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Oz: Rijit poliiiretan kopiikler (RPUF) en popiiler, enerji verimi yiiksek ve ¢ok
yonlii yalitim malzemeleri arasinda yer almaktadir. RPUF, 6zellikle binalarda
verimli ve konforlu yaliim malzemesi olarak kullaniminin yanisira enerji
maliyetlerini de 6nemli 6l¢iide azaltmaktadir. RPUF’larin, alevlenebilir olmasi
uygulama alanlarint ciddi sekilde kisitlamaktadir. Komiir verimi ve alev
direngleri arttirildiginda kisith uygulama alanlar1 da ortadan kaldirilabilir.
Resorsinol-formaldehit (RF) reginesi yiiksek komiir verimi ve alev direnci ile 6n
plana ¢ikmaktadir. Bu calismada da diigiik komiir verimli ve alev direngli
RPUF’un hazirlanma asamasinda, yiiksek komiir verimine ve oldukca diisiik
alevlenebilirlige sahip RF recinesi dahil edilmistir. Ilk olarak RF reginesi
sentezlenmistir. Ikinci asamada poliol karisimi ve poliizosiyanat birlestirilerek
karigtitlip  RPUF’lar  hazirlanmigtir.  Son asamada poliol karigimi  ve
poliizosiyanat ile karigtirtlmis RF recinesi birlestirilerek karigtirilip rijit
politiretan-resorsinol-formaldehit  kompozitleri  hazirlanmistir.  Hazirlanan
kompozit kopiikk numuneleri igin termogravimetrik analiz (TGA), Fourier
dontistimlii kizilotesi spektroskopisi (FT-IR), Taramali elektron mikroskobu
(SEM), Goriiniir yogunluk ve dikey yanma testi uygulanmistir. RPUF’larda
agirlikca RF igerigindeki artigla birlikte kdpiiklerin yanma dayanimi artmugtir.
Reginesiz poliiiretan kopiigii ilk 10 saniyede tamamen yanarken, %20 RF reginesi
iceren kopiigiin (RF20-RPUF) dogrusal yanma hizi reginesiz poliiiretan kopiige
gore %91.33 daha diisiiktiir.
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Abstract: Rigid polyurethane foams (RPUF) are among the most popular,
energy-efficient, versatile insulation materials. RPUF is used as an efficient and
comfortable insulation material, especially in buildings, significantly reducing
energy costs. The flammability of rigid polyurethane foams severely restricts
their application areas. Limited application areas can be eliminated when the char
yield and flame resistances are increased. Resorcinol-formaldehyde (RF) resin
stands out with its high char yield and flame resistance. This study included RF
resin with high char yield and very low flammability in the preparation of rigid
polyurethane foam with low char yield and flame resistance. Firstly, the RF resin
was synthesised. In the second stage, polyol mixture and polyisocyanate were
combined and mixed to prepare RPUFs. In the last stage, the RF resin was mixed
with a polyol mixture, polyisocyanate was mixed and rigid polyurethane-
resorcinol-formaldehyde composites were prepared. Thermogravimetric analysis
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(TGA), Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR), scanning electron
microscopy (SEM), apparent density and vertical burning test were performed for
the prepared composite foam samples. The combustion resistance of RPUF
increased with the increase in RF content by weight. While resin-free
polyurethane foam burns completely in the first 10 seconds, the linear burning
rate of foam containing 20% RF resin (RF20-RPUF) is 91.33% lower than that
of resin-free polyurethane foam.

1. Giris

Is1 yalitim malzemesi, yapistirici ve kaplama malzemesi olarak kullanilan politiretan polimerleri
giinlik hayatta hemen hemen her alanda kargimiza g¢ikmaktadir. Bu yiizden poliiiretanlar birgok
arastirmaya konu olmuslardir. Poliol ve izosiyanat arasinda reaksiyon ile elde edilen poliiiretanlar,
poliolde bulunan -OH ve izosiyanatta bulunan -NCO gruplar1 arasindaki reaksiyon sonucunda olusan
tiretan bagi ile adin1 almis polimerlerdir (Gama ve ark., 2018).

Politiretan kopiikler (PUF) de benzer sekilde ana hammadde olarak polioller ve poliizosiyanatlar
kullanilarak olusturulmaktadir (Agrawal ve ark., 2019). PUF’larin, gozenekli kopiik formunu almasi
i¢in, sisirme ajani, ylizey aktif madde ve katalizor gereklidir.

PUF’lar i¢in yapilan yeni ¢aligmalar 1s1 yalitim kopiik malzemeleri alanina biiyiik katkilar
saglayarak endiistriyel sektdr uygulamalarmi ciddi derecede arttirmistir. Rijit poliiiretan kopiikler
(RPUF) yap1 yalitim malzemeleri olarak on plana ¢ikmaktadir (Zheng ve ark., 2014). Mikemmel 1s1
yalitim 6zelligi yam sira kimyasal direnci, diisiik 1s1l iletkenligi ve elektriksel yalitkanligi nedeniyle
RPUF’lar yalitim, beyaz esya, otomobil, ulasim ve ugak endiistrisi gibi bircok alanda yaygin olarak
kullanilmaktadir. G6zenekli yapisindan dolayr da RPUF’lar diisiik yogunluklar: ile hammadde tasarrufu
da saglamaktadir (Yan ve ark., 2012). Ancak bu kopiiklerin 1s1l direnci halen daha tatmin edici diizeyde
degildir. Ayrica yanici 6zelligi nedeniyle de uygulama alanlar1 kisitlanmaktadir. Ayrica PUF’larin
kullaniminda yanma meydana geldiginde insan sagligina ve g¢evreye zarar verebilecek ciddi miktarda
1s1 ve zararli maddeler salinimi yaptig1 bilinmektedir. RPUF yapilart yanma sonucunda
komiirlesmektedir. Polimer malzemelerin komiir verimleri ile alev geciktiriciligi arasindaki iligki
bulundugu bilinmektedir ve RPUFlarin komiir verimleri oldukea diisiiktiir (Zheng ve ark., 2014). RPUF
komiir verimi yaklasik olarak %38.1 oldugu goriilmiistiir (Qiu ve ark., 2021). RPUF’larin komiir verimi
arttirilarak alev direncleri de gelistirilebilir.

RPUF'larin zayif alev direnci geleneksel olarak alev geciktiricilerin kullanimiyla arttirilir ve
RPUF'lar i¢in kullanilan ¢ok ¢esitli alev geciktiriciler mevcuttur. Alev geciktiriciler halojenli, fosfor
bilesikleri gibi organik maddeler veya metal oksitler/hidroksitler, metal boratlar gibi inorganik maddeler
olabilir. Kati/stvi formda katki maddesi olarak kullanilabilirler veya polimer omurgasina dahil
edilebilirler. Sv1 alev geciktiriciler yiiksek yiiklemelerde yiizeye go¢ edebilir. Ote yandan, biiyiik
miktarda kati alev geciktiricilerin kullanimi da mekanik davranisi kétiilestirebilir. Fosfor igeren polioller
gibi reaktif alev geciktiriciler, yiizeye dogru go¢ etmeyen ve daha uzun siire etkili kalan katkilara
ornektir. EK olarak, polimerik/oligomerik katkilar bazen polimerik olmayan katkilara tercih edilir, ¢linkii
bunlar buharlagmaya, goce vb. diger etkilere kars1 daha direnglidir. Ayrica, yapilarinda heteroatomik
baglar iceren monomerlerin, homoatomik baglara kiyasla daha biiyiik baglanma enerjisi nedeniyle daha
iyi alev direnci gosterdigi bilinmektedir. Bu nedenle bu ¢caligmada da polimerik reginelerin kullanilmasi
tercih edilmistir (Wang ve ark., 2017; Vini ve ark., 2019).

Fenolik recgineler, yapilarinda bulunan aromatik halkalar ve halkalara bagli olan hidroksil
gruplart sayesinde yiiksek komiir verimlerine sahiptirler (Daniel ve ark., 2020). Ayrica boyutsal
kararlilik, yiiksek 1s1 ve alev direngleri sergilemektedirler (Kumar ve ark., 2017). Fenolik bir regine
olarak RF reginesi yiiksek komiir verimine ve piroliz 1sisina sahiptir (Daniel ve ark., 2019). RF reginesi
komiir verimi %45.8 oldugu goriilmiistir (Gupta & Kandasubramanian, 2015). RF regineleri, yiiksek
mukavemet, siddetli hava kosullarma kars1 dayaniklilik ve yapisinda yiiksek yapigabilirlige sahip baglar
bulundurmaktadir (Badhe & Kandasubramanian, 2014; Kumar ve ark., 2017). Cogu regine grubu
kiirlenmesi igin, kiirleme ajan1 ya da yiiksek sicaklik ve basinglara gereksinim duymaktadir. Bu noktada,
RF reginesi 6n plana ¢ikaran en &nemli 6zelligi oda sicakliginda kiirlenebilme yetenegine sahip
olmasidir ve bu 6zelliginden dolayi enerji tasarrufu saglayan bir re¢inedir (Badhe & Kandasubramanian,
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2014). RF reginesi oda sicakhiginda kiirlenebilmesi ve PUF sisme asamasinin oda sicakliginda
karistirllmasi ile elde edilmesi géz Oniine alindiginda her iki polimerik yapinin ikili uyumluluk
saglayacag1 ongoriilebilmektedir. Bu nedenlerden dolayi, RPUF yapilarinin diigiik komiir verimi ve
yaniciliginin dezavantajlari, RF reginesinin PUF’a dahil edilmesi ile ortadan kaldirilabilir.

Bu ¢aligmada, iyi 1s1l yalitim 6zelliklerine ancak diigiik kdmiir verimi ve yanici 6zelliklere sahip
PUF’a, yiiksek komiir verimi ve alev dayanimina sahip RF re¢inesinin dahil edilerek {istiin 6zelliklere
sahip RPUF’larin iiretimi amaclanmigtir. Béylece PUF’larin 1s1 yalitim 6zelliginin yami sira alev
dayanimmi da birlikte bulunduran kompozitlerin iiretilmesi saglanmistir. Yapilan literatiir
arastirmalarinda PUF’lara, RF reg¢inesinin dahil edildigi bir calismaya rastlanmamis olmasi ¢alismanin
6zglinliigiinii ortaya koymaktadir.

2. Materyal ve Yontem
2.1. Materyal

Caligmada polimerik metilen difenil diizosiyanat (yogunluk 1.232 g/cm?®, 430 mPa.s viskozite
Merck), polieter poliol (1.115 g/cm® yogunluk, 340 mPa.s viskozite, 460 mg KOH/g hidroksil say1s1 ve
ortalama poliol fonksiyonelligi 4.7), trietilendiamin (agirlikga %0.4 ¢o6zelti, Sigma Aldrich) ve
dibutiltin dilaurat (agirlik¢a %1.2 ¢ozelti, Sigma Aldrich), pentan (%98, Merck) ve polisilikon (%1),
resorsinol (%99.8, Kimetsan), sodyum hidroksit (%98, Merck), formaldehit (agirlikga %37 ve agirlik¢a
%10 metanol, Tekkim) kimyasallar1 kullanilmistir.

2.2. Resorsinol-formaldehit (RF) recinesi sentezi

Ug¢ boyunlu cam reaktor igerisinde resorsinol, formaldehit igerisinde homojen sekilde
¢ozlundirilmustiir. Agirlikga %60 formaldehit, agirlikga %40 resorsinol kullanilmigtir. Resorsinol ve
formaldehit katalizor ilavesi sonrasinda ekzotermik reaksiyon gosterdiginden cam reaktdr su banyosuna
yerlestirilmistir. Resorsinol ve formaldehit homojen karigimi siirekli karistirilirken %10 sulu sodyum
hidroksit ¢ozeltisi damla damla ilave edilerek pH degeri 6.50-7.00 arasinda tutulmustur. Reaksiyon
ekzotermik oldugundan su banyosu yardimiyla karisimin sicakliginin 60°C iizerine ¢ikmasi
engellenmistir. Reaksiyon 55-60°C’de 20 dakika siirdiiriilmiistiir. Daha sonra 30°C’ye sogutularak
viskoz seffaf RF recinesi elde edilmistir.

2.3. Karisim A ve kKarisim B hazirlanmasi
2.3.1. Karisim A hazirlanmasi

Polimerik metilen difenil diizosiyanat (pMDI) beher igerisine alinarak 500 rpm’de mekanik
olarak siirekli karigtirilirken toplan karisim agirligi temel alinarak agirlikga %5-10-15 ve 20 icerecek
sekilde sentezlenen viskoz RF recinesi karisim igerisine ilave edilmistir ve 30 dakika karistirilmastir.

2.3.2. Karisim B hazirlanmasi

Poliol beher icerisine alinarak 500 rpm’de siirekli olarak mekanik karistiric1 yardimiyla
karigtirtlirken toplam karigim agirligi temel alinarak agirlikga %93.4 poliol, %0.5 trietilendiamin ve
%0.5 dibutiltin dilaurat (katalizor), % 2.8 pentan (sisirici ajan) ve %2.8 polisilikon oil (yiizey aktif
madde) icerecek sekilde karisim olusturulmustur ve 30 dakika boyunca karistirilmistir.

2.4. Rijit poliiiretan-resorsinol-formaldehit kompozit kopiiklerin (RF-RPUF) iiretimi

Karisim B mekanik olarak 2000 rpm karistirma hizinda karistirilirken karisim A (farkli agirlik
yiizdelerinde RF recinesi igeren karigim) hizlica ilave edilmistir. Karigim A / Karigim B agirlik¢a orani
13/10 olacak sekilde ayarlanmigtir. Karigimlar 15-20 saniye sonunda beherde kopiirmeye basladigi anda
sigsirme kabina aktarilmistir ve kabin agzi kapatilmistir. Kabi1 tamamen kaplayan kompozitler kaptan
¢ikarilarak test edilmek lizere RPUF (Regine igermeyen rijit poliliretan kopiik), RF5-RPUF, RF10-
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RPUF, RF15-RPUF ve RF20-RPUF olarak adlandirilmiglardir. Sekil 1’de iiretilen kopiiklerin gorselleri
yer almaktadir.

Sekil 1. Sentezlenen PUF numuneleri.
2.5. Resorsinol-formaldehit recinesi ve RF-PUF kopiik kompozitlerinin karakterizasyonu

Hazirlanan RF, PUF ve RF-PUF kompozitlerinin karakterizasyonu FTIR, SEM ve TGA ile
analiz edilmistir. RPUF’a RF re¢inesinin dahil edilmesinin poliiiretan yapis1 tizerindeki degisimi FT-IR
ile incelenmigtir. FTIR analizi, Perkin Elmer/Spectrum Two FTIR cihazi yardimiyla oda sicakliginda
400 - 4000 cm™ tarama araliginda gerceklestirilmistir. Tarama say1s1 ve ¢dziiniirliik degerleri sirasiyla
64 ve 4 cm™ olarak ayarlanmstir. Képiik numunelerinin gozenekliligi ve RF reginesinin poliiiretan
yapidaki gézenek yapisina etkisi SEM ile analiz edilmistir. SEM analizi numunelerin altin kaplanmasi
sonrasi Carl Zeiss/Gemini 300 - Bruker/Xflash 6-100 cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir. RF, RPUF
ve RF-RPUF termal dayanimlarinin i¢in TGA kullanilmigtir. Analiz TA Instruments/SDT 650
marka/model TGA cihazi kullanilarak oda sicakligi ile 800°C araliginda ve 10°C/dk 1sitma hizinda, azot
atmosferi altinda gergeklestirilmistir.

2.6. Kopiiklerin goriinen yogunlugu

Kumpas yardimiyla kopiik numuneleri 3cm*3cm*3cm (Genislik x uzunluk x kalinlik) olarak
belirlendikten sonra kesilmistir. Hassas terazi kullanilarak belirli dlciilerde kesilen kopiik numuneleri
tartilmistir. Kopiiklerin yogunlugun dogru belirlenmesi i¢in 10 adet kdpiik numunesi kesilip tartilarak
ortalamasi alinmistir (Paciorek-Sadowska ve ark., 2012; Lee ve ark., 2016; Burgaz & Kendirlioglu,
2019; Tang ve ark., 2019). Goriiniir yogunluk degeri Esitlik 1 kullanilarak hesaplanmustir.

Goriiniir yogunluk = Agirlik/(genislik*uzunluk*kalinlik) @
2.7. Kopiiklerin dikey yanma testleri

Kumpas yardimiyla 125mm-13mm-3mm boyutlarinda kopiik numuneleri kesilmistir. Ug ayakli
laboratuvar standina monte edilen tutucu ile numune, dikey pozisyonda iist uctan 6 mm kadar
tutturulmustur. Kopiik numunesi alt ucundan baslanarak {ist tutucuya dogru 25 mm ve 100 mm uzunlugu
isaretlenmistir. Dikey olarak tutturulmus kopiik numunesinin alt kismina 10 mm uzaklikta bek aparati
45° ac1 seklinde konumlandirilmistir. Kopiik numunesi alt kisminda 300 mm uzaklikta zemine pamuk
yaydirilmistir. Bek alev uzunlugu, 20 mm olarak ayarlanmistir. Bek ateslenip alev boyu stabil kaldiktan
sonra dikey konumlandirilmig kopiik numunesi 10 saniye boyunca alev konumu degistirilmeden
numune alt ucu aleve maruz birakildiktan sonra alevden uzaklastirilmistir. Numune yanma ucu alev
verilmeye baglandiginda, 10 saniye siire sonra bek alevi uzaklastirildiginda yanma olmadiginda, test en
fazla li¢ kez tekrarlanmigtir. Eger ilk 10 saniye maruziyeti sonrasi alev uzaklastirildiktan sonra halen
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daha yanmaya devam ederse 25 mm ¢izgisinden sonra siire tutularak ve yanmanin sondiigii noktadaki
hasarli kisim (L) mm cinsinden Ol¢iilmiistiir. Siireler kronometre yardimiyla ol¢iilmiistiir. Her bir
numuneye iicer adet dikey yanma testi yapilmistir.

Dogrusal yanma hizlar1 (V) Esitlik 2 kullanilarak hesaplanmigtir. Siireler saniye cinsinden
kaydedilerek hesaplamada dakika olarak alinmistir.

V= 60*L/t 2)

Esitlik 2°de L=yanma sonrast mm cinsinden hasarli boliim, t= kaydedilen siiredir.

Test edilen ii¢ numunenin dogrusal yanma hizlar1 ortalamasi alinmistir. Deney diizenegi Sekil
2’de oldugu gibi ayarlanmistir. Mesafeler zarar gérmiis bolgenin en list kism1 temel alinarak kumpas
yardimiyla hassas sekilde ol¢iilmiistiir. Kopiik numunesinde yanma meydana gelmesi durumunda,
yanma esnasinda numuneden kopan parcaciklarin numune altina yerlestirilmis olan pamuga diistiigiinde
pamugu yakip yakmadigi da ayrica not edilmistir.

Tutamak

Képiik numunesi

T-6 mm
~

,i,:/, ==

ki 1 A-20 mm
- ¢ )
|:| Bek Alevi Gorsel

L= kdpiik numunesi uzunluklan

T= Tutamaga yerlesmis numune uzunlugu
B= Bek ucuile numune alt ucu arasi mesafe
P=Pamuk ile numune alt ucu arasimesafe
A= Bek alevi uzunlugu

Ug ayaklilab. standi

P-300 mm

Alev
standi

Sekil 2. Dikey yanma testi diizenegi.
3. Bulgular
3.1. Karakterizasyon sonuglari

3.1.1. RF recinesinin FTIR analizi

Sentezlenen RF reginesinin yapisi FTIR analizi ile arastirilmustir. Sekil 3’te RF re¢inesinin FTIR
spektrumu yer almgtir.

Sekil 3’teki FTIR spektrumunda, 3200-3300 cm™ genis pik aralig1 resorsinol halkasinda ve
metilol baglarinda yer alan hidroksil gruplarina atfedilir (Liang ve ark., 2000; Aghabararpour ve ark.,
2018; Higashimoto ve ark., 2021). 2925 cm™ ve 2855 cm™ pikleri, RF polimerinin yapisinda yer alan
metilen kopriilerine atfedilmektedir (Badhe & Kandasubramanian, 2014; Hu ve ark., 2014,
Aghabararpour ve ark., 2018). 606 cm™ piki C=C bagli aromatik halkali yap1 gruplarinin varhgini isaret
etmektedir (Gyan & Kandasubramanian, 2016; Attia ve ark., 2017; Aghabararpour ve ark., 2018). 1603
cm™de gozlenen pik ise formaldehitte bulunan C=0O gruplarindan kaynaklanmaktadir (Zorba ve ark.,
2008). 1367 cm™ piki C-H, C-C, C-O, fenolik hidroksil ve metilol gruplarinda yer alan -OH bag
titresimlerine atfedilmektedir (Faris ve ark., 2017; Gore ve ark., 2018; Higashimoto ve ark., 2021). 1287
cm™ piki aromatik (resorsinol) yapilardaki C-H ve C-OH baglarina atfedilmektedir (Zhao ve ark., 2019;
Higashimoto ve ark., 2021). 1026 cm™ ve 1092 cm™ pikleri RR yapisindaki eterlerin varhigindan
kaynaklanmaktadir (Fathy ve ark., 2016; Attia ve ark., 2017).
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Sekil 3. RF reginesinin FTIR spektrumu.
3.1.2. RPUF ve RF-RPUF kdépiiklerinin FTIR analizi

Calisma kapsaminda iiretilen RPUF, %5 RF regineli rijit politiretan kopiik (RF5-RPUF), %10
RF regineli rijit poliiiretan kopiik (RF10-RPUF), %15 RF regineli rijit poliiiretan kopiik (RF15-RPUF)
ve %20 RF regineli rijit politiretan kopiik (RF20-RPUF) numunelerinin FTIR spektrumlar Sekil 4’te
verilmistir.
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Sekil 4. RPUF, RF5-RPUF, RF10-RPUF, RF15-RPUF ve RF20-RPUF numunelerinin FTIR
spektrumlari.

Sekil 4’teki FTIR spektrumlarinda, kopiiklerin RF reginesindeki karakteristik piklerinin (3200-
3300, 2925, 2855, 1600, 1367, 1287, 1026 ve 1092 Cm'l) yer aldig1 goriilmektedir. Bu piklerin yani sira
poliiiretan yapisindan kaynakli yeni piklerde FTIR spektrumlarinda belirmistir.

Poliiiretana ait pikler ele alindiginda, 1519 cm™ piki N-H baglarin1 ve 1221 cm™ piki C-O bag
gerilmelerine atfedilmektedir (Burgaz & Kendirlioglu, 2019; Qiu ve ark., 2021). 1410 ve 1710 cm™’de
beliren pikler, izosiyanat halkasinin varligini gostermektedir (Paciorek-Sadowska ve ark., 2012;
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Bryskiewicz ve ark., 2016). 1597 cm™deki pik benzen halkasinda yer alan C=C baglarina
atfedilmektedir (Burgaz & Kendirlioglu, 2019). 1379 cm™ ve 1070 cm™ pikleri, polieter poliolde yer
alan CH; ve C-O-C baglarina atfedilmektedir (Qiu ve ark., 2021). 1224 cm™ piki, eter gruplarinin
varhigina atfedilmektedir (Wei ve ark., 2018). 1515 cm™**de goriinen pik, C-N baglarinin varhigini isaret
etmektedir (Huang & Wang, 2017).

RPUF koptigiinde yer almayan ancak artan RF reginesi igerigiyle birlikte belirgin hale gelen
3200-3300 cm™ genis pik araligi, RF reginesinde yer alan hidroksil gruplarmin képiikte artmasindan
kaynaklanmaktadir. Benzer sekilde kopiiklerdeki RF reginesinin oraninin artmasiyla FTIR
spektrumlarda RF reg¢inesinin karakteristik pikleri daha belirgin hale gelmistir.

3.1.3. RF, RPUF ve RF-RPUF kopiiklerinin TGA analizi
Calisma kapsaminda hazirlanan recine ve kopiiklerin termal dayanimlari Termogravimetrik

analiz (TGA) ile incelenmistir. Sekil 5’te RF, RPUF ve RF-RPUF kompozit kdpiiklerinin TGA
termogramlar1 yer almaktadir.
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Sekil 5. RF, RPUF ve RF-RPUF képiiklerinin TGA termogramlart.

Sekil 5 incelendiginde, RPUF kopiigiiniin termal dayamiminin oldukga diisiik oldugu
goriilmektedir. RPUF kopiigintin 800°C’deki komiir kalinti verimi %6.4’tiir. En yiiksek termal
dayanimina ise RF reginesi sahiptir. RF reginesinin kdmiir kalinti verimi ise %60.2’dir. RF-RPUF
kompozitlerinin komiir kalinti verimleri ele alindiginda, artan regine miktariyla birlikte komiir kalinti
verimleri artmistir ve RF20-RPUF kompozit koplgiiniin komiir kalinti verimi %49.7 olmustur.
Baslangic bozunma sicakliklar (Ti) incelendiginde RF 494.2 °C, PUF 461,7 °C, RF5-RPUF 477,6°C,
RF10-RPUF 488,4°C, RF15-RPUF 489,2 °C ve RF20-RPUF 492.,4 °C oldugu gorilmistiir. RPUF
kopiiklerine RF reginesinin katilmasi termal dayanimi ve baslangic bozunma sicakligini gozle gortiliir
sekilde arttirmistir. RPUF kopiiklerine RF reginesinin katilmasi termal dayanimi gozle goriiliir sekilde
arttirmistir. Ancak %15 RF ilavesi ve %20 RF ilavesi benzer termal 6zellikler gdstermistir. RPUF
kopiligiindeki diisiik termal dayanim poliiiretanin diisiik termal dayanimindan ve poliiiretanin kdpiirmesi
icin ilave edilen ajanlardan/katki maddelerinden kaynaklandig: diisiiniilmektedir. RF recinesinin yiiksek
termal dayanimi ise yapisindaki yiiksek aromatik halkalardan ve ¢apraz bagl termoset 6zelliginden ileri
gelmektedir.

3.1.4. SEM analizi

PUF’a RF reginesinin eklenmesi ile olusturulan RF20-RPUF kopiigiiniin SEM gorintiisi Sekil
6’da verilmistir.
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4 P
HMag= 100X EHT = 5.00kV WD= 7.8mm

Sekil 6. RF20-RPUF kopiigiinin SEM goriintiisii a)100x biiylitme, b)1000x biiyiitme ve ¢)5000x
biiyiitme.

Sekil 6’da RF20-RPUF kompozit kdpiigiiniin SEM goriintiisii yer almaktadir. Sekil 6a’da
kopligiin goézenek yapist goriinmektedir. Gozenek boyutlarinin birbirine yakin oldugu gorilmiistiir.
Sekil 6b ve 6¢’de kopiiklerin gozenek duvarlarinin i¢ kisimlarina RF reginesinin neredeyse homojen
sekilde parcaciklar halinde dagildigi goriilmektedir. RF recinesinin yiiksek termal dayanimi ele
alimdiginda kopiikler igerisine dagilan regine RF-RPUF kompozit kdpiiklerinin de TGA ve dikey yanma
testlerinde termal dayanimlarini arttirmigtir.

3.2. RPUF ve RF-RPUF képiiklerinin goriinen yogunlugu

Caligma kapsaminda fiiretilen kopiiklerin goriiniir yogunluklar, koptiklerinin agirliklarinin
hassas terazide tartilmasi ve kopiigiin geometrik hacmine boliinmesiyle hesaplanmistir. Kopiiklerin
goriiniir yogunluklar1 g/cm?® cinsinden hesaplanmistir. Sekil 7°de kopiiklerin gériiniir yogunluklart
verilmistir.

e
. 0.1462

0.14 4
012 4
0.10 4

0.08 4

Yogunluk (g/cm?)

0.06 4

0.04 4

RPUF RF5-RPUF RF10-RPUF RF15-RPUF RF20-RPUF

Numune

Sekil 7. RPUF ve RF-RPUF képiiklerinin ortalama gdriiniir yogunluklari.
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Sekil 7 ve Cizelge 1’de goriildigii gibi iiretilen kompozitlerin yogunluk degerleri kopiik
icerisindeki regine miktarindaki artigla artmistir. Bunun nedeni reginenin yogunlugunun yiiksek
olmasindan kaynaklanmaktadir. Sekil 7°de de goriildiigii gibi RPUF (recinesiz kopiik) ortalama
yogunlugu 0.0441 g/cm?® iken RF20-RPUF kompozit kopiigiiniin ortalama yogunlugu 0.1462 g/cm?®
degerine kadar ¢ikmistir.

Cizelge 1. Kompozit kdpiiklerin yogunluk degerleri

Numune Yogunluk Standart sapma
RPUF 0.0441 0.001
RF5-RPUF 0.0568 0.002
RF10-RPUF 0.0773 0.0013
RF15-RPUF 0.1254 0.0012
RF20-RPUF 0.1462 0.0024

3.3. Kopiiklerin dikey yanma testi sonuclari
Calisma kapsaminda yapilan dikey yanma testi sonuglar1 Cizelge 2’de verilmistir.

Cizelge 2. Dikey yanma testi verileri

L (mm) Standart sapma
ortalama (m m) fortalama (Sn) Vortalama (m m/d k)
—— 75 11 5 900
RF5-RPUF 75 12 9 500
RF10-RPUF 50 05 16 188
RF15-RPUF 27 0.6 14 116
RF20-RPUF 13 0.2 10 78

Sekil 8’de dikey yanma testi i¢in 6rnek bir gorsel yer almaktadir.

- -
o | e—— ——
Sekil 8. Dikey yanma testinde RF10-RPUF numunesi.

RPUF numunesi alev ile temas edildi anda yanmaya baglamistir ve alev uzaklastirildiginda 5
saniyede numune alt ucundan iist ucuna kadar tamamen alev almistir. Ik 10 saniyede RPUF numuneleri
hizla alev alip zarar gordiigiinden soOndiiriilmiistir ve ikinci 10 saniyelik yanma deneyi
tekrarlanmamistir. Numunenin yanmasi sirasinda numune altinda bulunan pamuga herhangi damlama
olmamustir ve pamuk alev almamustir. RF5-RPUF numunesi ilk 10 saniyelik alev maruziyetinde alev
almistir ve alev uzaklagtirildiktan sonra 75 mm mesafeye (25 mm ile 100 mm arasindaki mesafe)
ortalama 9 saniyede ulasmistir ve herhangi bir damlama yapmamistir. RF10-RPUF numunesi, ilk 10
saniyelik alev sonras1 50 mm mesafeye (yanma sonrasinda dlgiilen zarar gérmiis bolge uzunlugu) kadar
16 saniye yanarak c¢ikmugtir sonrasinda kendiliginden sénmiistiir. RF10-RPUF numunesi ikinci 10
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saniyelik testte tutusmamustir, ticiincii 10 saniyelik alev maruziyetinde tutugmaya baglamistir ancak alev
uzaklastirildiktan sonra hizlica sénmiistiir. RF15-RPUF numunesi ilk 10 saniyelik alev maruziyetinden
sonra tutugmaya baslamistir ve yanma siddeti oldukc¢a diistiktiir. Alev uzaklastirildiktan sonra 27 mm
mesafeyi, 24 saniye boyunca hafif yanarak katetmistir ardindan sonmiistiir. Ikinci 10 saniyelik alev
maruziyetinde yanmamustir. Ugiincii 10 saniyelik alev maruziyetinde tutusmustur alev uzaklastirildiktan
hemen sonra sonmiistiir ve ilk yanma mesafesinin lizerine ¢ikmamistir. RF20-RPUF numunesi ilk 10
saniyelik alev maruziyeti sonrasinda yanma gozlenmistir 13 mm mesafe ve 10 saniye boyunca yanmistir
ardindan sénmiistiir. Ikinci ve iigiincii 10 saniye alev maruziyetinde tutusma gdzlenmemistir.

RPUF’larinda agirlik¢a RF igerigindeki artisla birlikte kopiiklerin yanma dayanimi artmistir.
Oyle ki recinesiz RPUF ilk 10 saniyede hizlica tamamen yanarken, %20 RF reginesi igeren kopiik
(RF20-RPUF) aleve kars1 daha yiiksek direng gostermistir.

Elde edilen sonuglar karakterizasyon testlerinden elde edilen sonuglarla da uyumludur. TGA
analizinde katkisiz RPUF kopiigiiniin termal dayaniminin oldukga diisiik oldugu goriiliirken, artan
recine miktariyla birlikte termal dayaniminin arttig1 goriilmiistiir. Bu durum ilave edilen RF re¢inesinin
yapisindaki yiiksek aromatik halkalardan ve capraz bagh termoset Ozelliginden ileri gelmektedir.
Yapilan FTIR analizinde de RF recinesinin yapisinda bulunan aromatik halkalarm varlig1 goriilmiistir.
Ayrica kopiiklerin gbzenek duvarlarinin i¢ kisimlarinda RF recinesinin homojen pargaciklar halinde
dagilmasi da RF reginesinin yiiksek termal dayanimi ele alindiginda RF-RPUF kompozit kdpiiklerinin
TGA ve dikey yanma testlerinde termal dayanimlarim arttirdig1 sdylenebilir.

4. Tartisma ve Sonug

Bu c¢alismada RPUF’larin, diisiik 1s1l direnci ve alevlenebilir olmas1 gibi problemleri ortadan
kaldirmak i¢in yiiksek kdmiir verimine ve piroliz 1sisina sahip RF recinesi kullanilarak 1s1l direnci
yiiksek kompozitler gelistirilmistir. Sentezlenen kompozitler FTIR, SEM, TGA kullanilarak karakterize
edilmigtir. Kopiikteki RF re¢ine miktarinin artmasi ile RF reginesinin karakteristik pikleri daha belirgin
hale gelmistir. Bu da kopiik ile reginenin karigimimin gostergesidir. TGA analizi sonucunda RPUF
kopiligliniin termal dayaniminin oldukga diisiik oldugu gorilmiistiir. RPUF kopiigiiniin 800°C’deki
komiir kalit1 verimi %6.4’tiir. RF-RPUF kompozitlerinin kodmiir kalint1 verimleri ele alindiginda, artan
recine miktariyla birlikte komiir kalint1 verimleri artmistir ve RF20-RPUF kompozit kdpiigiiniin komiir
kalint1 verimi %49.7 olmustur. RPUF ko&piiklerine RF recinesinin katilmasi termal dayanimi goézle
goriiliir sekilde arttirmistir. SEM goriintiileri incelendiginde ise kopiigiin gdzenek yapisi goriilmektedir.
RF recinesi eklenmesi ile kopiiklerin gozenek duvarlarinin i¢ kisimlarinda reginenin homojen
pargaciklar halinde dagildig1 goriilmiistiir. Ayrica kompozit kopiiklerin yogunluklar: 6l¢iilmiis, kdpiik
icerisindeki recine miktarindaki artis ile yogunlugunda arttigi goriilmistiir. Dikey yanma testleri
sonucunda RPUF’larinda agirlik¢a RF igerigindeki artisla birlikte kopiiklerin yanma dayanimi artmustir.
Recinesiz RPUF ilk 10 saniyede hizlica tamamen yanarken, %20 RF recinesi igeren kopiik aleve karsi
yiiksek direng gostermistir. RF20-RPUF kopiigiin dogrusal yanma hizi reginesiz RPUF’a gore %91.33
daha diisiiktiir. Bu oran %5 RF reginesi igeren kopiik igin %44.44 iken, %10 RF reginesi igeren kopiikte
%79.11, %15 RF reginesi igeren kopiikte ise %87.11 dir. Bu degerler TGA sonucunu da destekleyerek
RF’in RPUF’un yanma hizina etkisini agik¢a ortaya koymaktadir. Elde edilen sonuglar komiir verimi
iyilestirilmis ve alev direnci arttirilmig rijit poliiiretan-resorsinol-formaldehit kompozitlerin basar1 ile
sentezlendigini gostermektedir. Yapilan literatiir aragtirmalarinda PUF’lara, RF reginesinin dahil
edildigi ¢alismalara rastlanmamis olmasi dolayisiyla ¢alisma olduk¢a 6zgiin olup, elde edilen sonuglarin
oldukea iyi olmasi ile politiretanin sahip oldugu diisiik alev direnci problemini ortadan kaldirmak igin
literatiire ve uygulamaya dnemli bir ¢6ziim yolu sunmustur.
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