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OZET

Kullandgl enerjinin énemli bir kismini giaridan sglayan ulkelerde enerjinin
verimli olarak kullaniimasi ve béylece enerjidesaauf sglanmasi gitgide énemli hale
gelmektedir. Ayrica enerji fiyatlarindaki artmiktarinin beklenen seviyelerin tzerinde
gerceklgmesi nedeniyle enerji giderleri 6nemli gider kalermin balicalarindan biri
olmustur.

Enerji giderlerinin minimize edilmesi icinrfi yontemler uygulanmaktadir. Enerji
tasarrufu sglamak amaciyla en ¢ok uygulanan ve ilk akla geleterd, yalitimdir.
Yalitim uygulanmasi, hem enerji tasarrufuglaamasi hem de cevre Kkirfiinin
Oonlenmesi agisindan dnemgitaaktadir.

Son donemlerde yalitima ek olarak, ortamdartan mevcut enerjiyi daha verimli
kullanmak ve ortamin isisal konforunu arttirmak aryla faz dgistiren maddelerin
(FDM) kullanimi 6nem kazanmaktadir.

FDM’lerin erime ile donma/kristalene sirasindaki sicakliklari sabittir. Bu
prensipten hareketle bir FDM, gdir maddelere gore daha fazla 1si absorbe eder.
Ortamdaki sicaklik a1 ile birlikte malzemenin is1 absorbe gititersi durumda ise
absorbe etdii 1slyl ds ortama verdii gorular. Bu 6zellikleri nedeni ile FDM’ler 1sitma
ve s@gutma uygulamalarinin verimiginin arttirilmasinda katki ge@amaktadir.

Tekstil malzemelerine entegre edilen FDM%adece birkag mikrometrelik kireler
(mikro-kapsuller) icine yerkgirilmi slerdir. Boylece, FDM’in kullanimi kolaykarken 1si
transferi agisindan daha uygun bir ortangwiaktadir.

Bu calmada, mikrokapsillenmis FDM’ler, ev tekstili amalghllanilacak perdelik
ve d@emelik kumalara uygulanarak, ortamin isitmagstma yukinin azaltiimasi
hedeflenmektedir.

Anahtar Kelimeler: Isil regulasyon, kompleks koaservasyon yontemi, FABiV
mikrokapsulasyon, ev tekstili.



ABSTRACT

It becomes more important subject to provaieupation from energy for the
countries which provides the most of their enengyT foreign countries. Because of
the amount of increase of the energy prices aee the expected degrees , the energy
costs become one of the most important expenses.

The different methods are used to minimize ¢hergy expenses. The most using
method to get energy occupation is isolation. Apygyof isolation is important to
occupate energy and also to prevent the environpwhition.

Nowadays in addition to isolation, using teergy more productive and using
phase change materials (FDM) for raising ambiestrtial comfort gain importance.

Temperature of phase-change materials (FDMstable during the melting and
solidification. Accordingly, a FDM absorbes moreeggy than the other materials.
While atmosphere temperature is rising constantyntfaterial absorbs heat, otherwise
if the temperature decreases continuously, the rrahtdiffuses the heat. Therefore
FDMs help to increase the efficiency of heating eadling applications.

FDMs which are integrated to textile matesjadre placed in a few micrometer
corpuscle (microcapsules). Thus using of FDMs getex and in terms of heat transfer,
more convenient atmosphere is constituted.

In this study, reducing of heating and capliimad is aimed by applying the

microencapsulated phase change materials to camalrfiurnishing fabrics.

Keywords: Thermoregulation, complex coacervation methodss@lthange materials,
microencapsulation, home textiles.
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GIRIS

Gunumuzde kullanilan enerji kaynaklarinin  é@memli sorunlarindan biri
yenilenebilir olmamasi ve yakin bir gelecekte tid@k olmasidir. Gecgie yganan
enerji krizleri gelecek konusunda kaygilanmaninlih&kni géstermektedir. Bu nedenle
bltin dinya enerji sorununa ¢6zum getirme cabam mirmktir. Enerji politikalarini,
gelecek icin ¢ozim yollarini ve bunlari gercgkifene imkanlarini hazirlamayan

toplumlar gelecgin gu¢ dengeleri icinde kendilerine saygin bir gdmemeyecektir.

Artan nufusgehirlesme ve endustrilgne enerji gereksiniminin daha da artmasina
neden olmaktadir. Ozellikle Turkiye gibi enerji gksinimi gittikge artan, ancak yerli
kaynaklari bu ihtiyacini kaayamayacak olan ulkelerde enerjinin ithal edilmes
gerekmektedir. Enerji agisindan Oylesine kritik bidnemden gecilmektedir ki en
kiclgiinden en blygiine batin katkilara ihtiyac vardir. Enerji Gretim tilketimindeki
bu tablo argtirmacilari ekonomik, temiz ve c¢evreyle dost olaniyve yenilenebilir
enerji kaynaklarini bulmaya itmektedir. Bu nedeadar dolayi, enerji kaynaklarinin ve
enerjinin verimli birsekilde kullanimi ve yenilenebilir enerji kaynakl&onusuna olan
ilgi her gecen gun artmaktadir. Enerji tasarrufurvenverimliliginin artiriimasi, yeni

enerji kaynaklarinin devreye sokulmasindan dahaakdktir (Yilmaz 2005).

Enerji tiketimimizin % 35-40'Inin binalardéketilmesi ve bu oranin % 85'inin
Isitmada kullanilmasi, yapilarda bina yalitiminaregen 6nemin verilmeyinden
kaynaklanmaktadir (Zhang ve ark. 2006). Binalardaihan 1s1 yalitimi, kin sguktan
yazin ise sicaktan korunmay! amaclamaktadir. Yapdayalitimi ile ygam standartlari
artmakta ve ulkemiz i¢in ¢ok 6énemli bir konu olanegi tasarrufunu sgamaktadir.
Yapilarin ic ortam sicaklli, gerek i1sitma ve havalandirma, gerekse iklimlendive

klimada, 6nemli konfor kgullarindan biridir. Isi yalitimini gerekli yapandenler:

» Yaz veya kg iklim sartlarinda, gerekli konfagartlarini sglamak,



= Gerek klima ve havalandirmada, gerekse isitmadat ya enerji giderlerini
azaltmak ve masraflari en aza indirmek,

» Azalan 1sI kazanci veya IsI kayiplari ile dahau#ukapasiteli sgutma veya
Isitma cihazlari kullanarak, enerji masraflariralanak,

= Fosil enerji kaynaklarinin tiketiminin azaltiimdsiy atmosferdeki C® ve
metan emisyonlarini direrek, ekstrem iklim dgsikliklerini 6nlemek ve

dogadaki ekolojik dengeyi korumak.

Ortamda bulunan mevcut enerjiyi daha verikilillanmak ve ortamin isisal
konforunu arttirmak amaciyla FDM’lerin (faz ggtiren maddeler) kullanimi énem
kazanmaktadir ve kisa sireli enerji depolamalafdi Kkullanimi oldukca yaygindir.

FDM’ler dogrudan veya kapsullenghhalde kullanilabilirler.

Bu calmada, mikrokapsullenmiFDM’ler, ev tekstili amacl kullanilacak perdelik
ve d@emelik kumalara uygulanarak, ortamin isitmagstma yukinin azaltiimasi
hedeflenmitir. Bu tip tekstiller, sicakfiin daha kararli oldtu bir ortama goére,
sicaklgin cabuk dgistigi ortamsartlarinda daha faydali olmaktadir. Saliverilenrgne
cabuk s@urulmazsa veya $orulan enerji cabuk saliveriimezse, tekstil sidakli
dizenleme slevini kaybeder. Tekstilde daha fazla FDM’nin bulsi, sicaklik
diizenleme suresinin daha uzun ofacaifade eder.

Tezin amacini gercektemek icin dgal FDM gelstirilmis, 1sil 6zellikler
belirlenmi ve tekstil trinlerinde FDM kullanimi uygulamalacdk denenmgtir. FDM
kapsullenmesindeki ama¢ maddenin kapsil icinde diagak faz degisimini kapsul
icerisinde gercekigirmesidir. Boylece FDM'in kullanimi kolaylasirkersi transferi

acisindan yizey alani artgoadan daha elveli bir ortam olymaktadir.



1. KAYNAK ARA STIRMASI

1.1. FDM’ler ve Mikrokapstlleme Yontemleri

1.1.1. Gizliisi

Maddenin faz dgsimi sirasinda algm ya da sald i1sidir. Gizli 1s1 depolama
yontemleri kisaca sabit bir sicaklik agahda eriyen ve donan maddelerin erime gizli

Isilarina 1s1 depolama icin paurulmasi teknikleridir.

Depolama kati-sivi, kati-kati, sivi-buhar kehar-kati dongiimleri kullanilarak
gerceklgtirilebilir. FDM’ler termal enerijiyi gizli 1s1 sekhde depolayan maddelerdir. Isi
depolama materyalinin i¢ enerjisinin dnemli orandiismesi, bu materyalin faz
degsistirmesine neden olur. Uygun sicaklik sinirlarindgpolama materyalinin faz
degistirmesi ile ortaya c¢ikan gizli 1si depolanabilisi Idepolama amaciyla, belirli

sicakliklarda faz dg@simlerine grayan ve gizli 1s1 deerleri yiksek olan materyallerden

yararlanilir.
Matzeme!erl
p [
1 Hissedilir 1si T Gizli isi ‘ Kimyasal enerji ]

kati- kats

kati-s1vi

gaz- s kati-gaz i

13

Anorganikler
Hidrat tuzlan

| Organikler
Parafin vaks, yag asitleri, polialkellar |

Oektikler

Tek sicakhik Sicakhk aralig
Tak sicaklk

Kangimlar
Swakilk aralds

[ Hetikler [ Kargimlae ] [

Sekil 1.1. Enerji depolamada kullanilan malzemeler



Kati-sivi faz dgsiminde, dper faz dgisimlerine oranla daha az hacim gigmi
gerceklgir. Uygulamada hacimsel enerji depolama kapasiigdisek oldgundan
sadece kati-sivi veya kristaliee 1sisi yiuksek olan kati-kati faz goeémleri pratik
FDM'ler gizli ve/ veya 0zgul 1s1 kapasitesi yuksetalzemelerdir. Bu yuzden tekstil
alaninda 1sil diuzenleme uygulamalari icin tercililirdet. Erime entalpileri 150-220
kJ/kg arasinda gigsir. Gunumuzde sentetik veya ghi olarak bilinen bgylzden fazla
FDM vardir. Bu malzemeler faz gigtirme sicakliklar veya isil kapasiteleri yoninden
farkliliklar gosterirler.

1.1.2. Faz dgistiren maddeler

Isitma ve sgutma uygulamalarinin verimlidinin arttiriilmasinda FDM’lerin 1sil
dizenleyici 6zelginden yararlaniimaktadir. FDM’ler son derece gebir uygulama
yelpazesi icersinde kolaylikla gerlendirilebilmektedirler (Dimaano ve ark. 2002).
FDM'ler, belirli sicaklik araliklarinda fazlarinegdistirme yetengine sahip maddelerdir.
Bu maddeler icinde bulunduklari ortamin sicgkliaz deisim sicaklginin tzerine
ciktiginda, cevreden isi alirken (gizli 1s1),gsmna esnasinda bu isiy1 tekrar cevreye
yaymaktadirlar. Bu sayede FDM’ler icinde bulunduklaortamda sicakiin
dalgalanmasini diizenleyerek konfoglaaaktadir.

FDM’nin erime ile donma/kristaljne sirasinda sicakliklari sabittir. Bu prensipten
hareketle bir FDM, dier malzemelere nazaran daha fazla 1s1 absorbe ED&:ler
yenilenebilir enerji kaynaklari icersinde en popitdanlardandir. FDM’ler, binalarda,
elektronik aygitlarda, gligeenerijisi ile cajan caitli sistemlerde ve tekstil Griinlerinde

Is1 yonetiminde kullaniimaktadir.

FDM’ler hem i1sitma hem de sogutma sistemigrinygulanabilir. FDM’lerin sabit
sicakhkta faz d@stirmeleri 1s1 depolama ve geri kazanma icin uygundeDM
Isinmaya bgladiginda pek c¢ok malzeme gibi sicakliylkselir. Erime noktasina
ulastiginda, buyik miktarda 1si gorurken sicakfii sabit kalir. Ortam sicakh
distigunde ise FDM katikarken cevreye smurdusu isiy1 salar. Boylece ortam

sicaklginin belirli bir aralikta sabit kalmasini @ar. FDM’lerle, sinirli sire de olsa



kendi kendini 1sitan ve gatan tekstil Grtinleri yapiimaktadir.

Faz dgisim teknolojisinin kullanimi 1970l yillarda, NASANational Aeronautics
and Space Administration) tarafindan vydritilen bargtirma programina
dayanmaktadir. Bu programdaki asil amag, astroiysilgrine uzaydaki @ri sicaklik
dalgalanmalarina kar termal koruma etkinginin kazandiriimasidirilk kez NASA
tarafindan uzay giysiliklerinde denenen FDM’ler,hdasonra hem bazi firmalar
tarafindan ticari amacla tekstil tGrtnleri gétime c¢abalarinda kullaniimaya gl@anms
hem de cgtli bilimsel gruplar FDM’lerin tekstillerde uygutaa alanlarini aggirmaya

ve gengletmeye yonelnsierdir (Alkan ve ark. 2009).

Dinamik 1s1 depolama ya da sicaklik dizenlagtevli fonksiyonel tekstiller adi
verilen tekstillerin argtiriimasi, tretimi ve kullaniimasi 1980’lerden bgiderek daha
fazla dikkat cekmektedir. 1994 yilinda fazgdémi teknolojisi ile ilk 6rnek kumslar
uretilmistir. Almanya’daki Teknik Tekstil fuarinda 1995 ytia faz dgisimi teknolojisi
tekstil endustrisine tanitilgtir. 1997°de ilk ticari Outlast Grin0 olan eldivenlve
ayakkabilar kullanicilara sunulgtur. 1998 yilinda ceket, corap ve i¢ giyimde faz
degisimi teknolojisi kullaniimaya bgdanmstir. Bu noktadan hareketle ortaya cikan
FDM ile birlestirilmis tekstil Grunleri gunimuizde artik tekstil endusyes ilgili
pazarlarda yer bulmaya ddamistir. Eldiven, ayakkabi ve yatak takimlarinda faz
degisimi teknolojisi etkin birsekilde kullaniimaktadir (Dai ve Shen 2006).

Isi depolayan ve sicaklik diizenleyen telstill uygulama alanlarindan bazilari:
= Gunluk giyimde ylz veya astar kugna

= Termal i¢ giysi, ceket, spor giysileri vegaiysileri

» Profesyonel giyimde itfaiye tniformalari, uzay digs, askeri giysiler,

» Cok sicak veya ¢ok gaga kagl koruma yapabilecek 6zel eldivenler

» Perde ve yatak setleri, uyku tulumlari

= Otomotiv ic dgemeleri

= Dag botlari, ayakkabi malzemesi ve golf ayakkabilar

= Zirai amach tekstiller, jeotekstiller, tibbi malnele



Cizelge 1.1.Giyim ve mefrgat kumalarinin tipik termal direnc deerleri

Kum@aTipi Termal Direng Dgerleri (tog)
Kazaklar 1.0
Halilar 2.0
Perdelikler 0.2
Casafliklar 0.2
Battaniyeler 1.0
Yorganlar 10.0

KAYNAK: ONDER, E., SARIER, N. 2006. Sicaklik Diizenlerstevi Olan Akilli
Tekstil Urtinlerinin Tasarimi. TUBAK Projesi. No: MSAG-238.Istanbul. 113 s.

FDM’lerin kumaa uygulanmasi, kungasisteminin pasif yalitim etkisinin yani sira
aktif 1s1 yaltimini sglamis olur. Sicakhk dgisimlerine kagl tampon etkisi yapan
FDM’lerin tekstil trunlerine yonelik kullanimi, @i kaullarinda meydana gelen

degisiklikleri en aza indirme amaclidir.

Faz Degistiren Materyaller

(Kati-Sivi Degisim)
I
] I
Inorganikler Organikler
] I
I ] ] ]
Otekfikler Bilesikler Otektiklar Bilesikler
] ]
| I I |
Tuz Hidratlar Dider Bilesikler Parafinler Parafin Olmayan Organikler
Klarit Hidratlar Yar Klarit Hidratlar Ya Asitler Dider Organikler

Sekil 1.2. FDM’lerin Siniflandiriimasi

KAYNAK: MAZMAN, M. 2006. Gizli Isi Depolamasi ve Uygulanaai. Doktora Tezi,

Cukurova Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisti, Adan



Literatirdeki cagmalar incelendiinde, hem tekstil sektérii hem degeli gine
kaynakli 1sil enerji depolayici drtinlerde, orgaRiRMler icerisinde en ¢ok parafin ve
yag asitlerinin kullanildgl gorilmektedir. Tekstil ve giysi Uretiminde kuliéan
FDM’lerin erime sicakliklari, 20-40 °C arasindadirime noktasi 20—-40°C arginda
olan pek ¢cok FDM’ler tekstil alaninda kullaniimalaygun olmasina gagnen, parafinler
ve yg asitleri 6zellikle ucuz ve toksik etki icermemeleedeniyle tercih edilmektedir.
Dinamik 1s1 yonetimi gereken sicaklik agaha gore FDM secimi yapilabilegiegibi,
iki ya da daha fazla FDM'nin belirli oranda kami kullanilarak sistem sicakl daha
geng bir aralikta kararl hale getirilebilir (Farid \aek. 2004).

Tekstille ilgili calsmalarda, organik FDM’ler tercih edilgtir. Cssitli FDM’ler
genel hatlanylau sekilde incelenebilir:

* Tuz hidratlari

» Parafinler

« Parafin olmayan organikler ve bunlarin étektikleri

1.1.2.1 Tuz hidratlari
Inorganik FDM’ler yani hidrat tuzlari, termal enedepolamada, yiksek hacimli

depolama ygunluklari, parafin vakslara oranla daha yuksek grihetkenlikleri

nedeniyle avantajlidirlar. En énemli 6zellikleri:

» Ergime gizli isilarinin yiksek olmasi

* Ergime — donma sonucunda hacingigeninin az olmasi

Cizelge 1.2 FDM Olarak Kullanilabilen Bazi Tuz Hidratlari

Ergime Ergime 15151 Yogunik Ozgll 151

[ Tuz Hidratlar Sizakligi {kg."dm?'jl

CaCly. 6H,0 287 171 1,710 145
Na;SO,. 10H,0 324 254 1,485 183
Na;S-0,.5H.0  [480 201 1,730 146
MaHPO,. 12H,0 [350 281 1,520 170
2n(NQ,),. 6H,0  [364 147 2,065 134
|Ba(OH),. 8H.0 [ 78,0 767 2,180 1,17
[WgCh. 8H,0 [ 116.0 163 1,570 172




1.1.2.2. Parafinler

Organik FDM’lerden parafinler, petrol turestlelup, genel olarak &12n+1seklinde
belirtilen ve “alkan” olarak adlandirilan 6nemlirdilesen icerirler. Cgunlukla diz

zincirli alkanlarin bir kagimi olup, ucuz ve kolay Uretilirler.

Yaygin olarak bulunan oktadekandl@ss) gibi saf parafinler sadece alkanlari igerir.
Alkanlarin erime noktasi karbon sayisinin artmasidrtar. Isi depolama ve
dizenlemede en 6nemli FDM olarak bilinirler. Ispdlama ve diizenlemglevi olan
tekstillerde FDM olarak kullanilan parafinlerin kan sayisi n=16-21 argindadir.

(Dai ve Shen 2006). Bazi 6nemli dstunlukkgyle siralanabilir:

» Maliyeti disiik ve bol miktarda mevcuttur,
» Korozif ve toksik etkili dgildir,

* Ergime noktasi sinirlari gestir,

» Ergime gizli 1silari yiksektir,

* Hizh bir sekilde faz dgistirirler,

» Kimyasal olarak kararlidirlar,

e Yogunluklari diguktdr,

» Kotu kokmazlar,

» Kendi kendilerine kristallgebilirler.

Cizelge 1.3 Parafin esasli FDM’ler ve isil 6zellikleri

S Erime Katilasma .

. Kimyasal S o lis Entalpi
Madde Formiilii blca“lgl blcal_\llgl (J/2)

(Twm °C) (T.°C) -

n-hekzadekan C6Hia 18,2 16,2 237,05
n-heptadekan C7H36 22,5 21,5 213,81

n-oktadekan CgHag 28,2 25,4 244,02
n-nanodekan CoHy 32,1 29.0 2220

n-eikosan CooHys 36,1 30.6 246,34

n-henekosan Co Hyy 40,5 - 199,86




1.1.2.3. Y& asitleri

Yine organik FDM olarak bilinen gaasitleri (kaprik, laurik, palmitik ve stearik
asitler) ve ikili otektik kagimlari, daha cok belli alanlarin isitiimasi uyguédaninda
gizli 1s1 enerjisi depolama amaciyla kullaniimaktadrag asitlerinin erime sicaklik
araliklari 30-60 C dir ve gizli 1s1 @erleri 153 kJ/kg ile 182 kJ/kg arasindadir.gYa
asitleri, parafin ve inorganik tuz hidratlarina eaitatif olarak kullanilan

biomateryallerdir (Kauranen 1991).

Son yillarda y& asitleri bircok argtirmada FDM olarak kullanilmgtir. Yag
asitleinin ¢@u oda sicakfii veya altinda erime arglna sahiptir ve birbirleriyle
kolaylikla kargabilirler. Ayrica ucuz, termal Ozellikleri iyi ve Ugenilirdirler. Bu
konudaki cakmalar daha c¢ok ya asitlerinin FDM olarak kullanilabilirfii ve

karisimlariyla bu kagimlarin 6tektik noktalarinin belirlenmesi Gzeringgunlasmistir.

Cizelge 1.4Bazi Parafin Olmayan Organik Maddelerin Ozellikler

Yag Asidi Ergime Ergime Isisi | Yodunluk Ozgil Isi Isi lletimi
sicakhgi (°C) | (kj’kg) (kg/dm®) (kj/lkgK) (W/mK)
Kaprik Asit 31,5 153 0,886 - 0,149
Laurik Asit 42-44 178 0,870 1,6 0,147
Palmitik Asit 63 187 0,847 - 0,165
Stearik Asit 70 203 0,941 2,35 0,172

Y& asitleri yenilenebilir ergime ve donma 0zellikiegi ve ¢ok az veya higsia
soguma olmadan donma Ozgilne sahip olduklarindan FDM olarak uygun 6zellikler
sahiptirler. En 6nemli olumsuzluklari maliyetlenniparafinlerden 2-2,5 kez daha
yiuksek olmasidir. Bu ¢camada kullanilan hindistan gaasidi kaprik asit ve palmitik

asidin 6tektik kagimi olup ticari bir Grinddr. Erime noktasi 25-2di€

Cizelge 1.5.Hindistan Cevizi Y& asitleri icin toksisite deerleri

IRIS Tumleik Risk Bilisimi 0
ITER Uluslararasi Toksisite Risk Tahminler®
GENETOX Genetik Toksikoloji Verileri 0
CCRIS Kimyasal Kanserojen Biimi 0
TRI Zehir Salinimi Envanteri 0
TOXMAP Cevre SaligI e-Maps 0
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Otektik kagimlarin kullanilmasinin sebebi kendishaa erime ara@i gereksinim
duyulan bdlgenin dinda olan maddelerin erime araliklarini (ergimesirgla kabul

edilebilir bir disis oldugu strece) FDM olarak kullanilabilir bir bolgeye igetektir.

1.1.3. FDM seciminde dlcutler

0-120 C sicakhk arginda yuksek ergime isisiyla ergiyen ¢ok sayida rokgae
inorganik materyal bulunmaktadir. Bu materyallerdgimli 1s1 depolama amaciyla
yararlanilabilmesi icin termodinamik, kinetik venkyasal yonlerden belirli 6zelliklerin
bulunmasi gerekir. Ayrica maliyet ve ¢cok miktardaumabilirlik dikkate alinmalidir
(Hawlader ve Uddin 2002).

Kullanilacak her materyalin termo-fiziksel efliklerinin belirlenmesi icin
laboratuvar testlerinden gecirilmesi gerekir. Laltavar testlerinde materyalin termo-
fiziksel Ozellikleri (ergime sicakdi, entalpi, 6zgul i1si, 1sil iletkenlik) ve 1sI dépma
acisindan ger oOzellikleri (tekrarlanan Isitma @ama cevriminde materyal

Ozelliklerinin kararhlgi, asiri 1Isinma ve sgumasi) belirlenir.

Cizelge 1.6.1s1 Depolamdgin Organik veinorganik Maddelerin Kiyaslanmasi

Organikler Inorganikler
Avantaj Korozif degil Yiksek ergime 15151
Dusiik yada hig asirn soguma
Kimyasal ve 151l kararl

Dezavataj Disilk ergime 15151 Asiri soguma
Dasik 1sil iletkenlik Koroziflik
Yanicilik Faz ayrismasi

Kimyasal kararsizlik

FDM’lerin ergime ve donma isilarinin belimeasi igin balica iki d6lgme
tekniginden vyararlanilir. Diferansiyel taramali kalorimeet (DSC) ile belirlenen
termogramlar incelenerek érnek materyalin ergimelmemasi suresince fazgilgirme
sicakliklari, ergime ve donma isilarl ve sicgklball olarak 6zgul 1sI d&simine

ili skin belirli degerler saptanir.
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Cizelge 1.7. Uygulamada Kullanilacak FDM’lerin Famasi Gereken Ozellikler

Uygun faz déntsum sicakligl
Yiksek ergime gizli 1s1s1

iyi I1s1 transferi

Uygun faz dengesi

Disik buhar basinci

Disik hacim degisimi
Yiksek yodunluk

Asirl soguma gdstermeme
Yeterli kristallesme hizi

Termal Ozellikler

Fiziksel 6zellikler

YOVIV Y Y YIY YWY

Kinetik Ozellikler

Uzun sireli kimyasal kararlilik
Yap1 malzemelerine uygunluk
Toksik olmama

Yanici olmama

Kimyasal sikinti yaratmamali
Bol,

Bulunabilir

Ucuz olmali

Kimyasal ézellikler

Ekonomi

YOV WIY Y Y YW

1.1.3.1 FDM’lerde isil iletkenlik

FDM olarak kullanilacak maddelerin yikseH itkenlige sahip olmasi gerekir.
FDM’yi mikrokapsulleme isil iletkengi arttirma yontemlerinden biridir. Buk 1sil
iletkenlik 1s1 depolama esnasinda i1si depolamaeviekgzanma zamanini arttirmakta ve

IS depolama etkirgini distrmektedir (Cabeza ve ark. 2008).

Tuz ve otektik

tuz hidratlan
500

400

300

Erime entalpisi [kJ/kg]

200

100 gaz hidratlan

-100 0 +100 +200

Erime sicakligi [OC]

Sekil 1.3. FDM’ler
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KAYNAK: KONUKLU, Y. 2008. MikrokapsullenmgiFaz Dgistiren Maddelerde
Termal Enerji Depolama ile Binalarda Enerji TasarriDoktora Tezi, Cukurova

Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii, Adana.

FDM'lerin tekstile uygulanabilmesi igin: mibkapstlleme yontemi, polimer kopuk
olusturma yontemi, kumg kaplama yontemi, igle emdirme yéntemi gibi yontemler

kullaniimaktadir.
1.1.4. Mikrokapsilleme yontemi

Csaitli malzemelerde dinamik Is1 yonetimi yapabilmekini FDM’ler mikro
blyuklukte, ince kapsuller icine yegteilerek yapiya katilmakta, boylece, yapiya
karismalari engellenirken, 6zelliklerinden faydalaniladg@ktedir. Mikrokapsuil haline
getirilmis FDM’ler kullanilarak tekstil Grtnlerinin termal éliklerinin gelistiriimesi
teknolojisi son yillarda 6nem kazannmir teknolojidir. Tekstil yaninda biyomedikal ve

biyolojik tasima, insaat vb. pek ¢ok alanda kullanim olgnbulmaktadir.

FDM mikrokapsullenmesindeki esas hedef, maddenpsidaicinde hapsolarak faz
degisiminin kapsul icinde gerceldeesidir. Mikrokapsul polimerik bir duvar ve bu
duvar tarafindan kaplangmisivi maddesinden ajur. Daha kapsamli bir tanim ile
mikrokapsulleme, bir maddenin kugik kisimlarinirvresinin d@al veya sentetik
polimerlerle sarilmasisiemidir. Kapsul duvari, icindeki FDM’ye inert biaddedir.
Kapsul boyutu gm’den 1mm'’ye (=1000m) kadar, kapsul hazirlami sirasindaki
kullanilan materyal ve yonteme goregdgklik gosterir. 1000um'den buyuk kapsullere
makro-kapsuller, | nm'den kiigik olanlara ise napskler denir (Sharma ve ark.
2002). Kapsul kabuk kahr@gi lum’den az olabilir. Kapsul buytkltkleri ise kapsiifie

metoduna b3 olarak, 20-4Qum aralginda yer alir.

mikrokapsiil . makrokapsiil

nanolapsiil

[ I |
| I
m [Lim lmm

Sekil 1.4. Mikrokapsul sinir boyutlarinin sematik gosterimi
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Tekstil Urinlerinde mikrokapsullergnFDM’lerin kullaniimalari, ¢gitli yonlerden
avantajlidir. Mikrokapstuller, FDM’nin yap! icerisle da&ilimina engel olur;
buharlgmayr ve FDM'nin dg¢ ortamla reaksiyona girmesini oOnler. ger tekstil

Ozelliklerini engellemeden tekstil yapilarina kdl&la uygulanabilir.

Mikrokapsduller, tanecik capi, kabuk kalgniisil iletkenlik, dayanikhlik, esneklik
ve maliyet gibi parametrelerle tanimlanir. Kapsgihdeki FDM icergi %80-85’lere
kadar cikabilir. FDM kullaniminda en uygun erimektasi, termal Ozellik, 1sil
iletkenligi gelistirme ve kapstulleme yontemi bglenini bulmak gerekmektedir. Farkli
turdeki mikrokapsullerinsematik gosterimisekilde verilmitir. Mikrokapsul tane
boyutu, yapisi, ¢ekirdek maddesi, duvar maddesvadikalinlgl, katki maddeleri,

gecirgenlgi gibi 6zellikler kapsullerin kontrol edilebilir @likleridir.

~ ~
BASIT DUZENSIZ
COK CEKIRDEKL] COK DUVARLI
25

Sekil 1.5. Farkl tirdeki mikrokapsdllerin yapilari

Mikrokapsul konusunda cahalara The National Cash. Register Company
tarafindan 1954 yilinda karbonsuz kopya&ika Gretimi ile balanmstir. 1957 yilinda
ayni firmanin desg@yle B.K. Green tarafindan "¥a iceren mikrokapstller ve
mikrokapsul yapimi" adl ilk patentler (U.S. Pat.Nt800457—2800458) cikartilgtur.
Patentlerde dangicta jelatin, arap zamki, aljinat, agagasta gibi dgal polimerlerin
kullanildigi  mikrokapsiul duvarlari zamanla poliamid, poliestgrolietilenglikol,

polistiren, sterik asit, stiren maleik anhidrit ggentetik polirnerlere yonelgierdir. ilk
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plastik kapsul, poliamid kapsul, Amerikan Moorenfasi tarafindan dretilgtir (Su ve
ark. 2006). Jelatin, arap zamki gibi insan vicugin izararsiz dgal polimerli
mikrokapsduller tadi, kokusu guzel olmayan ilaclakaplanmasinda kullaniimaya

baslanmstir.

FDMlerin mikrokapsillenmesinde kapsul maddiarak melamin, tre veya fenol
formaldehit maddelerin garlikli olarak kullanildgl, ancak son yillarda s6z konusu
maddelerin toksik etkilerinden dolay! yerini yinevgeye ve kiiye zararsiz olan dwl
polimerlere (kitosan, jelatin, arap zamki, ipekdimi vb.) biraktgl tespit edilmgtir.

FDM’ler mikro kapstuller icine hapsedilerekaprya katilabilir, i1s1 depolayan/

sicakhk ayarl lif, iplik, kumayapiminda kullanilabilirler.

Sekil 1.6. FDM iceren mikrokapsdullerin lif icerisinde tekstilateryaline uygulanmalari

KAYNAK : CELEP,S. 2007. Nanoteknoloji Ve Tekstilde Uygulama Alanlaftiksek

Lisans Tezi, Cukurova Universitesi Fen Bilimlerigfitiisi, Adana.

Tekstil malzemelerine entegre edilen FDM%adece birka¢g mikrometrelik kireler
icine yerlstirilirler. FDM iceren mikrokapstullerin aplike ediigi bir kumasta, FDM’ler
cevredeki sicaklik farklignna gore faz dastirerek, bu sicaklik(enerji) gesimlerinin
hissedilmesini dnlemekte ve bdylece ortamin hep ayraklikta kalmasini yada isil

dalgalanmalarin az olmasiniggamaktadir.
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LBSORBE EDER DEFOLAR ACIGA CIKARIR

Sekil 1.7. Kapsullenmg FDM’lerin Calisma Tekngi

Kapsulasyon teknolojisi tekstil materyallemirozelliklerini gelstirmek icin bir¢cok
olanaklar sunmakta veya onlara tamamen yeni fooké&y kazandirmaktadir.

é | s Onam Sartlan

¢ I Mikro FDM'l

kumas fazla 1smy
absorbe eder.

2 Depolanan 1s1
gerektiginde

ortama gert

3. Sonug olarak
milcro ikdimlendirme
saglanmms
olar.

Sekil 1.8. FDM Teknolojili Kumag

KAYNAK : COSKUN, E. 2007. Akilli Tekstiller Ve Genel OzelliklerYiiksek Lisans
Tezi, Cukurova Universitesi Fen Bilimleri Enstitiiidana.

Fulard aplikasyonu tekiiiile kumaa aktarilan mikrokapsdllerin, kugiarin termal

Ozellikleri ve 1s1 depolama kapasitelerini igtiemesi amaclanngtir.
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Kapsil

Sekil 1.9. Mikrokapsullenmg FDM'nin ¢evre ile etkilgimi

Mikrokapsulleme yontemi ile kaplanan maddeyre etkisinden, der maddelerin
fiziksel ve kimyasal etkilerinden korunurlar. Mike@psilleme sayesinde etken
maddenin ucuculu, yanicilgl, kokusu, lezzeti istenilegekilde deistirilebilmekte ve

kontrol edilebilir hale getirilmektedir.

1.1.5. Mikrokapsul hazirlama yontemleri

Mikrokapsul yapim yontemlerinde, cekirdek mexin polimer iginde mikron
boyutunda dalmasini sglayabilmek icin, iki kagmayan sividan (kabuk ve cekirdek
madde) emdilsiyon yapimi ilk adimdir. Yapikekillerine gore cgtli mikrokapsul

yontemleri vardir. Genel olarak u¢ sinif altindeglenmektedir. Bunlar:
1.1.5.1. Kimyasal yontemler:
1.1.5.1.1. Arayizey polimerizasyonu metodu:
Arayilizey polimerizasyonu iki faz arasindakizgyde meydana gelir. Bglemde
monomerlerden biri ve kabuk materyali bir ¢ozgeariginde ¢ozulmektedir. Ber

monomer de ikinci bir ¢dzgen icerisinde ¢ozulUrriktarma ile birinci ve ikinci ¢ozgen

emulsiyon haline getirilir.
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Emdlsiyon stabilize olduktan sonra ortama Uislatici ilave edilerek
polimerizasyon reaksiyonu datilir. Karistirma hizi mikrokapsullerin caplarini
belirlemede en dnemli etmendir. Ara ylzey polimasiponu, birbiri ile kagmayan iki
sivi fazin ara yluzeyinde g#i monomerlerin birbirleri ile reaksiyona gireredispers

fazi hapsedecejekilde film olusturmalaridir.

Cizelge 1.8Cssitli fiziksel ve kimyasal mikrokapsulleme teknikier

Teknik Avantajlar Dezavantajlar
Sprey kuruima Ekipman ve “kna_v.-f~_hclw‘ yaygin olarak Yiiksek ekipman ve islem n‘ra_liyeh', ylkzek
bulunmakta, ¢asitlilik sicakhiklar, oraanik solventierin kullznimn

Sprey sojutma Solvent kullarmmi yok sk dretim hacmi

Spray kaplama Disiik maliyet, yikzek Grefim hacmi Kontroll gig

Presleme -630tme | Kontroll kalay Yiksek sicakhk, malzeme zivan

Kiis o maiitin esitlilik Grgar_tilc solventler, kabuk serlesmesinde
E ¥ Cesithli aldehit kullanim

Emiilsitkasyon Uygulanabilir Organik sohventler

Araylz Organik solventler, biyokompatibla

Kontrold kelay

polimerizazyon almayan baglayict malzemeler

1.1.5.1.21n-situ polimerizasyonu:

Polimer kimyasinda in-situ ‘in the polymetib&a mixture’ anlamina gelmektedir.
In-situ polimerizasyonu arayiizey polimerizasyonu bienzerlik gostermektedir. Bu
yontem, ozellikle Ure-formaldehit (UF) ve melamiorrhaldehit (MF) kapstlleme
sistemlerinde kullanihrikisi arasindaki ayirt edici 6zellik, in-situ polimeasyonunda

cekirdek malzemeye herhangi bir hg@in dahil olmamasidir.
1.1.5.2. Fiziksel yontemler
1.1.5.2.1. Faz ayrimi (Koaservasyon) yontemi
Bu metotta cekirdek materyali polimer ¢cozglicerisinde dispers haline getirilir.

Polimer c¢ozeltisinin  ¢ozulebiligg  karistinlirken  sicaklgin - distrdlmesi, pH’In

degistiriimesi v.b yontemlerle faz ayrimi gerceftieilerek kabuk materyali okiurulur.
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Bircok dasal polimer bu metoda uygundur (Ornek: Jelatin, aggar, arab zamkeftali

zamki gibi). Koaservasyon iki géir:

a) Basit koaservasyon Sicaklik, pH, ¢oztucu (alkol) ve tuz uygun oradkr
secildiginde, herhangi bir sulu polimer c¢o6zeltisi basit $®aasyona grar. Eklenen
maddeler, biri kolloid damlaciklari acisindangya, digeri ise seyreltik iki fazin

olusumuna neden olur. Sistemde bir kolloidal kati vardi

b) Kompleks koaservasyondabirden fazla kolloidal kati vardir. Kompleks
koaservasyon, kst youkler tagiyan polimerlerin (Jelatin ve arab zamki gibi)
birbirleriyle etkilesmesiyle, ¢ozunurlgiin azalarak kompleks aglumunu sglamasi ve
faz ayrsmasi meydana gelmegeklinde agiklanmaktadir. Bu etkglme pH ve sicaklik
desismesiyle olmaktadir. Notral pH' daki jelatin ve amgmkinin birlikte kullanimi bu
yonteme iyi bir 6rnektir. Koaservasyon metodu iléknm kapsil elde edilmesi dort

safhada olur.

1- Mikrokapsuli yapilacak sivi veya katt madden{gekirdek) ortamdaki
dispersiyonunun hazirlanmasi. Ortam, genellikle inpatin (kaplayici maddenin)

¢Ozundigu ve kaplanacak maddenin ¢ozunergelir sividaki ¢ozeltidir.

2- Kaplayici maddenin ortamdaki ¢cozuniglaun azaltiimasi ile ayr bir faz halinde

ayriimasi

3- Kaplayici madde damlaciklarinin kaplanacak reafigekirdek) taneleri Uzerinde

toplanmasi.

4- Cekirdek uUzerinde toplanan kaplayici maddenamtlestirilerek kabuk haline

donisturdlmesi. Toplanan mikro kapstller organik birisle yikanir ve kurutulur.
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1.1.5.3. Mekanik yontemler

1.1.5.3.1. Sprey kurutma metodu

Sprey kurutmada 1-10 mikron buyikliade, cekirdek materyal mikro kirecikler
halinde polimer co6zeltisi icerisinde hapsedilir. Bdzelti cok ince memeciklerden
sikistiriimis hava ile icinde sicak hava bulunan bir kabine sardnalinde firlatilir.
CoOzgen uzakkdrilir. Cekirdek-kabuk materyal orani, viskozitgpgunlasma ve
baslangic c¢ozeltisinin sicalgi mikrokapsullerin 6zelliklerini etkiler. Bu tekrgrin
kullanimi, prosesin yiksek maliyetli olmasi, yaskizenlemeler, ghk ve cevreye
olumsuz etkisi olan organik ¢oztculerin kullanimibignedenlerle sinirhdir. Fiziksel

proseslerle 100m’den daha kuguk kurecik elde edilmesi mumkugilde.

En uygun ve en yaygin olarak kullaniimaktanokimyasal prosesler, basit ve
kompleks koaservasyon ve in-situ polimerizasyonknitéeridir (Onder ve Sarier
2006). Basit ve kompleks koaservasyon, cekirdekzemaénin dispers formda polimer
sollsyona katilgy kolloidal bir prosestir. Kagim, ylzey aktif malzeme iceren sulu
cOzeltide stspansiyon ghurur. Y& ve su bazli malzemelerin su icindesfag icinde

su teknikleriyle mikro kapsullenmeleri mumkuandar.

Tekstildeki mikrokapsulasyon uygulamakargekilde 6zetlenebilirler (Celep 2007).
» Koku aplikasyonu,

* Kozmetik aplikasyonu (nemlendirici vb),

e Bocek kovucu maddelerin aplikasyonu,

* Guc tutgurluk maddelerinin aplikasyonu,

« Vitamin ve ila¢ aplikasyonlari,

* Antimikrobiyel maddelerin uygulanmasi,

* Boyamalar,

* FDM'’lerin uygulanmasi
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1.1.6. Mikrokapstulleme ile elde edilen @er Ozellikler

1.1.6.1. Koku ve kozmetikler

Kumga dgrudan koku ilavesi kisa dmirli olmaktadir. Fakaknokapsullenmy
koku ilave edildginde kokunun kalicifii arttiriimis olmaktadir. Birgok firma bu amacla
koku hapsedilmi mikrokapsil iceren kumgkari piyasaya sourmilir. Uygun
mikrokapsul hazirlandiktan sonra binder kullankakuma ylzeyine basilir veya
kaplanir. Bu amagla akrilik veya politretan bindelullanilir.

1.1.6.2. Gug tutgurluk uygulamalari

Fosfatin suda ¢ozundgii nedeniyle guc tutwrluk bitim islemi kalici olmaktadir.
Daha oOnceki cajmalarda poliiretan ile mikrokapsullenmifosfatin énemli glc

tutusurluk etkisi gosterdini belirtmislerdir.

1.1.6.3. Bocek kovucu maddeler

Bocekler ve toz miteleri ile muicadele icin aak ve boécek ilaclarinin
mikrokapsulasyon tekgi ile tekstillere uygulanmalari agariimistir. Mikrokapsulasyon
sayesinde zararli kimyasallarin kullaniciya zararmeyecek dozlarda ve uzun sire

zarfinda ortama kontrolli bgekilde salinmasi hedeflengtir.

1.1.7. Mikrokapsullemede en ¢ok kullanilan kabuk vesekirdek malzemeler

Kabuk:

Melamin formaldehit
Ure formaldehit
Politre-formaldehit
Polistren

Politretan

o ok w0 N PE

Arap zamki+jelatin
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Cekirdek:

1. n-oktadekan
Eicosane
n-docosane
hekzadekan

Yag asitleri

2 T

Aromatik yglar ve parfumler

1.1.8. Mikrokapsiullerin tekstil yizeyine uygulanmas

Mikro FDMler’in ¢caplarinin 1 ile 1000m (mikron) arasinda gesmesi gerekiii ve
tekstil yluzeyinde kullanilacak mikrokapsullerin 50~ mikron caplarinda olmasinin
uygun olacg literatirde belirtilmgtir. Mikrokapstillerin 1s1 depolama kapasiteleri ve
parcacik boyutu acisindan tekstil materyallerindikapyonu icin uygun olmasi
gerekmektedir (Alay ve ark. 200Hazirlanan mikrokapsullerin kurge aktariimasinda

fulard aplikasyonu yontemi uygulanacaktir.

1.2. Literatlr Ara stirmasi

FDM kullanimi ¢akmalari son otuz 30 yil icinde hiz kazagrgdrinse de, aslinda
bu tekniklerin ismi koyulmamgitarihi cok daha eskilere dayanir. FDM icin ilk liky
olcekli uygulama iseingiliz demiryollarinin yolcu konforu gamak icin koltuklara
FDM eklemesi olarak kabul edilir. Bu uygulamadarexinoktasi 44,4 C olan sodyum

tiyosilfat pentahidrat kullanilrgtir (Mazman 2006).

Gizli 1s1 depolama yontemleri icin gereklipde hacmi duyulur 1siya gore daha
kUcuktur. Depolama ya da enerji d@iiinl icin aratirma maliyeti diguktir. FDM’ler
sabit bir sicaklik aratinda depolama olagasalar ve erime sicakiina b&li olarak
hem isitma hem gatma amagh kullanilabilirlerDaha yakin bir zamanda NASA
tarafindan yapilan bir camada; elektronik ortamlar icin 1sil kararali birtam
sglamak amaciyla FDM kullanilmgiir. Bina uygulamalarinda FDM kullanimi ilk
olarak 1970’lerde Dr. Maria Telkes tarafindan Umsie icindeki bir binada
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denenmgtir. Bu calsmada tuz hidratlari kullanilrgtir.

Sari ve Kaygusuz (2002), stearik, palmitik, miristik ve laurik agigg asitlerini
kullanarak uzun erime donma donguleri boyunca gdisteri kararlliklari incelemtir.
Sari (2000)'nin ¢agmasinda stearik asit, palmitik asit ve %65,7 mkist %34,3
stearik asitten okan Otektik kamimin enerji depolayici madde olarak

kullanilabilirligini incelemglerdir.

1982'deTransphase Systeninc. tarafindan 6tektik tuz hidratlari kullanil&récari

sogutma amacl bir Grin gatirilmi stir.

Sharma ve ark. (2002), ticari Olcekte (teknik) asetamitgasik asit ve parafin
kullanarak 1500 erime/donma dongusi gerggikilenis ve bu doénguler boyunca erime

aralgl ve erime gizli 1sisini kontrol edecek deneylepryatir.

Dimaano ve ark. (2002) squtma uygulamalari icin kaprik-laurik asit kgmini
kullanms, 6nce farkli oranlarda (90:10, 70:30, 50:50) qarlar hazirlanarak DSC
deserlerine bakilmgtir. Sari (2003) gung enerjisi sistemlerinde Isitma amacl
kullanilabilecek miristik ve palmitik asit otektikarisimiyla calsmistir. Otektik

karisimin erime sicakf 42,6 C olup %58 miristik asit iceriklidir.

Bir diger calsmada, 1si depolama 06zellikli tekstil Urlnlerinin etiminde
kullaniimak tzere faz ggstiren madde olarak hekzadekan iceren poli(etillati esasli
mikrokapsullerin 3 farklh capraz Blkayici varlginda dretiimesi ve (Uretilen
mikrokapsullerin karakterizasyonu hedeflegtini Kullanilan c¢apraz kdayicilar

alliimetakrilat, etilen glikol dimetakrilat ve gidil metakrilattir @Alay ve ark. 2009).

Feldman ve ark. (1989), farkli y& asiti kargimlari hazirlayarak bunlarin isi
depolama agisindan o6zelliklerini incelgemie yg asitlerinin alan 1sitma icin FDM
olarak onerilebilecgni belirtmistir. Bu calsmada kullanilan y& asidi kargimlarinin
(Kaprik, laurik, palmitik ve stearik) erime aralgkl 30 C'den 65 C'ye ergime gizli
Isilarn 153 J/g ‘dan 182 J/g’a kadarsitdik gostermistir. Ayrica bu camada y&
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asitlerinin ikili kargsimlarinin étektik noktalarida belirlengtir.

Kauranen (1991) farkli oranlarda aasiti kargimlari hazirlayip 6zelliklerini

cizelgelerde gosterstir.

Cizelge 1.9.Yag Asidi Karisimlari 1

Karigim Agirlikca % Bileim Erime | Erime Kaynak
Arahgi | Isisi kJ/kg
(°C)
Kaprik — Laurik (61,5-38,5) 19,1 132 P. KauranenPippo, P.D
Lund, 1991
Kaprik — Miristik (73,5-26,5) 21 152 .
Kaprik — Palmitik (75,2-24,8) 22 153 ,,
Kaprik — Stearik (86,6-13,4) 27 160 "
Kaprik — Miristik (62,6-37,4) 32,6 156 y
Kaprik — Palmitik (64,0-36,0) 32,8 165 ,,
Kaprik — Stearik (75,5-24,5) 37 171 "
Miristik — Palmitik (51-49) 40 174 "
Miristik — Stearik (65,7-34,3) 44 181 Y
Palmitik — Stearik (64,9-35,1) 50 179 ’
Cizelge 1.10Yag Asidi Karisimlari 2
Karigim Agirlikca % Bilesim Erime Aralgl | Erime Isisi| Kaynak
(°C) kJ/kg
Kaprik — Laurik (65-35 %mol + 13,3 142,2 Dimaano, 200
pentadekan ( 90-10)
Kaprik — Laurik (%65-%35 mol) 18 148 Zelba, 2002
Kaprik — Laurik (45-55) 21 143 Zelba, 2002
Miristik — Kaprik (34-66) 24 147,7 Lane, 1980
Miristik — Palmitik (58-42) 42,6 169,7 Sari, 2003
Asetamid / Stearic Acid 65 218 Lane, 1983

1
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KAYNAK : MAZMAN, M. 2006. Gizli Isi Depolamasi ve Uygulamaa. Doktora Tezi,

Cukurova Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisti, Adan

Cabeza ve ark. (2007) guneenerjisiyle su Isitma sistemleri igin tasarlagimi
depolama tankinda, FDM kullanarak depolamaya katkidunmaya caimislardir.

Oak Ridge National Laboratory taraéindyapilan bir calismada geleneksel
yapidaki duvarlar icerisine % 10, % 20, % 30 orantda FDM’ler yerlestirilerek
termofiziksel Ozellikleri (gizelgede) incelenmistiKullanilan termal enerji depolama
materyali parafin oldgundan, parafin miktari arttikca enerji depolamayee kazanma

kapasitesinde bir astoldugu gozlemlenmtir.

Cizelge 1.11Yapi malzemesi icerisindeki FDM’lerin termofiziksizellikleri

Yap! Malzemesi Ygunluk | Ozgul Isi | iletkenlik | Gizli Isl
[kg/m?] [kikg K] | Wim K [kJ/kg]

Geleneksel 696 1089 0,173 0

% 10 FDM 720 1215 0,187 19,3

% 16 FDM 760 1299 0,192 31,0

% 20 FDM 800 1341 0,204 38,9

% 30 FDM 998 1467 0,232 58,3

KAYNAK : KONUKLU, Y. 2008. Mikrokapsullenmgi Faz Dgistiren Maddelerde
Termal Enerji Depolama ile Binalarda Enerji TasarruDoktora Tezi, Cukurova

Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii, Adana.
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Cizelge 1.12Koaservasyon ve sprey kurutma yontemi ile eldéerdnikrokapsullerin

enerji depolama ve geri kazanma kapasitesi

Ornek Enerji Depolama Geri Kazanilan Enerji
Kapasitesi (J/g) Kapasitesi (J/g)
Koaservasyon Yontemi (2:1) 239,78 234,05
Sprey Kurutma Yoéntemi (2:1) 216,44 221,517
Koaservasyon Yontemi (1:1) 213,46 224,31
Sprey Kurutma Yontemi (1:1) 210,78 211,66
Koaservasyon Yontemi (1:2) 193,35 196,38
Koaservasyon Yontemi (1:2) 145,28 148,32

Test kulubesi icerisinde mikrokapsullenmisNF2rin kullaniimasi ile 2,49 C’lik

bir yalitimve s@utma yukinde %7,1 enerji tasarrgg@lanmstir. Yapilan olgimlerde:

* Yalitim malzemesi ve FDM'’in $dadigi ortalama yalitim katkisi 2,24 C
* FDM’lerin sagladigl ortalama yalitim 1,61 C

* Yalitim malzemesinin gadigl ortalama yalitim 1,26 C'dir.

» Mikrokapsullenmis FDM’lerin test kuliibesine eklersnele s@utma

yukinde %7,1 1sitma yukinde ise yake?010 tasarruf sganmstir.

Enerjide sglanan tasarrufun ayrica ¢evresel bir boyutu meucuga&lanan eneriji
tasarrufunun yani sira fosil yakit tiketimi azafandan sera gazi etkisi yaratan £0
gazi saliniminda azalma go6zlemlenecektir. Bina laygalari icin parafinin daha uygun

bir FDM olduguna karar verilmtir.

Ozonur ve ark. (2006), termal enerji depolamasinda kuli@asi amaci ile
hindistan y& asidinin kompleks koaservasyon yodntemi ile mikgpsddlenmesine
yonelik bir calsma yapmgtir. Yapilan analizlerle hazirlanan mikrokapsuthetermal ve
kimyasal yonden kararli olduklarina karar veriitimi Hindistan y& asitleri kargimi
termal enerji depolamada FDM’ler olarak kullanilmei hazirlanmytir. Kapsul ¢eperi
icin ¢cok fazla alternatif denengtir. Hindistan y& asitleri 22- 34 C arasinda erime ve

donma sicakliklarinda 50 defadan daha fazla tedbalgtiide bile geometrikeklini
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korumulardir. Jelatin + arap zamki keimi Hindistan y&i asitleri kargimi icin en
uygun ceper malzeme bulungtwr. Bu ¢alsma en ucuz mikrokapsilleme hedeflenerek

yapiimstir.

Kapsul boyutunu etkileyici parametrelerin,rikirma hizi, siresi ve giduvar
materyallerinin sicakin oldugu godzlemlenmgiir. Hazirlanan mikrokapsullerin erime-
donma cevrimi sirasinda fiziksel olarak bozulmadiygelemlenmistir. Bu calismada
kullanilan parafinin ve calismalar sonucu elde exdilparafin mikrokapsulinin

mikroskop altindaki goriintuleri gosterilmektedir.

FDM olarak sodium tiyosilfat pentahidrat ¢S#D3.5H20),a1lama tekngi ile
betona uygulanngtir. Mikrokapsulleme de kugcuk, kuresel parcacikiace, yuksek
molekul &irlikli polimerik bir film ile kaplanmgtir. Kaplanan parcgalar filme uygun bir
matrisle birlgtirilebilirler. Kapstillenen parafin, 1000 kegldmden sonra geometrik
seklini korumutur. Parafin vakslar komplex koaservasyon ve spkayutma ile
hazirlanmgtir. Mikrokapsullerin enerji depolama kapasitelegekirdek tzerindeki
kaplama oranina gore glemektedir. Cekirdek orani arttikga, enerji depolaraaerbest
birakma artmakta ve koaservasyon yontemi daha dtkla gelmektedir Harid ve
Khudhair 2004).

500 cycle 1000 cycle

Sekil 1.10. Isil dongl sonrasi kapsulde gozlenegigm (SEM goruntileri)
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KAYNAK : FARID, M. M., KHUDHAIR, A. M., RAZACK, S. 2004. A Re@w On
Phase Change Energy Storage: Materials And ApmitsitEnergy Conversion And
Management 45: 1597-1615.

Hawlader ve Uddin (2002), sprey kurutma ve kompleks koaservasyon
yontemlerini ile elde edilen mikrokapsullerin kdastirmalarini iceren bir caima
yapmstir. Calsma kapsul uygulanmy yUkli dolgulu yataklarin, agkan 1sinma
prosesinin performansini gglrmek amacli yapilngtir. 20-60 C de 20, 50, 100,...1000
erime-donma dongusu gerceklglmistir. Arap zamki, paraffin ve jelatin kullanarak
elde ettgi kapstller 1000 1sil dongiden sonra bile geometggkillerini
korumaktadirlar. Bu caimada farkl parametrelerin kapsullenme Gzerindekilesi
incelenip kapstllenme verimi enerji depolama geafingna kapasiteleri incelengtir.
Farkli oranlardaki parafin: ghiduvar materyallerinin enerji depolama ve geri kema

kapasiteleri DSC yardimi ile izlengtir.

Onder ve arkadalari (2008), tekstillere uygun ti¢ parafifhexadecane,
n-octadecane va-nonadecane, kompleks koaservasyon yontemi ig@ldee biyolojik
olarak bozunabilen polimer gum arabic-gelatin «am ile 1s1 depolama ve salinimi
gelistrmek amacli mikrokapsillemi ve dokuma kumgara kaplama yontemi ile
uygulamglardir. Daha sonra ornekler Gzerindeki kaplama ami@itina bakilmtir.
Miktarlar kaplama kalinfiina balidir. Uriin parametreleri, kolloid sistemin phzee,
protein-polisakkarit molar orani, koaservasyon esma ve sonrasinda sistemin
sicaklgl, karsimin kargtiriima orani ve elektrolit ¢cozeltinin konsantrasycsecilmstir.
Kumaglarin enerji absorblama kapasiteleri 2.5-4.5 kasadgismektedir. Yuksek isil
depolama ypunluklari, dayaniklihk ve kunsa yizeyine kolay uygulanabilirlik

ozellikleri mevcuttur.

Sunve Zhang (2002) ¢cagmasinda, melamin formaldehit regineleri, tre fochedait
regineleri ve jelatin-arap zamki kabuklari mekaadyaniklilik agisindan kiyaslagtir.
Uc farkli kabuk malzemesinden ehnan bu mikrokapsiiller sgkiriimaya maruz
birakilms ve basing altinda MF ve UF mikrokapstuilleri patlagiaterirken jelatin-arap

zamki kapsdulleri patlamagtir. Buna sebep olarak da jelatinin gecirgenlik [bgae
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sahip olmasi ve cekirdek malzemeyi geg@rdgin patlama davraginin gézlenmemesi

goralmgtar.

Kompleks koaservasyon yontemi ile parafigiygelatin ve arap zamki igerisine
kapsullenmgtir. Polielektrolit ilave olarak zit yukli bir swa€tant, prosesin verimini
arttirmstir. iki katli bir kapstlleme gozlenstir. Surfactant konsantrasyonu, iyi kalite
kapsul elde etmede ve optimum verimglammada oOnemli bir parametre olarak
gOzlenmgtir. GE (jelatin) asit prosesi jelatinidir ve isektrik noktasi yaklgk 9 dur.
Isoelektrik noktasinin altinda pozitif yuklergti. AG (arap zamki) ise negatif
yuklenmitir. Parafin y&inin erime noktasi 28 C dir. Capraz glayici olarak
glutaraldehit kullanilmgtir (Mayya ve ark. 2003).

Shin ve arkadalari (2005a), in-sitl polimerizasyonu i@cosane iceren
melamin formaldehit mikrokapsulleri hazirlargtm. Hazirlanan kapsuller érme bir
poliester kumga pad-dry konvensiyonel yontemi ile termoregulasyagelstirmek
amach uygulanmstir. Isi dizenleyici bu kunséar, ¢cekirdek konsantrasyonunagha
olarak, 0.91- 4.44 J/g arasi géelerde 1sI depolama kapasitesine sahiptirler. 5
ylkamadan sonra uygulama gogmBtumalar, 1s1 tutma kapasitelerinin %40 1ni

korumaktadirlar.

Tekstilde en c¢ok uygulanan FDM'ler, heptadekehekzadekan, oktadekan,
nonadekan ve eicosane gibi n-parafin vakslaridygulama alanlari, elbiseler ve
mobilya tekstilleridir. Kayak kiyafetleri, avcililgiysileri, botlar, eldivenler, kulak
Isiticilar FDM icermektedir. Mikrokapsduller poliestkumaa politretan ile pad-dry
konvensiyonel yontemi ile nmslardir. Mikrokapsuller tekstil materyallerinde,
asilnmaya ve basinca kar dayanikh olmalilardir. Kumgarin gordnginin
uygulamadan sonra, ¢ok dizgiun @dwdzlemlendi. Mikrokapsduller lifler arasina ve
lif Gzerine konumlandirildi. Yikama sayisi arttikgadepolama kapasitesi azalmaktadir.
En buyulk kayip ilk yikamadan sonra gercekistir. Partikullerin ortalama boyutu 1.89
mikrometredir. Cekirdek/kabuk orani yiksek olan mkapsuller, tekstillerin

termoregulasyon 6zefini gelistirmede daha iyidirler.
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Bir diger calgmada, mikro FDM uygulamasi gorsibir kumain 1sil 6zellikleri,
hava gecirgengii, buhar gecirgendi, nem kazanma, dik-basingc mekanik 6zellikleri
incelenmgtir. Kumasin, gerilme, kesme, biukilme, yilzey ve basin¢ gilekanik
Ozellikleri Kawabata olcuim sistemi ile Olgulgtir. konsantraston arttikga nem
kazanma artarken, hava gecirggnlie buhar gecirgerii 6zelligi azalmaktadir. Ayrica
geometrik puruzlulik artarken, kesme Ozelliklergelll Kuma islem sonrasi daha kati,
daha az duzgtn hale geltimi. (Shin ve ark. 2005b)

Sekil 1.11. Mikrokapstillerin Tekstil Materyali Uzerindeki Konum

Fang ve arkadslar1 (2008), kabuk olarak polistren ve ¢ekirdekrakan-oktadekan
kullanarak, FDM’leri nanokapstlleme yapardir. mikrokapsillenngi materyaller
belli bir asamadan sonra etkisini kaybetmektedirler. Cunkl ak&psuller sivi
viskozitesini arttirmakla kalmaz ayni zamanda bgesnasinda da kolayca kirilabilirler.

Dolayisiyla nanokapsuller gtirilmi stir.

Baka bir calsmada ise cift katli kabukla mikrokapstillenen FDM iieetilmistir. in
situ polimerizasyonu ile melamin recineden kabukx@cosane (C22H46) cekirdek ile
mikrokapsul Uretilmgtir. Ortalama parcacik boyutu 10 mikrometredir. Kudeks
koaservasyon yonteminde kabuk olarak jelatin kulliamArayiizey polimerizasyonunda
ise poliamidler ve politretanlar kabuk malzeme akakullanilir. Calismadan elde
edilen sonuglara goére 10 mikrometre boyutunda mkikpsiller elde etmek icin 6000
devir/dak kamgtinimahdir. Cekirdek kitle orani %70 den daha @malidir. DSC
analizinde %60 cekirdek kitle miktarinin en yukssk depolama kapasitesi vegdi

gozlenmgtir (Rao ve ark. 2006)
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Sarier ve Onder (2007), cajmalarinda (g tip parafin vakslar segtimi n-
oktadekan, n-hekzadekan, n-eikosan. Nontoksikndamayan, kimyasal olarak inert,
kolayca uyglanabilir ve rahatsiz edici kokuya satlipama gibi 6zelliklerinden dolayi

secilmglerdir.

Son zamanlardaki ginnler, oktadekanin araylzey polimerizasyonu ile
kapsullenmesidir. Polimerik bir malzeme kabuk dtataullaniimtir. Kapsaller lif
icerisine kolay girebilsin diye 1 mikrometreden dahkutcuk Gretilmgtir.
Termoregulasyon tekstillerinde dikkat edilmesi ¢ere dnemli husus, 1s1 depolamayi
arttirmak icin kullandiimiz maddelerin @rliklari arttikca tekstil malzemesingidik
yapmaktadirlar. Boyle bir durumda kapsullenen makzein verdgi agirlik polimerik
kabuza gore daha fazladir. Politire kapsulasyonunda, mbhomerinin difiizyonunu
kolaylastirmak igin siklohekzan kullanilarak araylizey pdaimzasyonun etkingini
arttirir. Ancak siklohekzan kapsul icindeki FDM’iazalmasina sebep olmaktadir
(Siddhan ve ark. 2007).

Qingwen ve arkadglari (2007), FDM kapsullerinde nano boyutta ggmi
parcaciklar kullanmtir. Bu durum termal stabiliteyi daha iyi hale getekle beraber,
gumis nanoparcaciklari, tekstil Grlnlerine antimikrolbjyamantara kaf olma
Ozellikleri katmstir. Ayrica duvar dayanimini da arttighr. Diger kapsullere gore
gumis parcacikli kapsuller, daha yiksek 1sil stabilitegdhiplerdir. Proses esnasinda

mikrokapstullere zarar veren Ug¢ tane olasilik vardir

1. ic basincin artmasiyla, duvardasalo catlaklar,
2. Cekirdek malzemenin kabuktanglanasi,

3. Duvarin termal bozunumu, arkasindan ¢cekirdek magremserbest kalmasidir.
Termal stabiliteyi ve mekanik dayanimi arttirmaikic
Uygun kabuk malzeme secilmeli,

Cekirdek malzemeningarlik ylizdesi oranini diiirmek,
Cok katli kabukla ¢cekirdek kapsullenmelidir,

e

Kapsul boyutunu arttirmak.
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Son yillarda nemlendirici, antiselilit, antiageingaddeleri gibi kozmetik Granleri
iceren tekstiller piyasada goriinmeyslbeislardir. Specialty Textile Products Ltd. A,
D, E vitaminleri ve Aloe Vera iceren Biocap ticamarkali mikrokapsulleri
sunmaktadir. Cognis firmasigii kozmetik maddeler iceren SkinTex serisi ilezpeda
yer almaktadir. SkinTex'in kabuk materyali ¢itosandlymaktadir Celep2007).

Xie ve arkadslari (2006), Peach gum, yaseftali zamkini arap zamkinin yerine
kullanmslardir. Duvar malzemesi olarak jelatin-sakkaroz jeatinseftali zamki-
sakkaroz kullanilimgtir. Cekirdek malzeme olarak da vitamin A kullangtm. Seftali
zamkinin eklenmesiyle, jelatin esasl kapsulleriorfimiojisi gelismistir. H-baglari
artmstir. Bu durum camsifama sicakigini yikseltmgtir. Seftali zamki, mikrokapstil

duvari icin kullanim potansiyeline sahiptir.

Koo ve arkadglari (2008), enerji absorblama ve sicaklik sabidgmsalayan
FDM’leri kapsayan maddelerin, nylon kugaakaplama metotlarini agamislardir.
Kaplama kumglar, 6zellikle binder icermeyen poliiretan kaplagizeltisinde dual-
type kaplama metoduyla hazirlagfardir. Bu yontemle hazirlangnkumaglara DSC
testi uygulannmy ve SEM ile ylzey goéruntuleri alingtir. Sonuclarin viicut konforu igin
mukemmel Is1 duzenleyici 0zede sahip oldgu tespit edilm§ ve diger kaplama

yontemlerine gore (kuru ve y&aplama) kiyaslama yapilgtir

Ozonur (2004) “Disuk sicaklikta termal enerji depolamasina uygun FBNH
mikrokapsullenmesi” adli bir agarma yapmgtir. Bu aratirmada FDM olarak parafin
ve hindistan yg asidi kargimlari kullaniimstir. Hazirlanan hindistan ga asidi
kapsillerinin 50 erime donma ddngisi sonucundaeevie donma noktasi araliklarinin
desismedigi ve kapsul yapisinin bozulmadibelirlenmitir. Erime aralgl 22-24 C olan
hindistan y& asidi, bina yalitiminda kullanilabilecek uygun bimateryal olarak

onerilmistir.

Cabezave arkadglari (2008),is1l enerji depolamada kullanilan FD&fih yas
asitlerinin 1s1 transferini ytkseltmek icin gahalar yapmlardir. Canki ya asitlerinin

genellikle digik 1sil iletkenlge sahip olduklari bilinmektediiletkenligin yikseltiimesi
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icin FDM’nin yapisina paslanmaz celik ve bakir am&lari eklenmitir. Deneylerde,
FDM olarak palmitik—laurik asit (80:20) (PL) ve até&-miristik asit (80:20) (SM)
kullaniimstir. Testler sonucunda bakir parcaciklarinin iangferini arttirmada daha
etkili oldugu g6zlemlenmtir. Bakir parcaciklar sayesinde 1.7 kat fazla eria 3.8 kat
fazla donma iletkentine sahip olan FDM’ler isil enerji depolama sistenmide daha

etkin kullanilabilecektir.

Zhang ve arkadgari (2010), 1si1 transferinde ve enerji depolam&ddlanilan
FDM’lerin, enerji verimliligini gelistirmek igin sg@utucularda uygulanabilirliklerini

incelemglerdir.

Sanchez ve arkadglari (2010), parafin iceren polistren kapsulleritekstil
uygulamalari icin uygunluklari Gzerine gahislardir. Mikrokapsullerin tekstil yizeyine
fiksaji kaplama yontemi ile uygulangtr. Farkli kaplama maddeleri ve farkli binder
miktarlari, kumalarda termal konforu gtamak icin denenmgiir. FDM kapsdulleri,
polimerik binder maddeleri TEXPRINT ECOSOFT N10® WST SUPERMOR®
kullanilarak baaril bir sekilde tekstillere aktarilngtir. Kaplanmg bu kumalar, 7,6 J/g
enerji depolama kapasitesine sahip allauve kaplama maddesi kugter Gzerinde
yuksek dayaniklilik ve yikamadan sonra da sabinkabzellgi gostermgtir. Kapsille

kaplanmamy kuma; ile kaplanmg kumag arasinda 8,8 C sicaklik farki tespit edgtini

Garcia ve arkadglar (2010), FDM olan Rubitherms RT 27 maddesinifdckl
metotla mikrokapsullengierdir. Birinde kabuk materyal olarak jelatin-ara@amki,
digerinde ise agar agar- arap zamki kullangtmi Kapsduller termal olarak DSC testine
ve morfolojik olarak da SEM testine tabi tutulgtardir. Jelatin-arap zamki kapsulinin
boyutu 12 mikrometre iken agar agar- arap zamkislkgri neredeyse nanometre
boyutunda elde edilgtir (4 mikrometre). Uretilmi kapsiiller 1sil enerji depolama

sistemlerini gektirmek icin uygun bulunmgiur.

Kapsullenmyi FDM’lerin lif yapisina katildgl bir calsmada, liflere %5-10 oraninda
mikrokapsul katilmy, FDM’ler yapiyla daimi olarak birkgirilirken, lif herhangi ilave
bir prosese ihtiya¢ duyulmaksizin, normal tutunmygaklik ve sglamlik 6zelliklerini



33

gostermgtir. Mikro kapsullerin baski patiyla yapiya katgdve akrilik bir balayici ile
baglandgl fonksiyonel pamuklu bir kuma 15 kez yikanmasina kan yikama
dayanimi gosterngiir (Onder ve Sarier 2006).

Renzive arkadglari (2010), dgal deri Uzerine binderle, 1s1 dizenleyici amagli
mikrokapsul kaplama uygulamasi yaglardir. Termal 6élcimleri DSC’ den alingir.
Kaplama slemi gormis ve kaplanmangikumain mekanik 6zellikleri kiyaslanmive
kopma mukavemeti ile kopma uzamasi kaplama sonunemid bir sekilde

desismemistir.

Salalinve arkadslar (2010), parafin icerikli melamin-formaldehitiknokapsulleri
ile termoregulasyon amach kumdgretmilerdir. Uretilen birgok kumg farkli kiitle
oranlarinda politretan binder icermektedir. Muknodiler poliiretan binder ile
pamuklu kumglara aktarilmgtir. Binderin, 30 saat boyunca,gedktan sicga gecglerde,
sicakhk artginda gecikmelere izin vermekte 6énemli bir roli vardsil dizenleme
isleminin blyuk oOlctide binder miktarina g¢ha oldugu tespit edilmgtir. Binder ile
mikrokapsul arasindaki uygun oran 1:2 ve 1:4 ola@hkuclandiriinytir.
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2. MATERYAL VE YONTEM

2.1. Materyal

2.1.1. Kabuk materyal

Kabuk: Arap zamki + jelatin (dgal)

Jelatin: Kemikten elde edilmgi B tipi Jelatin. Hayvan @adokusundan yapilan, yari
seffaf, kati bir maddedir. Jelatin, kollajenin genissiiz olarak hidrolize edilmesiyle
olusturulur. Jelatin tamamen amino asitlerden meydagimigfir. Sisen jelatin 49 Cye

kadar isitilirsa tamamen ¢ozelti haline gelidrtip jelatin vardir. A ve B tipi.

Sekil 2.1.Toz Jelatin

\ 8]
BRI | | |
! . il . !
= _}cn/ \'N/UI\C'/N\CII/L\N
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CH H CH,
| H,
] CcH /C\ /C\. /N
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CH [ c=—0" l /
2 -_ H 0
7 NH L O J
c—0!

Y NH,

Sekil 2.2. Jelatinin kimyasal yapisi (kompleks koaservasyoroyubca

polimerizasyondan sorumlu gruplar yuvarlak icindgdi
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Arap Zamki: Akasya @acindan elde edilen dal bir sakizdir.

Sekil 2.3. Arap Zamki

OH r\\c )

D -galactose (40%) L-arabinose (24%)

H OH

D-glucuronic acid (21%)

OH  OH

Uronic acid (2%) L-rhamnose (13%)

Sekil 2.4. Arap zamkini formilize eden D-galaktoz, L-aralzindJronik asit, L-
rhamnoz, D-glukoronik asit

KAYNAK : ONDER, E., SARIER, N., iMEN, E. 2008. Encapsulation of phase

change materials by complex coacervation to imptbeemal performances of woven
fabrics. Thermochimica Acta. 467. s. 63—72
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2.1.2. Capraz bglayicilar
Glutaraldehid c¢ozeltisi:Merck (% 25),

Formaldehid ¢ozeltist Merck (% 37)
0

I
H —C —H

Glutaraldehidle jelatinin serglmesi molekuller arasi ¢capraz gerla olmaktadir.
Jelatin molekdilleri arasindaki bu gaamin gruplari arasinda glmaktadir.
Glutaraldehidle aynsartlarda glem goren jelatin mikrokapsulleri sari, formaldéhit

islem goren jelatin ise beyaz-bej renk olmaktadir.

2.1.3. Cekirdek materyal

Cekirdek: Hindistan yg asitlerinden palmitik ve kaprik asit kullanilghr.

Palmitik asitin (hekzadekanoik asit) kimyasal formulu ¢8H,);,COOH'tlr.

0 HH HH HH HHHHMHHMHH H

1 N [ A (N A AN N N A A A (N I I
H-0—C—C—-C—-C—C—C—C—C—C—C—C—C—C—C—C—C—H

([ I I I I P D D e R I R R N

H H HHHHHHHHHHMHWH H

Sekil 2.5. Palmitik asit

Kaprik asitin (dekanoik asit) kimyasal formuli ise @H,)s COOH'tur.

0 HH HH HH HH H
nmfr +r +r 1+ 1+ 1 11 /1
H-0—C—C—C—C—C—C—C—C—C—C—H
R I R D I I
H HHHMHWHHUHH
Sekil 2.6. Kaprik asit
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Kimyasallar Merck’ten temin edilgtir.

2.1.4. Y& asidi karisimlarinin hazirlanmasi (Otektik kari sim)

Birbirleri icinde ¢dzunebilen bir grup maddenen diguk sicaklikta sivilgacak
bicimde diuzenlenrgikarsimidir. Bu tir maddelerden rastgele segilsivi bir kargim
sogutuldusunda, bilgenlerden birinin  katiarak sivi kagimdan ayrilacg bir
sicaklga ulgir. Sicaklik daha da duruldiginde, ayni bilgen katilamayi surirerek
katilsgan ayrilacgl icin geride kalan sivi der bilegsen tarafindan zenginle ve
sonunda sivinin bigmi her iki maddenin kati bir kanm halinde ve ayni anda
ayrilmaya bgladigl bir dezere ulgir. Sivinin katilamaya baladigi sicaklga 6tektik
noktasi denir. Sgutulan sivi bgangicta 6tektik noktasina glacaya kadar herhangi bir
katilasma ve
ayrilma olmaz; bu sicaklik derecesinestifanda, katilgan her iki bilgen, sividaki
bilesim oranini koruyacak bicimde ayrilmayaslza.. Katilasma siresinde gerek biriken

katinin, gerekse arta kalan sivinin gi@ ve sicaklgl degismez.

Yapilan deneylerde kullanilan ve 27-29 C dgebilen cekirdek maddeyi elde
etmek icin belirlenen iki y& asitinden belirli oranlarda alinarak o6tektik kamlar
hazirlanmgtir. Bu kargim oranlarn belirlenirken arzulanan uygulama al&sas
alinmstir. Karisim sonunda erime ve donma noktasi farkh olan ysnkarsim elde
edilmistir. Hazirlanan kasimlarla ergime gizli 1sisi ve ergime araliklari tinde etkili
olunmaya capilmistir. Ergime gizli 1sisinda dnemli bir ggim gerceklgtirmeden
ergime arafiini uygulamada istenen noktalara cekmek hedeflgmmarisim oranlari
asagida belirtildigi gibidir.

% % 75.2 Kaprik Asit + %24.8 PalmitikAsit
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Cizelge 2.1 Kaprik Asit ve Palmitik Asidin Kimyasal Ozellikler

Kimyasallar Kaprik Palmitik Asit
Asit

Formiuller CmHchz C1sH320:

Molekll Agirhgi | 172.27 | 256.43

(g/mol)

Erime Sicakhgi | 30-33 62-65
(°C)

Ergime Isisi | 152.7 185-187
(kJikg)

Isil  lletkenlik | 0.153 0.165
(W/mK) (38,5 °C) | (80°C)
Yogunluk Sivi | 878 847
(kg;'m3} (45°C) (80°C)

Kati | 1004 989
(24°C) (24°C)

Cozeltinin filtrasyonu igin filtre kadi (1 mikrometrelik hassasiyetle) ve
mikrokapsulleri kumga aktarmak icin c¢oOzulmesini @ayan iki farkli ¢dzgen
kullaniimistir. Bunlar NP10 ve BDDAG G10 dur.

2.1.5. Polyester kumsg

HOCH,CH,00C @7@@@(31{2@}1201{

Sekil 2.7. Polyesterin Kimyasal Formuli

Cizelge 2.2 Mikrokapsul Uygulamasinda Kullanilan Kugna Ozellikleri

Kumas Cinsi % 100 PES Tafta Kumma
Iplik Numarasi (Atki) 150 Denye

Iplik Numarasi (C6zgti) 75 Denye

Atkr Sikligi (atki/cm) 26

Cozgu Siklg1 (cozgu/cm) 60

Gramaj 200 gr/m2
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2.2. YOntem

2.2.1. Mikrokapsul yapimi

2.2.1.1. Koaservasyonrsiemi:

Koaservasyon siemi, Berteks AS. tarafindan 6zel olarak yaptirilan aparatta
gerceklatirilmi stir. Kompleks koaservasyon yontemiyle isil regutaspa&layabilecek
FDM’lerin mikrokapsulasyonslemi gercgeklstirilmi stir. Atmosferik kaullarda ¢algan
bu reaktérde dgal polimerlerle denemeler yapilgnve prosesin gerekli yerlerinde

manyetik kagtiricidan faydalanilingtir.

Karistiric
Kontrol
Paneli
Reaksiyon
Haznesi
Filtreleme

Sekil 2.8. Koaservasyoisleminin Gergeklgtigi Reaktor
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Koaservasyorslemi, Ovez ve Yuksel (2002) ile Ozonur ve arkgaianin (2006)
calismalari incelenerek ve ortak noktalar ile sonucamilu etki eden noktalarin
entegrasyonu sunucu ortaya ¢ikglarn basamaklari dahilinde yapiknr. Mikrokapsul
eldesi icin ilk adim, sirekli faz olan su fazi geh-arap zamki ¢ozeltisi) icinde, ya
asitlerini damlalar halinde g@amak yani emdlsiyon elde etmektir. Burada yuzefak
madde olan jelatin ve arap zamki molekullerinderkl®mi birka¢c molekil kalinkinda
olmak Uzere su/ya arayuzeyine gelir, bir kismi da c¢ozeltide kalir gaha sonra
koaservasyon yontemi ile mikrokapsiiller wlu Oncelikli olarak cafilan dgal
polimerler, jelatin, arap zamki, hindistan ceviagasitleri kargimidir. Buna gore:

1. Reaktor ici sicakfiini 40-45 C yapacajekilde su ¢evrimi yapilan reaktorde 40
ml %12,5(a/v) jelatin ¢ozeltisi 1200 dev/dak hik&istirilir.

2. Uzerine 20 g ya asidi kargimi (% 75,2 Kaprik Asit + % 24,8 Palmitik Asit)
damla damla ilave edilerek bir emulsiyon hazirlanir

3. Sdrekli kargtirilan bu kargima 5 dakika sonra tzerine 40 mL %12,5 (a/v) arap
zamki ¢oOzeltisi yine damlalar halinde katilir ve tli&kika daha ayni hizda
karstirihr.

4. Karisimin pH'si (yaklaik 5.00), asetik asit ilavesi ile pH=4.00" e ayadetan
sonra kagtiricinin hizi ayni kalngi ve hemen ardindan kstirma slemi oda
sicaklginda devam etniir.

5. Karisimin seyreltiimesi igin ise Gizerine mimkin gidaca yavave dizenli bir
sekilde 200 ml su puskurtilerek ilave editim.

6. Karisimin capraz ba olusumu ile giclendiriimesi amaci ile 12,5 mL
formaldehid damla damla ilave ediktir. TiUm bu adimlar sturesince, kam
oda sicakiinda sabit tutulmgtur.

7. Bu islem sonunda kagim, NaOH cozeltisi ile pH'si 4.00' dan 9'a ayarlaka
karisim yaklgik 5-10 C ye sgutulmustur.

8. 2-4 saat bu sicaklikta kalan kam, daha sonra filtrelensve kurutulmuytur.

Mikrokapsulleme Uzerinde bircok patentli y@mier olgyturulmustur. Mevcut
patent ve bilimsel literatirde koaservasyon yonteite jelatin-arap zamki

mikrokapsullerin yapiminda, bilhassa akici toz rmaligetirmede bircok zorluklarla
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karsilasildigi bildirilmektedir. Teknik, dgik karstirma hizlari, isitma gereksiniminin az
olusu, kisa polimerizasyon siresi, normal atmoséetlarinda ¢cabma gibi avantajlari

ile endustriyel boyutta uygulanabilir niteliktedir.

Yapilan deneyler sirasinda optimumsggaésartlari ve en uygun madde miktarlarini
belirlemek amacl denemeler yapitm. incelenen makalelerin genelinde kullanilan
jelatin ve arap zamki c¢ozeltileri konsantrasyonu0%R,5 arasindadir. Koaservasyon
icin gerekli sicaklik dgeri ise 40—45 C civarinda tutuljyudaha dgtk sicakliklardan
kaginiimstir.

Koaservasyonda mikrokapsullerin bayuklUklargirma hizina oldukca Igadir.
Karistirma hizi arttikga mikrokapsiller daha kigik oltaakr. Onceki yapilan
koaservasyon camalari incelendiinde kargtirma hizinin kapsigekli ve boyutunda
cok etkili oldysu goérulmigtir. Buna dayanarak kamma bir an bile ara verilmeden
islemin sdrdurilmesine 6zen gosterigtii. Cekirdek madde olarak kullanilan ga
asitleri ve kagrinldiklari oranlar istenilen erime sicakina uygun secilngtir. Deneyler
icin gerekli olan en uygun maddeyi elde edene kadan cagmalar yapilmg ve farkh
FDM’ler kullaniimistir. Sonucta kaprik ve palmitik asitte karar kilmgtnm. Cekirdek
madde olarak y@aasitlerinin secilmesinin en énemli sebebi isgalmIimalar, insan ve

cevre sgligina zararl olmamalaridir.

Koaservasyonsleminde jelatinin Gzerine eklenen her maddenin dami&mla
ilavesi, deneyler sonunda beklenen sonucu eldedetdiger 6nemli adimlardan biridir.
Tam islem adimlarinin ayni sira ile yapgive tim parametrelerin birebir ayni ofglu
deneylerde sadece maddelerin eklenggkillerinin birbirinden farkh olmasi, silem
ciktisinin tamamen @esmesine sebep olmtur. Damla damla eklenen maddelerle
surdurtlen koaservasyon sonucunda kapsulleri elderken, d@rudan madde

eklemeleri kapsul edinimine engel olghwr.

Kargimin ilk pH’sinin 4.00’a ayarlanmasi (asidik), yimeelenen literattirden ortak
ctkarim olup, deneyler esnasinda farkl bigetedenenmergiir. Ancak ikinci yapilan

pH ayarlanmasinda, bazik ghre getirilecek kagim icin 9-11 arasi pH’lar
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uygulanmgtir. pH ayarlamasina kadar olan ttgtemlerin ayni olup sadece bazik pH
degerlerinin farkindan kaynakli ortaya cikan kamlardan, pH dgeri 9 +0,4 olan
karisimdan filtreleme sonucu kapsul eldesglaairken pH dgeri 9,5-11 arasi olan
karisimlarda herhangi bir madde edinimi gercgkiemstir. Bu durum airi bazik
ortamin, kapsul ogumunda bir engel $&il ettiginin acgik bir gostergesidir. Sivi kaim
icinde, formaldehit ilavesinden sonra daha belikgikilde olgan kati partiktller pH 9
degerinde gozlemlenebilirken, pH 9,5 ve lzerinde yaxavg yok olmakta ve pH 11 de

tamamen ortadan kaybolmaktadirlar.

Sivi ¢ozeltinin ilk pH ayari sonrasi Gzereldenen suyun, eklenmekli (en uygunu
puskurtmedir) ve su miktari 6nemli etkenlerden digerleridir. Su, ¢ozelti icindeki
olusacak mikro partiktllerin homojen gaumini sa&lamakta ve c¢oOzeltinin filtreden
geciriimesi gamasinda kolaylik ggamaktadir. Hemen ardindan eklenen formaldehit
bahsedilen bu mikro parcalarin glumuna ve kabuk materyalin sestigesine yardimcli
olmaktadir. Boylelikle elde etmeye caigimiz mikrokapsullerin kabuk materyalinin
darbelere ve ezilmelere kardayanikli olmasini, ¢ekirdek maddenin kabuk gjade
hapsolmasini gamaktadir. Deneylerde, tekrarlanarak uygulanaklifaniktarlarda
formaldehit ilavelerinde en uygun miktar 12,5 mlamak kaydedilmitir. Formaldehit
yerine denegiimiz diger ¢capraz b#ayici olan glutaldehit bazik ortamda 6nce sargymi
ardindan koyu turuncu bir renk aknr. Bu sebeple glutaraldehit kullanimi mamkin

olmamstir.

Bazik pH ayari arkasindan yapilan cozeltgusma glemi, farkh yontemlerle
gerceklatirilmistir. Oncelikli yontem soklama, yani 0 C sicaklikta belli miktar su
icerisine 45 C sicalga sahip ¢ozeltiyi ilave etmek ve kati pargcaciklam sguma ile
ortaya cikmasini kolaygarmaktir. Soklanms ¢ozelti yaklaik 10 C civarina gelmekte
ve karsimi devam etmektedir. Bu yonteme goére elde edilékranparcacik miktari
daha az olup 3&a teknikler denemesine gidilgtir. Son olarak karar kilinan teknik ise
formaldehit ilavesi yapilmgiolan ¢ozeltiyi dgrudan s@utucu igerisine alarak 2—4 saat
boyunca bu kagimi 5-10 C sicaklikta tutmak oltur. Bu metotla edinilen parcacik
miktarinda daha Barili olunmytur. C6zelti sgutucu icerisine konulmadan 6nce de

gorulebilen partikdl olgumu, sgutucudan sonra agtgostermgtir.
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Son olarak gmtma uygulanny bu c¢oOzeltinin filtrasyonu, elde edilen
mikrokapsullerin yikanmasi ve kurutulmagemleri yer almaktadir. Filtrelemsglémi,
cap! 1 miktometre ve Uzeri buyuklikte mikro parti&ii sizmeye yarayan filtre Eed
ile gerceklatiriimistir. Saf su ile yikanan partikiller, yikanmadan é&éngH 9 0,4
degerindeyken yikandiktan hemen sonra pH 8,4@edee gelmektedir. Ardindan,
kapsiller oda sicalginda ve 80 C sicaklikta kurutucularda kurutulmayaklmistir.
Tespit edilen mikroskop goruntileri sonucunda&rddan kurutulan mikrokapsullerin
ceperleri birbirlerine yagik bir kitle olgturmular; oda sicakiinda zamanla kuruyan
kapsiller ise net goruntuler vegtardir. Ancak odaartlarinda kuruyan kapsillerde de
oldukca sert bir madde glumu gorulmigtir. Bu sebeplerden dolayr mikrokapsilasyon
islemi icin maddeyi kurutup, tekrar c¢ozirek kwaaaktarmak yerine sivi-macun
kivaminda iken emdirme banyosu hazirlapmive fulard aplikasyonu
gerceklgtirilmi stir.

2.2.2. Elde edilen mikro FDM’lerle yapilan testler

Mikrokapsul ozelliklerinin test edilmesindBSC, FT-IR, SEM, stereo mikroskop

test cihazlari kullanilngtir.

2.2.2.1. SEM (Taramali Elektron Mikroskobu)

Mikrokapsullerin yuzey 06zelliklerini tayin etmek imng optik taramali elektron
mikroskopu (SEM) kullaniimgtir. SEM gorintl, yuksek voltaj ile hizlandirigni
elektronlarin numune lzerine odaklanmasi, bu eekttemetinin numune yiizeyinde
taratilmasi sirasinda elektron ve numune atomleasiada olgan ceitli giri simler
sonucunda meydana gelen etkilerin uygun algilaandal toplanmasi ve sinyal
guclendiricilerinden gecirildikten sonra bir katotsinlari tiplinin ekranina

aktariimasiyla elde edilir.

Modern sistemlerde bu algilayicilardan getemyaller dijital sinyallere cevrilip
bilgisayar monitoriine verilmektedir. Caha prensibi olarak SEM: optik kolon,

numune hucresi ve goruntileme sistemi olmak tzeterel kisimdan ofmaktadir.
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Mikrokapstillerin karakterize edilmesisleminde elektron mikroskobunun yeri
doldurulamayan bir ©6nemi bulunmaktadir. Elektron knmskobu polimerik
mikrokapsullerin sadece goériunimunun izlenmesi dggil parcacik biuyuklgiinin ve
dagihminin da anlglmasina yarar. Parcacik buyuglinin bilinmesi dretilen
mikrokapsdullerin istenilen uygulama icin uygun olumadgina karar verilmesi

acisindan gereklidir.

a)

Sekil 2.9. a) Mikrokapstullennsitoz halde FDM’lerin SEM géruntusi icin hazirlagmi

numuneleri (kaplama 6ncesi) b) Kaplama sonrasi

SEM goruntisu alinacak numuneler 6ncelikleitsduracaksekilde test aparatlari
Uzerine konumlandirimgtir. Numunelerden gorinti eldesi icin Uzerlerinegpl&ena
cihazinda altin - polodyunkaplama uygulanmtir. 15 dak boyunca devam eden
kaplama ardindan numuneler vakumlanmak Uzere SHislzria yerlgirilmis ve bir
miktar da vakumsiemi icin beklenmgtir. Vakumlamadan sonra numuneler goruntt

almak icin hazir hale gelgierdir.
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Sekil 2.10. SEM Numune Kaplama Cihazi

Cizelge 2.3SEM Ozellikleri

CARL ZEISS EVO 40

Cozundrlak 3.0nm 30 kV (SE)
4.5 nm 30 kV (BSD)
\Voltaj 0.2 - 30 kv |
Biiytitme |7 - 1,000,000 x |
Goruntu 3072 x 2304 piksel
TIFF JPEG

Sekil 2.11. SEM Cihazi
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2.2.2.2. FDM’lerin termal 6zelliklerinin belirlenmesi (DSC)

Faz dgisimini analiz etmenin bgdica teknikleri konvansiyonel kalorimetre,
diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) ve DTA @idinsiyel termal analiz) dir.
Genellikle caitli Ureticilerin verdikleri malzeme 6zellikleri agindan bir belirsizlik s6z
konusudur. Bu nedenle, DSC yontemi ile dahgrdasonuclarin elde edilmesi tavsiye

edilmektedir.

DSC’de numune ve referansin sigakli arttirmak icin verilmesi gereken 1si
miktari sicaklgin bir fonksiyonu olarak o&lculir. Ornek materyalitilgken,
sogutulurken veya sabit bir sicaklikta tutulurkenggulan ya da saliverilen enerji
miktarini Olger. Bu teknikte, referans ile 6rnektgelen veya uzakjan isi farki
sicaklga ya da zamana Pa olarak gosterilir. Bu yontemle ornekteki faz gigmi
sirasindaki 1s1 transferi miktari saptanabilir. &ahs malzemesinin 1s1 kapasitesinin

taranan sicaklik arg Gizerinde iyi birsekilde tanimlanngiolmasi gereklidir.

Sekil 2.12.Perkin Elmer, Diamond DSC
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Cizelge 2.4DSC'nin teknik Ozellikleri

Sicaklik araligi -170 ¢C ile 730 C
Sicaklik dogrulugu +0.12C

Sicaklik ¢ézanarlaga +0.01C

izleme hizi 0.01 2C ile 500 2C/dak.
Kalorimetre dogrulugu <t%1

Kalorimetre ¢dzanurltiga <% 0.1
Kalorimetre duyarlligi 0.2mwW

Dinamik aralik 0.2 mW ile 800 mW

Es sicaklik kaymasi (10 Dak.) -150/1002C <15 mW/ <10 mW

Cizelge 2.5DSC'nin drnek ozellikleri

Kati miktan maksimum 30 mg

Numuneler 1sil olaylar Perkin Elmer marka iand DSC’ de, Azot ortaminda, (-
65-80 C) sicaklik argtinda, 10 °C/ dak 1sitma hizinda dl¢ilerek belirlegtim

2.2.2.3. FTIR kullanarak kimyasal kararhli g1 belirleme metodu

FT-IR Eourier donustimlu kizildtesi), matematiksel Fourier DOgiimi metodu ile
bir dizi frekanslardan okan kirmizi 6tesi sinyalini frekanslarina ayiran herbirini
siddeti ile gOsterensiemdir. FTIR spektroskopi tekginde, hiicresel bikenlere zarar
vermedgi bilinen IR sinin s@urulmasi, molekule 6zgu tigene ve bunun sonucu
olarak da belirli frekans gerlerinde karakteristik sinyallerin (bantlarin) ghasina
neden olmaktadir. Bu sinyallerisiddetinde, bant gesliginde ve frekans drinde
meydana gelen desiklikler, incelenen sistem hakkinda molekuiler digeydnemli
bilgiler vermektedir.

FTIR, 1sil duzenlemede kullanilan mikrokapetinis FDM’lerde kimyasal bir
desisimin olusup olusmadgini belirlemek amaciyla kullanilgtir.
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Sekil 2.13.FTIR, Nicolet 6700, Thermo Scientific

Bu amacla FDM’lerin FTIR spektrumlari alirgtm. Elde edilen spektrum
sonucunda kimyasal yapilarinda biggdem olmadgi belirlenmitir. Numuneler Nicolet
6700 Thermo Scientific cihazinda olculghir. Olcim §leminden 6nce kullanilacak
tum aparatlar kloroform (organik ¢cozilcu) ile teraiainitir. Test edilecek maddeden
(kati halde) az miktarda alarak potasyum bromdir hbigrine karstirilmistir. Pres
cihazina yerlgirilen numuneden bir adet pellet hazirlagme o6lgiim icin FT-IR’'a
yerlestiriimi stir. Olgiim orta dalga sayisi olan 400-4000 arasyafalmstir. Bu dalga
saylisi oranik maddeler icin uygun dalga sayisi @agasyum bromur kaimlari icin

kullaniimaktadir.

Cizelge 2.6Nicolet 6700 Performans Ozellikleri

Spektrum Aralgl (Standai 7800 — 350 1/cm

Optik Cozunurluk 0.09 1/cm

Pikten Pike Ses (1 dak Tarama) < 8.68 x 10-6 AU** (50,000:1)
Dikey lineerlik 0.07 %T

Dalga sayisi hassasiyeti 0.01 1/cm

En yava lineer tarama hizi 0.158 cm/s

En hizl lineer tarama hizi 6.33 cm/s
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2.2.2.4. Mikrokapsullerin kumasa aktariimasi

Hazirlanan mikrokapsuller, konvansiyonel aplikasygantemlerine (emdirme-
kurutma) gore %100 poliester olan perdelik kganaktariimgtir. Kumaa aldiriimak
istenen kapsul miktari tGzerinden hesaplanan vgwiuan c¢oézelti, fulard aplikasyonu

ile kumaa aktariimgtir.

Kapsul Konsantrasyonu (g/L)= (KM*100.000)/[(KA+AR)®0]

KM: Metrekareye uygulanacak kapsul miktari
KA: Kumas agirh gl (g/m2)
AF: (%) Alinan flotte orani (% 70 istenmektedir.)

Hesaplamalar 200 g/L kapsil konsantrasyoneritiden yapilngtir ve kuma
agirhgina gore % 70 flotte alimi gmnmstir. Mikrokapsullerin ¢ozinmesi/ ¢ozelti
icinde homojen dalmasi igin ticari ismi NP10 ve Biodag G10 olan flrkli organik
¢ozgen kullanilmgtir. 6:3:1 orani ile su: kapsil madde: ¢ozgendesanl yaklgik 40 C
sicaklikta olan flotte kunga emdirilmitir. Ardindan kuma kurutulmutur.

Sekil 2.14. Fulard Aplikasyonu Numune Cihazi
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Sekil 2.15.Numune KumgKurutucu

Son olarak kumgiarin isil regulasyon 6zefli ortam kagulu simule edilerek test
edilmistir. Mikrokapsul uygulannyi kumalar test kabini kullanilarak termal 6zellikleri
Olculmistlr. Kabin dg ortamda yalnizca penceresi gginginlarina maruz kalacak
sekilde konumlandirilngi ve icerisine yerlgdirilen termometreyle, slem gérmig ve

gormems kumalarin, kabin sicak@ini zamanla nasil @estirdigi gozlemlenmitir.
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3. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTI SMA

Caitli denemeler sonucu elde edilen optimum deneyultariyla yuritilen proses
ile farkli zamanlarda elde edilen mikrokapsu§@ntem kisminda SEM, FT-IR, DSC
testlerine ve mikrokapsullengnkuma numuneleri ise SEM ile kabin testlerine tabi
tutulmuslardir. Elde edilen sonuglasagidaki gibidir.

Test edilen numune kodlart:
FDM 11, FDM 13 olup her iki kapsulleme metodunde&dbuk malzeme jelatin ve arap
zamki, ¢ekirdek malzeme ise palmitik ve kaprilg sitleri 6tektik kagimidir. Farkli
zamanlarda uygulanan deneylerle edinilen bu nuneurelasindaki benzer ve farkh
Ozellikler testler sonucu ortaya cikyir. Ayrica FDM 11 kodlu numune polyester

kumasin kapsullenmesinde kullanilgtir ve kodu K dir.

3.1. SEM Test Sonuglari ve Goruntuleri

Sekil 3.1.Kapsiillerin stereo mikroskoptan elde edilen gorsiatu
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Sekil 3.1 de go6zlenen goérintl, deneylerden eldeeedidapsillerin kurutulmami
yani jel halinde stereo mikroskopta incelenmesiusonortaya c¢ikngtir. Bu gorintide
kapsillerin 10-30 mikrometre buyuklikte olduklae kiireciklerin diizgigekle sahip
olduklari tespit edilmitir. Kapsullerin dizgin kire formuna sahip olmasirdeney
esnasinda c¢ozeltiyi katirma hiziyla birebir bglantih oldusu testler sonucunda
gorulmis ve literatir taramasinda da bu sonug onaylgimmi

Sekil 3.2.Kapsiillerin stereo mikroskoptan elde edilen gorsiiii

Stereo mikroskoptan elde edilen 2. goruntisg#e mikro kireciklerin kabuk ve
cekirdek goruntileri net bigekilde ortaya c¢ikmstir. Burada dg@al polimer kabgun
oldukca kalin oldgu ve cekirdek madde vyizdesinin ise c¢ok az yer galdi
gOzlemlenmgtir. Bu sonu¢ elde edilmek istenilen durumdan olghuluzaktir. Cunku
mikrokapsul uygulanacak kusglara, isil diizenleyici 6zeflini asil verecek madde olan
cekirdek yani yg asitleri kargimi, yapida ne kadar az ise isil dizenleme o getdirsiz
olacaktir.
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Sekil 3. 3.Jel-Kapsullerin stereo mikroskopta Ustten aydiimagigorintisi

Sekil 3.3 te farkli bir zamanda elde ediimmikrokapstillerin, test edilen jel
formundan alinan sonuclar stereo mikroskop goriimide Usten aydinlatiima yapikni
ve kabuk ile ¢ekirdek net bgekilde izlenebilmgtir. Bu goruntideSekil 3.3’ Gin aksine
kabuk kalinlgr olmasi gerekdi gibi oldukga incedir. Bundan dolay! da ¢ekirdetlarmm
oldukca yuksektir ve bu durum mikrokapsullerin ulggagi tekstil Grinlerinde, bu

urtnlere verilmek istenilen isil regilesyon 6l sazslamada olumlu fakttrlerden biri
olmustur.

10 um EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :17 Sep 2010
Mag= 250K X WD =365mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 3.4.FDM 13 kodlu numunenin SEM goérunttsu
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Yine ayni proses dahilinde gga bir zamanda Uretilmimikrokapsdullerin, yiuksek
sicakhkta kurutulmalar sonucu gan kati formdan alinan SEM gorintileri yukarida
oldugu gibidir. Bu mikroskop goruntistinde ise yakka5-10 mikro metre buytklukte
mikro kureciklerin oldgu ancak bunlarin yuksek sicaklik sonucu birbirlkerin
yapstiklar tahmin edilmektedir. Kapsul-jellerin, buiead hareketle oda sicaginda ya

da 40-50 C sicakhkta kurutulmasi 6n gorilmektedir.

20 pm EHT = 15.00 k¥ Sighal A=SE1  Date :17 Sep 2010
|—| Mag= 100KX WD =355 mm Vacuum Mode = High Vacuum E

Sekil 3.5.FDM 11 kodlu numunenin SEM goérunttsu

Sekil 3.5 te ise elde edilen bir gy jel-mikrokapsuil yapinin kurutma ile kirecik
formunu tamamen kaybetti gozlemlenmgtir. Buradan yola cikilarak jel kurutma
isleminin 80 C sicaklikta uygun olmagdive kapsullerin kirecikeklini ya da kimyasal

olusumu bozdgu tahmin edilmektedir.



55

EHT = 15.00 kV' Signal A= SE1 Date :17 Sep 2010
Mag= 300K X WD =375 mm Vacuum Mode = High Yacuum

Sekil 3.6. Mikrokapsul uygulanmgikumain SEM goruntusiu (K) (% 100 PES kugha

Deneyler sonucu ortaya cikan mikrokapsulyelpl, c¢o6zgenle su icerisinde
¢6zinmig ve emdirme aplikasyonu ile (%70 flotte orani i%)L00 polyester kuma
aktarilmgstir.  SEM  goruntulerinde, kapsullerin - kugnatzerinde az miktarda
konumlandgl gozlenmgtir. Bu durum ¢ keuldan kaynakli olabilir. Flotte oraninin az
olmasi, olgturulan flotte icerisinde bulunan kapsul miktariamolmasi ya da emdirme
yonteminin kapsdullerin ylzeyde tutunmasi icin uydun yontem olmamasgeklinde
yorumlanabilir. Bunlara ¢6zim olarak alinan flotteanini arttirmak yerine c¢ozelti
icindeki kapsul miktarini arttirma ya da emdirmdikgsyonu yerine farkh yontemler

kullanmak tercih edilebilir.

Literatirde gecen ghr aktarma yontemleri arasinda, uygun bir binderddeyi
kumas ylzeyine kaplamaslemi yer almaktadir. Bu yontemlerin etkili olgiu testler
sonucu kabul edilmgi ve dolayisiyla bu konunun devam galalarinda kaplama

yontemine yer verilmesi mumkin gorinmektedir.
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3.2. DSC Analizleri

Numuneler (yakkak 5-10 mg) 6nglemsiz olarak aliminyum 6lcim kabina alinarak
teste bganmstir. DSC’ye alinan her bir numune, 6nce (-85) -@B8icaklik arafiinda
10 C/dak 1sitma hizinda i1sitilgnhemen ardindan 80 - (-85) C sicakliklari arast@a
C/dak sgutma hizinda sautulmus ve yine ayni isitmasliemi uygulanmgtir. Olguimiin

yapildgl atmosfer azot ortamidir.

Method: 10060 -85...80, 10K_min
10060 DSC dt1.00 &

-85.0-80.0°C 10.00°C/min
80.0--85.0°C -10.00°C/min
-85.0°C 2.0 min

. -85.0-80.0°C 10.00°C/min
Synchronization enabled

Integral 2290.03 md
100 Coaling normalized 277.41 Jg*-1
.lTiW

1
[ L]

-l

L]

[]
Integral -2269 85 mJ
normalized -278.60 Jg*-1

-

2. run

i Tran i
Integral -2270.76 mJ
) normalized -275.08 Jg*-1

-60 -40 -20 0 20 40 80 °C

Sekil 3.7.DSC isitma, sgutma, I1sitma grileri, rnek 1

Cizelge 3.11lk 6rnegin erime sicakfil ve erime entalpisi

Ornek 1

1. erime -272.9 J/g £ 4.7 J/g
Sicaklik Aralgi -20...30 C

2.erime -276.7 J/g £ 4.3 J/g
Sicaklik Aralgi -20..30C
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a0
miy

Method: 10060 -85...80, 10K_min

dt1.00s

-85.0°C 2.0 min

Synchronization enabled

Cooling

-

-85.0-80.0°C 10.00°C/min
80,0--85.0°C -10.00°C/min

-85.0-80.0°C 10.00°C/min

Integral 1043.80 m.
normalized 234.25 Jg*-1

r|

v

Integral -1045.31 md
normalized -234.58 Jg*-1

normalized -230.06 Jg"-1

-60 -40 -20 20 40

1. run ;
Integral -1025.14 mJ
0

“C

Sekil 3.8. DSC isitma, sgutma, i1sitma gileri, 6rnek 2

Cizelge 3.2Ikinci 6rnezin erime sicakfil ve erime entalpisi

Ornek 2

1. erime -236.7 J/g +4.2 Jlg
Sicaklik Aralgl -20...20C

2.erime -240.6 J/g = 3.7 J/g
Sicaklik Aralgi -20...20 C

Ayni slem adimlariyla ancak farkl jelatin-arap zamki géteri kullanilarak ve
farkli zamanlarda elde edilgnbu iki 6rnekten de andddigi gibi, kullanilan maddelerin
ylizde oranlari ¢cok dnemlidiilk 6rnekte kullanilan %12,5'lik jelatin ve arap ziam
cozeltisi bizim icin daha uygun erime sicaklik gfalvermektedir.ikinci 6rnekte ise
%10’luk c¢ozelti kullanilmgtir. Kumalara uygulamak istedimiz mikrokapsullerin
erime entalpilerinin de yiksek olmasi bu galmda istenen ger 6nemli faktordiur ve

daha yiksek erime entalpisine sahip olan yineuluane olmstur.




Mikrokapsullerin kabgunda kullanilan maddelerin ylUzde miktarlarinin dazl

olmasi, cekirdek maddenin erimesini zetlaci etki sg&lamistir. Ayni zamanda

cekirdek maddenin erimesi icin ortama verilen i1gtarinda arty gdézlenmg yani erime

entalpisi artmgtir. Bu durum, kapsul uygulanacak kuymg ortam isisini daha fazla

absorbe edebilegmin kanitidir.

10060 DSC  Ormek !
10060 DSC  Ornek ?

Cooling
100 —\
mwW
—
2. run
5 1. run N
r T T ¥ T L] T T ¥ L] T 1
-60 -40 -20 0 40 60 c

Sekil 3.9.1ki 6rnezin DSC erilerinin kiyaslanmasi, I1sitma, gatma, Isitma gileri

Yukarida verilen iki orngn kiyaslanan DSC gilerinde goze carpan 6nemli fark

erime piklerinin sekillerinin ayni olmamasidir. Orneklerin erime akkdr birbiriyle

benzerdir. Bu aralik ilk érnek icin -20 ile 30 C ienci 6rnek icin ise -20 ile 20 C’dir.

Kristalizasyon c¢cok hizlidir cunkl kristaglme piki erime piklerinin aksine fark

edilemitir. Iki 6rnesin erime entalpileri de birbirinden farkhdir.
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3.3. FT-IR Analizleri

%T

A T T T T R T e I R S S S T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Sekil 3.10.FDM 11'nin FT-IR Analizi

FT-IR testi sonucu elde edilen koaservat speMari, karakterize edilngiir. FDM
11 i¢in analiz sonuglarinda 3422, 2950, 2922, 28%K3, 1561, 1467, 1440, 1421,
1341, 1275, 1200, 1075, 1029, 927, 721, 698, 588, &' dalga sayisinda pikler

goOzlemlenmytir.

%T

45+

401

357

304

15572

257
2011
e e e S
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm1)

Sekil 3.11.FDM 11'nin ATR Analizi
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FDM 11 numunesinin ATR analizinde 3343, 298819, 2848, 1640, 1557, 1443,
1419, 1340, 1270, 1078, 1028, 923, 793, 721, 695,d&n! dalga sayilarinda pikler

gorualmektedir.

70
65%
60;
55%
50%
45%

404

16497

357

%T

30-

25+

3222

204
152

10

15608

A T A T L L S T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cnt1)

Sekil 3.12. FDM 13'nin FT-IR Analizi

FDM 13 ile FDM 11 numuneleri madde igarve miktari agisindan ayni olgu icin

FT-IR ve ATR spekrumlarinda dalga sayisgelderi birbirine ¢cok yakindir.

%T

457

40~
357

301

257
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Sekil 3.13.FDM 13'nin ATR Analizi
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Calsmalardan elde edilen kompozit FDM'yi gluran CA-PA (kaprik asit-palmitik
asit) otektik kagimi, aralarindaki kimyasal uygurgun karakterize edilmesi amaci ile

FT-IR spektroskopisiyle test edilgtir.

3600—-3000 cri dalga sayisi arah H20, yani su piklerini ifade etmektedir. 3422
cmridalga sayisi yapida suyun oldmu gostermektedir. 2950 ve 2851 -Endalga

sayllarinda ise C—H gerilme tiieni goraimistar.

1655-1653 cri aralginda bulunun pikler —C—O—-Csdker) ve —NH2 (protein)
gruplarinin birlgmis oldugunu gostermektedir. FDM 11 mikrokapsdillerinin FT-IR
spektrumunda yer alan 1653 ¢ndalga sayisi da jelatin ve arap zamkinin iinig
oldugunu yani komplex koaservasyogleminin bagarili bir sekilde gerceklgigini
gostermektedir. 1561-1559 charasi yer alan pikler amino gruplarini ifade etedir.
Bu durumda, elde edilen kimyasalda amino gruplanrbuaktadir. Clinki spektrumda
1561 cm!® dalga sayisinda pik yer almaktadir. 1440cdalga sayiskarbonile kongu
metilene ait absorpsiyonu ifade etmektedir. Bgedde ortaya cikan pikler gaasitlerinin
yapidaki varlgini gostermektedir. Alifatik C—N titresimi 1200-1170 cni arasinda
goranmitur. Diger taraftan eter kopristunden dolayi C—O—C gerilitnesimi 1075
cm! dalga sayisinda pikler yer akmr. 698 cm?! dalga sayisi OH gerilmesine ait
g6zlenen absorbsiyonu ifade eder. Otektikgramn —OH fonksiyonel grubunun salinim
ve titresimlerine uygun dgen dalga sayisi 721 cide bulunmstur (Karaipekli ve Sari
2008).

1467 cmt ve 1341 cnt deki bantlar C-H, OH veya CHbikilmelerini temsil
etmektedir.1421cnr? deki glcli bant arap zamkindaki C-O gerilmesi ve l@Hilmesini
gostermektedir. 1276mr’de C-O gerilmesi pikleri mevcuttur. 92@nr’de O-H dizlem

disi egilmesi absorbsiyon bantlari bulunmaktadir.

FDM 11 ve FDM 13 kodlu mikrokapstul numunateayni miktar malzemelerle ve
ayni prosese farkli zamanlarda hazirlagtmiHer iki numune de FT-IR ve ATR
spektroskopisinde hemen hemen ayni dalga sayitapikier vermgtir. Buradan yola

cikarak, farkli zamanlarda yapilmasingmeen mikrokapsul maddelerin kimyasal
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iceriklerinin ayni oldgu ve kimyasal uyumlugun her zaman géanabildigi ortaya

ctkmaktadir.

3.4. FDM’de Depolanan Enerji (Gizli Ist)

25cm/

< 28cm

B0 cm

Sekil 3.14. Simule Odacik

Odanin sicakdini desistirmek icin gerekli olan 1s1 miktari mikrokapsuller

alacai/verecgi 1siya agit olacgsindan yola ¢ikilarak;

QFDM: Qhava (1)

Odanin sicakgini 1,5 C dgistirmek icin gerekli olan i1s1 miktart;
Q hava: m hava X CV hava X (T ilk = T sor) ............................... (2)

Odanin sicalginin istenilen derecede glgtirmek icin mikrokapsullenngiFDM’

lerin alac@i/verecgi is1 miktart,

Q EDM = M EDM X AH rime/donma «eeeee s eereeenreansereeerereeensennens (3)
QdepO:mFDMxH PP (-
Qy 2220 gX 179,98 /g = 3995556 3 v (5)

Depolama verimi :(%r(Qdepo) X100 e (6)
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FDM’li kumain simule oda@mn camina takilmasiyla i¢c sicakhk ggminin
yaklasik 0,5-1,5 C oldgu go6zlemlenmgtir. Sicaklhk 27 C’nin Uzerine ¢ikmaya
basladiginda faz dgisimi baslamaktadir. Mikrokapsullenmis FDM’lerde ise gundiz
sicaklgin yukselmesi ile gerceklen termal enerji depolageae saatlerinde sicaklik
disusuyle birlikte sivi-kati faz dg@simi sirasinda age ¢ikmakta (geri salinim) ve ic

ortam sicakiginin korunmasinda yardimci olmaktadir.

D&emelikler gibi az yilkama gerektirecek son kullanimiinlerinde muamele
edilmis PES liflerinin kullaniimasi iyi sonuclar verir. Baclar mikrokapsullenrgi
FDM’lerin kumaglarin yapisina katilmalariyla, pasif yalitim etkisiilaveten ekstra

dinamik 1s1 yontemi yapilabilegai agikca gostermektedir.

Cizelge 3.3.500 kg/m 2 ygunlukta paketlenngilif kitlesinin 1sil iletkenligi

LiF CINSI ISIL ILETKENLIK (miliw/m.K)
Pamuk 71

Yun 54

ipek 50

Nalyon 250

Polyester 140

Polietilen 340

Polipropilen 120

Durgun hava 25

Cizelgede goruldgi gibi, tekstil liflerinin 1sil iletkenlgi havadan yuksek, dolayisi

ile yalitim yetenekleri daha diikttir. Gerekli Dgerler;

Cvhava =1.714 kcal/kgC

AH erime = 171,22 J/g ( kaprik asit / palmitik asit otéddtiarisimi)

AH gonma = 173,16 J/g  ( kaprik asit / palmitik asit Oi&ktarigimi)
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Phava = 1.2922 kg/m

Buradan yola ¢ikilarak yapilan hesaplamatewusunda 1,5 C lik ortam gikli gi
icin 3 gr lik kapsullenngi FDM’nin gerekli oldgu gorualmigtar.

3.5. Kabhin Testleri

Yukaridasekli verilen, normal oda boyutlari gz online alakahazirlanan, simule
odacik ile mikrokapsullemalemine tabi tutulmg % 100 PES kungéarla kabin testleri
gerceklatirilmistir. Ayni zamanda siem goérmemi kumalarla da yapilan kabin
testlerinin sonugclari gder sonuglarla kiyaslanarak, mikrokapsullengeemi gérmi
kumsglarin kullanilldgi odalarda, perdelik kumgkarin oda keullarini etkileyip
etkilemedgi tespit edilmeye cajiimistir.

Farkli g/m degerlerine sahip % 100 PES kugtex kabin testi icin uygun perdelik
boyutlara getirilerek, kabinin camina takilmak siyte testlere bganmstir. Testler
sonucunda her bir kurgtan belli bir zaman sonrasi elde edilen sicakligederinin

ortalamasi alinarak sayisal sonuclar grafikleresyidmistir.

islem Gérmemi s Kumas

31
30 -
29
28

27 /
26
25

sicaklik (C)

0 2,7 4,2 58

zaman (dak)

Sekil 3.15.Simule Oda Sicaklinin Zamanla Dgisimi (Islem Gormemi Kumaslar)
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islem Gérmii s Kumas

30

29 _—
Q/ 28 1 ///
x
] 27 -—
@

26

25

0 2,7 4,9 8,3
zaman (dak)

Sekil 3.16.Simule Oda Sicakiinin Zamanla Dgisimi (Islem Gormig Kumaslar)

Sekil 3.15 ve 3.16 da sicaklik-zaman ggafverilen % 100 PES kungkara
mikrokapsul glemine tabi tutulmadan veslem sonrasi odacik testi uygulargim.
Kumaglarin herbiri birden fazla teste tabi tutulgtardir. Grafikteki sicaklik ortalama
deserleri +0,5 C sapmalar gostermektedir. Olciimiu yapikumalarin ise ortalama
zaman dgerleri, degisik kumaslarda +1 dak farkliliklara sahiptirleislem gérmemj
kumglarla, odanin sicakli ortalama 2,7 dak sonra 27 C'den yakta29 C'ye
cikarken, kapsulsiemi gormig kumalarla ayni boyutlardaki oda ayni sire sonrasi 27
C'den ortalama 27,7 C'ye cikgtir. Islemsiz kumalar ile oda sicakpinin 4,2 dak
sonunda 29,9 C'ye wagl gozlemlenirken, mikrokapsullengpnkumalarin, 4,9 dak

sonra oda sicalgdini ortalama 28,3 C’ye kadar ¢ikmasina izin veetikforilmektedir.

Islem gérmemi kumalarin perde olarak kullanilgh odacikta i¢ sicaklik 30,6 C'de,
ortalama 5.8 dak sonra sabitlenirken, mikrokapsig&rdelerin kullanildii odada
sicaklik ortalama 8,3 dak sonra 29,5 C’'de sabitlgftmBu kumglarla sglanan kabin
sicaklgl, dis ortam sicakfiindan yaklask 3 C daha diiktir. Ancak glem gérmemy
kumaslarin bulundgu ortam sicakfii dis ortam sicakfindan 1,5-2 C dfilktir. Bu test

esnasinda gliortam sicakfii 32-33 C civarindadir.

Ds sicaklga goére yaklgk 3 C az olan odacik sicagiistenilen isi konforunu

sgslamak igin gayet uygun bir gerdedir.
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Mikrokapsulleme slemi gormi ve bu gleme tabi tutulmangi kumalarin
kullanildigi kabin testlerinde, oda sicakliklik farklarinintatama 0,5-1,5 C oldiu
tespit edilmgtir. Bu durum kapsul slemine tabi tutulmgi kumalarin ortamin isil
konforunu 0,5-1,5 C sicaklik gerlerinde iyilstirdigini gostermektedir. Ayrica,
sicaklik-zaman grafinden glem gérmemy kumagin bulund@gu ortamda sicakiin
daha hizh ve sdrekli bir agti gosterdéi net bir sekilde ortaya cikmstir.
Mikrokapsullenmg kumglarda ise sicaklik aginin daha yawa oldugsu
gozlemlenmgtir. Grafik dezerleri, mikrokapsullemesieminin, perdelik kumglarda oda

icindeki 1s1 konforunu sdadigini gbstermektedir.

Farkli gramajlara sahip kugharla her biri icin birim girligina gore emdirilen
kapsul miktari aynidir. Yapilan kabin testlerindela 1s1 konforu acgisindan istenilen
sonuglarla kamlagiimistir. Kapsul slemi gormi kumalarin perdelik olarak kullanilgi
odalarda, slem gormemy kumalarin kullanildgl odalara gore ic ortam sicakinda
salanan 1sil konfor dgerleri (0,5-1,5 C), ukalmaya calgilan deerlere gore (4-5 C)
yetersiz kalmaktadir ancak kugaaaktarilan kapsil miktari gbz onlne algdda
ortalama 1 C lik argi onemli sayilabilir. Daha yiksek isil glgm degerleri elde
edilebilmesi icin kumga aktarilmasi gereken kapsul konsantrasyonu miktamlaha

yuksek olmasinda yarar olacaktir.
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4. SONUC

Bu calimada ev tekstilinde kullanilacak materyallerde, llikte perdelik
kumglarda, FDM’ler kullanilarak isil regilasyon ggamaya yonelik mikrokapsul
hazirlanmg ve hazirlanan bu mikrokapsuiller ga yontemlerle kumgara
uygulanmgtir. Calsmada amaclanan ise mikrokapsglemi uygulanmy kumglarin,
uygulama gormemi kumglara kiyasla bulunduklari ortamlarda isil regilamyo
sgglamalari ve dier ortamlara gore fark edilebilir bir 1sil konfotde edilmesidir.
Yapilan deneylerden elde edilen madde ile kdanen DSC, FT-IR, SEM ve kabin
testleri incelendiinde, calsmanin amacina wfagr ancak muhtelif dneriler ile daha
olumlu sonugclara ulalacasl agikga gozlemlenrytir.

Mikrokapsulleme yodntemi olan koaservasyonnig@k disik karstirma hizlari,
Isitma gereksiniminin az aju, kisa polimerizasyon suresi, normal atmoséetlarinda
calisma, endustriyel boyutta uygulanabilir gibi avarasjl dolayisiyla secilni ve
optimum prosessartlari denemeler yoluyla bulungwe uygulanmgtir. En verimli
proses keullari su sekildedir:

1. Incelenen makalelerin genelinde kullanilan jelate arap zamki cozeltileri
konsantrasyonu %10-12,5 arasindadir. Yapilan deneyize arap zamki-
jelatin ¢ozeltileri icin en uygun miktarin %12,5dagunu gosternsiir.

2. Onceki yapilan koaservasyon eaialari incelendiinde kargtirma hizinin
kapsil sekli ve boyutunda cok etkili oldw gorulmigtir. Buna dayanarak
karisima bir an bile ara verilmedeglemin surdurilmesine 6zen gosterigtim

3. Cekirdek madde olarak kullanilan gaasitleri ve kamrinldiklari oranlar
istenilen erime sicakiina uygun secilmgtir. Bu oran % 75,2 kaprik asit +
%24,8 palmitik asittir. Cekirdek madde olarakgyasitlerinin secilmesinin en
onemli sebebi ise gl olmalari, insan ve gevreg@ezina zararli olmamalaridir.

4. Damla damla eklenen maddelerle surdirilen koasgmasonucunda kapsiller
elde edilirken, dgrudan madde eklemeleri kapsul edinimine engel glamu

5. pH deseri 9 olan koaservattan filtreleme sonucu kapsdésl sglanirken pH
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degeri 9,5-11 arasi olan kamlardan herhangi bir madde edinimi
gerceklgmemstir. Bu durum airi bazik ortamin, kapsul ggumunda bir engel
teskil ettiginin acik bir gostergesidir.

6. Sivi ¢ozeltinin ilk pH ayari sonrasi tzerine ekieseyun puskirtme yontemi ile
eklenmesi ve su miktari 6nemli etkenlerdegedieridir. Su, ¢ozelti icindeki
olusacak mikro partikillerin homojen gdimini sa&lamakta ve c¢dzeltinin
filtreden gecirilmesi gamasinda kolaylik ggamaktadir.

7. Formaldehit, mikro parcalarin glumuna ve kabuk materyalin sestigesine
yardimci olmaktadir; elde eitmiz mikrokapsullerin, kabuk materyalinin
darbelere ve ezilmelere kardayanikli olmasini, cekirdek maddenin kabuk
icerisinde hapsolmasini @amaktadir. Deneylerde, tekrarlanarak uygulanan
farkli miktarlarda formaldehit ilavelerinde en uygumiktar 12,5 ml olarak
kaydedilmitir.

8. Koaservat hazirlanirken uygulanan karma sleminde en uygun hiz 1200
dev/dak belirlenngtir.

9. Kapsul olyumunda, ¢Ozeltinin gmtulma gleminin ¢ok énemli bir yeri vardir.
En ygsun kapsil olgumu, formaldehit ilavesi ardindan, c¢ozeltiyi gdodan
sogutucu icerisine alarak 2—4 saat boyunca 5-10 (kiskta tutmak kguluyla
gerceklgmistir.

10.Mikroskop test goruntuleri sonucunda, 80 C sicasliklggrudan kurutulan
mikrokapstullerin ¢eperleri birbirlerine yagt bir kitle olwturmular; oda

sicaklginda zamanla kuruyan kapstiller ise net gorinti iéerdir.

FDM kullanan sistemlerde en 6nemli problemler kulha aralgina uygun madde
bulma ve kullanilan organik FDM’lerin guk sl iletkenlgidir. Dustk 1sil iletkenlik isi
depolama esnasinda isi1 yukleme ve geri kazanmanzansattirmakta ve 1si depolama
etkinligini distrmektedir. Elde edilen sonuglar dikkate alinataézirlanan ya asidi

Otektik kargimlarin tatmin edici isil 6zelliklere sahip oldukl&elirlenmitir.

Tekstil alaninda kullanilan 1sil dizenleyiozellige sahip maddeler arasinda,
literatirde en fazla yer alanlar, ¢ekirdek matergkrak parafinler; kabuk materyal

olarak ise melamin-formaldehittir. Bu maddelerimte#ik olmalari, insan ve cevre
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sgligl acisindan tehdit ojturmalari, bizi dgal polimerleri kullanmaya yoneltstir.
Tamamen dgal FDM olan hindistan y@aasitlerinin toksisite dgerlerinin sifir olmasi,
otetiktik karsimlari sonucunda ortaya cikan 1sil 0Ozelliklerinitekstillerde 1sil
dizenleyici olarak kullanilmaya uygun olmasi gikbsplerle deneylerimizde kaprik
asit ve palmitik asit kagimi FDM’ler ¢ekirdek madde olarak tercih ediytm. Arap
zamki- jelatinin ise kabuk materyal olarak tercitilreelerindeki sebep yine dal
polimer olmalari, kanserojen ya dagsga zararli herhangi bir kimyasal icgei sahip

olmamalaridir.

Caitli denemeler sonucunda elde edilen optimum dekegullariyla yurattlen
proses ile Uretilen mikrokapsuller SEM, FT-IR, D$&3tlerine ve mikrokapsulleme
islemine tabi tutulmgt kuma numuneleri ise SEM ile kabin testlerinden gegendir.
Elde edilen sonuclaagidaki gibidir:

1. Deneylerden elde edilen kapsullerin kurutulmgnyani jel halleri stereo
mikroskopta incelenginde, ortalama c¢ap boyutlarinin 10-30 mikrometre
oldugu tespit edilmgtir.

2. Stereo mikroskopta incelenen kirecik goruntilerirdiizgin sekle sahip
olduklar1 ve kapsullerin diizgun kire formuna sablipasinin, deney esnasinda
cOzeltiyi karstirma hizinin birebir etkili oldgu testler sonucunda gorulmire
literattr taramasinda da bu sonug¢ onaylatimi

3. Stereo mikroskoptan elde edilen gorintilerde mikiweciklerin kabuk ve
cekirdek goruntuleri net bigekilde ortaya cikmgtir. Burada kabgun oldukca
kalin oldgu ve c¢ekirdek madde vyuzdesinin ise ¢ok az vyer galdi
g0Ozlemlenmgtir. Bu durum elde edilmek istenilen sonucgtan bwaaktir. Clnku
mikrokapsul uygulanacak kumiara, isil dizenleyici 6zeflini asil verecek
madde olan cekirdek, yapida ne kadar az ise 1séméme o denli yetersiz
olacaktir.

4. Uretilmis Mikrokapsiil jellerin, yuksek sicaklikta kurutulraal sonucu olgan
katl formdan alinan SEM goruntllerinde yakkab-10 mikro metre buyuklikte
mikro kurecikler oldgu tespit edilmy, ancak bunlarin yiksek sicaklik sonucu

birbirlerine yapgtiklari disuntdlmistir. Buradan hareketle, kapsul-jellerin, oda



70

sicaklginda ya da 40-50 C sicaklikta kurutulmasi 6n goekdiedir.

5. Yine, SEM goruntulerinden, jel kurutmaleminin 80 °C sicaklikta uygun
olmadgi ve kapsdullerin kirecikeklini ya da kimyasal okumu bozdgu tahmin
edilmektedir.

6. SEM goruntulerinde, kapsullerin kugnaizerinde az miktarda konumlagdi
gozlenmgtir. Bu durumun Uc¢ kquldan kaynakli olabilegg saniimaktadir.
Flotte oraninin az olmasi, gturulan flotte icerisinde bulunan kapsul miktarinin
az olmasi ya da emdirme yonteminin kapsdullerin ydeetutunmasi icin uygun
bir yontem olmamassgeklinde yorumlanabilir. Bunlara ¢6zim olarak alinan
flotte oranini arttirmak yerine c¢oézelti icindekigsiil miktarini arttirma ya da
emdirme aplikasyonu yerine farkli yontemler kullanercih edilebilir.

7. DSC testlerinde, mikrokapsullerin kahunda kullanilan maddelerin yiizde
miktarlarinin  fazla olmasinin, c¢ekirdek maddeninimesini zorlgtirdig
g6zlemlenmgtir. Ayni zamanda c¢ekirdek maddenin erimesi icitaora verilen
Isi miktarinda ar§ig6zlenmg yani erime entalpisi de artgtir.

8. DSC @rilerinden, FDM’nin erime arazinin -20 ile 30C oldgu, erime
entalpisinin ise -272.9 J/g + 4.7 J/gdee sahip oldgu tespit edilmytir.

9. FDM 13 ile FDM 11 numuneleri madde ig@rve miktari acisindan ayni olgu
icin FT-IR ve ATR spekrumlarinda dalga sayisgeteri birbirine ¢ok yakindir.
Mikrokapsul yapilarda, su pikleri, C—H gerilme &timi, —C—-O-C ¢eker) ve —
NH: (protein) gruplari, karbonile kagu metilene ait absorpsiyonu, alifatik C—N
titresimi, OH gerilmesine ait absorpsiyon, C-H, OH veyd-®ukulmeleri, O-H
diuzlem dgi egilmesi absorbsiyon bantlari tespit edigtim.

10. Mikrokapsullenmis FDM’lerin gergeklesen termal geMer sirasinda, sicaklik
yukselmesinden ve ger ds etkiler ile yapisal yonden etkilenmgdi
belirlenmitir.

11.Farkh gramajlara sahip kumdarla yapilan kabin testlerinde, oda 1s1 konforu
acisindan istenilen sonuclarla g&asiimistir. Kapsul slemi gormi kumalarin
bu isleme tabi tutulmamngi kumalarin kullanildg kabin testlerinde, oda
sicakhkhk farklarinin ortalama 0,5-1,5 C offlutespit edilmjtir. Amaclanan
degerlere ulamak icin kumaa madde aktarimi metotlarini tekrardan gdzden

gecirmek ve bu yonde catnalar yapmakta fayda olagiadistiintlmektedir.
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Sicaklik dgisimlerine kasi tampon etkisi yapan FDM’lerin 1s1 dizenlemeye

yonelik kullanimi, cevre kallarina bgl olarak sistem sicaldinda meydana gelen

desisimleri en aza indirme amachdir. Ortamda bulunarvene enerjiyi daha verimli

kullanmak ve ortamin isisal konforunu arttirmak eryla FDM’lerin kullanimi 6nem

kazanmaktadir ve kisa sireli enerji depolamalafdi Fkullanimi oldukca yaygindir.

Enerji ihtiyaclarini kagilama acisindan zorluklarla k#esilan bu doénemde en

ki¢lgiinden en buygiine batun katkilara ihtiyag vardir. Enerji Gretim tiiketimindeki

ekonomik, temiz ve gevreyle dost olan yeni ve yamebilir enerji kaynaklari arasinda

yer alan FDM’lerin ev tekstilinde kullaniimasi cevrs&ligi ve enerji tasarrufu

acllarindan gagidaki faydalari sglamaktadir:

Fosil yakit kullaniminin azaltiimasi ile iklim gigikli gine yol agan sera gazi
emisyonlarinin azaltiimasi,

Ortamin s@utma yukindeki azalmaya $a olarak gerekli sputma cihazinin
kapasitesinin daha gk olabilmesi ile tiketicinin ekonomisine katkgtemasi,
Ozon tabakasina zarar verengwbicu gaz gruplarina olan gereksinimin
azaltilmasi,

Saogutma icin kullanilan elektrik tiketiminin azaltilmaile s@utma yukindn
cok arttgl yaz aylarinda elektrik arzinda kdasilan sikintilarin azaltilmasi,
Ekonomikligin yani sira enerji guvenigi ve sureklilgi gibi 6nemli katkilar

sglanabilir.

Tez calbmasindan daha verimli sonuclarin elde edilmesi g@vam nitelinde

yapilmasi Onerilen ¢gmalar gaagidaki baliklarda toplanmytir:

Mikrokapsulleme sirecinde yiksek oranda FDM icekapsillerin tretimini
sglayarak, termal kapasitesi maksimum seviyede nikkirecikler Gretmek,
Gelistirilen mikrokapsilleme prosesini ideal uygulagetlarina kavsturmak
Uzere, kagtirma hizi, sicaklik, stire ve pH gibi proses paitagherinin ¢aitli

seviyelerini deneyerek, parametre seviyelerininrmikireciklerin blyuklga,
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dizgunligl, bouydklak dghmi ve termal oOzellikleri Uzerindeki etkilerini
incelemek; 10Qm’dan ktcuk kirecik oranini yikseltmek,

= FDM iceren kumsglarin kullanimlari sirasinda birden fazla yikamaygakuru
temizlemeye kar dayanimlarini ve termal acidan oOzelliklerini kgup
korumadiklarini test etmek,

= Tekstilde mikro FDM’lerin uygulanmasina ilave ollranikrokapsullenmy
koku, boécek kovucu maddeler, gic tatduk maddeleri, antimikrobiyal
maddeler, boyalar vb. uygulamalar yapilarak, téksim kullanim alanlarini
gelistirmek ve gerngletmek,

= Farkh oranlarda ve ggsik yag asitleri denenerek, tekstilin kullanim alanina
uygun isil 6zelliklere sahip gal FDM’ler elde etmek,

= Mikrokapsul glemine tabi tutulmg ve slem gormemi kumalarin renk, ik,
yikama hasliklarini kiyaslamak, ayrica kytasa mukavemet testi uygulamak,

= SEM testleri sonucu mikrokapsullerin kugn@istinde az konumlanmasiyla,
kumg Uzerinde daha fazla kapsuil yaieini ve s&lam tutunmasini ggamak
amacli, uygun bir binderle maddeyi kugnaizeyine kaplamsalemini, emdirme
yontemi yerine uygulamak gibi ¢gttnalar, daha gkl olabilir.

Bu calmada, mikrokapsullenmiFDM’ler, ev tekstili amacli kullanilacak perdelik
ve d&emelik kumalara uygulanarak, ortamin isitmagstma yukinin azaltiimasi
hedeflenmgtir. Tezin amacini gergelgiérmek icin FDM gelgtirilmis, 1sil 6zellikler
belirlenmi ve tekstil trinlerinde FDM kullanimi uygulamalacdk denenngtir. FDM
kapsillenmesindeki amac¢ maddenin kapsil icinde diagak faz degisimini kapsul
icerisinde gerceklestirmesidir. Boylece FDM'in laimi kolaylasirken 1si transferi
acisindan yizey alani artacagindan daha elvensirtam olusmaktadir.

Sonug olarak, yaasitlerinin faz dgistirme araliklarinin sinirli oldgu yoninde
genel elgtiriye karin, yag asitlerinin otektik kagimlari ile uygun termal yalitim
Ozelligine ve erime noktasina sahip gabd FDM’ler elde edilmy ve tekstillere
aktarilarak, bulunduklari ortamin 1sisini duzerdeyizellikleri taidigi testler sonucu

tespit edilmgtir.
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FDM Adi Te |[H Kaynak URL/Kaynak
T |klkg
E117 117 | 169 EPS Lid
RUBITHERME RT 100 |latent heat paraffin |99 [ 1563 RUBITHERNM GmbH | www nubitherm.com
RUBITHERME RT 20 latent heat paraffin | 90 [194 RUBITHERNM GmbH | www.rubitherm.com
EBG B3 |163 EPS Lid
THED Salthydrate 89 (149 |TEAF Www.teappcm.com
Engthrital Trimethyr H Kakiuchi et al
PCM 86 olethans 86,1 | 246 Mitzubishi Chemical | Futurestock 2003
Engthritol Trimethyr
olethanaTrimethyr H Kakiuchi et al
PCM 80 olpropans g0 [231 Mitsubishi Chemical | Futurestock 2003
RUBITHERME FX 80 latent heat powder |77 |91 RUBITHERM GmbH | www. rubitherm.com
|atent heat
RUBITHERME GR 20 granulate 79 M RUBITHERM GmbH | www.rubitherm.com
latent heat fibre
RUBITHERME FB &I board 79 132 RUBITHERM GmbH | www.rubitherm.com
RUBITHERME RT 80 latent heat paraffin | 79 | 175 RUBITHERNM GmbH | www . rubitherm.com
Salzhydrat’Salz
PCM72 cutektikum 72 Merck KiGah
Clim3el C 70 70 194 Climator www. climator.com
RUBITHEEME RT 65 latent heat paraffin | 64 | 173 RUBITHERM GmbH | www rubitherm. com
ClimSel C 58 53 |364 Climator www. climator.com
ES8 3 | 226 EPS Lid
THAE Salthydrate A8 | 226 TEAF WWWw teappcm.com
STLSS
(Sodiumacetatetrihydrat
&) Salthydrate 05 |242 Mitsubishi Chemical
T (Mitsubishi license) | Salthydrate e 242 Cristopia
latent heat fibre
RUEBITHEEME FEB 54 board 55 135 RUBITHERM GmbH | www.rubitherm.com
RUBITHERME RT 54 latent heat paraffin |55 | 179 RUBITHERM GmbH [ www.rubitherm.com
RUBITHERME Px 52 |atent heat powder | 53 [ 103 RUBITHERM GmbH | www. rubitherm.com
STLAZ
(Sodiumacetatetrihydrat
=] Salthydrate A2 [201 Mitsubishi Chemical
E43 43 [201 EPS Lid
ClimSel C 48 42 324 Climator www. climator.com
STL4T
(Sodiumacetatetrihydrat
e eut.) Salthydrate 47 |2 Mitsubishi Chemical




82

RUBITHERMBERT & latent heat parafiin [ 8 174 RUBITHERM GmbH | www.rubitherm.com
ER 8 140 EPS Lid

Al 8 220 EPS Lid

RUBITHERMBEFRT 5 latent heat paraffin |7 bl RUBITHERM GmbH | www. rubitherm.com
E7 [ 20 EPS Lid

ClmSel C7 7 62 Climator www_climator.com
THT 7 89 | TEAR W teappc.com
RUBITHERME RT -2 latent heat paraffin | 6 214 RUBITHERM GmbH | www. rubitherm.com
A4 4 27 EPS Lid

THO 0 334 | TEAR W teappc.com
RUBITHERME RT -7 latent heat paraffin -3 165 RUBITHERM GmbH | www. rubitherm.com
SMNO3 Saltsolution -3 328 Cristopia

STL-3

(sodiumcarbonate sol) | Saltsolution -3 328 Mitsubishi Chemical

TH-4 -4 286 |TEAFR WNW Teappem. com
SMNOG Saltsolution -6 284 Cristopia

STLG

(potasiumhydrogencarb

onate sol) Saltsolution 6 284 Mitsubizhi Chemical

TH-10 -10 |283  [TEAP W teappc.com
SMN10 Saltsolution -11 (310 Cristopia

STLMN10

(Pottasiumchloride

solution) Saltsolution 11 |21 Mitsubishi Chemical

SM12 Saltsalution -12 (306 Cristopia

SMN15 Saltsolution 15 (3N Cristopia

STL-16

(fammoniumchlonde

solution) Saltzolution -16 |0 Mitsubizhi Chemical

TH-16 -6 |288  [TEAP Wi teappc.com
SN18 Saltsolution -18 [268 Cristopia

STL-21 (sodiumchloride

solution) Saltsolution =21 (240 Mitsubishi Chemical

SN2 Saltsalution =21 (240 Cristopia

TH-21 =21 |232 | TEAR Wi teappc.com
SMN26 Saltsolution -26 | 268 Cristopia

SNZ9 Saltsolution =28 [233 Cristopia

TH-21 31 1A TEAP Wi teappc.com
SN33 Saltsolution -33 (245 Cristopia
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EK 2: Erime Noktasi 20-30 °C Arasinda Olan Ticari FDdvih
Termofiziksel Ozellikleri

Erime H
PCM adi tard sicakhgi °C Kaynak
°C kdrkg
E30 30 201 EPS Ltd
STL30 (Trimethylolethane Mitsubishi
Hydrate) org.Hydrate 30 Chemical
TH29 Salthydrate 29 188 TEAP
latent heat RUBITHERM
RUBITHERM® RT 27 paraffin 28 179 19/34 GmbH
latent heat RUBITHERM
RUBITHERM® GR 27 granulate 28 72 19/34 GmbH
latent heat RUBITHERM
RUBITHERM® PX 27 powder 28 112 19/34 GmbH
A28 28 245 EPS Lid
S27 Salthydrate 27 207 Cristopia
STL27 (Calciumchloride Mitsubishi
hexahydrate) Salthydrate 27 213 Chemical
latent heat RUBITHERM
RUBITHERM® RT 26 paraffin 25 131 15/30 GmbH
ClimSel C 24 Salthydrate 24 216 15/45 Climator
A22 22 220 EPS Ltd
latent heat RUBITHERM
RUBITHERM® RT 20 paraffin 22 172 11/26 GmbH
E21 21 150 EPS Lid




EK 3: Ticari olmayan FDM’ler
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Syukn Himran, Aryadi Suwono,
Hexadecane 18,1 238 14094
Hawes, DW_; Feldman, D Banu,
Potassium fluoride 0.2 Energy Buildings 20 (1993) 77-
tetrahydrate 18.5 23 a6
Salyer, Q. Ival, Sircar, Anil K
Butyl Stearate 18,5 126,6 1980
Hawes, DW_; Feldman, D Banu,
0.2 Energy Buildings 20 (1993) 77-
Propyl palmitate 19 186 a6
Hawes, DW_; Feldman, D Banu,
0.2 Energy Buildings 20 (1993) 77-
Butyl stearate 19 140 a6
capric (61,5 Sww)-lauric
acid(38, 5%w) mixture 19 132
Capric- Laurc 61,5-38.5 P. Kauranan, K. Peippo, P.D. Lund,
% 19,1 132 1991
Salyer, Q. Ival, Sircar, Anil K
Chartoff, Richard P.; Miller, Danigl
Tech Grade Cctadecane 19,2 207 E. 1985
Salyer, Q. Ival, Sircar, Anil K.
Butyl Stearate 18.5 150,58 1880
Salyer, Q. Ival, Sircar, Anil K.
Chartoff, Richard P_; Miller, Daniel
Witco K-G1 188 195,68 E.; 1985
Arcstophenone CEHRCOCH3 20 Lane, George A 1923
Salyer, Q. Ival, Sircar, Anil K.
Chartoff, Richard P_; Miller, Daniel
Octadecane 20,1 252 E.. 19385
n-heptadecane 207 175 Fadl, R.J.; 1991
Salyer, Q. Ival, Sircar, Anil K.
Octadecans 20,7 18583 1880
capnc(v3,5%w) -
myristic(26 5%w)  acid
mixiure 21 152
45/55 Capric-lauric acid 21 143 Hawes, D)W, Feldman, D.; Banu,
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D 1983
Capric-  Myristic 73,5 P Kauranzn, K.Peippo, P.D. Lund,
265% 214 152 14991
Syukn Himran, Aryadi  Suwono,
Heptadecane 2198 214 1994
Salver, O, Wval, Sircar, Anil K
Witco 45-A85010-1 Chartoff, Richard P_; Miller, Daniel
(TRI25) 219 155,1 E. 1985
capnc(7a,2%w)-
palmitic(24 8%w)  acid (Kauranen P., Peippo K., and
mixure 22 153 Lund P.D. 1991,
Capric- Palmitic  75,2- P Kauranzn, K.Peippo, P.D. Lund,
248% 221 153 14991
Salver, O, Wval, Sircar, Anil K
Octadecane 225 205 19490
Salver, O, Wval, Sircar, Anil K
Octadecane 244 244 19490
CaCl2-MgCl2-
H20 25 M7 Mehdi M. Bahadori
BudMF* 32H20 28 Lane, George A 1933
Magano, Muchida, lwata,
Hirujoshi, Domanski: 5th workshop
Magnesium Mitrate of the IEA ECES Annex 10 , Tsu
Hexahydrate 258 125,89 {Japan) 2000
26 289 Peippo, Kimmao; 1934
Hawes, DW.; Feldman, D.; Banu,
1-dodecancl 26 200 D.; 18993
Diphenylmethane (CBHA)2CHZ 26 Lane, George A 19383
Wittco 45-A 100% 263 1722 Salyer, Q. Ival; Sircar, A K., 1997
Salyer, . Ival; Sircar, Anil K
Chartoff, Richard P_; Miller, Daniel
Witco 45-A 263 167 .2 E.; 1985
Salyer, O, Wval, Sircar, Anil K
Charioff, Richard P_; Miller, Daniel
Witco 45-A 100% 263 167 .2 E. 1985




