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Bu ¢aligmada farkli oranlarda aliiminyum trihidroksit (AI(OH)3) yanmaz
katki ilaveli EPDM kauguklarin reolojik, mekanik, UL94 yanmazlik ve
limit oksijen indeksi (LOI) ozelliklerine AI(OH)s katkisinin etkisi
incelenmistir. EPDM kaucuguna AIl(OH)z: agirlikca %10, 30, 50
oranlarinda ilave edilmistir. Laboratuvar tipi banbury kullanilarak
Al(OH)3 katkili EPDM kauguklart hazirlanmis, preste vulkanize edilmis
ve test plakalar elde edilmistir. AI(OH)3 miktarinin artmasi ile minimum
tork (ML) ve maksimum tork (MH) artmigtir. EPDM kaugugun 66 Shore
A olan sertlik degeri Al(OH)s ilavesi ile 87 Shore A elde edilmistir.
Cekme mukavemeti ve kopma uzamasi azalirken kalic1 deformasyon ve
abrasif asinma miktar1 artmistir. EPDM kauguguna ilave edilen 25phr
oranindaki AI(OH)3 yatay yanma hizim azaltmistir. EPDM kaugugunun

%22.3 olan LOI degeri AI(OH);3 ilavesi ile %37.4 elde edilmistir.

1. GIRIS

Polimerler giinliik yasantimizda kullandigimiz
irlinlerin ~ temel  maddesini  olusturmaktadir.
Kaucguklar, polimer smifinda gostermis olduklar
molekiil dizilisleri ve davranislarindan dolay1
elastomer grubunda yer almaktadir. EPDM (etilen
propilen dien monomer), vulkanizasyon i¢in ¢apraz
baglama yerleri saglayan etilen, propilen ve az
miktarda bir dien monomerlerini igeren kopolimer
olmakla birlikte molekiiler yapisi ile de karakterize
edilebilen sentetik bir kauguktur. EPDM, -40 °C ila
120 °C arasinda bir ¢aligma sicaklig1 araligi ile {istlin
esneklik ve dayaniklilik sergiler. Polar ¢oziiciilere,
asitlere ve bazlara kars1 kimyasal direnci, kullanimini
daha da artirir. Ek olarak, EPDM kaucugunun
yaslanmaya ve ozon bozulmasina kars1 dogal direnci
ve UV stabilitesi otomotivden ingaata kadar degisen
farkli uygulama alanlarinda ¢ok yonliiliigii ile ve bu
alanlardaki uygulamalari icin ideal bir aday olmasinm

*Sorumlu Yazar: melisa.isin@seciltr.com

saglamaktadir (Ibarra vd.; 2005).

Bir kauguk polimeri tek basina ticari degeri kisith
olan yetersiz Ozelliklere sahiptir. Ozelliklerini
tyilestirmek ve ticari olarak kullanish hale getirmek
icin  kauguk ¢esitli  katki malzemeleri ile
birlestirilmelidir. Sentezi ve potansiyeli yiiksek
modifikasyonlar ile ilgili devam eden arastirmalar,
kusursuz kullanim uygulanabilirligi saglanabilir
(Tang vd., 2013; Zhao vd., 2021). Karbon bazl
kaugugun bir dezavantaji, kolayca yanmasi, hizli
yangin yayilimina ve yiiksek miktarda yogun duman
emisyonuna neden olmasidir. Alev geciktirici dolgu
maddeleri, alev olusumunu 6nlemek, bastirmak veya
geciktirmek i¢in liretim sirasinda polimer ve kauguk
malzemelere yaygin olarak eklenir.

Katk tipi alev geciktiricideki alev geciktiriciler,
magnezyum  hidroksit, aliiminyum hidroksit,
amonyum polifosfat ve benzeri gibi organik ve
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inorganik alev geciktiriciler icerir. Halojen iceren
alev geciktiricilerin kullanimi, ¢esitli malzemelerdeki
yaniciligt azaltma Ozellikleriyle yaygin olarak
kullanilmistir fakat bununla birlikte, bu katki
maddelerinin yanmasi 6nemli miktarda duman ve
zehirli gaz tiretmektedir (Wan vd., 2020; Khattab vd.,
2016), bu nedenle yangin giivenligi ve ¢evresel etki
ile ilgili endiselerin artirmasina sebebiyet vermistir.
Sonug olarak, halojenli bilesiklerin iligkili tehlikeleri
olmadan yangina dayaniklilik saglamay1 amaglayan
ayn1 zamanda yesil ¢evre dostu olan halojensiz alev
geciktiricilere yonelik aragtirmalar yayginlasmaya
baslamistir (Levchik ve Weil, 2008; Weil ve Levchik,
2009; Wan vd., 2020).

Aliiminyum trihidroksit (ATH), ayn1 zamanda bir
duman baskilayict olan iyi bilinen bir alev
geciktiricidir. ATH'nin diger benzer yanmaz katkilara
gore en bliylik avantajlari, diisiik maliyeti ve diisiik
toksisitesidir, toksik veya asindirict maddeler
gelismez ve diger alev geciktiricilerle birlikte
kullanilabilirler (Balachandran Nair vd., 2012).
Aliiminyum trihidroksit (ATH), yanma sirasinda hem
yogunlastirilmig hem de gaz fazlarinda ¢alisan ¢oklu
mekanizmalar yoluyla etkili bir halojensiz alev
geciktirici  olarak islev gormektedir. Yakitin
degistirilmesi, suyun serbest birakilmasi ve koruyucu
bir tabaka olusturulmasi ile ATH, duman ve zehirli
gazlarin iretimini en aza indirirken malzemelerin
yangma dayanikliligimi artirmaktadir. Bu, onu daha
giivenli, halojensiz alev geciktirici sistemlerin
gelistirilmesinde  degerli  bir segenek haline
getirmektedir (Zirnstein vd., 2018; Hull vd., 2011; Di
vd., 2023). Yeterli bir alev geciktirici etkisi elde
etmek i¢in, ATH gibi mineral dolgu maddeleri,
genellikle %40-70 olan yiiksek yiiklemelerde
kullanilmalidir. Bu yiiksek yiiklemeler genellikle
kauguk  bilesiklerinin  fiziksel ve  mekanik
ozelliklerini bozmaktadir (Hornsby, 2001). Farkl
kaucuklar/termoplastiklerde ATH ilavesinin alev
geciktiricilik, mekanik ve reolojik ozelliklere etkisi
incelenmistir. Yapilan ¢aligmalarda bu malzemelerin
dayanim, rijitlik, esneklik, yogunluk ve yanicilik gibi

ozelliklerine ATH miktarinin ve ATH toz boyutunun
etkisi oldugu belirtilmistir (Natinee vd., 2019;
Canaud vd., 2001; Zhang vd., 2005). Canaud ve
arkadaslar1 (Canaud vd., 2001), karbon siyahi dolgulu
etilen-propilen-dien monomer kaugugunun (EDPM)
yangin geciktirici  6zelliklerini  incelemislerdir.
160/15 ve 170/7 phr/phr ATH/karbon siyahi igeren
EDPM bilesiklerinin diisiik ve orta gerilim altinda tel
ve kablolarda kullanilmaya en uygun malzeme
oldugu belirtilmistir. Zhang ve arkadaslar1 (Zhang
vd., 2005), etilen-vinil asetatta (EVA) artan ATH
(agirlikca %20-%60) ilavesinin modiilii, ¢ekme
mukavemetini ve kopma uzamasini azaltti§ini, ancak
termal ve alev geciktirici 6zellikleri onemli Slgiide
artirdigin1 belirtmislerdir.

EPDM kaucugunun avantajlarinin yaninda en
Oonemli dezavantaji son derece yanici bir kaucguk
olmasidir. Bu durum EPDM kaucugunun farkli
sektorlerde  kullantmmi  smurlamaktadir.  Bu
calismada, EPDM kaugugunun yanma direncini
artirmak i¢in agirlikea %10-30-50 oranlarinda
aliminyum trihidroksit (ATH) ilave edilmis ve
iretilen EPDMATH kauguklarin reolojik, mekanik
ve yanmazlik ozelliklerine aliiminyum trihidroksit
(ATH) etkisi degerlendirilmistir. Bu amacla
EPDM/ATH kauguklarina reoloji ve viskozite testleri
yaninda ¢ekme testi, kalic1 deformasyon testi, asinma
testi yapilmistir. Ayrica, EPDM/ATH kauguklarin
UL94 yanmazlik ve LOI 6zellikleri belirlenmistir.

2. MATERYAL VE METOT

2.1. Materyal

Bu c¢aligmada, matris malzemesi olarak yagla
genisletilmis ticari bir EPDM kaucugu (Keltan 8550),
vulkanizasyon islemi icin ise yine ticari olarak piyasada
kullanilan kiikiirt kullanilmistir. Katki malzemesi olarak
2.3 g/lcm?® yogunluga sahip OMYA Madencilik San. Ve
Tic. A.S. (Kocaeli, Tiirkiye) sirketinden temin edilen
alliminyum trihidroksit (AI(OH)3) kullanilmistir. Cizelge
1’de EPDM ve EPDM/ATH kompozitlerin iretiminde
kullanilan oranlar phr cinsinden verilmistir.

Cizelge 1. EPDM ve EPDM/ATH kompozitlerin formiilasyonu.

EPDM 10ATH 30ATH 50ATH
EPDM 100 100 100 100
Karbon siyahi 50 50 50 50
Beyaz dolgu 20 20 20 20
Yag 15 15 15 15
Cinko oksit 5 5 5 5
Stearik asit 1 1 1 1
Siilfiir 1 1 1 1
MBT 0.5 0.5 0.5 0.5
TMTD 1 1 1 1
ATH 0 25 85 200
Sertlik 66 69 78 87
Yogunluk 1.11 1.18 1.33 1.51
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2.2. Metot
Uretim Asamalar1 ve Karakterizasyon

ATH katkih EDPM kompozitleri 1.5 It’lik
laboratuvar tipi mini banbury ile hamur haline
getirilmistir. Uretilen numunelerin reometre testleri
Alpha MDR 2000 marka reometre cihazinda ASTM
D 5289 standardina uygun olarak 200 oC ve 5
dakikada yapilmistir. Deney plakalar1 180 °C
sicaklikta 20 dakika preste vulkanize edilerek elde
edilmistir. Cekme testleri, ASTM D638 standardina
uygun olarak hazirlanmistir. Testler, Zwick marka
7020 model bir ¢gekme test cihazinda 200 mm/dakika
¢cekme hizinda gercgeklestirilmistir. Her bir gekme test
numunesi en az 5 Ol¢im yapilmig ve ortalamasi
alimmistir. Kalici deformasyon testleri DIN 53517
standardina gorel100 °C’de 22 saat ve %25 oraninda
sikistirma ile yapilmistir. Sertlik testleri DIN 53505
standardina uygun olarak yapilmis sertlikler Shore A
cinsinden 6l¢iilmistiir. Yogunluk testleri ISO 1183
standard1 kullanilarak Arsimet prensibine gore
yapilmistir. EPDM ve ATH katkih EPDM
kauguklarin asinma testleri DIN ISO 4649 (DIN
53516) standardina gore 7.5 N yiik ve 200 mm kayma
yolu  kullanilarak  gergeklestirilmistir. ~ Yatay
yanmazlik testleri, DIN 4102-2 (UL94/ISO 3795)
standartlarina gore Fire Testing Technology-FTT-01
test cihazinda gerceklestirilmistir. Limit oksijen
indeksi (LOI) testi, bir oksijen indeksi Olcerde
(Concept Equipment, Birlesik Krallik) EN ISO 4589-
2 standardina gore 112x6.5%3 mm3 6l¢iilerindeki

1.5 1t’lik banbury
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Asimma test cihazi

Sertlik testi

numuneler ile  yapilmistir.  Farkli  oksijen
konsantrasyonlarinda numunelerin incelenmesiyle
siirlayict oksijen indeksi (LOI) belirlenmistir. Sekil
I’de deneysel caligmalarda kullanilan cihazlarin
resimleri verilmistir.

3. BULGULAR VE TARTISMA

Hazirlanan EPDM kaugugu ile ATH katkili EPDM
kompozitlerin minimum ve maksimum tork (ML ve
MH), 6n pisme siiresi (ts2) ve optimum pisme siiresi
(too) degerleri gibi onemli reolojik parametreleri
igeren reometre testi sonuglari Sekil 2a ve Sekil 2b’de
gosterilmistir. Kauguk hamurlarin viskozitesi ile
orantili olan ML degerleri ATH ilavesi ile 6nemli
oranda artmistir. Yanmazlik 6zelligi saglayan ATH
gibi kimyasallar, ayn1 zamanda dolgu maddeleri de
oldugundan dolay1 viskozite yani ML degerlerinin
artisinin normal oldugu diistiniilmektedir. EPDM
kauguguna ilave edilen 200 phr oranindaki ATH
dolgusu ML degerini %320 oraninda artirmistir. MH
degerlerinde de artan ATH dolgusu ile %90 oraninda
bir artis gozlenmistir. EPDM kauguguna gore daha
rijit bir katkinin ilave edilmesi sertlik degerlerini
artirmis (Cizelge 1) ve MH degerleri artmistir. On
pisme siiresi (ts2) degerlerinde ise bir azalma so6z
konusudur. EPDM kauguguna ilave edilen ATH
dolgusu vulkanizasyon baglangi¢ siiresini yani 6n
pisme siiresini azaltmistir. 200 phr oraninda ATH
ilavesi ile on pigsme siiresi %43 oraninda azalmustir.

T |
Cekme test cihazi

®
p—a

Kalic1 deformasyon testi Deney numuneleri

Sekil 1. Deneysel calismalarda kullanilan cihazlar

79



ADU Fen ve Mihendislik Bilimleri Dergisi, 2024, 1(2): 77-83

EPDM 10ATH 30ATH S0ATH

[ ] w w B
wn o o o
MH (dN.m)

n
o

15

10

0.48 —m—-TS2 |

042
24

Sekil 2. a) Minimum ve maksimum tork, b) Ts, ve Tgo sonuglari.

Optimum pisme siireleri (tgo) ise ATH ilavesi ile
artmigtir. EPDM kaugugun 1.4 dak. olan optimum
pisme stiresi 25, 85 ve 200 phr oranlarinda ATH
ilavesi ile 1.38, 1.6 ve 2.28 dak. elde edilmistir.
50ATH kompoziti, EPDM kauguguna gore optimum
pisme siiresini %62 oraninda artirmistir. Cizelge
I’deki yogunluk degerleri incelendiginde EPDM
kauguguna ilave edilen farkli oranlardaki ATH
dolgusu ile yogunluk degerleri artmistir. Bu artis,
ATH yogunlugunun 223 g/cm® olmasindan
kaynaklanmaktadir. Ancak bu artis gerek iretim
prosesini gerekse kaliteyi etkileyecek diizeyde
degildir.

Sekil 3’te EPDM kaugugu ile EPDM/ATH
kompozitlerin akmaya karst direncini ifade eden
Mooney viskozite degeri ile kiir indeksi/kiir orant
indeksi olarak ifade edilen CRI sonuglar1 verilmistir.
EPDM kaucugunun Mooney viskozite degeri 112
MU iken 10ATH, 30ATH ve 50ATH kompozitleri
icin Mooney viskozite degerleri 6nemli oranda artmis
ve sirastyla 123.6, 148 ve 221 MU elde edilmistir.
Artan ATH miktarina bagli olarak Mooney viskozite
degerleri 10.1, 31.9 ve 96.9 oranlarinda artmistir.
Polimer ve dolgu maddesi arasindaki giiclii etkilesim
polimer zincirinin hareketliligini yavaglatmis ve
dolayisiyla yliksek oranlarda ilave edilen ATH
dolgusu EPDM kaucguklarinin viskozitesini 6nemli
olgtide artirmistir. Esitlik 1°de kiirlenme endeksi, yani
kiirlenme orani endeksini (CRI) tanimlayan (Surya ve
Khosman, 2020; Surya vd., 2018) ve ty ile ts2
arasindaki  farki  gosteren = CRI  sonuglarn
degerlendirildiginde, EPDM kauguguna ilave edilen
ATH dolgusu CRI degerlerini azaltmistir. SOATH
kompoziti igin CRI degerindeki azalma %53.4
oraninda elde edilmistir.
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EPDM 10ATH 30ATH S50ATH
Sekil 3. Mooney viskozite ve CRI sonuglart

Sekil 4a ve Sekil 4b’de EPDM kaucugu ile
EPDM/ATH kompozitlerin ¢ekme testi sonrasi elde
edilen M100 ve M200 elastiklik modiilii ile ¢gekme
mukavemeti ve kopma uzamasi sonuclari verilmistir.
%100 uzamadaki gerilim ile %200 uzamadaki
gerilimi ifade eden M100 ve M200 degerleri, farkli
oranlarda ATH ilavesi ile artmistir. EPDM kaucugu
ile karsilastinnldiginda 50ATH kompozitin M100
¢ekme modiilii %80 oraninda artarak 5.4 MPa
degerine ulagmistir. Bunula birlikte 50ATH
kompozitin M200 ¢ekme modiilii ise %3 oraninda
artmis ve 7.3 MPa degerine ulasmistir. Inorganik
dolgu maddelerinin polimer/kauguk sistemlerine
ilave edilmesi, dolgu maddesinin daha yiiksek
rijitlife  sahip olmasindan dolayr elastiklik
modiiliinde bir artisa sebep olmaktadir (Fu vd., 2008).
ATH ilaveli EPDM  kompozitlerin  ¢ekme
mukavemetleri ile kopma wuzamasi sonuglari
degerlendirildiginde, 10ATH kompozitin ¢ekme
mukavemeti %3.3 kopma uzamasi %0.6 oraninda,
30ATH kompozitin ¢ekme mukavemeti %16.8
kopma wuzamasi %16.7 oraninda ve 50ATH
kompozitin g¢ekme mukavemeti %?28.5 kopma
uzamasi %30.3 oraninda azalmistir. Yanmaz katki
olarak kullanilan ATH kimyasalinin yiiksek
oranlarda kullanilmasi nedeniyle dolgu ile kauguk
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Sekil 4.a) M100 ve M200 ile b) ¢ekme mukavemeti ve kopma uzamasi sonuglari.

arasindaki etkilesimin azalmasi topaklanmaya sebep
olmus olabilir (Ekwueme ve Igwe, 2018). ATH
katkisi, topaklanma nedeniyle kaucuktan gelen
gerilimleri diizgiin bir sekilde iletememis ve ¢ekme
mukavemeti azalmistir. Partikiil boyutunun yiiksek
olmas1 polimer-katki etkilesimi yerine katki-katki
etkilesimini desteklemis ve bu durum topaklanma
mekanizmasinin ~ hizlanmasmna ve  dolayisiyla
mekanik Ozelliklerin azalmasina neden olmustur
(Maiti vd., 2016). EPDM kauguguna ilave edilen
ATH dolgusu, kauguk zincirlerinin hareketini
kisitlamis, daha sert (Cizelge 1) ve daha rijit (Sekil
4.a) EPDM kauguklarin elde edilmesine yol agmistir.
artirirken stinekligi azaltmistir. Bu durum ATH dolgu
ilavesi ile artan capraz bag yogunlugu ile de iliskili
olabilecegi gostermektedir. EPDM ve EPDM/ATH
kompozitlerin reometre testleri sonrasi elde edilen
tork artis orant (AM=MH-ML)
desteklemektedir. EPDM kauguguna ilave edilen

sonuglari

ATH dolgusunun topaklanmas1 ve dolayistyla gerilim
yigilmalart matrisin erken deforme olmasina ve
kopma uzamasinin azalmasina sebep olmus olabilir.

EPDM kauguguna ilave edilen ATH yanmazlik
dolgusunun kalici deformasyon ve abrasif aginma
miktart lizerindeki etkisini belirlemek i¢in yapilan
kalic1 deformasyon ve asinma testi sonuglart Sekil
5’te verilmistir. EPDM kaucuguna ilave edilen ATH
dolgusu ile kalict deformasyon degerlerinin arttig1
gozlenmistir. EPDM kaugugu ile karsilastirildiginda,
bu artig 200 phr ATH ilavesinde %72.3 oraninda elde
edilmistir. Abrasif asinma sonuglar1
degerlendirildiginde ise EPDM kaucuguna ilave
edilen ATH dolgusu asinma miktarint 6nemli oranda
artirmistir. Bu artis, 10ATH, 30ATH ve 50ATH
kompozitleri i¢in sirasiyla %8.1, %125.0 ve %219.8
oranlarinda elde edilmistir. Daha diisiik asinma kaybi

daha iyi asinma direncini gostermektedir. En diisiik
asinma miktart EPDM kaucugunda elde edilmistir.

500
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- - Asinma n
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Sekil 5. Kalic1 deformasyon ve abrasif aginma sonuglari

EPDM ve EPDM/ATH kompozitlerin yatay yanma
testi ve LOI testi sonuglart Cizelge 2’de verilmistir.
Yatay yanma testinde numuneleri tutusturmak i¢in 15
sn. boyunca alev uygulanarak tutusma saglanmistir.
EPDM kaucugu ve farkli oranlarda ATH ilaveli
EPDM kompozitlerin yanma testi goriintiileri Cizelge
2’de verilmistir. EPDM kaugugunun yanma hiz1
ortalama 6.8 mm/dak. iken 10ATH kompozitin
yanma hizi ortalama 2.7 mm/dak. elde edilmistir.
EPDM kauguguna ilave edilen 25phr oranindaki
ATH yatay yanma hizim1 %60 oraninda azaltmistir.
30ATH ve 50ATH kompozitlerinin yatay yanma
testlerinde alev ile tutusma gerceklesmis ancak alev
ilerlemesi  gerceklesmemistir. Benzer sonuglar
Benjamin ve arkadaglar1 (Benjamin, vd., 2019)
tarafindan yapilan amonyum polifosfat (APP),
aliminyum trihidroksit (ATH) ve polianilin (PANI)
ilaveli etilen propilen dien monomer (EPDM)
kaugugununda elde edilmstir. LOI testi sonuglari
degerlendirildiginde, EPDM kaugugunun %22.3 olan
LOI degeri ATH ilavesi ile gelismis ve katki oranina
bagl olarak %23.9-%37.4 arasinda elde edilmistir.
10ATH, 30ATH ve 50ATH kompozitlerin LOI

degerleri katkisiz EPDM kaugugu ile
karsilastirildiginda sirasiyla %7.17, %27.8 ve %67.7
oranlarinda gelistirmistir. ATH, 1s1ya

maruz kaldiginda su buhar1 ve aliiminyum OKsit
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Cizelge 2. EPDM ve EPDM/ATH kompozitlerin yatay yanma hizi ve LOI degerleri

EPDM

10ATH

30ATH 50ATH

Yatay yanma hizi, mm/dak 6.8

LOI degerleri, % 22.3

23.9 285 37.4

olusmaktadir. Bu islem yanma reaksiyonlarini
kontrol altinda tutmakta, alevi simirlamakta ve
yayilmay1 Onlemektedir. Dayang ve arkadaslari da
(Dayang vd., 2015) yaptiklart calismada yangin

geciktirici  mekanizmalarin  endotermik  olarak
ayrisma, su salinimi1 ve Al2Os gibi oksit kalintisi
olusumunun bir kombinasyonunu iceren

yogunlastirllmig faz etkisinden kaynaklandiginm
belirtmislerdir. ATH'min daha yiiksek 6zgiil yiizey
alaninin polimer bilesiklerinde daha iyi alev
geciktiricilik ile birlikte oldugu bildirilmistir.

4. SONUC

Al(OH); ilave edilmis EPDM kauguklarin

ozelliklerinin incelendigi ¢alisma sonucunda;

1. Reoloji testi sonuclar1 degerlendirildiginde
Al(OH)3 miktarina bagli olarak minimum tork
(ML) ve maksimum tork (MH) degerleri
artmigtir.

2. AIl(OH)z ilavesi ile EPDM/ATH kompozitlerin
cekme mukavemeti ve kopma uzamasi
azalirken ¢gekme modiilii artmistir.

3. AI(OH)z miktarina baglh olarak kalici
deformasyon ve aginma miktar1 artmistir.

4. EPDM kaucuguna ilave edilen 25phr
oranindaki AI(OH)3 yatay yanma hizim1 %60
oraninda azaltmustir.

5. EPDM kaugugunun %22.3 olan LOI degeri 50
phr Al(OH)s ilavesi ile %37.4 elde edilmistir.
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