01 4,61+0,03
50PP/45HH/51S 44,39+0,03 -3,07+0,10 3,99+0,01
50PP/40HH/101S 46,42+0,02 -3,06+0,05 2,99+0,02
50PP/35HH/15IS 37,80+0,08 -1,92+0,06 8,17+0,06
50PP/30HH/201S 50,91+0,06 -3,03+0,01 3,06+0,05
60PP/35HH/51S 44,07+0,10 -3,44+0,06 0,79+0,03
60PP/30HH/101S 48,03+0,03 -3,36+0,08 1,67+0,02
60PP/25HH/151S 49,27+0,01 -3,64+0,06 2,77+0,03
60PP/20HH/201S 52,72+0,02 -3,43+0,04 2,29+0,05
70PP/25HH/51S 41,27+0,06 -3,95+0,08 -0,78+0,06
70PP/20HH/101S 46,93+0,07 -3,82+0,04 -0,33+0,03
70PP/15HH/151S 48,62+0,02 -3,55+0,06 -0,03+0,02
70PP/10HH/201S 48,58+0,01 -6,54+0,09 -0,25+0,03

6OPP/40HH 50PP/50HH A0PP/60HH

30PP/70HH

40PP/50HH/10IS | 40PP/45HH/ 515

40PP/40HH/20IS | 50PP/45HH/5IS

50PP/40HH/10IS

50PP/35HH/15IS | S0PP/30HH/201S | 60PP/35HH/5IS

60PP/30HH/101S | 60PP/25HH/15I5

60PP/20HH/201S | 70PP/25HH/515

70PP/20HH/10IS | 70PP/15HH/1515

70PP/10HH/2015

Sekil 4.4: PP, HH ve IS dolgulu PP kompozitlerin renk analizi sonuglari
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4.2.2 UL 94 Dikey Yanicilik Testi Sonuglari

UL 94 dikey yanicilik testi bolim 2.5.1.3’de bahsedilen standart yontemine gore
yapilmistir. Kompozit malzemelerin 10 saniyelik alev uygulama sonrasi ilk tutusma
stiresi (tl), alevin biiylime siiresi (t2) ve deney diizenegindeki pamugun lizerine
damlama olup olmadigi Tablo 4.3’te verilmistir. Saf PP ile karsilastirildiginda, tiim
polimerik kompozitlerin yanma siiresi daha yiiksektir. Sadece H/H’nin polipropilen
matriksi i¢inde %40-50-60-70 yer aldigi kompozit plakalardan %60 ve %70 H/H
minerali iceren kompozitler (40PP/60HH ve 30PP/70HH) VO siifina dahil olmustur.
Fosfor bazli sisen alev geciktirici katkinin formiillere %5-10 ve 20 eklenmesi H/H’nin
oranini sirastyla %55-50 ve 40’a diisiirmiistiir. Fosfor bazli sisen alev geciktiri
eklenmeden elde edilen kompozit plakalarda yalnizca %60 ve lizerinde H/H yiiklemesi
ile VO malzeme elde edilirken fosfor bazli sisen alev geciktiricinin sinerjik etkisi ile
bu oran %40’a kadar dismistir. 40PP/55HH/5IS,  40PP/50HH/10IS,
40PP/40HH/201S kodlu kompozitler istenilen alev geciktirici VO smifina dahil
olmustur. 40PP/45HH/15IS kodlu kompozit ise V1 sinifi yanma 6zelligi sergilemistir.

Toplam alev geciktirici katki oran1 (H/H+IS) %50 ve altina distiigii formiillerde de
hi¢bir kompozit plaka standart degerleri karsilayamamis ve ilk 30 saniye boyunca
sonmeden yanmistir. Katkisiz polipropilen kompozit plaka harig, higbir plakada test
diizeneginin altinda kalan pamukta yanma gozlemlenmemistir. Tablo 4.3’te alev
geciktirici kompozitlerin UL 94 dikey yanmazlik test sonucu Sekil 4.5’te de bolim
3.5.1°de anlatilan presleme isleminde elde edilen kompozit plakalarin yanma 6ncesi
ve sonrast gorsellerine yer verilmistir. Sekil 4.5°te de goriildiigi iizere VO ve V1
sinifina dahil olan 40PP/60HH, 30PP/70HH, 40PP/55HH/5IS, 40PP/50HH/10IS,
40PP/45HH/151S, 40PP/40HH/201S kodlu plakalarin yanma sonrasi fotograflarinda
diger kompozit plakalara kiyasla yanan par¢ca uzunlu§unun az oldugu numunenin

kendi kendini sondiirdiigii rahat¢ca gdzlemlenmektedir.

Chiu ve Wang, magnezyum hidroksit ile sisen bir yangin geciktirici polipropilenin
yanicilik 6zelliklerini arastirdi. Sonuglar, sisen alev geciktirici amonyum polifosfat
dolgulu polipropilenin iistiin yanicilik 6zelliklerine sahip oldugunu ancak daha yiiksek
karbon dioksit (CO) konsantrasyonuna ve duman yogunluguna sahip oldugunu

gosterdi. Sisen alev geciktirici polipropilene bazi magnezyum hidroksit katki
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maddeleri eklendiginde, duman yogunlugu ve CO konsantrasyonu azalir.
Polipropilenin yanma 6zelliklerini iyilestirmede sisen sistem ve magnezyum hidroksit

katk1 maddelerinin etkili oldugunu bildirmislerdir [88].

Almeras ve meslektaslari, bircok polimer karisimina amonyum polifosfat/Poliamid-6
sisteminin eklenmesiyle sisen siireci arastirdi. PP'deki dolgu maddelerinin bir
kombinasyonu, polimerik matriksin 0Ozelliklerini degistirebilir. Ayrica dolgu
maddelerinin (talk ve kalsiyum karbonat) polipropilen/amonyum polifosfat/Poliamid-
6 karistmiin alev geciktirici performans: iizerindeki etkisini arastirdilar. Talk
kullanim1 arttiginda karisimin yanma performansinda artig, kalsiyum karbonat

kullaniminda ise diisiis gézlemlemislerdir [55].

Georgiades, %10 ile %67 arasinda yiikkleme seviyelerinde Huntit ve hidromanyezit
minerallerinin, polipropilen ve EVA iizerindeki UL 94 derecesini arastirdi.
Minerallerin karigimlari, hidromanyezit icerigi %42'yi astiginda alev geciktirici etkide
onemli bir fark olmadigin1 géstermistir. Daha da yiiksek %50 ve {izerinde Huntit ve
hidromanyezit mineralleri igeren karisiminin polimerik sistemler i¢in 6nemli ve etkili

duman bastiricilar oldugunu sdylemeye devam ediyor [89].

Clemens, Huntit ve hidromanyezit minerallerinin oraninin etkisini detaylandirdi.
Calismalar1 polipropilen kullanilarak gergeklestirildi. Calisma, hidromanyezitin,
Huntit'ten 6nemli Olgiide daha fazla alev geciktirici performansi temsil ettigini
gosterdi. Yangin geciktiriciligi UL 94 ve LOI agisindan arastirilmistir. Ayrica daha
yiiksek oranda Huntit kullanilmasinin polipropilenin darbe 6zelliklerini gelistirdigini

bildirdi [90].

Yilmaz ve Celik, Huntit ve hidromanyezit minerallerinin partikiil boyutunu arastirmis
ve hidromanyezitin agindirict olmamasi, diisiik duman tiretimi, diisiik yanma ve geri
dontstiiriilebilirlik gibi avantajlar1 oldugunu ve minerallerin partikiil boyutunun

kii¢iiltiilmesinin yangina kars1 korumayi iyilestirdigini belirtmektedirler [69].
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Tablo 4.3: Alev geciktirici kompozitlerin UL 94 dikey yanmazlik test sonucu

iosupe e 103 Famin
Numune Ad1 S(Inra.m Yanma Biiyiime Siiresi— Damlama UL 94 Simifi
Siiresi — t1 (S) 2 ()

PP >30 - Var Tanimlanamaz
60PP/40HH >30 - Yok Tanimlanamaz
50PP/50HH 12 >30 Yok Tanimlanamaz
40PP/60HH 5 6 Yok VO
30PP/70HH 4 2 Yok VO
AOPP/S5HH/5IS 3 8 Yok VO
40PP/50HH/10I1S 2 2 Yok VO
40PP/45HH/151S 11 22 Yok V1
40PP/40HH/201S 2 3 Yok VO
50PP/45HH/51S >30 - Yok Tanimlanamaz
50PP/40HH/10IS  >30 - Yok Tanimlanamaz
50PP/35HH/151S  >30 - Yok Tanimlanamaz
50PP/30HH/20IS  >30 - Yok Tanimlanamaz
60PP/35HH/51S >30 - Yok Tanimlanamaz
60PP/30HH/101S  >30 - Yok Tanimlanamaz
60PP/25HH/151S  >30 - Yok Tanimlanamaz
60PP/20HH/20I1S  >30 - Yok Tanimlanamaz
70PP/25HH/51S  >30 - Yok Tanimlanamaz
70PP/20HH/10IS  >30 - Yok Tanimlanamaz
70PP/15HH/151S  >30 - Yok Tanimlanamaz
70PP/10HH/201S  >30 - Yok Tanimlanamaz
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Sekil 4.5: Kompozit plakalarin UL 94 dikey yanmazlik testi oncesi ve sonrasi

4.2.3 Cekme ve Egme Testi Sonuglari

Alev geciktirici katkili polipropilen kompozitlerin mekanik 6zellikleri mekanik test

yontemlerinden ¢ekme ve egme 6zellikleri kullanilarak belirlendi.
4.2.3.1 Cekme Ozellikleri

Cekme testi, bolim 3.6.3'de agiklanan prosediire gore yapilmistir. Dikey yanmazlik
UL 94 testi sonucuna gore VO sinifina dahil numuneler ile %50-60-70 PP oranli
numune gruplarindan en yiiksek ve en diislik IS oranina sahip iki’ser adet numune

secilerek deneysel mekanik testler yapilmistir. Sonuglar: Tablo 4.4'te gosterilmistir.

48



Tablo 4.4: Katkisiz PP, HH ve IS dolgulu PP karisimlarinin ortalama ¢ekme testi

sonuglar1
Toplam Alev Elastise Maksimum Kirilma
Geciktirici 1o Cekme Noktasindaki

Numune Adi Modiilii . .

Katki Oram (MPa) Gerilmesi Uzama

(%) (MPa) (%)

PP 0 1381+25 28+3 26,5+£3,0
30PP/70HH 70 5753+105 7£2 0,2+0,1
40PP/60HH 60 2905+120 9+1 0,340,2
40PP/55HH/51S 60 2964+140 11£2 0,4+0,1
40PP/50HH/10IS 60 3163480 14+3 0,5+0,1
40PP/40HH/201S 60 3463496 18+3 0,740,1
50PP/45HH/51S 50 2689+102 18+4 1,0+£0,1
50PP/30HH/201S 50 2820+156 19+4 1,3+0,2
60PP/35HH/51S 40 2287+130 20+4 1,3+0,2
60PP/20HH/201S 40 2349+135 2243 1,4+0,1
70PP/25HH/51S 30 1833+148 21+1 1,9+0,2
70PP/10HH/201S 30 1978+152 2345 3,540,2

Farkli yiikleme seviyelerinde kullanilan alev geciktirici katkilarin, PP kompozitlerin
mekanik 6zellikleri iizerindeki etkisini anlamak i¢in ¢ekme testleri yapildi. Elastise
modiilii, uzama ve maksimum gerilme, PP kompozitlerin en 6nemli mekanik
Ozellikleri olarak bilinmektedir. Kompozit igerisinde alev geciktirici katki orani
toplam1 arttik¢a, elastise modulii de dogru orantili olacak sekilde artis gosterdi.
gosterdigini kanitlamaktadir. Toplamda ayni oranda alev geciktirici katki oranina
sahip her iki kompozit kendi arasinda kiyaslandiginda ise (70PP/25HH/SIS ile
70PP/10HH/201S, 60PP/35HH/5IS ile 60PP/20HH/20IS, 50PP/45HH/5IS ile
50PP/30HH/20IS  ve  40PP/60HH, 40PP/55HH/SIS, 40PP/50HH/101S,
40PP/40HH/20I1S) PP orani sabit olmasina ragmen, formiildeki IS oran1 HH oranindan
fazla oldugunda elastise modiiliisiinde artis yasandigi goriilmektedir (Sekil 4.6).
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Sekil 4.6: Katkisiz PP, HH ve IS dolgulu PP kompozitlerin cekme-elastise modiilii
(MPa) sonuglart

Katkisiz PP'nin gerilme mukavemeti 28 MPa civarindaydi. Alev geciktirici kaktilarin
eklenmesi ile gerilmek mukavemetinde azalma gozlemlendi. Saf PP’ye en yakin
gerilme degerini, igerdigi yiiksek PP oranindan dolay1 (%70) 23MPa degeri ile
70PP/10HH/20IS kodlu kompozit gosterdi. Elastise modiiliinde oldugu gibi toplam
ayn1 oranda alev geciktirici katki oranma sahip her iki kompozit kendi arasinda
kiyaslandiginda ise formiildeki IS oran1t HH oranindan fazla oldugunda maksimum
cekme gerilmesinde artis yasandigi goriilmektedir. UL 94 testinde VO siifina dahil olan
kompozitlerden, saf PP’nin c¢ekme gerilmesine en yakin olan numunenin
40PP/40HH/20IS oldugu goézlemlendi. Kompozitlerin maksimum ¢ekme gerilme
ozellikleri, degisen oranlarda Huntit ve hidromanyezit ile ¢ok fazla degismedi ve ayni

yiikleme seviyelerinde birbirine yakinlik gosterdi (Sekil 4.7).
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Sekil 4.7: Katkisiz PP, HH ve IS dolgulu PP kompozitlerin maksimum ¢ekme

gerilmesi (MPa) sonuglari

4.2.3.2 Egilme Ozellikleri

Egilme testi, boliim 3.6.3'de agiklanan prosediire gore iic nokta egme yontemi olarak

yapilmistir. Test sonuglarina Tablo 4.5°te, Sekil 4.8 ve Sekil 4.9'da verilmistir.
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Tablo 4.5: Katkisiz PP, HH ve IS dolgulu PP karisimlarinin ortalama egme testi

sonuglar1

Toplam Alev Egilme Mzzsiiggm Kirilma
Numune Adi Geciktirici Modiilii Gerilmesi Noktasindaki

Katki Oram (MPa) (MPa) Uzama

(%) (%)

PP 0 1978495 50+7 9,6+0,2
30PP/70HH 70 7949+54 2144 0,6+0,3
40PP/60HH 60 3315465 27+1 1,2+0,1
40PP/55HH/5IS 60 3762+75 2943 1,1+0,2
40PP/50HH/101S 60 3803+£56 32+4 1,3+0,2
40PP/40HH/201S 60 4402+88 34+3 0,9+0,1
50PP/45HH/51S 50 3461+84 3642 2,3+0,4
50PP/30HH/201S 50 7485+102 39+1 2,4+0,2
60PP/35HH/51S 40 3052498 3743 3,2+0,3
60PP/20HH/201S 40 2996+52 4742 2,6+0,1
70PP/25HH/51S 30 2140+76 4542 8,5+0,2
70PP/10HH/201S 30 5482+101 48«1 8,2+0,2

Huntit ve hidromanyezit ve fosfor-azot bazli sisen alev geciktirici yiikleme seviyesinin
polimerik kompozitlerin mekanik 6zellikleri {izerindeki etkilerini anlamak igin ii¢
nokta egilme testi yapilmistir. Polimerik kompozitlerin egilme modiilii degerleri, HH
ve IS’nin artmasi ile dogrusal oranlarda degismedi. Polimer matrikse alev geciktirici
kaktinin eklenmesiyle egilme modiilii degerleri artti. Egilme modiilii degeri 1978 MPa
civarinda olan saf PP'nin, %30-40-50-60-70'lik yiikleme seviyelerinde HH ve IS
dolgulu PP'nin egilme modiiline gore oldukga disiiktir. Aymi PP oranindan
formiilasyonlarda yiizdece 20 oraninda fosfor-azot bazli sisen alev geciktiricinin yer
almasi egilme modiiliinii diger kompozitlere gére oldukca arttirdigi gézlemlendi.
%70’lik PP ve %5 IS i¢ceren kompozitin egilme modiilii yaklasik 2140 MPa iken, %70
PP ve %20 IS igeren kompozitin egilme modiilii 5482 MPa olarak sonuglandi. Benzer

art1s %50’lik ve %40’lik PP iceren kompozitlerde de gézlemlendi.
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Diger kombinasyonlarin farkli yiikleme seviyelerinde egilme modiilii birbirine

yakinlik gosterdi (Sekil 4.8).
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Sekil 4.8: Katkisiz PP, HH ve IS dolgulu PP kompozitlerin egilme modiilii (MPa)
sonugclari

Saf PP'nin egilme gerilimi degeri yaklasik 50 MPa idi. Saf PP’ye en yiiksek seviyede
eklenen %70’lik HH, polimer kompozitin egilme gerilmini 21 MPa'ya diistirmiistiir.
Toplamda ayni1 oranda alev geciktirici katki oranina sahip her iki kompozit kendi
arasinda kiyaslandiginda ise (70PP/25HH/SIS ile 70PP/10HH/20IS, 60PP/35HH/SIS
ile  60PP/20HH/201S, 50PP/A5HH/5IS ile 50PP/30HH/201S ve 40PP/60HH,
40PP/55HH/51S, 40PP/50HH/101S, 40PP/40HH/20IS) PP orani sabit olmasina
ragmen, formiildeki IS oran1 HH oranindan fazla oldugunda egilme gerilmesinde artis
yasandig1 goriilmektedir (Sekil 4.9). HH nin fazla olmasi malzemenin esnekligini yok
ederken, IS’nin eklenmesi ile saf PP’nin egilme gerilmesine yaklasma egilimi

gostermistir.
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Sekil 4.9: Katkisiz PP, HH ve IS dolgulu PP kompozitlerin maksimum egilme
gerilmesi (MPa) sonuglari

Saf PP'nin egilme gerinimi degeri yaklasik %9,6 olarak sonuglandi. Sonuglar, artan
alev geciktirici katk: yilikleme seviyeleri ile diisiis gosterdi. Yiiksek HH icerikli karigim
(30PP/70HH), diger numunelere gore ¢ok daha diisiik gerinim degerlerine sahip
olmustur. Toplam alev geciktiri oran1 %30 olan 70PP/25HH/5IS ve
70PP/10HH/201S nin gerinim degeri ise saf PP’ye yakinlik gostermistir.

4.2.4 Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi Sonuglari

Taramal1 elektron mikroskobu analizinde, mekanik testlerden ¢ekme testine tabi
tutulan numunelerin kirik yiizii incelendi. SEM analizleri, 30PP/70HH (en yiiksek
Huntit/Hidromanyezit icerigi (%70)), 40PP/60HH, 40PP/40HH/20IS,
40PP/50HH/101S,  40PP/55HH/5IS,  50PP/45HH/51S,  60PP/35HH/5IS  ve
70PP/25HH/15IS numuneleri i¢in Bolim 3.6.4'te verilen prosediire gore
gergeklestirilmigtir.  Sekil 4.10°da bu 8 numunenin SEM mikrograflarini
gostermektedir. Tablo 4.6’da da EDS analizleri sonuglar1 yer almaktadir.
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Sekil 4.10: PP, HH ve IS dolgulu PP kompozitlerin taramali elektron mikroskobu
(SEM) analizi sonuglar1
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Tablo 4.6: PP, HH ve IS dolgulu PP kompozitlerin EDS analizi sonuglari

Agirhik (%) Atomik (%0)
Numune Ad1
C 0] Mg Ca P C ®) Mg Ca P
30PP/70HH 30.71 | 4413 | 19.65 | 551 - 40.84 | 4405 | 12.91 | 2.20 )
40PP/60HH 4238 40.80 | 14.23 | 2.59 - 52.44 | 37.90 | 8.70 | 0.96 -
40PP/55HH/51S | 4158 | 37.18 | 1496 | 3.96 | 2.32 | 52.65 | 35.35| 9.36 | 150 | 1.14
40PP/50HH/10IS | 40.71 | 36.31 | 15.03 | 441 | 354 | 5213|3491 | 951 | 1.69 | 176
40PP/40HH/20IS | 49.44 | 32.14 | 10.85 | 256 | 5.02 | 60.56 | 2955 | 6.56 | 0.94 | 2.38
50PP/45HH/51S | 50.09 | 33.72 | 11.41 | 2.70 | 2.09 | 60.60 | 30.63 | 6.82 | 0.98 | 0.98
60PP/35HH/5IS | 57.91 | 27.88 | 9.47 | 256 | 2.18 | 68.02 | 2459 | 550 | 0.90 | 0.99
70PP/25HH/5IS | 66.85 | 20.00 | 7.29 | 288 | 299 | 76.41 | 17.16 | 412 | 099 | 1.32

Yukarida yer alan taramali elektron mikroskobu goézlemlerinde, 30PP/70HH ve
40PP/60HH kodlu kompozitlerin SEM goriintiisiinde oldukga gevrek kirilmanin
gerceklestigi  goriilmektedir. Bolim 2.4.4.2’de bahsedildigi gibi hidromanyezit
tanecikleri, daha kiiclik boydaki, bloklu ve yassi yapili iken huntit pargaciklar diiz
morfolojiye sahiptir. Bu iki kompozitin igerisinde fosfor-azot bazli sisen alev
geciktirici katkinin olmamasi sadece minerallerin polimer igerisinde dagilimini

gérmemize yardimci olmustur.

Formiilasyonlara eklenen fosfor-azot bazli sisen alev geciktirici katki, polipropilen ile

huntit/hidromanyezit arasinda baglayici ajan gorevinde gibi davranmustir.

PP oranin yiiksek oldugu 60PP/35HH/SIS ve 70PP/25HH/151S’de matriks malzeme
PP oraninin yiiksek olmasindan kaynakli daha diiz morfolojiye sahi, ignemsi olmayan
bir yap1 gézlemlenmektedir. PP'nin artma yiizdesi nedeniyle diger numunelere kiyasla

daha az gevrek bir yapiya sahiptir.

40PP/40HH/201S,  40PP/50HH/101S,  40PP/55HH/51S  ve  50PP/45HH/51S
kompozitlerin SEM goriintiilerinde bakildiginda matriks malzeme katkilarin etrafini
56




cevrelemeye caligsa da burada katki ve polimer uyumsuzlugu ve bu uyumsuzluktan
kaynakli bosluklarin olusumu goriilmektedir. Bosluklar katki ve polimerin birbiri
icerisinde homojen dagilmamasindan kaynakli oldugu ya da kaliplama esnasindaki
sicak soguk farki, basing etkisi vb. sebeplerden kaynakli oldugu tahmin edilmektedir.
Bu dort kompozit arasinda 40PP/40HH/20IS kodlu kompozitin diger kompozitlere
kiyasla artan oranda siinek kirilmali oldugu goriilmektedir. Matriks malzeme PP,
formiilasyon igerisinde yer alan huntit/hidromanyezit ve fosfor-azot bazl sisen alev
geciktirici katkinin etrafin1 sardigi, polimer ve katkilarin birbiri igerisinde homojen
dagilim gosterdigi yorumlanabilmektedir. Cekme testi sonuglarima gore de
40PP/40HH/201IS kompozitin gekme gerilmesi degeri diger kompozitlere kiyasla daha
yuksek, saf PP’nin ¢ekme gerilmesine en yakin olan kompozit olarak sonuglanmisti.
Ayrica bir diger ¢ikarim ise IS orani yani fosfor- azot bazli sigsen alev geciktirici katki
oraninin artmasi kompozitlerin daha az gevrek kirilmaya ugradigini gostermektedir.

Ayrica bu fikri ¢ekme testi sonuglarimizla iligkilendirebiliriz.
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Bolim 5

Sonuclar

Bu ¢alismanin amaci, kalicit ve mobil kimyasallardan olan, insan ve ¢evre i¢in toksik,
halojenli alev geciktiriciler yerine diinya rezervlerinde Tiirkiye'nin en biiylik paya
sahip oldugu Tirk huntit/hidromanyezit minerali ve fosfor igeren alev geciktirici
karigimlarindan olusan polipropilen kompozitler hazirlamaktir. Bu iiriinle elde edilen
kompozitlerin, kablo ve boru olmak iizere, otomotiv, elektrik ve elektronik, ev
esyalari, yapt ve insaat, endiistriyel uygulamalar, savunma sanayi, giivenlik
ekipmanlari, ulasim, enerji gibi pek ¢ok sektdrde muadili oldugu tirlinlere gore ¢evreci,
daha esnek ve daha yiiksek mukavemetli, rekabetci 6zellikleri ile tercih sebebi olmast

beklenmektedir.

Farkl1 oranlarda huntit/hidromanyezit ve fosfor bazli sisen alev geciktiri katki igeren
karisimlar, 180-190°C arasinda ve 190 rpm'de cift vidali bir ekstriider kullanilarak
polipropilen ile islendi. Fosfor-azot bazli sisen alev geciktirici sistem ile Tiirk
Huntit/hidromanyezit mineralinin farkli yiikleme seviyelerinde polipropilen
tizerindeki fiziksel, termal, mekanik ve yanma davranisi 6zellikleri incelendi. Yanma
davraniglart UL 94 testi ile, termal 6zellikleri TGA, morfolojik 6zellikleri SEM, EDS,
mekanik 6zellikleri cekme ve egme testi ile ve son olarak fiziksel 6zellikleri de 6zgiil

agirlik, MFI, nem oran1 ve renk tayini analizleri ile degerlendirildi.

Ozgiil agirlik analizi dlgiimlerinde, artan Huntit/hidromanyezit mineral oranina bagh
olarak polipropilen kompozitlerin yogunlugunun da artmakta oldugu tespit edildi.
Huntit/hidromanyezit minerali ile fosfor-azot bazli sisen alev geciktirici katkininn

sinerjik etkisi yogunluk degerini eser miktarda da olsa diisiirdii.
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Eriyik akis indeksi degerleri, fosfor-azot bazli sisen alev geciktirici katkinin polimer
matrikse girmesiyle, polipropilenin zincir hareketlerinin azalmasi nedeniyle diisiis
gosterdi. Karigimlardaki yiiksek Huntit/hidromanyezit veya sisen alev geciktiri katki

iceriginin MFI degerleri iizerinde olumlu bir etkisi olmadig1 goriildii.

Kompozitlerin nem oranlarinda oransal bir sekilde artig ya da diisiis gézlemlenmedi.

Tim kompozitlerin nem oraninin yiizdesel olarak 5’in altinda oldugu raporlandi.

TGA grafigine gore, polipropilenin bozunmasi 265°C’de basladi ve %100 kayip
gerceklesti. Polipropilenin bozunmasi, hidromanyezitin 220°C olan ilk bozunma
sicakligindan daha yiiksek derecede basladi. DTG grafigine goére H/H nin endotermik
bozunmaya ugrayarak su ve karbondioksit aciga ¢ikarmasi yanma hizin1 yavaslatti.
Termal stabiliteyi gosteren komiir formu olusumu, H/H ylikleme seviyesi arttik¢a artis
gosterdi. Karigimlardaki artan H/H mineralenin yiikleme seviyelerine gore,
polipropilen kompozitlerin kiitle kayiplari azaldi. Alev geciktirici malzeme olarak H/H
karisimlarinin eklenmesi ile polipropilenin termal kararhiligi arttirildi. Bu tez
calismasinda kullanilan fosfor-azot bazli sisen alev geciktirici katkinin polipropilen ile
kullanabilirliginin yani1 sira 300°C ve iizeri islem goren polimerlerle kullanilmasi

Onerilmektedir.

Spektrofotometre ile renk analizi sonuglarina gore, alev geciktirici katkilarin
eklenmesi ile ozellikle H/H mineralinden kaynakli, saf polipropilenin seffatlig
kayboldu. Kompozit plakalarin rengi sart tona yonelmis olup, kizarikligi azaldi ve

beyaz dengesinde de artis gézlemlendi.

Polipropilen matriksine %60 ve {izeri H/H ilavesinin polipropilenin yanicilik direncini
arttirdig1 bu calismada ve daha 6nceki calismalarda da defalarca kanitlandi. Bu tez
¢aligsmasinin en 6nemli sonuglarindan biri fosfor bazli sisen alev geciktiri eklenmeden
elde edilen kompozit plakalarda yalnizca %60 ve ilizerinde H/H yiiklemesi ile VO
malzeme elde edilirken fosfor bazli sisen alev geciktiricinin sinerjik etkisi ile bu oranin
%40’a kadar diisiis sagladigidir. 40PP/55HH/51S, 40PP/50HH/101S, 40PP/40HH/201S
kodlu kompozitler istenilen alev geciktirici VO sinifina dahil oldu. 40PP/45HH/151S
kodlu kompozit ise V1 sinifi yanma 6zelligi sergiledi. Daha yiiksek fosfor bazli sisen
alev geciktiri oranina sahip polipropilen kompozitler diger numunelere gore daha iyi

yanma Ozellikleri gosterdi. 40PP/45HH/15IS kodlu kompozitin V1 smifi yanma
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Ozelligi gostermesi, polimer ve katkinin birbibiri igerisinde yeteri kadar homojen
dagilim saglanamamasindan kaynakli olabilecegi diistiniildii. Toplam alev geciktirici
katki oran1 (H/H+IS) %50 ve altina diistiigli formiillerde de higbir kompozit plaka
standart degerleri karsilayamadi ve ilk 30 saniye boyunca kendi kendine sénmeden
yandig: goriildii. Katkisiz polipropilen kompozit plaka harig, hi¢bir plakada damlama

goriilmedi.

Farkli oranlarda Huntit/hidromanyezit ve fosfor bazli sisen alev geciktiri
yiiklemesinin, polipropilen kompozitler iizerindeki mekanik 6zellikleri etkisi
arastirildi. Polipropilen kompozitlerin ¢gekme mukavemeti artan mineal seviyesi ile
azaldi. UL 94 testinde VO sinifina dahil olan kompozitlerden, saf PP’nin ¢ekme
gerilmesine en yakin olan numunenin 40PP/40HH/20IS oldugu gozlemlendi. Saf
PP’nin maksimum gerilme mukavemeti 28 MPa iken, 40PP/40HH/201S kodlu
kompozitin maksimum gerilme degeri 18 MPa olarak sonuclandi. 40PP/40HH/201S
kodlu kompozitte toplam %60 oraninda alev geciktiri katki oldugu diisiiniiliirse, tez
calismasmin asil amaci olan yanma geciktirici performansi yiiksek fakat icerdigi
yiiksek mineral yiliklemesinden kaynakli kompozitin ¢ekme gerilmesinin diismesini,
%20 fosfor bazli sisen alev geciktiri katki kullanimi ile saf PP nin ¢ekme gerilmesine
yaklagsmasi saglanarak Onlendi. Kompozit icerisinde alev geciktirici katki orani
toplamu arttik¢a, elastise modulii de dogru orantili olacak sekilde artis gosterdi. Saf
polipropilenin elastise modiilii 1381 MPa idi ve agirlik¢a %70'l1k en yiiksek yiikleme,
elastise modiiliinii 5753 MPa'ya yiikseltti. Karigima eklenen fosfor bazli sisen alev
geciktirici katkinin, polipropilen kompozitlerin kopma uzamasi ve elastise modiilii

degerlerinde az miktarda iyilestirme sagladigi goriildii.

Polimer matrikse alev geciktirici kaktilarin eklenmesiyle egilme modiilii degerleri
artt1. Ozellikle karisimlara %20 oraninda fosfor bazli sisen alev geciktirici eklenmesi
egilme modiil degerini oldukga arttirdi. Egme gerilmesinde de ¢ekme de oldugu gibi
UL 94 testinde VO snfina dahil olan kompozitlerden, saf PP’nin egme gerilmesine en
yakin olan numunenin 40PP/40HH/20IS oldugu goézlemlendi. Karigima fosfor bazli
sisen alev geciktirici eklenmesi egme gerilmesi degerlerini iyilestirirken uzama

degerlerine etki etmedi.

SEM go6zlemleri, ekstriizyon sirasinda fosfor bazli alev geciktirici katkinin,

polipropilen kompozit igerisinde Huntit ve hidromanyezit pargaciklarinin daha iyi
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dagilmasina yardimct oldugunu gosterdi. Dolgu ve polipropilen arasindaki mekanik
yapisma disinda, Huntit/hidromanyezit ve polipropilen arasinda etkilesim olmadigi

goriildil.

Bu ¢alismanin sonuglari, polipropilen matrikse H/H ve IS ilavesinin polipropilenin
yanicilik direncini arttirdigini gosterdi. Plastik malzemelerin bagil yanma 6zellikleri
icin UL 94 yatay test yontemi kullanilmalidir. %40 H/H ve %20 IS i¢eren polipropilen
kompozit, dikey test yontemine gore diger numunelere gore daha iyi yanma 6zellikleri

gosterdi. Cekme mukavemeti de diger kompozitlere kiyasla daha iyi sonug verdi.

Polipropilenin alev geciktirici 6zelliklerini gelistirmek i¢in kullanilan fosforlu
bilesikler H/H ile sinerjik etki gosterdi. Bu sekilde 6zellikle H/H mineralinin fazla
miktarda yiiklenmesinden kaynaklanan mekanik 6zelliklerde karsilasilan problemlerin
¢Oziilmesi adina elde edilen bu sonug¢lar umut vericidir. Bu ¢alismanin sonuglarina
gore H/H ile sinerji etki gdsteren IS kullaniminin gerek yanmaya oldukca dayanikli ve
gerekse de mekanik oOzellikler bakimindan iyilestirilmis iirlinler elde edilmesi
saglanabilecektir. Elde edilen bu verilerin ileride yapilacak diger caligmalara yol

gosterecegi, 151k tutabilecegi timit edilmektedir.
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