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Ozet

Is1 ve alevden korunma gerektiren her tiirlii alanda gii¢ tutusur dolgu maddeleri kullanmak veya ¢esitli gii¢ tutusurluk islemleri yapma gerekliligi son
donemlerde biiyiik onem kazanmaya baglamistir. Kablo izolasyonunda giin gegtik¢e dnem kazanan alev geciktirici malzemeler Yap1 Malzemeleri
Yonetmeligi (CPR) tarafindan zorunlu hale getirilmistir. HFFR (Halogen free flame reterdant) malzemesi olarak en yaygin kullanilan ana
bilesenlerden biri Aliiminyum trihidroksit (Al,O; 3H,O (ATH))’ tir. Bununla birlikte kullanilan malzemeler ise baglayicilar, antioksidantlar, yaglayict
ve polimer dolgulardir. Bu ¢alismada numuneleri kompozit malzeme haline getirmek i¢in kullanilan ¢ift vidali ekstriider de hazirlanan regetelerin tek
ve ¢ift cekim yapilmasinin yanmazlik iizerine etkisi incelenmistir. Polimer matris olarak Lineer Diisiik Yogunluklu Polietilen (LLDPE), alev

geciktirici malzeme olarak ATH kullanilmustir.

Caligma sonucunda tek ve ¢ift gekimde XRF sonuglaria malzemelerin gore homojen dagildigi gozlemlenmistir. Tek ¢ekimde gelen 32 gelen Limit

Oksijen Indeksi (LOI) sonucunun ikinci ¢ekimde 30 oldugu sunucuna varilmistir.

Anahtar Kelimeler: Alev geciktirici, kompozit, LOIL, Ekstriider

Effect Of Extruder Studies On Combustion In The Production Of Halogen-Free, Flame
Retardant Polymer Matrix Composite Production

Abstract

The necessity of using flame retardant fillers or performing various flame retardation processes in all areas requiring heat and flame protection has
recently gained importance. Aluminum trihydroxide (A1203 3H20 (ATH)) is one of the most well-known components of HFFR (Halogen free flame
reterdant), which is becoming more and more important in cable insulation. However, the materials are used binders, antioxidants, lubricants and
polymer fillers. In this study, the effect of single and doubled rafting of the recipe sprepared on twin screw extruder used to convert the samples into
composite materials was investigated. Linear Low-Density Polyethylene (LLDPE) was used as polymer matrix and ATH was used as flame retardant
material. As a result of the study, it was observed that the materials were distributed homogeneously according to XRF results. It was reached that the

LOI result from 32 in ones hot was 30 in these conditions.
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1. Giris

Alev geciktiricilerin alev geciktirme 6zelligine sahip olmasi ve katki malzemelerin ana malzeme iizerinde
islenme &zelliklerine zarar vermemesi gerekmektedir. Belli oranlarda ilave edilen alev geciktirici malzemelerinin ana
malzemenin seyreltilmesi ve yanmasina devam etmesi igin gerekli olan oksijen miktarin1 azaltmaktadir. Etkin bir alev
geciktiricinin tutusma hizinin yavas olmasi gerekmektedir. Yanma hizin1 azaltabilmeli ve diisik miktarda duman
yogunluguna sahip olmasi gerekmektedir. Ayrica duman zehirli olmamalidir. [1]

Diler Katircioglu tarafindan yapilan c¢aligmada mineral esasli alev geciktiriciler ve etkileri iizerine vurgu
yapilmistir. [2] Alev geciktirmede inorganik mineraller 6nemli rol oynamaktadir [3]

Erkin Erdogan ve arkadaslar1 tarafindan yapilan ¢aliymada farkli alev geciktirici malzemeler kullanarak
hazirladiklar1 kompozit malzemelerin mekanik 6zellikleri iizerine etkilerini incelemislerdir. Uretilen kompozitlere cekme,
yirtilma, sertlik ve I1zod darbe deneyleri uygulamislardir. Deneylerin sonuglarinda ATH ilavesi ile ¢gekme ve yirtilma
dayaniminda diisiis olurken MDH ilavesi ile sertlik ve 1zod darbe testlerinde olumsuzlugun olusmadigi gézlemlenmistir
[4].

LOI degeri, bir materyalin havada yanmaya devam etmesi i¢in gereksinim duydugu % oksijen miktar1 anlamina
gelmektedir [1]. Yapilan bir caligmada malzemenin alev geciktirici olarak siniflandirilmasi i¢in LOI degerinin %28 olarak
sinirlandirildig belirlenmistir [5].

Nihat A Isitman ve Cevdet Kaynak tarafindan yapilan ¢aliymada diisiik yogunluklu polietilen ve dolgu maddesi
olarak ATH ve dogal hidrat kalsiyum borat ilavesinin alev geciktirici mekanizma tizerine etkileri incelenmistir. Yaptiklari
calismalarda LOI ve UL94 yanma testleri uygulamislardir. ATH ilavesi ile LOI degerinin %1-4 oraninda gelistigi
sonucuna vartlmistir [6].

Melih Can Yilmaz ve arkadaslarmin yaptiklar1 ¢aligmada %40 polimer bilesen (PE/EVA) ve alev geciktirici
olarak %60 ATH kullanmiglardir. EVA ve PE oranlarma gére kompozit malzemenin viskozitelerini incelemiglerdir.
Ayrica EVA katki oranina gére LOI degerinin degisimi ¢alisilmistir. Kompozit i¢eriginin %26 EVA olmasi ile LOI degeri
30, EVA nin %65’ e ¢ikartilmasi ile LOI degerinin 32-34 olarak elde edilmistir. Polimer oraninin degistirilmesi ile
mekanik ve yanma 6zelliklerinin degistigi goriillmiistiir [7].

Vidya Gupta ve Devendra Jain ¢alismalarda HFFR bilesenlerine genel bir bakis yapmislardir. Deneysel tasarim
metodu olan Design of Experiments (DOE)’yi kullanarak kablo sektoriinde kullanilan HFFR bilesenlerini optimize
etmislerdir. Calismalarinda yaptiklar1 katkilar ile mekanik ozellikleri incelemiglerdir. Baglayic1 ve diger katki
maddelerinin kopma mukavemeti ve uzamalar1 iizerine etkilerine bakmiglardir. Ayrica ¢ift vidali ekstriiderin homojen
karisim i¢in yeterli olmadigini belirlemislerdir. [8]

Bu ¢aligmada iiretilen alev geciktirici polimer matrisli kompozit malzemenin ekstriiderde harman asamasinda

tek ve ¢ift gekimin yanma 6zelligi tizerine laboratuvar ¢alismasi

Malzemeler ve Yontem
HFFR kilif malzemelerinin ekstriider ¢ekimlerinin LOI sonuglar1 iizerinde etkisinin goriilmesi amaci ile yapilan
calismalarda alev geciktirici malzeme olarak ATH, polimer matris olarak EVA, {iretim siirecinde ve nihai tirlinde koruma
saglamas1 amagl antioxidant ve fenolik antioxidant, iiretim sirasinda kaydirici etki vermesi igin Silicon Masterbatch ve

baglayict ajan olarak ise Silane kullanilmustir.

Belirli oranlarda hazirlanan malzemeler ekstriider dncesi EVA 50°C’de diger malzemeler ise 80°C’° de nem giderme

islemine tabi tutulmustur. El ile karistirilan tiim malzemeler ekstriiderin 1. Besleme noktasindan toz miktarinin fazla
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olmasindan dolay1 yine el ile beslenmistir. Cift vidali ekstriiderle harmanlanan malzemeler ekstriider sonrasi mekanik

ogiitiicii ile graniil haline getirilmistir.

Caligmalarda ekstriider ¢ekimlerinin etkisinin goériilmesi i¢in ayni regete oncelikle birinci ¢aligma olan karigtirma
isleminde tek ¢ekim islemine tabi tutulmustur. Tkinci calisma olarak adlandirilan ¢alismada ise graniil halde elde edilen

kompozit malzeme ekstriidere tekrardan beslenerek iki defa ¢ekilmistir.

Birinci ve ikinci ¢aligmalarda gegisler i¢in kompozit malzeme de kullanilan polimer matris olan EVA ile temizlik islemleri

yapilarak ekstriider icerisinde iki ¢alismanin birbirine karismasinin 6niine gecilmistir.

Birinci ¢aligmada bir defa ¢ekim iglemine tabi tutulan malzemeler, ikinci ¢aligmada graniil halde elde edildikten sonra
ikinci besleme noktasindan beslenmistir. Birinci ve ikinci ¢alismada hazirlanan recetelerde kullanilan malzemeler ve
oranlart sabit tutulmustur. Her iki ¢alisma i¢in regete oranlar1 500’er gr iizerinden hesaplanip hazirlanmigtir. Malzemelerin

ekstriider ¢ekimleri sirasinda kayiplar olmasi sebebiyle 400-450 gr arasi graniil elde edilmistir.

Sekil 1. Hazirlanan karigimin birinci besleme noktasindan el ile beslenmesi

Resimde yapilan ¢aligmalarda birinci besleme noktasindan el ile besleme goriilmektedir.

Alev geciktirici olarak en gok bilinen malzemelerden ATH 200°C iizerinde bozulmaktadir [9]. Bundan dolay1 ¢alisma

sicakliklar1 200°C’ ye yaklasmadan 170-180°C civarinda tutulmustur. Calisma sicakliklar: Tablo 1° deki gibidir.

Tablo 1. Laboratuvar tipi ekstriiderin bolgesel ¢aligma sicakliklari

Ekstriizyon Sicakliklar1 (°C) (SET)
Bogaz | 1.Bolge | 2.Bolge | 3.Bolge | 4.Bolge | S5.Bolge

40 170 175 175 175 170
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Her iki ¢aligma sonucunda graniil halinde elde edilen kompozit malzemeler laboratuvar tipi enjeksiyon makinesinde LOI

ve kasik¢ik (Dog-Bone) basimlart yapilmustir.

Enjeksiyon makinesinde test numunelerinin basimi i¢in sicakliklar 170-180°C arasinda tutulmustur. Calisma sirasinda
birinci numune basim iglemi sonrasinda ikinci ¢alisma numune basimina gegerken kompozit malzemede kullanilan
polimer matris olan EVA ile temizleme iglemleri yapilmistir. Boylelikle yapilan ¢aligmalarin enjeksiyon igerisinde

karigmasinin 6niine gecilmistir.

Sekil 2. Laboratuvar tipi enjeksiyon makinesi

Sekil 2’ de goriilen laboratuvar tipi enjeksiyon makinesinde LOI ve Dog Bone numune basimlari gerceklestirilmistir.
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Sekil 4. Mekanik testler i¢in basilmis kasik¢ik (Dog-bone) numuneleri

Basimlar1 yapilan numuneler ¢gekme-kopma testleri ve LOI i¢in fazla kisimlari kesilerek hazirlandi.

3. Analizler ve Testler
a. XRF Analizi

Ekstriider sonrasi graniil halde elde edilen numunelerin birinci ve ikinci ¢ekim sonrasinda homojen dagilip
dagilmadiginin goriilmesi amagli XRF analizi yapilmistir. Her iki ¢alismadan 3’er gr numune alinarak analizler

yapilmistir. Analiz sonuglarina gore her iki ¢alismada da malzemeler homojen bir sekilde karismustir.

Tablo 2. Birinci ¢alisma XRF analiz sonuglari

Birinci Calisma
Agirlik Standart
Element % Sapma
AL O3 37,1 0,2
Si0; 1,3 0,02
Na,O 0,1 0,005

Tablo 3. ikinci ¢alisma XRF analiz sonuglari
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Ikinci Calisma
Agirlhik Standart
Element % Sapma
Al O3 37,9 0,2
SiO; 1,5 0,02
Na,O 0,1 0,005

Mekanik Testler

Birinci ve ikinci ¢aligmanin enjeksiyonda dog bone basimlarindan sonra numunelere cekme kopma testleri

uygulanmistir. Her ¢aligma i¢in toplamda 10 adet test yapilmistir.

Tablo 4. Birinci ¢alisma mekanik test sonuglari

¢. LOI Testi

Birinci Calisma

Cekme Dayanimi (MPa) Kopma Uzamasi (%)
14,7 13,86 62,2 73,6
15,11 14,49 56,9 76,9
14,62 15 49.4 70,2
14,34 15,23 57,8 71,5
14,3 15,55 62,3 71
Ort. 14,720 Ort. 65,18

Tablo 5. Birinci ¢alisma mekanik test sonuglari

Ikinci Calisma

Cekme Dayanimi (MPa) Kopma Uzamas1 (%)
14,95 13,37 46,7 66,1
14,7 15,1 53,2 65,7
14,95 14,19 56 68,8
15,19 15,28 449 714
16,59 15,41 48,5 64

Ort. 14,973 Ort. 58,53

Birinci ve ikinci ¢aligma sonucu enjeksiyon da basilan LOI test numuneleri ile yapilmistir. Her ¢alisma igin

toplamda 4’er numuneye yanma islemi uygulanmstir. Birinci ¢aligma LOI sonucu 32 gelirken, ikinci ¢alismanin

LOI sonucu 30 gelmistir.
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Sekil 5. LOI testi sirasinda yanan bir numune

Sonuglar ve Tartisma

Yapilan ¢aligmada halojen igermeyen, alev geciktiricili, polimer matrisli kompozit malzeme iiretimi gergeklestirilmistir.
Uretim asamasinda harmanlama islemleri icin laboratuvar tipi ekstriizyon ve test numunelerinin basimu igin laboratuvar
Olgekli enjeksiyon makinesi kullanilmistir. Ekstriiderde harmanlama islemlerinin tek ve ¢ift cekim yapilarak yanma
mekanizmasi tizerine etkisi incelenmistir. Birinci ¢alismada malzeme tek ¢ekim islemine tabi tutulurken, ikinci ¢aligma
da graniil halinde elde edilen kompozit malzeme tekrardan beslenerek ikinci defa ¢ekilmistir.

Yapilan ¢aligmalara dagilimin homojenliginin analizi i¢in XRF, mekanik 6zellikler i¢in ¢ekme-kopma testi ve yanma
mekanizmasi igin LOI deneyleri uygulanmustir.

XRF sonuglarma gore birinci ve ikinci ¢aligmalarda malzemeler homojen bir sekilde dagilim gostermistir. Tek ve ¢ift
¢ekim iglemlerinin malzemenin homojenligi tizerinde bir etkisi olmadig1 sonucuna varilmistir.

Mekanik test olarak uygulanan ¢ekme-kopma testleri sonuglar1 Tablo 4 ve Tablo5’te verilmistir. Sonuglara gore cekme
dayaniminda biiyiik bir degigim gozlemlenmezken, kopma uzamasinda %1-2 arasinda biraz azalma goriilmiistiir.
Yanma mekanizmasinin incelenmesi igin yapilan LOI sonuglarina gore birinci ¢alisma sonucu gelen LOI degeri 32 iken
ikici ¢aligma olan ¢ift gekim sonrasi gelen LOI degeri 30 olarak sonuglanmustir. Ikinci kez ¢ekime maruz kalan

malzemeler alev geciktirici 6zelliginde azalma goriilmektedir.

Calismalar sonucunda elde edilen HFFR malzemenin yanma ve mekanik 6zellikleri i¢in daha fazla ¢aligmalar yapilip
tiim sonuglarin birbiri lizerine etkisi incelenebilir. Ayrica kablo sektoriinde kullanimi igin elektriksel 6zellikleri tizerine

de caligmalar yapilabilir.

5. Tesekkiirler
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Calismanz projelendirilmis olup, 519007 Inumarasi ile TUBITAK tarafindan1505 kapsaminda desteklenmistir. Ayrica
¢alismamiz Hascelik Kablo San. Tic. A. S. Ar-Ge Merkezi biinyesinde gergeklestirilmistir. Katkilarindan dolay1
firmaya tesekkiir ederiz.
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