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Oz

Calismada hammadde olarak mekanik hamur bazli teksir (gazete)
kagitlari, yangin geciktirici olarak su bazli Firetex (tas suyu) ticari
trtini kullanilmigtir. Teksir kagitlar: calisma dncesi hamurlastiricida
acilmis ve rapid-k6then makinesi ile tekrar kagit haline doniistiiriil-
miistiir. Firetex, kagitlara daldirma yontemi ile %25, %50, %75 ve
%100 konsantrasyonlarda uygulanmistir. Calisma kapsaminda iireti-
len test kagitlarinin termal, saglamlik ve optik 6zellikleri 6l¢iilmiis ve
optimizasyonu gergeklestirilmistir. Calismada test drneklerinin ter-
mogravimetrik (TGA) analizleri sonucunda artirilan Firetex orani ile
komiirlesmenin ve kalintt miktarinin 6nemli dlgiide artig gosterdigi
tespit edilmistir. Orneklerin limit oksijen indeksi (LOI) degerlerinin
de artirilan Firetex orani ile arttig1, %50’lik konsantrasyon ile stan-
dart kabul edilen 26 LOI degerinin asildig1, %100 yangin geciktirici
ile islem goren 6rneklerde cihaz limitlerinin asildig: tespit edilmistir.
Artirilan Firetex orant yanmaya karsi direnci gelistirirken kopma ve
yirtilma direncini diislirdiigii tespit edilmistir. Caligma sonucunda
LOI ve saglamlik degerleri birlikte diistiniildiigiinde atik gazete ka-
gitlar1 i¢in en uygun Firetex konsantrasyonu %50 olarak belirlenmis-
tir.

Anahtar Kelimeler: Atik kagit, Firetex, termogravimetrik analiz, li-
mit oksijen indeksi

Abstract

In the study, mechanical pulp-based (newspaper) papers were used
as raw material and water-based Firetex (stone water) commercial
product was used as fire retardant. Waste papers were refibrilled in
the pulper and recycled with the rapid-kéthen machine. Firetex was
applied to the papers at 25%, 50%, 75% and 100% concentrations
by immersing method. The thermal, mechanical and optical proper-
ties of the test papers produced within the scope of the study were
measured and optimized. In the study, as a result of the thermogravi-
metric (TGA) analyzes of the test samples, it was determined that
the carbonization and residue amount increased significantly with
the increased Firetex ratio. It was determined that the limit oxygen
index (LOI) values of the samples also increased with the increasing
Firetex ratio, the LOI value of 26 accepted as the standard with 50%
concentration was exceeded, and the device limits were exceeded in
the samples treated with 100% fire retardant. It has been determined
that the increased Firetex ratio improves the resistance against burn-
ing, while reducing the tensile and tearing resistance. As a result of
the study, when the LOI and strength values are considered together,
the most suitable Firetex concentration for waste newspaper is deter-
mined as 50%.

Keywords: Waste paper, Firetex, thermogravimetric analysis, limited
oxygen index
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1. Giris

Gilinlimiizde kagitlar ¢ok farkli kullanim alanlar1
bulabilmektedir. Bu nedenle kagitlarin kullanim
alanina gore direng ve dayanim 6zelliklerinin fark-
lilastirilmasi olduk¢a énem tasimaktadir. Ornegin
ambalaj endiistrisi a¢isindan bakildiginda oluklu
mukavvalarin dncelikle yiik tastyabilecek saglam-
likta olmasi onemli iken, et ve benzeri triinlerin
ambalajlanmasinda kullanilacak kagitlarin sizdir-
mazlik ve sivilara karsi direng gostermesi isteni-
len birincil 6zelliklerdir. Bu yilizden hammadde-
leri benzer olsa da kagitlarin iiretim yontemleri
ve icerdikleri kimyasallar kullanim alanina baglh
olarak c¢ok biiyiik farkliliklar gdstermektedir. Bu
0zel kagitlardan birisi de dekoratif amacl kullani-
lan duvar kagitlar1 ve izolasyon amacli kullanilan
atik kagit dolgularidir. Beklenildigi gibi bu tiir ka-
gitlarin Oncelikle yangina karsi direng gostermesi
istenilmektedir.

Kagit ve kagittan iiretilen iiriinler, icerdigi seliiloz
ve hemiselillozlardan dolay1 hizlica tutusur. Bu ne-
denle yangina kars1 direng gereken yerlerde yanma
geciktirici kimyasallar kullanilmaktadir. Yangin
geciktiricileri pasif ve aktif yangin geciktiriciler
olarak ikiye ayirmak miimkiindiir. Pasif yangin
geciktiriciler alevin yayilmasini dnlemekte ve 1s1-
y1 sogurarak kdmiirlesmeye yardimci olmaktadir.
Tutugma sicaklig1 iizerine etkileri yoktur. Kalsi-
yum karbonat, talk, kil, silika ve cam yiinii bun-
lara Ornek olarak verilebilir (Mouritz ve Gibson,
2006; Kylosov, 2007). Aktif yangin geciktiriciler
ise kimyasal reaksiyonlar ile alev geciktirici 6zel-
lik gosteren kimyasallardir. Yaygin kullanilanlari
klorlu ve bromlu bilesik iceren yani halojenli reak-
tiflerdir (Bocchini ve Camino, 2010).

Cevresel etkiler agisindan onemli olan halojen
icermeyen aktif yangin geciktiriciler ise metal hid-
roksitler, fosfor ve bor bilesikleri iceren karigim-
lardir (Kylosov, 2007; Rakotomalala ve ark., 2010).
Amonyum fosfatlar, borik asit, ¢inko kloriir, sod-
yum borat, boraks, amonyum siilfat, antimon oksit
ve fosforik asit onemli yangin geciktiriciler arasin-
da yer alir (Kozlowski ve ark., 1995; Ozdemir ve
Tutus, 2013).

Firetex ticari {iriinii kiregtast mineral formiilii ige-
ren, su bazli atese dayanikli bir maddedir. icerigi
oldukca zengin minerallerden olustugu icin etki-
sinin hem inert hem de aktif yangin geciktiriciler
gibi oldugu diisliniilmektedir. Ahsap malzemenin
korunmas: iizerine 6nemli ¢alismalar yapilmis ve
oldukea etkili sonuglar elde edilmistir (Tomak ve
Donmez Cavdar, 2013; Kesik ve ark, 2015; Ozcan
ve ark, 2016).

319

Bu ¢aligmada Firetex ticari iirliniiniiniin kagit i¢in
uygunlugu arastirilmistir.

2. Materyal ve Yontem
2.1. Materyal

Bu c¢aligmada hammadde olarak baski icermeyen
mekanik hamur bazli teksir (gazete) kagitlar: kul-
lanilmistir. Kimyasal islem uygulamasi bu teksir
kagitlarindan geri doniistiiriilmiis test kagitlari
kullanilarak yapilmistir. Calismada yangin gecik-
tirici olarak su bazli Firetex ticari {irlinii kullanil-
mistir. Kale Natural Ltd. Sti. tarafindan {iretilen
iirtin renksiz, kokusuz sivi halde bulunmaktadir.

Balikesir Universitesi Temel Bilimler Uygulama
ve Arastirma Merkezinin ICP-AES sonuglarina
gdre magnezyum, baryum ve nikel agisindan zen-
gin oldugu, ayrica ¢inko, demir, kursun gibi diger
elementleri de icerdigi tespit edilmistir. Toplam
¢Oziinmiis kat1 miktar1 739 ppm, pH degeri 3,7 ve
yogunlugu 1,035 g/cm?tiir (Anon., 2004).

2.2. Yontem

2.2.1. Hamurlastirma ve kagit iiretimi

Atik teksir kagitlari, laboratuvar tipi hamurlasti-
ricidda homojen bir liflendirme saglamak amaciyla
yaklagik 2x3 cm boyutlarinda elle parcalanarak
hamurlastirma islemine uygun hale getirilmistir.
Hamurlastirma islemi 45°C sicaklik, %8 konsan-
trasyon, 950 rpm karistirma hizi ve 10’ar dakikalik
siire sartlarinda 100 gr atik kagit iizerinden ger-
¢eklestirilmistir. Hamurlastirma islemi sirasinda
liflerin acilmasi amaciyla ortama %1 NaOH ila-
vesi gergeklestirilmistir. Hamurlagtirma kademesi
sonrast elde edilen ikincil lifler ile laboratuvar tipi
Rapid-Ké&then test kagidi makinesi kullanilarak
elek iizerinde kagit formasyonu olusturulmus ve
ardindan 1slak presleme sonrasi yine ayni makine
tizerindeki kurutma kismi yardimi ile ¢alismada
kullanilacak test kagitlar iiretilmistir.

2.2.2. Firetex uygulamasi

Yangin geciktirici uygulamasi, geri donistiiriilen
bu kagitlarin Tablo 1°de belirtilen oranlarda Fire-
tex igeren ¢oOzelti igerisine daldirilmasi ve Rapid-
Kothen test kagidi makinesinin kurutma kisminda
kurutulmast ile gerceklestirilmistir.

2.2.3. Test orneklerinin FTIR-ATR ile
karakterizasyonu

Test kagitlarinin FTIR-ATR (Fourier Transform
infrared-Attenuated Total Relectance) spektrumla-
r1, Shimadzu IR Prestige-21 FTIR cihazina eklen-



mis Pike Mlracle ATR atagmaniyla ol¢iilmiistiir.
Olciim aralig1 600-4000 cm, ¢dziiniirliik 16 cm™
ve tekrar sayisi 24 olacak sekilde absorban deger-
leri kaydedilmistir.

Tablo 1. Firetex’in (tas suyu) seyreltme oranlar1
Table 1. Dilution ratio of Firetex

Deney Kodu Firetex (%) Su (%)
MO 0 100
Ml 25 75
M2 50 50
M3 75 25
M4 100 0

2.2.4. Test 6rneklerinin taramali elektron
mikroskobu (SEM) ve enerji sa¢cinim
spektroskopisi (EDS) ile karakterizasyonu

Firetex uygulanmis kagitlar ve kontrol &rneginin
taramal1 elektron mikroskobu goriintiileri (SEM)
Carls Zeiss Evo LS-10 taramali elektron mikrosko-
bu ile dl¢iilmiistiir. Ornekler SEM incelemesinden
once 2 dk. siirede altin ile kaplanmistir. Orneklerin
1000, 2500, 4000 ve 8000 biiylitmedeki goriintiile-
ri incelenmistir. Ornekler iizerinde ayrica Bruker
enerji sacimim spektroskopisi ile (EDS) element
analizi de yapilmustir.

2.2.5. Termogravimetrik Analizler (TGA)

Termogravimetrik analiz, 6rnek agirhiginin sicak-
lik veya zamana bagli olarak ol¢tilmesidir. Test
ornekleri analiz dncesi 6giitiilmiis ve 3-5 mg ola-
cak sekilde dnceden cihazda darasi alinan porselen
krozelere yerlestirilmigtir. Her bir analiz 20 mL/
dk. azot gaz1 akisinda, 10 °C/dakika artis ile oda
sicakligindan 900 °C ye kadar yakilmistir. Cihaz
tizerinden agirlik kaybi basamaklari, agirlik kaybi-
nin tiirevi ve DSC sinyalleri kaydedilmistir. TGA
analizleri Perkin Elmer TGA-STA 6000 cihazi ile
yapilmistir.

2.2.6. Limitli Oksijen Indeksi (LOI)
degerlerinin belirlenmesi

Yanma kaybinin belirlendigi LOI testi ASTM-
D2863-17a (2017) standardina gore oda sicakligin-
da Dynisco limitli oksijen indeksi cihazinda ger-
ceklestirilmistir. Ornek boyutlar1 15mm x 140mm
x 0,18mm olan numunelerin cihaz {izerinden ayar-
lanan oksijen oranlarinda yakilmasi saglanmistir.

2.2.7. Fiziksel, mekanik ve optik analizler i¢in
test kagitlarinin sartlandirilmasi

Elde edilen test kagitlar1, Tappi 402-om-93 (1993)
standardina gore 23 °C sicaklikta ve % 50 bagil
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nem igerecek sekilde ayarlanmis sartlandirma oda-
sinda 1 hafta bekletildikten sonra fiziksel ve optik
testlere tabi tutulmustur.

2.2.8. Fiziksel ozellikler

Test kagitlarinin rutubet tayinleri Tappi T412 om16
(2016) standardina gore, gramajlar1 ISO 536 (1995)
standardina gore yapilmig ve sonuglar 1 m?deki
tam kuru madde miktar1 olarak verilmistir. Test
kagitlarin kalinliklar1 Tappi T411 om-21 (2021)
metoduna uygun olarak belirlenmistir.

2.2.9. Mekanik ozellikler

Kagitlarin kopma direnci Tappi T404 om-87 (1987)
standardina uygun olarak Testometric M250-2.5
CT tipi kopma cihazi ile lgiilmiistiir. 15 mm genis-
liginde kesilen kagit seritler, 100 mm uzunlugunda
araliga sahip koparma g¢eneleri arasina yerlestirile-
rek ve ¢gekme hizi 120 mm/dk. olarak ayarlanmis
ve kopmanin 20 + 5 saniyede ger¢eklesmesi sag-
lanmistir. Kaydedilen N cinsinden kopma direnci
cihazin yazilimi vasitasiyla kopma indisine ¢evril-
mistir.

Yirtilma testi, Tappi T414 om-88 (1988) standardi-
na gore TMI Elmendorf tipi yirtilma cihazinda ya-
pilmistir. Kégit 6rnekleri 62x100 mm boyutlarinda
kesildikten sonra 4 kat olacak sekilde yirtilma isle-
mi gerceklestirilmistir.

2.2.10. Optik ozellikler

Deneme kagitlarinin parlaklik degerleri ISO
2470-1(E) (2016) standardi esas alinarak Minolta
CM-2600d Spectrofotometresinde belirlenmistir.
Sarilik indeksi 6l¢iimii Minolta CM-2600d Spek-
trofotometresi ile ASTM E313 (2005) standardina
gore yapilmistir. Renk 6l¢iimleri Tappi T 527 om-
13 (2013) standardina gore difiiz reflektans metodu
ile yapilmistir. CIE 15 (2004) standardina gore ka-
g1t enddiistrisi igin Onerilen trisitumulus (X, Y, Z)
degerlerinden program araciligi ile L*a*b* renk
koordinatlarinin hesaplanmasiyla gerceklestiril-
mistir. Buna gore L* aydinlik seviyeyi, a* pozitif
eksende kirmizi, negatif eksende yesil rengi, b* ise
pozitif eksende sar1 ve negatif eksende mavi rengi
temsil etmektedir.

3. Bulgular

Sekil 1 ve Sekil 2°de sirasiyla Firetex uygulamasi-
nin kagitlarin agirligr ve gramaji iizerine etkileri
goriilmektedir. Grafikleri inceledigimizde Firetex
oraninin artirtlmast ile birlikte kdgitlarin gramaj-
larmin da arttig1 goriilmektedir. Grafiklerde is-
lem Oncesi, islem sonrasi ve hava kurusu sartlar-
da yapilan 6l¢iimlere ait sonuglar yer almaktadir.



Sekil 3’ten goriildiigii gibi %25°lik Firetex i¢eren
cozelti ile tretilen kagitlarin agirlig 2,17 gramdan
2,41 grama yaklasik 0,24 g artmistir. Firetex orani
%350’ye cikartildiginda aradaki fark 0,56 g, %75’te
0,99 g ve %100 Firetex i¢eren drneklerde yaklagik
1,41 grama kadar ¢ikmistir. Gramajlarda yaklasik
65 g/m*den %25, %50, %75 ve %100 Firetex iceren
kagitlarda sirasiyla 74,51 g/m?, 83,33 g/m?, 91,14 g/
m? ve 109,26 g/m?ye kadar ¢ikmistir. Bu sonuglara
gore Firetexin kagitlara basarili sekilde uygulan-
dig1 anlasilmaktadir. Grafikler daha ayrintili in-
celendiginde kagitlarin oda kosullarinda bir siire
bekletilmesi sonrasi ortamdaki rutubeti ¢ektigi ve
agirliginin ve gramajinin absorbladigi nem ile daha
da arttig1 tespit edilmistir. %100 Firetex igeren ¢o-
zeltinin uygulandig1 kagitlarda rutubetli agirlik
3,98 grama kadar ¢ikmistir.
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Sekil 1. Firetex uygulamasinin test kagitlarinin
agirliklar tizerine etkisi
Figure 1. The effect of Firetex application on the
weights of test papers
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Sekil 2. Firetex uygulamasinin test kagitlarinin
gramajlari tizerine etkisi
Figure 2. The effect of Firetex application on the weight
of test papers
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Bu sonuca gore uygulanan %100’lik Firetex’in
yaklasik 0,54 g nem bagladig1 hesaplanmistir. Bu
ozelligi ile Firetex’in silika jeller gibi etkili bir nem
absorblayici oldugu anlasilmaktadir. Kabaca ya-
pilan bir hesap ile Firetexin ig¢erdigi kimyasallar
agirliklarinin yaklasik %4071 kadar suyu bagla-
maktadir.

Sekil 3’te Firetex uygulanmamis kontrol kagidi
(MO) ve %25’ten %100’¢ kadar Firetex iceren ¢o-
zelti ile iglem goren kagitlarim (M1,M2,M3 ve M4)
FTIR-ATR spektrumlar1 goriilmektedir. Hammad-
de olarak tercih edilen kdgidin mekanik hamur
olmasi nedeniyle oduna benzer bandlarda pikler
verdigi kontrol érneginin spektrumundan anlasil-
maktadir.

Bu piklerin disinda Firetex ile islem goren kagit-
larin spektrumlarinda ozellikle 3342 cm™ ve 1633
cm” dalga sayisindaki pik yogunlugunun Fire-
tex’in artirilan orantyla birlikte artis gosterdigi net
bir sekilde goriilmektedir. Bu karakteristik pikler
Firetex’in i¢erigi hakkinda da bize dnemli bilgiler
sunmaktadir. 3342 cm™' bandindaki pikin artig1 or-
negin su absorblama kabiliyeti ile iliskilendirilebi-
lir. Cai ve ark. (2016) yangin geciktirici ile islem
goren ultra diisiik yogunluklu lif levhalar ile yap-
tiklar1 ¢aligmada 3500-3400 cm™ bandindaki pikin
N-H geriliminden olustugunu belirtmislerdir. Bu-
nunla birlikte bu pikin Firetex orani ile arttigr go-
riillmektedir. Bu bolgede Firetex igeriginden kay-
nakli 6rneklerin su absorblamasi s6z konusudur.
Benzer sonuglar Omerogullar1 Basyigit ve Kut’un
(2018) yaptig1 calismada da tespit edilmistir. Bu
calismaya gore ayni band araliginda hidroksil gu-
ruplarindan kaynakli pik yogunlugu artist gézlen-
mistir. Bu ¢aligmada bu bdlgedeki su absorblama-
dan kaynakli pik yogunlugundaki artigin Firetex’in
kalsiyum karbonat igermesiyle agiklanmistir. Yine
Cai ve ark. (2016) yaptigi ¢alismada 1650-1580 cm!
bandi N-H dirsegi olarak belirtilmistir. Benzer so-
nuglar Firetex ile ¢calisma yapan Omerogullari Bas-
yigit ve Kut (2018) tarafindan da tespit edilmistir.
1616-1630 cm™ civarindaki pikin C=N gerilmesin-
den kaynaklandigi belirtilmistir (Karabudak ve
ark., 2012). Yine fosfor ile iligkili Girlinlerin 1088
cm’! civarinda —P=0- gerilme titresimi verdigi de
belirtilmistir (Zagozdzon ve ark., 2021). Bu ¢alis-
mada da Firetex’in en yogun kullanildigt M3 ve
M4 orneklerine ait spektrumlarda 1050 cm™ civa-
rinda pik olusumu gozlenmistir. Bu bilgiler 15181n-
da Firetex’in magnezyum ve baryumun yani sira
fosfor da igerme olasiligindan bahsedilebilir. Yine
FTIR-ATR sonuglarina gore Firetex’in higbir katki
maddesi kullanilmamis olmasina ragmen kagitlara
cok iyi bir sekilde sabitlendigi goriilmektedir.
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Sekil 3. Test kagitlarinin FTIR-ATR spektrumlar1
Figure 3. FTIR-ATR spectra of test papers

Sekil 4. MO nolu 6rnek, 1000 biiyiitme
Figure 4. Sample no: M0, 1000 magnification

Sekil 5. M1 nolu 6rnek 1000 biyiitme
Figure 5. Sample no: M1, 1000 magnification
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Sekil 6. M2 nolu 6rnek 1000 biiytitme
Figure 6. Sample no: M2, 1000 magnification

Sekil 7. M3 nolu 6rnek 1000 biiylitme
Figure 7. Sample no: M3, 1000 magnification

Sekil 4, Sekil 5, Sekil 6, Sekil 7 ve Sekil 8’de Fi-
retex ile islem goéren kagitlarin SEM goriintiileri
goriilmektedir. %25 (M1) ve %50 (M2) Firetex
iceren orneklerde kimyasal igerigin lifler igerisin-
de homojen bir sekilde absorblandigi ve liflerin di-
sinda kimyasal igerigin fazlaca yigilma yapmadig1
goriilmektedir. Bununla birlikte Sekil 9 ve Sekil
10°dan goriildiigii gibi Firetex oraninin %75 (M3)
ve %100’e (M4) ¢ikarildig: 6rneklerde liflerin di-
sindaki kristallenmeler ve kimyasala asir1 doymus
yapilar 8000 biiyiitmede fotograflanan 6rneklerde
cok net bir sekilde goriilmektedir.

Sekil 11’de kontrol 6rneginin elektron mikrosko-
buna eklenen EDS detektdrii ile yapilan element
analizi goriilmektedir. Spektrumdan da goriildiigii
gibi kontrol 6rneginde eser miktardaki kalsiyum
disinda inorganik bilesen tespit edilmemistir. Se-
kil 12°de ise Firetex ile islem goren kagitlarin EDS
spektrumlari goriilmektedir.



tex igeren drnekte klor %12,45 ve kalsiyum %14,33
olarak belirlenmistir. %50 oraniyla birlikte tim
spektrumlarda fosfora ait pik tespit edilmis olsa da
zay1f sinyal vermesi nedeniyle ve 6rnegin sadece
belirli kismindan yiizeyden 6l¢iim yapilmis olma-
st nedeniyle kiitlesel bir yiizde hesaplanamamistir.
Bu sonuglara gore Firetex’in kalsiyum kloriir iger-
digi soylenebilir.

cps/eV

50

40

Sekil 8. M4 nolu 6rnek 1000 biiyiitme * L}
Figure 8. Sample no: M4, 1000 magnification ‘

10

Energy [keV]

Sekil 11. Kontrol 6rneginin SEM-EDS spektrumu
Figure 11. SEM-EDS spectrum of the control sample
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Figure 9. Sample no: M3, 8000 magnification Energy [keV]
25 o MZ
0{H B «
31 |
L ‘
5 ‘
0 ‘ ‘ o —
0 1 2 3 4 5 6 7 8
Energy [keV]
25 Fo‘ M3
20| @ B ¢
% 15
10
Al
0 ‘ R SR
1 2 3 4 5 6 7 8
Energy [keV]
Sekil 10. M4 nolu 6rnek 8000 biiytitme 50 M4
Figure 10. Sample no: M4, 8000 magnification ‘\“"
% 20
Spektrumlar incelendiginde Firetex oraninin arti- ) .
rilmast ile birlikte klor ve kalsiyum piklerinin yiik-
sekliklerinin arttig1 goriilmektedir. %25’1ik Firetex o folh— e
(M1) ile klor %3,09 kalsiyum ise %3,66 olarak tes- Energy heV]

pit edilmistir. Firetex orani %50’ye ¢ikarildiginda Sekil 12. Firetex ile islem géren kagitlarin SEM-EDS
klor % 6,70, kalsiyum % 8,58 olarak ol¢iilmiistiir. spektrumlari

%75’1lik Firetex ile klor %11,48, kalsiyum %18,27 Figure 12. SEM-EDS spectra of papers treated with
ve fosfor %0,36 olarak tespit edilmistir. %100 Fire- Firetex
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Sekil 13’te islem goérmeyen ve Firetex ile islem
goren kagitlarin yiizde agirlik kayiplarini belirten
TGA grafikleri goriilmektedir. Sekil 14’te ise Se-
kil 13’te yer alan egrinin tiirevinden hesaplanmis
DTG egrisi gortilmektedir. Her iki grafik incelen-
diginde Firetex icermeyen kontrol 6rnegi hari¢ di-
ger orneklerin liger adet bozunma basamagi oldu-
gu anlagilmaktadir. Bu basamaklar DTG egrisinde
¢ok daha agik olarak pikler halinde gériilmektedir.
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Sekil 13. Test kagitlarinin TGA egrileri
Figure 13. TGA curves of test papers
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Sekil 14. Test kagitlarinin tiirev pikleri (DTG)
Figure 14. Derivative peaks of test papers (DTG)

Termogravimetrik analiz sirasinda kaydedilen bo-
zunma baslangi¢ sicakligi, doniim noktasi, doniim
noktasi sicakligi, son sicaklik ve 890 °C deki ka-
lint1 miktar1 Tablo 2’de verilmistir. Birinci bozul-
ma basamagi suyun uzaklagsmasi ile olusmaktadir.
Yangin geciktirici konsantrasyonunun artist ile
birlikte doniim noktasi sicakliklarinin arttigi Tab-
lo 2 ve Sekil 14’ten goriilmektedir. Ayrica Firetex
konsantrasyonunun artist ile AY degerinin de art-
t1g1 goriilmektedir. Bu deger bozulan {iriin oranini
gostermektedir. Buradaki artis yangin geciktirici
reaktifin bilesiminde su absorblayict mineralleri
icermesinden kaynaklanmaktadir. Yaklasik ola-
rak 200-300 °C sicaklik araligi hemiseliilozlarin,
300-400 °C sicaklik aralig1 seliilozun ve 400-600
°C sicaklik araligi ise ligninin bozulma bélgelerini
belirtmektedir (Wongsiriamnuay ve ark., 2010; Se-

bio-Punal ve ark., 2012; Gao ve ark., 2013).

Tablo 2. Termogravimetrik analiz sonuglar1 (TGA)
Table 2. Thermogravimetric analysis results (TGA)

MO Ml M2 M3 M4

Baglangig
sicakligi
(°C)
Doniim
noktasi
°0)

Son sicak-
lik (°C)
AY

(%)

55,18 66,47 64,12 71,93 76,04

83,31 86,17 90,18 100,78 97,79

Basamak

105,61 117,50 125,76 129,89 136,99

1.

431 585 982 12,67 19,05

Baslangig
sicakligi
(°O)
Doniim
noktasi
()

Son sicak-
lik (°C)
AY

(%)

327,74 258,89 256,57 245,43 236,12

379,69 310,81 293,81 285,62 255,26

Basamak

401,00 355,95 341,52 340,81 310,48

2.

73,05 50,03 43,73 33,69 18,12

Baslangig
sicaklig1
(°C)
Dontim
noktasi
(°C)

Son sicak-
lik (°C)
AY

(%0)

672,67 653,94 627,77 645,61

710,92 687,29 663,18 649,98

Basamak

760,82 725,60 698,35 683,27

3.

172 196 1,75 046

600 °C’deki
kalint1 miktar1
(%)

17,55 30,62 35,86 41,42 4223

890 °C’deki
kalint1 miktar1
(%)

13,62 24,53 29,42 34,47 34,66
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Tablo 2°deki doniim noktasi sicakliklari incelendi-
ginde kontrol 6rneginin (M0) doniim noktasi sicak-
1181 379,69 °C olarak tespit edilmistir. %25°lik Fi-
retex ile bu sicaklik M1 kodlu 6rnekte 310,81°C’ye,
%350 Firetex iceren M2 kodlu 6rnekte 293,81 °C’ ye,
%75 Firetex iceren M3 kodlu 6rnekte 285,62 °C’ye,
%100 Firetex igeren ornekte ise 255,26 °C’ye ka-
dar diigmiistiir. Sekil 14’ten goriildiigii gibi yangin
geciktirici kullanilan 6rneklerin bozunma sicak-
liklar1 hizlanmistir. Bu hizlanmanin nedeni yan-
gin geciktiricilerde yer alan P-O-C gibi baglarin
kontrol 6rnegindeki C-C baglarindan ¢ok daha az
kararli olmasi ve genellikle daha erken bozunma-
laridir (Xing ve ark., 2011). Bu erken bozunma tu-
tusabilen gazlarin olugmasini 6nlemekte ve ayrica
karbonlagmis komiir olusumuna destek olmaktadir
(Basak ve ark., 2015). Bu sonuglar1 desteleyecek



sekilde bu ¢aligmada 600 °C ve 890 °C de olusan
komiirlesmis kalint1 miktar1 kullanilan Firetex ora-
n1 ile birlikte artis gostermistir (Tablo 2). Kontrol
ornegi i¢in 600°C deki kalinti miktar1 %17 iken bu
miktar M1 kodlu 6rnekte %30,62’ye M2 kodlu or-
nekte %35,86’ya M3 kodlu érnekte %41,42’ye ve
M4 kodlu 6rnekte %42,23’¢ kadar artmistir.

Calismada ayrica orneklerin limit oksijen istegi
degerleri (LOI) de belirlenmistir. LOI bir 6rnegin
oksijen-azot karisiminda tutusmasi i¢in gereken
minimum oksijen miktar1 olarak tanimlanmakta-
dir. Yangin geciktirici bir iirtiniin LOI degerinin 26
olmasi gerekmektedir (Schindler ve Hauser, 2004).
Yapilan c¢alismada 6rneklerin LOI degerleri Sekil
15°te gortilmektedir.

Sekil 15. Test kagitlarinin LOI degerleri
Figure 15. LOI values of test papers
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Grafikten goriildiigii gibi kontrol 6rneginin LOI
degeri olmasi1 gereken degerin altinda %17 olarak
Ol¢iilmiistiir. Basak ve arkadaslar1 da (2015) yap-
tiklar1 ¢aligmada islem gérmeyen kagidin LOI de-
gerini benzer sekilde %18 olarak belirlemislerdir.
Grafigi inceledigimizde %25 Firetex igeren ¢ozelti
uygulanmis test kagidinin LOI degerinin %22 ol-
dugu tespit edilmistir. Bu haliyle olmas1 gereken
degerden %4 az olmus olsa da kontrole gore olduk-
c¢a basarili bir sonug elde edilmistir. Firetex ora-
ninin %50’ye ¢ikarilmas: durumunda LOI degeri
%29’a ¢ikmis ve standartlar1 fazlasiyla kargilamis-
tir. Firetex oran1 %75’e ¢ikarildiginda LOI degeri
%¢45,5 gibi oldukga ytiiksek bir seviyeye ulagsmistur.
%100 Firetex igeren orneklerde cihazin limitleri
icerisinde sonug¢ alinamamistir. Bu sonuglara gore
%50 Firetex igeren ¢ozeltinin yangina dayanikli
kagit tiretmek i¢in optimum oran oldugu sdylene-
bilir. Bu oran yapilacak daha hassas bir optimisaz-
yon ¢alismast ile %30 ile %40 arasindaki bir dozaja
cekilebilir.

Sekil 16 ve Sekil 17°de sirasiyla gerilme indisi ve
yirtilma indisine ait sonuglar yer almaktadir. Gra-
fikler incelendiginde gerilme indisi i¢in en yiiksek

sonug %25°lik konsantrasyonda elde edilirken kon-
santrasyonun daha da artirilmasi ile gerilme diren-
cinin diistiigii gortilmektedir. Kontrole gore kiyas-
landiginda optimum sonucun %50 Firetex iceren
cozelti ile islem goren kagitlarda elde edildigi tes-
pit edilmistir. %50’nin tizerindeki oranlarda kagit-
lar esnekliklerini kaybetmis ve yiiksek orandaki
mineralden dolay1 kirilgan bir yapiya dontigsmiis-
tiir. Bu durumda saglamlik 6zelliklerinde 6nemli
kayiplara neden olmustur

® Gerilme indisi (J/g) TEA indisi (J/g)
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Sekil 16. Test kagitlarinin gerilme ve T.E.A. indeksleri
Figure 16. Tensile and T.E.A. indexes of the test papers
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Sekil 17. Test kagitlarinin yirtilma indisleri
Figure 17. Tear indexes of the test papers

Test kagitlarinin yirtilma direncinin de artirilan
yangin geciktirici oraniyla azalig gosterdigi Sekil
17°de goriilmektedir.

Calismada optik 6zelliklerin etkileri de incelenmis
ve Tablo 3’te sonuglar verilmistir. Firetex’in diisiik
oranlarda kullanilmasinin parlakligi arttirdigi, sa-
rilik degerini ise bir miktar arttig1 belirlenmistir.
Firetex’in %75 ve %100 oraninda kullanilmast ile
parlaklik degeri azalirken, sarilik degeri artis gos-
termistir.

325



Tablo 3. Optik analiz sonuglar1
Table 3 Optical analysis results

MO MI M2 M3 M4
B Ortalama 450 5140 5045 47.59 42.62
% (%) bl 2 b 2 9
=
=
&
o Sd.Sap. 046 053 023 080 370
L L¥lrt) 8143 82,80 82,59 LIl 7874
§ Std.Sap. 024 017 0,17 029 2,60
B oa*(ort) 038 040 -007 -011 049
£ Std.Sap. 005 004 009 009 072
B b*(ort) 11,06 11,96 12,89 13,13 14,43
O

Std. Sap. 033 0,25 0,16 0,18 0090
N
D ortal
Cooraamas 776 18,82 2047 21,55
= (%)
<
5
plet]
(&)
o
= Std.Sap. - 059 045 020 082
5
wnn

4. Tartisma ve Sonug¢

Aragtirmamizda mekanik hamur bazl atik gazete
kagitlarindan Firetex (tas suyu) kullanilarak tireti-
len geri doniistiiriilmiis kagitlarin termal, fiziksel,
morfolojik, ve optik ozellikleri belirlenmistir. Ca-
lisma kapsaminda Firetex icermeyen kontrol kagit-
lar1, %25, %50, %75 ve %100 Firetex kullanilarak
iiretilen kagitlar ile karsilastirilmistir.

Firetex uygulamasi ile kagitlarin agirliklar1 ve gra-
majlar1 artig gostermistir. Bu sonuglar, Firetex’in
kagit lizerinde basarili sekilde tutunduruldugunu
gostermektedir.

Bir diger 6nemli bulgu Firetex’in kimyasal bilesi-
minden dolay1 havadaki nemi absorblama &zelli-
gidir. Calisma kapsaminda %50 Firetex iceren 0Or-
neklerler agik havada bekletildiklerinde kurutma
sonrasi Olgiilen agirliga gore 0,30 g daha fazla nem
absorblamislardir. %100 Firetex’te bu oran 0,44 g’a
cikmistir.

Firetex uygulanan kagitlar ve kontrol &rnekleri-
nin FTIR-ATR ile karakterizasyonu yapilmis ve
ozellikle 3342 cm bandinda Firetex oraniyla pik
yiiksekliginin arttigi belirlenmistir. Bu artig nem
iceriginden ve N-H geriliminden kaynaklanmakta-
dir. Yine ozellikle 1633 cm™ dalga sayisindaki pik
yogunlugunun Firetex uygulamasi ile 6nemli dl¢ii-
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de artis gosterdigi sonucuna ulasilmistir. Bu pikin
N-H, C=N ve/veya —P=0- baglarindan yani yangin
geciktirici olarak kullanilan Firetex’ten kaynak-
landig1 belirlenmistir. Ayrica 1056 cm™! bandinda
da dzellikle ¢ok yogun kimyasal igeren 6rneklerde
pik olusumu gozlenmistir. Bu pikte P-O-C varligi-
na isaret etmektedir.

Calisma kapsaminda test kagitlar1 SEM ile de ka-
rakterize edilmistir. Taramali elektron mikroskobu
caligmasina gore M1 ve M2 kodlu yani Firetex’in
%350 ve %75 olarak kullanildig1 érneklerde ¢ozel-
tinin disar1 kusma ya da lifler iizerinde birikme
yapmadan kagitlara tutunduruldugu tespit edil-
mistir. Bunun yani1 sira %75 ve %100 Firetex iceren
orneklerde 6zellikle kurutma sonrasi yapilan SEM
Olgtimlerinde lifler izerinde yogun kristallesme ve
birikme oldugu tespit edilmistir.

Orneklerin SEM iizerine eklenmis EDS detekto-
rii ile element analizi de yapilmis olup Firetex’in
onemli miktarda kalsiyum kloriir icerdigi ayrica
fosfor igerdigi de tespit edilmistir. Nem tutma 6zel-
liginin kalsiyum kloriirden kaynaklandig1 sonucu-
na ulasilmistir.

Ikinci pik hemiseliiloz, seliiloz ve ligninin bo-
zunma piki olup bozunma sicaklig1 kontrole goére
379,69 °C’den artirilan Firetex oraniyla 255,26
°C’ye kadar diigmiistiir. Bozunmanin hizlanmasi
aslinda yangin geciktirici uygulanan orneklerde
beklenen bir durum olup Firetex’ten kaynakli ya-
pilarin karbon baglarinin, karbon-karbon baglarin-
dan daha kararsiz olmasi ve diisiik sicakliklarda
bozunmasindan kaynaklanmaktadir. Bununla bir-
likte Firetex ile pik yiiksekligi ve AY nin azaldig1
da tespit edilmistir. Bunun anlami bozunan kiitle-
nin karbonlasarak komiirlesmesi ve daha az kiitle
kaybinin olmasidir.

Diger yanma ile iliskili test, limitli oksijen indek-
sidir (LOI). Tez ¢alismasinda LOI degeri kontrol
orneginde %17 olup %25 Firetex ile bu deger
%22’ye, %50 Firetex ile %29 ve %75 Firetex ile
%45,5’a ¢ikmistir. Yangina dayanikli malzemeler-
de LOI degerinin %26 olmasi beklenmektedir. Bu
sonuglara gore %50 Firetex igeren M2 kodlu 6rnek
%29’luk LOI degeriyle ihtiyaglar1 fazlastyla karsi-
lamaktadir.

Calisma kapsaminda Firetex’in saglamlik 6zellik-
leri tlizerine etkisi de incelenmistir. Kopma testi
sonuglarina gore %25°lik Firetex igeren kagitlarin
saglamlik ozellikleri kontrole gore artmis ve %50
Firetex oraninda kontrole yakin degerlerde kal-
migtir. Buna karsin %75 ve %100 Firetex iceren
orneklerin saglamlik 6zelliklerinde ciddi kayiplar
yasanmistir. Yirtilma testinin sonuglarina gore Fi-



retex uygulamast ile yirtilma direnci dogrusal ola-
rak azalmistir.

Calismada optik ozelliklerin etkileri de incelen-
mis ve Firetex’in diisiik oranlarda kullanilmasinin
parlakligr arttirdig1, sarilik degerini ise bir miktar
arttig1 belirlenmistir. Firetex’in %75 ve %100 ora-
ninda kullanilmasi ile parlaklik degeri azalirken,
sarilik degeri artmistir.

Elde edilen sonuglar birlikte degerlendirildiginde
en uygun Firetex orani %50 ile M2 kodlu 6rnekler
olarak tespit edilmistir. Bu sonu¢ kagidin tagimasi
gereken minimum saglamlik ve LOI degerleri dik-
kate alinarak alinmistir.
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