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Bu calismada, binalarda enerji verimliliginin arttirilabilmesi igin bina yap1
malzemeleriyle birlikte kullanilacak mikrokapsiillenmis faz degistiren maddelerin
gelistirilmesi hedeflenmistir. ilk olarak bina konfor sicakliklarinda faz degistiren
maddeler arastirilmis ve yag asidi karisimlarindan meydana gelen %75 Kaprik asit
- %25 Miristik asit karisim1 (AH: 155,6 J/g, Te: 26,5) ve %70 Kaprik asit - %30
Laurik asit (AH: 131,6 J/g, Te: 21,6 °C) mikrokapsiillenmek iizere se¢ilmistir.
FDM’lerin kapsiillenmesi igin koaservasyon ve emiilsiyon polimerizasyonu
yontemleri  kullanilmistir.  Kapsiillenmis FDM’lerin  beton karigim  iginde
kirilmasini 6nleyebilmek amaciyla deney kosullar1 optimize edilmistir. Toplamda
50 mikrokapsiil denemesi gerceklestirilmis ve numuneler i¢in DSC, SEM, FTIR
analizleri, 1sinma-soguma egrileri olusturulmustur. 13 mikrokapsiil Srneginin
entalpi degeleri AH mFDM > 70 J/g olarak saptanmistir. En iyi termal ve mekanik
ozellikte olan D11( FDM: 75% Kaprik asit - %25 Miristik asit, kabuk malzemesi:
Polimetilmetakrilat, tanecik boyutu: 350-550 nm, Te araligi: 24,1-28,1°C, AH=97,6
J/g) ve D38 (FDM: %75 Kaprik asit + %25 Miristik asit, kabuk malzemesi:
Polistiren, tanecik boyutu: 300-550 nm, Te araligi: 17,2-25,4 °C, AH=86,5 J/g )
kodlar1 verilen iki mFDM aday1 segilmistir. Yap1 elemanlari igerisindeki mFDM’
lerin yapisal uygunluklarini belirlenmek amaciyla SEM analizleri yapilmistir.

Anahtar Kelimeler: Mikrokapsiillenmis Faz Degistiren Madde (mFDM),
Binalarda Termal Enerji Depolama, Mikrokapsiilleme
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The aim of this study is to develop microencapsulated phase change
materials (MPCM) to be used along with the building materials in order to increase
energy efficiency in buildings. Firstly phase change materials suitable for building
comfort temperatures were investigated and fatty acid mixtures selected for
microencapsulation were 75% Capric acid(CA)-25% Muyristic acid(MA) mixture
(AH:155,6 J/g, Tm:26,5°C) and 70%Capric acid(CA)-30%Lauric acid(LA)
(AH:131,6 J/g, Tm: 21,6 °C). Coacervation and emulsion polymerization methods
were used to encapsulate. 50 microcapsule experiments were carried out and DSC,
SEM, FTIR analysis and heating-cooling curves were done for the mPCMs.
Entalpy values of 13 microcapsule samples were determined as higher than 70 J/g.
Two mPCM candidates with the best thermal and mechanical properties with the
codes D11 (PCM: 75% CA- 25% MA mixture, Shell material:
Polymethylmetacrylate, Tm range: 24,1-28,1°C, AH=97,6 J/g) and D38 (PCM:
75% CA- 25% MA mixture, Shell material: Polystyrene, Tm range: 17,2-25,4 °C,
AH=86,5 J/g ) were selected. SEM analyzes were performed to determine the
structural suitability of mPCMs.

Keywords: Microencapsulated Phase Change Material (mPCM), Thermal Energy
Storage in Building, Microencapsulation




GENISLETILMIS OZET

Niifustaki artig, teknolojide yaganan gelismeler, daha rahat ve fonksiyonel
bir yasam istegi ve ¢agin gerekliliklerini karsilayabilmek icin enerjiye olan ihtiyag
her gecen giin artmaktadir. Bu durum enerji tiikketiminin hizla artmasina ve buna
paralel olarak enerji kaynaklarinin hizla tiikenmesine yol agmaktadir. Tiikenmekte
olan dogal enerji kaynaklar1 ve yarattiklar1 kiiresel iklim krizi alternatif temiz enerji
kaynaklarinin aragtirilmasi ve gelistirilmesinin 6nemini arttirmaktadir. Binalar, cok
uzun Omiirli kullanilan, biiyiik 6lciide enerji tiikketimin gerceklestigi ve ¢cok genis
kullanima sahip alanlardir. Bu sebeple binalarda enerji verimliligi alaninda
yapilacak olan iyilestirmeler tiim ekonomiyi olumlu etkileyebilecektir. Binalarda
enerji tiiketiminin azaltilmasi ve yenilenebilir kaynaklardan daha etkin
yararlanilabilmesi i¢in faz degistiren maddelerde (FDM) termal enerji depolanmasi
konusu aragtirilmaktadir.

FDM’ler termal enerjiyi gizli 1s1 seklinde depolayan maddelerdir. Enerji
alan madde erir ve tekrar donarken aldigi bu enerjiyi geri verir. Boylece ortam
sicaklig1 faz degisim sicakligina ¢ok yakin bir sicaklik araliginda tutulmus olur. Is1
depolama amaciyla, belirli sicakliklarda faz degisimlerine ugrayan ve gizli 1s1
degerleri yiiksek olan materyallerden yararlanilir. Bina yap1 malzemesine eklenen
FDM giindiiz bina ylizeyinin 1sinmasiyla erirken bina i¢ine daha az 1s1 girisine
neden olur. Gece dig ortam sicakliginin diismesiyle donan FDM 1s1 salarak binanin
1sinmasina katki saglar. Bu yontemle giines enerjisinden pasif olarak yararlanilir
ve bina i¢inde daha homojen bir sicaklik dagilimi elde edilir. Yap1 malzemelerinin
termal performansini gelistirmek icin parafinler, yag asitleri, 6tektik karigimlar, yag
alkolleri neopentil glikol ve inorganik FDM kullanilabilir. Parafinik
hidrokarbonlar, yag asitleri ve yag alkolleri diisiik ¢oziiniirliige sahip maddeler
olmakla birlikte, su igerisinde hi¢ ¢oziinmezler. Bu yiizden yap1 malzemeleri
uygulamalar1 i¢in tercih edilirler. FDM uygulamalarinda parafininin gozenekli

yapidan disartya akmasi aragtirmalari kapsiillenmis FDM kullanimina yoneltmistir.
i



Kapsiilleme, bir maddenin farkli boyutlardaki taneciklerinin cevresinin
polimer, metal veya seramik gibi bir diger maddeyle sarilmasi islemidir. Kapsiiller
sivi materyallerin kati bir sekilde kullanilmalarini saglarlar ve faz degisimi
sirasinda gergeklesecek hacim degisimine izin verirler. Kapsiil icinde hapsolan faz
degistiren maddenin kullanimi1 kolaylasirken 1s1 transferi agisindan yiizey alani
artacagindan daha elverigli bir ortam olugmaktadir. Kapsiiller kabuk ve g¢ekirdek
olmak tizere iki kisimda incelenebilir. Cekirdek (i¢ kisim) aktif bileseni igerirken
kabuk ise ¢ekirdegi kalic1 veya gecici olarak dis atmosferden korumaktadir. Ayrica
kapsiilleme isleminin gerceklestirilmesi ile asagida siralanan kazanimlar elde

edilmektedir;

e Kararli olmayan ya da bulundugu ortama karst duyarli olan
maddelerin korunmasi

e Dabha iyi islenebilirlik

e  Oksidasyon, dehidratasyon gibi yikimda rol alan tepkimeleri
onleyerek maddenin dmriiniin uzatilmasi

e  Kontrolli, siirdiiriilebilir ya da zamanlanmis salinim olanagi

e  Toksik materyallerin giivenli ve uygun kullanimi

e  Tat ve kokunun maskelenmesi

e  Sivilarin kat1 materyal icerisine hapsedilmesi ile tasimada kolaylik

Ara ylizey, siispansiyon ve emiilsiyon polimerizasyonu, piliskiirtmeli
kurutma, koaservasyon, miniemiilsiyon polimerizasyonu FDMlerin mikro boyutta
kapsiillemesinde kullanilan genel yontemlerdir. Kapsiilleme yonteminin se¢iminde
yiiksek 1s1l enerji depolama kapasitesine sahip malzeme hazirlanmasi en 6nemli
noktadir. Bu amagla dis kabuk malzemesinin segimi, belirlenen FDM ve uygulama

sartlar1 i¢in uygun olmalidir. Tez kapsaminda bina yapt malzemeleriyle uyumlu,



bina konfor sicakliklarina uygun kapsiillenmis FDM’lerin gelistirilmesiyle
binalarda enerji verimliliginin arttirilabilmesi hedeflenmektedir.

Bu tez ¢alismas1t TUBITAK tarafindan desteklenen 111M557 kapsaminda
yuriitiilen iki doktora tez caligmasindan biridir. Bu tez ¢alismasinin ilk agamasinda
FDM ’de termal enerji depolama sistemi ile bina konfor sicakliginin saglanabilmesi
icin FDM secimi ve karakterizasyonu gerceklestirilmistir. Bu amagla faz degisim
(erime/donma) sicakliginin konfor sicaklifini icine alacak sekilde 20 — 30 °C
arasinda olmasina karar verilmis ve bu sicaklik araliinda faz degistiren maddelerin
literatiir arastirilmasi yapilmigtir. Yapilan karakterizasyon aragtirmalart sonunda

bina konfor sartlarina uygun olarak asagidaki FDM adaylar1 belirlenmistir:

e Kaprik asit (%75 k)+ Miristik asit (%25 k) - AH: 155,6 J/g, Te: 26,5 °C
e  Kaprik asit (%70 k)+ Laurik asit (%30 k) -AH: 131,6 J/g, Te: 21,6 °C

Tezin ikinci asamasinda FDM’nin faz degisim esnasinda beton yapi
icerisinden sizma probleminin giderilmesi i¢in mikrokapsiilleme yontemleri
arastinllmigtir. Laboratuvar kosullarinda 2 farkli yontem kullanilarak 50 farkli
mikrokapsiil sentezlenmistir. Koaservasyon yontemiyle 8 mikrokapsiil denemesi
gerceklestirilmis ve geriye kalan denemeler igin emiilsiyon polimerizasyonu
yontemi kullanilmistir. Bu asamada mikrokapsiil verimliligini arttirmak igin
reaksiyon sicakligi, siiresi, karistirma, siizme, yikama ve kurutma,
monomer/komonomer se¢imi ve oranlari, emiilsifiyer ve basglatict kullaniminin
optimize edilmigtir.

Sonraki agsamada elde edilen mikrokapsiillenmis FDM o6rneklerinin termal
karakterizasyonu i¢in DSC analizi, kimyasal karakterizasyonu i¢in FTIR analizi ve
mikro yap1 karakterizasyonu icin SEM analizleri gerceklestirilmistir. Ayrica bina
uygulamalarinda kullanilacak mikrokapsiillerin uzun 6miirlii kullanim gereklilikleri
gbz Oniine alinarak termal c¢evrimler gerceklestirilmistir. Termal c¢evrimler

sonrasindaki kimyasal kararliliklarinin degisip degismedigini incelemek iizere her
\Y



200 cevrimde bir FTIR analizleri yapilarak elde edilen spektrumlar
degerlendirilmigtir. Biitlin degerlendirmeler sonrasinda beton karigimlarda

kullanmaya uygun olarak asagidaki mikrokapsiiller aday olarak belirlenmistir:

e Kodu: D11, FDM: Kaprik asit (%75 k)+ Miristik asit (%25 k), kabuk
malzemesi: Polimetilmetakrilat, tanecik boyutu: 350-550 nm, Te
araligi: 24,1-28,1°C, AH=97,6 J/g

e Kodu: D38, FDM: Kaprik asit (%75 k)+ Miristik asit (%25 k), kabuk
malzemesi: Polistiren, tanecik boyutu: 300-550 nm, Te araligi: 17,2-
25,4 °C, AH=86,5 J/g

Mikrokapsiillenmis FDM eklenmis beton 6rneklerinin kirilmasiyla yapilan
SEM analizlerinde mikrokapsiillerin beton i¢indeki morfolojik yapilar
gozlemlenmistir. BASF tarafindan iiretilen ticari iirlinler olan Micronal PCM 5001
ve Micronal PCM 5008 mikrokapsiilleri ile hazirlanan kiip numunelerinden ayni
sekilde aliman Orneklerle SEM analizi yapilarak sonuglar karsilagtirilmigtir.
Uretilen mikrokapsiilli beton denemesi i¢in SEM goriintiileri incelendiginde
kiiresel goriinlimiin  korundugu, kabuk kisminin zarar gormedigi ve tanecik
boyutunun 290-350 nm arasinda degistigi gozlemlenmektedir. Micronal beton
numunesinin SEM  goriintiileriyle karsilagtirma yapildiginda ise Micronal
taneciklerinde kabuk kirilmalar1 gériiliirken tanecik boyutunun daha biiyiik oldugu
gozlemlenmistir. Termal ve mekanik test sonuglari degerlendirilerek D38 kodlu
mikrokapsiillenmis FDM’den (2x2x0,12) m ebatlarinda prefabrik cephe paneli
yapiminda kullanilmak iizere 16 kg tiretilmistir. Prefabrik cephe paneliyle test bina
yapimi ve enerji performansmin izlenmesi TUBITAK tarafindan desteklenen
111M557  kapsaminda  yiiriitilen  ikinci  doktora tez  calismasinda

gergeklestirilmistir.
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1. GIRIS Beyza BEYHAN

1. GIRIS

Enerji, insan yasaminin devamliligimin saglanmast igin gerekli ve
toplumsal hayatin diizenlenmesi i¢in temel bir gereksinimdir. Bu gereksinimin
karsilanmasi i¢in kaynagindan baslayarak {iretim, depolama ve geri kazanim
asamalarin her birinde cevreye ve dogaya olumsuz etkilerin en aza indirgenmesi
gerekmektedir. Uluslararas1 Enerji Ajansi(UEA) tarafindan yapilan arastirmalar,
mevcut enerji politikalar1 ve enerji arz1 tercihlerinin devamliligi durumunda diinya
birincil enerji talebinin 2007-2030 yillart arasinda %40 oraninda artacagina isaret

etmektedir(www.enerji.gov.tr).

Sanayilesme ve niifus artis1 gibi bircok etmenden dolay1 diinya ve Tiirkiye
genelinde enerji talebinde artis gitgide artmaktadir. Tiirkiye de enerji ihtiyacinin
karsilamasi i¢in genelde fosil yakitlar (petrol ve komiir gibi) kullanilmakta olup
disa bagiml bir enerji politikas1 izlenmektedir. Bu kaynaklar hizla tiikkenmekte ve
fosil yakitlarin tiiketilmesiyle ortaya ¢ikan sera gazlari kiiresel 1sinma ve iklim
degisikligine neden olmaktadir. Sekil 1.1 ’de Tiirkiye’de karbon emisyon
miktarinin yillara gére degisimi gosterilmektedir. Yiizdesel olarak bakildiginda ise
1990 - 2017 yillar1 arasinda toplam sera gazi emisyonu %135,4 artis gostermistir
(Kahraman, G., 2019).
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Sekil 0.1. Tiirkiye’de karbon emisyon miktariin yillara gére degisimi (Kahraman
G.2019).
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Ulkemizde birincil enerji kaynaklar1 talebinin %70 den fazlasmin
yurtdisindan karsilanmasimin getirdigi risklerin azaltilmasi ve kiiresel 1sinmayla
miicadelenin arttirilmasi amaciyla enerjinin iiretim agamasindan tiiketim asamasina
kadar olan her asama da tasarruf saglanmalidir.

Ulkemizde en son 2019 yilimin Ekim ayimda yayinlanan Elektrik Piyasasi
Sektor Raporunda sektorel binalarin tiikettigi enerji toplam tiiketimin %22.71°1
olup(Sekil 1.2), bu oranm % 70-80 -1sitma ve  sogutmada
kullanilmaktadir(www.epdk.org.tr).

Tarimsal Sulama ~Aydinlatma

2,77% /  251%

Mesken
22,71%

Sanayi
44,33%

Ticarethane
27,68%

Sekil 0.2. Ekim 2019 Doéneminde Faturalanan Elektrik Tiiketiminin Tiketici Tiiri
Bazinda Dagilimi (%)

1.1. Binalarda Enerji Performansi
Bina enerji performans hesaplanmasi ic¢in asagidaki parametreler dikkate

alinmaktadir(Sekil 1.3) ( http://www1.mmo.org.tr).

e  Binalarin 1sitilmas1 ve sogutulmasi i¢in binanin ihtiyaci olan net enerji

miktari;


http://www.epdk.org.tr/
http://www1.mmo.org.tr/
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Net enerjiyi karsilayacak kurulu sistemlerden olusan kayiplari ve
sistem verimlerini de gdz Oniine alarak binanin toplam 1sitma-sogutma
enerji titketimi;

Havalandirma enerjisi titkketimi;

Binalarda gilinisig1 etkileri g6z Oniine alarak, giinisigindan
yararlanilmayan slire ve gimisigmin etkili olmadigi alanlar
icin aydinlatma enerji ihtiyaci ve tiikketimi;

Sihhi sicak su i¢in gerekli enerji tiiketimi.

D15 IKLIM VERILERI

#Dig have sscakhif (TMY)
*Glneg ipnimi (TMY)
#Bafil nem [TMY)

SIZINTIS!
HAVA
SIZINTISI
* BINA FORMLARI
- *ZONLAMA m
K FORK ARl
GEclsl ONFOR KOSULLARI /] =

Sekil 0.1. Binalarda enerji parametreleri (http://www1.mmo.org.tr)

Yenilenebilir Enerji Genel Midiirliigt iilkemizde bina sektoriinde %35

diizeyinde enerji tasarrufu potansiyeli oldugu saptamistir(http://www.yegm.gov.tr).

Binalarda etkin ve verimli kullanilabilen enerji ve enerji kaynaklari ile enerji

israfinin Onlenmesini, bina asgari enerji ihtiyacinin c¢evreye dost kaynaklarla

karsilanmasi, sera gazi salimi seviyesinin indirgenmesi, yaliim o6zelliklerinin

iyilestirilmesi ve 1sitma ve/veya sogutma sistemlerinin verimliliginin arttirilmasi

amaciyla 5627 Sayili Enerji Verimliligi Kanunu ve bu kanuna dayanarak Binalarda
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Enerji Performansi Yonetmeligi yiiriirlige girmistir. Bu amagla ydnetmelik
kapsaminda yeni ve mevcut binalarda Enerji Kimlik Belgesi(EKB) alma

zorunlulugu getirilmistir (sekil 1.4).

[ < & = =
(RS ENERJI KIMLIK BELGESI
[ Blnann Blaanin Resml
Bina Genel Bilgileri  +- TIITIIITIIIEIE Tt:';um | R PTTPITRII . . Bina Resml veya Modell
KIP“IWMHIIIIE

Ada, Parseli

Adresi :
Blea Sabibialn
A Sopac £

Adresi :

Migtorok Tosisatiaria Sabibl (uraviee)
A H

Adresi

[ Ener)l Porformans $EQ Emlsyons (Yonllenadllir
Ener)l Tiiketim Sinifs  »+ TTTTTTRPERPPPPII QR TTT0) e P REE IR Yenllenebilir Enerjl Orant
2o Oramt

T oo o e
: ! ABGDEFD Isitma Enerjls| Tiketim Sinifs
Sihhi Sicak Su Enerjisi Tiiketim Stnift A ABCDEFG} {8

ABCDEFG
i
‘ = ] ReGoire
Havalandirma Enerjisi Tiketim Sinifi DR ABCDEFG}{- [
=

Belgenin Belgeyl Dizenloyenin
EKB ve EKB Uzman ile ilgili Bilgiler »+[ERRTEH 'm”" m"------} ------- ‘n"..s;f.’."" :
Son Gegerllik Teribl 03 Sicil Nosy %

Sekil 0.2. Enerji kimlik belgesi (Binalarda Enerji Performans Yonetmeligi, T.C.
Resmi Gazete, 5.12.2008 Tarih ve 27075 Say1)

Enerji kimlik belgesi, binalarin enerji tiikketimi ve sera gazi salinimini A ile
G arasinda smiflandirmaktadir. Bir binanin enerji sinifi mevcut bina igin
hesaplanan tiiketim degerleri ile ayn1 binanin, ayni yerde yasalarda belirtilen asgari
sartlarda imal edilmesi durumunda olusacak tiketim degerlerinin birbirine
oranlanmasiyla belirlenmektedir. Asgari sartlar1 saglayan enerji kimlik belgesi bina
enerji siifi endeksinde 100 puan alacak iken daha verimli binalarda bu rakam

diismekte, daha verimsiz binalarda da artis gostermektedir (Sekil 1.5).
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Enerji sinifi E, araliklan
0-38
40-79
80-99
100-118
120-139
140-174
175-...

Sekil 0.3. Enerji kimlik belgesinde yer alan enerji siiflari (http://www.bep.gov.tr/)

EKB, binanin enerji ihtiyaci ve tiikketim siniflandirmasi, yalitim 6zellikleri
ve 1sitma ve/veya sogutma sistemlerinin verimi ile ilgili bilgileri igerir.
Tiirkiye’deki hesaplamalarda kullanilmak iizere “Basit Saatlik Dinamik Hesaplama
Yontemi” tercih edilmistir. Bu yontem, zorunlu hale getirilen “Enerji Kimlik
Belgesi” hazirlanmasinda kullanilan BEP-TR yazilim programinin temelini
olusturmaktadir. Sonuglar1 incelendiginde enerjinin etkin kullanilmasi admna
gelistirilen yap1 elemanlarinin, enerji kazanimlarmin arttirilmasindaki roli ve
Ooneminin sonuglarda yeterince etkili olmadig1 goriilmiistiir. Bu nedenle 6zellikle
yeni binalarda enerji verimliligini artirici Onlemler alinmasi kritik Onem

kazanmaktadir.

1.2. Binalarda Isil Konforunda Yenilenebilir Enerji Kaynaklarimin
Kullanilmasinda Termal Enerji Depolama

Yenilenebilir enerji kaynaklarindan biri olan giines enerjisinden
yararlanilarak konutlarm isitilmasi ve sogutulmasi alternatif enerji uygulamalar
alaninda 6nemli bir arastirma konusudur. Giin gegtikce bu alandaki g¢alismalar
artarak devam etmektedir. Giines enerjisinden azami olarak yararlanilabilmesi igin
giinesin var oldugu zamanlarda depolanarak kesintiye ugradigi aksam/gece
saatlerinde depolanan enerjinin geri kazanilmasi gerekmektedir. Enerjinin termal
(1s11) olarak depolamasi duyulur 1s1, gizli 1s1 veya termokimyasal 1s1 olmak iizere ii¢
sekilde yapilmaktadir. Isinin, maddenin sicakliginin degisimi yoluyla
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depolanmasina "duyulur 1s1 depolama", faz degisimi yoluyla depolanmasina da
"gizli 1s1 depolama” denir. Isitma ve sogutma uygulamalarinda verimliligin
arttirilarak enerji tiiketiminin azaltilmasinda faz degistiren maddelerde (FDM)
termal enerji depolamasindan yararlanilir(Sekil 1.6). Termokimyasal 1sinin
depolanmasi ise tlimiiyle tersinir reaksiyonlarda molekiiliin olusumu ve

pargalanmasi sirasinda baglarda enerjinin emilmesi ve serbest kalmasi prensibine

dayanmaktadir.
sicaklk T T
. sadece dayuhu
L — R
m C (T-T)
P2 B duyulur
i ey |
ene | — — Ie ..... M
 — ‘duyulur,
m. Cp (Te‘ T1) = Faz Degisimi
k Olmayan Madde
7,/ kati | kah =— sm 5IV1
Isdl eneryt (Q) Is1 Depolama

Sekil 0.1. Duyulur ve Gizli Is1 Depolama(Sar1 A., 2011)

1.3. Faz Degistiren Maddelerde Termal Enerji Depolama

Faz degisimi siiresince sabit sicaklikta i¢ enerji artis1 ile madde 1s1 enerjisi
depolar (Fleischer, 2015). Belirli bir sicaklik degerinde kati-sivi, sivi-gaz ve kati-
kat1 faz doniistimleri gergeklestirerek enerji absorblayan veya salan maddelere Faz
Degistiren Madde (FDM) adi verilir. Kati-gaz ve sivi-gaz gecisleri daha yiiksek
gizli 1s1 degerine sahiptir. Fakat, bu faz degisimi sirasinda biiyiikk olan hacim
degisimini kontrol altinda tutabilmek zordur. Sivi-sivi faz doniisiimlerinde
depolanabilecek enerji miktar1 nispeten daha azdir. Kati-kati gecislerinde ise
maddenin kristal yapis1 degistigi i¢in hacim degisimi minimum seviyededir, ancak
depolanabilecek gizli 1s1 enerjisi miktar1 daha azdir (Wang ve ark., 2000; Pillai ve
Brinkwarth, 1976).
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Is1 depolama amaciyla, belirli sicakliklarda faz degisimlerine ugrayan ve
gizli 1s1 degerleri yiiksek olan materyallerden yararlanilmasi daha avantajlidir. Bu
nedenle, 1s1 depolamaya uygun faz degisimi kati-sividir. Kati-sivi faz degisiminde
enerji alan madde erir ve tekrar donarken aldig1 bu enerjiyi geri verir. Bdylece
ortam sicakligl faz degisim sicakligina ¢ok yakin bir sicaklik araliginda tutulmus
olur. Termal enerjinin depolanmasi sirasinda FDM oncelikle siradan 1s1 depolama
malzemesi gibi davranarak 1siy1 sogurdukca sicakligini arttirir. Fakat siradan
malzemelerden farkli olarak faz degisim sicakligina ulastiginda ¢ok daha biiyiik
miktarlardaki enerjiyi ¢ok biiyiik bir sicaklik degisimi gostermeden biinyesine alir.
Malzemenin ¢evresindeki sicaklik diistiigiinde de malzeme ters yonde davranarak
biinyesindeki gizli 1s1y1 ortama verir. FDM’ler su, tahta, tas gibi malzemelere gore
birim kiitlesinde ¢ok daha fazla isiy1 tutuklayabilirler (Hasnain, 1998). Cizelge
1.1'de siradan malzemeler ile FDM'ler arasindaki farklar genel olarak verilmistir.
FDM’ nin yap1 elemanlarinda ve malzemelerinde kullanimi ile bina 1s1l kiitlesi

artarak, 1sitma ve sogutma yiikleri azalabilmektedir.

Cizelge 0.1. Termal enerji depolama malzemelerin genel karsilastiriimasi
(Hasnain,1998).

Ozellik Tas Su Organik FDM | Anorganik FDM
Yogunluk, kg/m? 2240 1000 800 1600
Goriiniir Isy, kl/kg.K 1 4,2 2 2
Gizlilsy, ki/kg - - 190 230
Gizli Isi, kJ/m’ - - 152 368
10° J icin Depolama, kg 67000 16000 5300 4350
Oransal Depolama Kiitlesi 15 4 1,25 1

FDMler organik, inorganik ve 6tektik karigimlar olmak {izere ii¢ ana grupta

toplanir(sekil 1.7).
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Parafinler

— Organik

Parafin olmayanlar

Tuz hidratlari

g inorganik

Metaller

FDM

— organik-organik

| Otektik Karisimlar organik-inorganik

— inorganik-inorganik

Sekil 0.1. FDM’lerin Siniflandirilmasi (Abhat,1983)

1.3.1. Organik FDM’ler

Organik FDMler, parafin ve parafin olmayan (yag asidleri, seker alkolleri
gibi) FDMler olarak siniflandirilmaktadir. Parafinler, diiz zincirli yapiya sahip
olup erime sicakliklar1 ve faz degisim entalpileri karbon zincirinin uzunlugu
arttikca artmaktadir. Molekiil yapilarindaki karbon atomlarinin sayist 13 ile 28
arasinda oldugunda, erime sicakliklari -5 ile 60°C arasinda yer almaktadir (Mehling
ve Cabeza, 2008). Parafin olmayan FDM’ ler ise parafinler gibi birbirlerine yakin
Ozellikler gostermeyip her bir faz degistiren madde kendine 6zgii farkli 6zellikler
gostermektedir (Sharma ve ark., 2009). Bu maddeler genis sicaklik araliginda
kullanilabilirler (20°C - 70°C) ve kati-sivi faz gecisi gosterirler. Kimyasal olarak
inert olmalar1 sebebiyle yap1 elemanlariyla uyumludurlar. Faz degisimi sirasinda
kiiciik hacim degisimi gosterirler ve faz ayrimina ugramazlar. Uzun vadede 1s1l
olarak dayanikhdirlar. Yiiksek gizli erime 1sisia sahiptirler (120 J/g dan 210 J/g’a
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kadar). Toksik ve tahris edici 6zellik gostermezler. Tehlikesiz olduklari i¢in geri
donistiiriilebilirler. Donma sirasinda asir1 soguma gostermezler ya da c¢ok az
gosterirler. Bu malzemelerin bir diger avantaji ise diisiik maliyetli olmalaridir.
Bunlarin yaninda, diisiik 1s1l iletkenlige sahip olmalar1 (0,2W/mK civarinda) ve
buna bagli olarak daha biiyilk bir ylizey alam1 gerektirmeleri, kismen
alevlenebilmeleri ve plastik konteynirlarla her zaman uyumlu olmamalar1 organik

FDM’ lerin dezavantajlari olarak sayilabilir ( Baetens ve ark., 2010).

1.3.2. inorganik FDMler

Inorganik FDM’ ler tuzlar, tuz hidratlar, metaller ve alasimlar seklinde
gruplandirilabilir. Sodyum siilfat dekahidrat (Glauber tuzu), kalsiyum kloriir
hekzahidrat, sodyum tiyosiilfat pentahidrat, sodyum asetat trihidrat ve baryum
hidroksit oktahidrat gibi tuz hidratlar diisiik maliyetlerinden dolay1 genis arastirma
alam bulmustur (Verma ve ark., 2008). inorganik maddeler organik maddelere gore
birim hacimde iki kat daha fazla depolama kapasitesine sahiptir (Verma ve ark.,
2008; Mohamed ve ark., 2017). Ayrica inorganik FDMler yiiksek sayidaki
erime/donma ¢evrimden sonra dahi erime 1s1s1m (350 MJ/m®) koruyabilmelerine
ragmen, bazilar1 uyumsuz (inkongruent) erime Ozelligine sahiptirler (Sharma ve
ark., 2015). Hacimsel olarak yiiksek gizli erime 1sisina sahip olmalari, yiiksek 1sil
iletkenlige sahip olmalari ucuz ve kolay bulunabilmeleri inorganik FDMlerin
avantajlar1 olsa da tuz ve tuz hidratlarin asir1 soguma gostermeleri ve faz ayrimina
ugramalari, cogu metallere kars1 korozif olmalari, tahris edici olmalar1 ve yliksek

hacim degisimi gostermeleri dezavantajlar1 olarak sayilabilir.

1.3.3. Otektik FDM’ler

Otektik karisimlar iki veya daha fazla bilesenin birlesimi seklinde olabilir.
Otektik maddeler es anli erime ve donma Ozelligi gosterirler ve faz ayrimina
ugramazlar (Sharma ve ark., 2009). Ayn1 zamanda tek bir erime sicakligina sahip

olmasi, hacimsel 1s1l depolama yogunlugunun yiiksek olmasi 6tektik FDMlerin
9
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avantajlaridir.  Termofiziksel Ozellikleriyle ilgili smirli veri olmasi ise
dezavantajlaridir (Memon, 2014). FDM’ lerin avantaj ve dezavantajlar1 Cizelge

1.2’ de karsilastirmal1 olarak gosterilmektedir.

Cizelge 0.1. FDM’lerin avantaj ve dezavantajlari

FDM Avantajlar Dezavantajlar
*Iyi 1s1l kararlilik
*Asiri soguma olmadan donma
o Pusuk.buhar baS|r_1_C| Lo *Sivi FDM’ nin sizmasi
Ozgun cekirdeklesme 6zelligi i
*Reaktif hirli dedil Duguk termal
Organik FDM eakif ve zehirli degi iletkenligi(yaklasik
*Uyumlu eriyebilme
i . g = 0,2W/mK)
Dusuk hacim degisiklikleri *y
. . anicl
Geleneksel yapi malzemeleri ile
uyumluluk
*Genis calisma sicakligi araligi
*Asirt sogumaya egilimli
*Ayrisma
*YUksek hacimli gizli 1s1 depolama *Uyumlu eriyememe
. kapasitesi *Yiksek hacim
Inorganik FDM *Yanici degil degisiklikleri
*Duzgun faz degisimi *Metalle korozif olma
*YUksek termal 1sil iletkenlik *Tekrarlanan faz
donguleri Gzerinde faz
ayrilma
) ~ "Keskin erime noktalari *Yiksek maliyetli
Otektik FDM *Ozellikleri 6zel isteklere gore *Termofiziksel 6zellikleri
yapilabilir sinirli veriler

1.4. Bina Uygulamalari icin FDM Sec¢im Kriterleri

Siirekli yagam alanlar1 diigiiniildiigiinde en 6nemli unsurlarinin basinda 1s1l
konfor gelmektedir. Bu nedenle bina uygulamalar icin secilecek FDM’ nin termal
konfor sicakliginda faz degisimine sahip olmas1 kritik 6neme sahiptir. Bunun yan1
sira bu temel 6zelligin haricinde bir malzemede aranan diger 6zellikler asagida
belirtilen termo-fiziksel, kimyasal ve ekonomik 6zellikler olmak iizere alt gruplarla
siralanmistir(Mehling ve Cabeza, 2007).

Termo-fiziksel 6zellikler:

10



1. GIRIS Beyza BEYHAN

Birim hacim/kiitle basina yiiksek gizli 1s1 kapasitesi
Yiiksek 1s1 iletim katsayis1

Yiksek termal iletkenlik

AR NN

Faz degisim esnasinda diisiik hacim degisikligi
v Diizenli faz degistirme 6zelligi

v" Disiik erime ve donma sicaklik farki

Kimyasal 6zellikler:

v Tersinir donma ve erime dongiisii

v' Yiksek sayida termal ¢evrim sonrasi kimyasal bozunmaya
ugramamak

v' Malzemenin agindirici etkisinin bulunmamasi

v' Malzemenin giivenlik sebebiyle zehirli, alev alici veya patlayici

olmamasi

Ekonomik Ozellikler:

v' Disiik fiyat
v" Cevresel ve ekonomik nedenlerden 6tiiri malzemenin yeniden
kullanilabilmesi

v' Malzemenin kolay temin edilebilmesi

1.5. FDM’lerin Kapsiillenmesi

FDM’ nin faz degisimi esnasinda, bina yap1 malzemelerinde
uygulandiginda gozenekli yapidan disariya akmasi problemlere yol agmaktadir. Bu
durum FDM’ nin kapsiillenmesi ile dis ¢evreyle baglantisinin kesilmesi konusunu
giindeme getirmistir. Ayrica FDM” lerin 1s1 aktarim ortaminin etkin bir sekilde

kullanilmasi i¢in de kapsiilleme isleminin gelistirilmesi 6nem kazanmaktadir.
11
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Ozetle, FDM’ lerde kapsiillemenin amaci, secilen FDM nin dis etkilere maruz
kalmasimi azaltmak, faz degisimi sirasinda kati kabuk igerisinde belirli bir hacimde
tutmak ve 1s1 transfer yiizeyini arttirmaktir (Zhao ve Zhang, 2011).

Kapsiilasyon; bir maddenin veya karigimin inert bir kabuk ile kaplanmasi
veya hapsedilmesi olarak tanimlanmaktadir (Madene v.d., 2006). Kapsiiller, genel
olarak makro ve mikro boyutta olusturulabilmektedir (Zhao ve Zhang., 2011;
Khudhair ve ark., 2004; Su ve ark., 2015) . Mikrokapsiillerin boyutlart 1-1000 pm
arasindadir. 1000 pum'den biiyiik kapsiillere makro-kapsiiller, 1 pum'den kiiciik

olanlara ise nanokapsiiller denir (Konuklu, 2008).

1.5.1. Makro kapsiiller

FDMler makro boyutta tiipler, torbalar, kiireler, paneller veya sabit sekilli
kutularda paketlenebilmektedir(Sekil 1.8). Bina uygulamalarinda kullanilmak tizere
FDM lerin makro boyutta kapsiillenmesi (paketlenmesi) daha esnek kullanim
sekilleri ve farkli kabuk materyalleri sundugu i¢in pratiktir. Fakat etkin performans
elde etmek i¢in hem FDM hem de kabuk materyalin sekli ve cinsi dikkatlice
segilmelidir. Odaklanilmasi gereken en Onemli parametre kabuk malzemesinin
FDM nin erime siiresi {izerindeki etkisidir. Boyut kiigiildiikkge (mikro ve nano) 1s1
transfer alani artmaktadir. Dolayisiyla makro boyutlu sistemler daha kiiciik

boyutta ki sistemlere gore dezavantaja sahiptir (Liu ve ark., 2018).

12
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ﬁa-
7 LI

Sekil 0.1. Bina uygulamalarinda kullanilan yaygin makro kapsiilleme formlari(Liu
ve ark., 2018)

1.5.2. Mikro Kapsiiller

Mikrokapsiil kati, sivi damlas1 veya gazin mikro boyutlu olarak polimerik
film ile kaplanmasi islemidir(Cimen, 2007). Mikrokapsiil igerisindeki materyal
¢ekirdek, i¢ faz ya da dolgu olarak tanimlanirken, kapsiil ¢eperi ise kabuk, kalkan,
kaplama veya membran olarak adlandirilirtHammad,2011). Cekirdek maddeyi dig
ortam sartlarindan koruma gibi bir 6zelliginin yaninda mikrokapsiilasyon isleminin

bir¢ok avantaj1 vardir. Bu avantajlar asagidaki gibi siralanabilir(Gosh, 2006):

e  Kullanilacaklar ¢evre kosullarina uyumlu olmayan bazi maddeleri bu
¢evre kosullarindan korumak,

e  Sivilar kat1 formda tutmak

e  Toksik maddeleri uygun ve giivenli bir ortamda tutmak

e  Cekirdek maddenin buharlasma ve diflizyon hizin1 diigiirmek

e Kontrollii, uzun siire korunabilir ve zamanlanmig bir salinim
gergeklestirmek

e  Oksidasyon gibi pargalayici reaksiyonlar1 onlemek

e  Koku veya tatlar1 maskelemek
13
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e  Amaca yonelik madde salinimi gerceklestirmek

FDM lerin mikrokapsiillenmesi ile kullanildig1 sistemde bircok avantaj
saglanabilir. Bu avantajlardan biri FDM’nin yiiksek termal ¢evrimde kararli
yapisini koruyabilmesine olanak saglamasidir. Ayrica biiylik hacim degisikligi
gostermez ve parcacik biiyilikliigiindeki degisim sayesinde “yiizey alani/hacim
oran1” saglanarak 1si1l iletkenlik arttirilabilmektedir(Al-Shannagq ve ark., 2016).
Enerji depolama ortaminda 1s1y1 transfer eden akiskan (su, hava gibi) ile dogrudan
temas ettii icin hizli enerji depolayabilme ve saliverebilme 6zelligi
kazanabilmektedir. Bunun yami sira FDM’nin korozif etkisini Onleyebilirken
kokuyu maskeleyebilmektedir. Ek olarak sistemde depolama kabinin kullanilmasi
gerekmediginden kiiciik hacimli, hafif ve daha ucuz enerji depolama sistemleri

olusturulabilir.

1.5.2.1. Mikrokapsiil Kabuk Materyalleri

Kabuk maddesi mikrokapsiiliin yapisal, mekanik ve termal 06zellikleri
iizerinde etkin rol oynamaktadir(Jamekhorshid ve ark., 2014). Sekil 1.9’ da
gosterildigi gibi  organik, inorganik ve organik-inorganik hibrit materyaller

seklinde siniflandirilabilir(Agyenim ve ark., 2010).
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=
- |

Organik-inorganik Hibrit

Organik inorganik Materyal

- melamin-formaldehit o )
. - Silika (SiO,) - PMMA-SIO,
regineler
- Cinko oksit(Zn0O) - PMMA-TIO,
- ure' formaldehit - Titanyum dioksit (TiO,) - PMF-SiC
regineler

- akrilik regineler

Sekil 0.1. Mikrokapsiillenmis FDM ler i¢in kabuk materyalleri

Organik Kabuk: Organik kabuk materyalleri, iyi sizdirmazlik 6zelliklerine

ve iyi yapisal esneklige sahip, buna bagli olarak FDM faz doniisiimii sirasinda
hacim degisikligine karsi direng gosteren dogal ve sentetik polimerden olusan
yapilardir(Umair ve ark.,2019).

Cogunlukla organik kabuk olarak melamin-formaldehit(MF) regine, iire-
formaldehit(UF) recine ve akrilik recine kullamlmaktadir. MF regine diisiik
maliyet, termal kararlilik ve kimyasal uyumluluk gibi avantajlara sahiptir. Akrilik
recineler i¢inde metakrilatlar, toksik olmayan, kolay hazirlanabilen kimyasal ve
termal kararliliga sahip organik kabuk maddeleridir( Chen ve ark., 2015).

Inorganik Kabuk: Son yillarda, inorganik materyaller de mikrokapsiil

uygulamalarinda kabuk maddesi olarak kullanilmaktadir. Organik materyallerle
kargilagtirildiklarinda inorganik kabuk maddeleri; daha sert, termal iletkenlikleri
daha yiliksek ve mekanik mukavemetleri daha fazladir(Umair ve ark.,2019).

Genellikle inorganik kabuk malzemeleri olarak silika (Si0), ¢inko oksit (ZnO),

15



1. GIRIS Beyza BEYHAN

titanyum dioksit (TiO2) ve kalsiyum karbonat (CaCOs) kullanilmaktadir. Silika,
ylksek 1s1 iletkenligi, yangina kars1 dayaniklilik ve kolay hazirlama gibi 6zelliklere
sahip oldugu icin en yaygin kullanilan kabuk malzemelerden biridir. Silikalar
genellikle organik parafin, inorganik hidrat tuzlart ve yag asitlerinin
mikrokapsiillenmesi i¢in kullanilir.

CaCOs kabuk malzemesi silika ile karsilastirildiginda, daha yiiksek sertlik
ve daha diizenli bir kimyasal yap1 sergiler (Yu ve ark., 2014). ZnO ve TiO; gibi
metal oksit kristalleri kabuk maddesi olarak segildiginde mikrokapsiil yapisina
katalitik, fotokimyasal ve antibakteriyel dzellikler katar (Li ve ark.,2015).

Organik- Inorganik Hibrit Kabuk: Arastirmacilar  dezavantajlarin

tistesinden gelmek i¢in organik ve inorganik yapilarin avantajlarindan yararlanmak
istemiglerdir. Bu sebeple iki farkli grubun avantajli yonlerini birlestirerek yeni
organik-inorganik hibrit kabuk malzemeleri gelistirmislerdir. Hibrit kabukta,
organik materyallerin sagladig1 yapisal esneklik alinirken inorganik maddelerden
mekanik mukavemet, termal kararlilik ve termal iletkenlik 6zellikleri alinmaktadir
(Umair ve  ark.,2019). Genelde FDM  kapsiillenmesi  i¢in  poli
metilmetakrillat(PMMA) ve poli melamin formaldehit (PMF) gibi polimerik
yapilara SiO; veya TiO; katkilanmasiyla olusturulan kabuk yapilan
kullanilir(Palkovitsve ark., 2005, Wang ve ark., 2018, Li ve ark., 2019).

1.5.2.2. Mikrokapsiilleme Yo6ntemleri
Mikrokapsiilleme islemi, kati veya sivi formunda ve 1-1000 pm
boyutundaki parcaciklarin film formundaki polimer tabakasiyla kaplanmasi

islemidir. Bu islem Sekil 1.10’da listelenen 3 farkli yontemle yapilmaktadir.
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Sekil 0.1. Mikrokapsiilleme yontemlerinin siniflandiriimasi

Fiziksel yontem: Bu yontemde sadece mikrokapsiil kabuk formunun
olusturulmasi i¢in kurutma, dehidrasyon ve yapisma gibi fiziksel islemlerden
yararlanilir. En yaygin olarak sprey kurutma ve ¢oziicli buharlagtirma yontemleri
kullanilir. Sprey kurutma yonteminde ilk asamada FDM ve kabuk materyalini
iceren SU-yag emiilsiyonu olusturulur. Daha sonra elde edilen emiilsiyon atomizer
kullanilarak sprey kurutucunun isitilmis odasina damla seklinde besleme yapilir.
Damlaciklar 1sitilmis bélgede hizlica kurur. Son asama da olusan kati partikiiller
tutucu ve filtre yardimiyla ayrilir(Alva ve ark., 2017). Bu yontemle olusturulan
mikrokapsiiller 10-300 um arasinda c¢apa sahiptir. Sprey kurutma ydntemi kolay
uygulanabilir olmasina ragmen fazla ham madde ve yiiksek islem maliyeti

gerektirmektedir (Cimen, 2007).
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Coziicli buharlagtirma metodunda ise ilk asamada kabuk materyali ugucu
bir ¢oziicii igerisinde ¢dziilerek polimer ¢dzeltisi olusturulur. Daha sonra yag/su
emiilsiyonu seklindeki FDM ¢o6zeltisi ortama eklenir. Son asamada c¢oziicii
uzaklastirilarak damlaciklarin etrafi kabuk materyali ile kaplanir. Mikrokapsiil

igeren kat1 partikiiller filtreden gegcirilir ve kurutulur(Lin ve ark., 2018).

Kimyasal yontem: Kimyasal mikrokapsiilleme yontemlerinde polimerizasyon
islemi yag-su arayiiziinde monomerler, oligomerler veya prepolimerler seklinde
kabuklar olusturur. Bu yontem temelde in-situ polimerizasyon, ara ylizey
polimerizasyonu, siispansiyon polimerizasyonu ve emiilsiyon polimerizasyonu
olmak iizere dorde ayrilir. Dort polimerizasyon iglem arasindaki farkliliklar gekil

1.11°de gosterilmektedir(Peng ve ark., 2020).
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Sekil 0.2. Kimyasal yontemle mikrokapsiil olusturma yontemlerinin gematik
gosterimleri: (a) In situ Polimerizasyon, (b) Ara vyiizey
polimerizasyonu, (c¢) siispansiyon polimerizasyonu, ve (d) emiilsiyon
polimerizasyonu (Peng ve ark., 2020)
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In situ polimerizasyonunun genel islem basamaklar1 asagida

siralanmaktadir(Konuklu ve ark., 2014).

1. Yiizey aktif madde iceren sulu ¢ozeltiye FDM eklenmesiyle yag/su
emiilsiyonu hazirlanir

2. Prepolimer ¢ozeltisi olusturulur

3. Uygun reaksiyon kosullarinda yag/su emiilsiyonu igerisine prepolimer
¢ozeltisi eklenir

4. Mikrokapsiil sentezi gerceklesir

Ara yiizey polimerizasyonunda iki reaktif monomer yag faz1 ve su fazinda
ayn ayri ¢Oziiliir. Daha sonra baglatict madde varliginda birbiri ile karigmayan iki
fazin ara ylizeyinde polimerizasyon baslar. FDM nin ara ylizey polimerizasyonuyla

mikrokapsiilasyonu agagidaki yollar sirayla izlenerek gerceklestirilir;

e  FDM ve hidrofobik monomer igeren yag/su emiilsiyonu olusturulur
e Uygun kosullarda emiilsiyon icerisine hidrofilik monomer eklenerek
polimerizasyon baglatilir

e  Olusturulan mikrokapsiiller filtrelenir, yikanir ve kurutulur

Genellikle bu metod poliiire ve poliliretan gibi organik kabuklu
materyallerin hazirlanmasinda kullanilir(Alva ve ark., 2017)

Siispansiyon polimerizasyonu isleminde FDM, monomer ve baglatici ajan,
genellikle su olan tasiyici bir ortamda siirfaktan ve mekanik karistirict yardimiyla
damlalar halinde dagitilir. Polimerizasyon baglaticisi olarak monomerde (organik
fazda) ¢oziinen baglaticilar kullanilmaktadir. Polimerizasyon sonunda elde edilen

toz polimer sudan stiziilerek ayrilir ve kurutulur (Wang ve ark., 2016).
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Emiilsiyon polimerizasyonunun prosesinde, ilk dnce siirfaktant ve kuvvetli
mekanik karistirma araciligiyla monomer ve FDM tasiyict faz igerisinde ayri
damlaciklar seklinde siispanse edilir. Daha sonra suda ¢ozlinen baglaticilar
eklenerek polimerizasyon islemi tetiklenir(Huang ve ark., 2019). Emiilsiyon
polimerizasyonu siispansiyon polimerizasyonu ile karistirildigi goriilmektedir.
Siispansiyon polimerizasyonundan farkli olarak, baglatici madde tasiyici faz (su)
igerisinde ¢oziinmektedir. Ek olarak emiilsiyon yapict maddeler yardimiyla
monomer fazi tasiyici faz i¢erisinde emiilsiyon seklinde sabit tutulur.

Emiilsiyon polimerizasyonunun diger yontemlere gore asagida siralanan avantajlari

mevcuttur. Bunlar:

v Diger proseslerin hemen hepsinde, genellikle polimerizasyon hiziyla
polimerizasyon derecesinin (ortalama molekiil agirligimin) azaldig
bilinmektedir. Oysa emiilsiyon polimerizasyonunda  yiiksek
polimerizasyon hizi ile diger yontemlere gore ¢ok daha yiiksek
molekiil agirliklarina ¢ikilabilmektedir.

v Polimerizasyon sicakhigi1 goreceli olarak diisiik (0-80 °C) sicakliklarda
olup, reaksiyon basamaklarini kontrol etmek kolaydir.

v' Diger yontemlere gore ortam yogunlugu diisiik olup, karistirma, 1s1
transferi ve tirlintin filtrelenmesi kolaylikla yapilir.

v Siirekli proses gergeklestirilebilir.

v' Tastyict faz olarak kullanilan su hem ucuzdur, hem de diger

¢oziiciilere gore ¢ok daha sagliklidir.

Bu polimerizasyon isleminin avantajlar1 oldugu gibi dezavantajlar1 da
vardir. Diger yontemlere gore ¢ok daha fazla katki maddesi kullanilmasi
dolayisiyla kirlenme orami yiiksektir. Ayrica, kat1 partikiil tercih edilmesi
durumunda prosese ilave olarak ayirma, saflastirma ve kurutma islemlerinin

yapilmasi maliyetini arttirir(Aygiin M., 2004).
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Fizikokimyasal Yontem: Bu yontemle fiziksel ve kimyasal islemler

birlestirilmektedir. Mikrokapsiilasyonun gerceklestirilmesi icin faz ayirma, 1sitma
ve sogutma gibi fiziksel yontemlerle birlikte hidroliz, ¢apraz baglanma ve yogusma
gibi kimyasal islemler birlikte uygulanmaktadir. En yaygin olarak kullanilan
fizikokimyasal yontemler koaservasyon ve sol-jel yontemidir.

Koaservasyon, basit koaservasyon ve karmagik koaservasyon yontemi olmak tizere
ikiye  ayrilmaktadir. Basit koaservasyon yontemiyle mikrokapsiillerin
hazirlanmasinda sadece tek tip kabuk materyali kullanilirken kompleks
koaservasyon yonteminde iki gesit zit yiikli kabuk maddesi kullanilmaktadir.
Genellikle, kompleks koaservasyon yontemiyle mikrokapsiil diretimi daha iyi
morfoloji, daha diizgiin boyut ve daha iyi kararliliga sahip oldugu i¢in tercih edilir.
Kompleks koaservasyon yontemi asagida gosterilen islem basamaklar ile

gerceklestirilmektedir(Arshad ve ark.,2019);

v" Emiilsiyon olusturmak i¢cin FDM sulu polimer ¢ozeltisi icerisinde
dagitilir

v lkinci bir polimer ¢dzeltisi emiilsiyon icerisine eklenir. Boylelikle
polimer-polimer kompleks olusumu baglatilmis ve elektrostatik ¢ekim
nedeniyle ¢ekirdek yiizeyindeki kabuk olusumunu baglatmak igin bir
tabaka meydana getirilmis olur.

v Isil iglem, ¢apraz baglanma veya pH gibi reaksiyon kosullari

iyilestirilerek mikrokapsiillerin kararli hale gelmesi saglanir.

Sol- jel metodu ile FDM mikrokapsiillasyonu diger proseslerden farkli
olarak ucuz ve ¢ok 1liml kosullarda meydana gelebilen bir prosestir. Bu yontemle
ilk 6nce FDM iceren reaktif madde, baslatici, ¢oziicii ve emiilsifiyer ile tasiyici
fazda siirekli karistirilarak hidroliz reaksiyonu ile kolloidal bir ¢ozelti haline

getirilir. Daha sonra monomerlerin yogunlasma polimerizasyonu ile ii¢ boyutlu ag
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yapisinda jel meydana gelir. Son olarak mikrokapsiiller kurutma, sinterleme ve

kiirleme proseslerinden sonra nihai seklini alir(Arshad ve ark.,2019).

1.5.2.3. FDM Mikrokapsiillerinin Karakterizasyonu

Mikrokapsiilasyon prosesi boyunca saf maddeden kapsiil olusumuna kadar
olan stiregte fiziksel, kimyasal, termal ve mekanik Ozelliklerin kontrol edilmesi
FDM mikrokapsiil 6zelliklerin belirlenmesinde 6nemli 6l¢iide etkilidir.

Fiziksel  Karakterizasyon:  Kurutularak  toz  haline  getirilmis

mikrokapsiillerin ortalama parcacik boyutu ve boyut dagilimlarinin belirlenmesi
icin genelde iki yontem kullanilmaktadir. Bunlardan biri pargacik boyut analizi
(PSA) digeri ise gorsel istatistiklerdir. Pargacik boyutu analiz 6l¢iimiinden Once
mikrokapsiiller su icerisinde homojenizator ile karistirilir ve homojen mikrokapsiil
dispersiyonu elde edilir. Bdylece mikrokapsiillerin kiimelesmesi ile olusan biiyiik
partikiillerin dagitilmasma calisilir. Daha sonra lazer 1sin demeti pargacikl
ortamdan gegirilir ve bu 1sinin kirinimindan yararlanilarak pargacik boyut dagilimi
saptanir.

Gorsel veriler taramali elektron mikroskobu (SEM) ve optik mikroskop
(OM) gibi yontemler kullanilarak belirlenebilir. Bu ydntemlerle tanecik boyutu
yaninda morfoloji hakkinda bilgiler edinilebilir.

Termal Karakterizasyon: Mikro yapidaki numunenin sicakliginin kontrollii bir

sekilde degistirilirken numunenin herhangi bir 06zelliginin (agirlik, enerji,
iletkenlik, manyetik Ozellikler vb.) sicaklikla degisiminin 6l¢iildiigli yontemler
araciligiyla termal karakteri hakkinda bilgi edinilebilir.

Termal 6zelliklerin belirlenmesi i¢in kullanilan en yaygin yontemlerden
biri Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) yontemidir. DSC cihazi ile 6rnek
isitilirken, sogutulurken veya sabit bir sicaklikta tutulurken sogurulan veya
saliverilen enerji miktar1 6l¢iiliir. Bu teknikte, referans ile numuneden gelen veya
uzaklagan 1s1 farki sicaklifa veya zamana bagl olarak gosterilir. Eger numune ile

referans arasinda bir sicaklik farki saptanirsa sicakligi ayni tutmak icin Ornege
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verilen enerji miktar1 degistirilir. Bu yolla 6rnekteki faz degisim sirasindaki 1s1
transferi miktar1 hesaplanabilir. Ayrica DSC sonuglarina goére mikrokapsiillenme
verimi hesaplanabilir. Mikrokapsiilleme verimi, kabuk kiitlesinin c¢ekirdek
kiitlesine orani olarak tanimlanabilir. Ancak ¢ekirdegin ve kabugun kiitlesini
O0lcmek oldukga zordur. Bu sebeple DSC analizi ile belirlenen gizli 1s1

degerlerinden (1.1) esitligi ile verim hesabi yapilabilir.

AHmikrokapsii
mikrokapsiilleme verimi = 2mikrokapsit . 1) (1.1)
Hrpm

Mikrokapsiil numunesinin faz degisim sirasindaki  davranisinin
belirlenmesi i¢in 1smmma-soguma egrilerinin olusturulmas1 diger bir termal
yontemdir. Bu yontemde numune belirlenen bir sicaklik programina tabi tutularak
eritilir veya dondurulur. Erime ve donma sirasinda numunenin sicakligi zamana
bagl olarak dlciiliir ve kaydedilir. Boylece elde edilen 1sinma ve soguma egrileri
olusturulur ve egrinin egiminin degistigi bolgeler belirlenerek faz degisim araliklar
belirlenir.

Termal karakterizasyon i¢in kullanilan diger bir yontem ise
termogravimetrik Analiz (TGA) yontemidir. Termogravimetrik analizde kontrol
edilen mikrokapsiil numunesinin kiitlesi, sicakligin veya zamanin fonksiyonu
olarak sicakliga kars1 kaydedilir. Kiitlenin veya kiitle yiizdesinin, zamana, sicakliga
ve atmosferdeki degisime karsi grafigi, termogram veya termal bozunma egrisi
olarak adlandirilir. Mikrokapsiiliin yapisi, termogramdaki karakteristik olan

bozunma davraniglarindan yararlanilarak belirlenebilir.

Kimyasal Karakterizasyon: Cekirdek, kabuk ve/veya diger katki maddelerinin

kimyasal karakterizasyonu Fourier Donistimlii Kizilotesi (FT-IR) spektroskopisi
yontemi yardimiyla belirlenebilir. Bu yontemde bir molekiil veya bilesik yapisinda
bulunan baglar hakkinda tanimlayici bilgiler edinilebilir. Mikrokapsiil

numunesinden gecirilen 1s1manin dalga boyu degistirilir ve degisik dalga
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boylarinda numune tarafindan sogurulan 1smn miktar1 6l¢iiliir. Yapidaki cesitli
baglarin titresim frekanslar1 dlciilerek molekiildeki fonksiyonel gruplar hakkinda
bilgi alinir.

Kimyasal karakterizasyon icin yardimci olacak bir diger analiz metodu X-
Istn1 Kirmim (XRD) yontemidir. Bu yontem, her bir kristal fazin kendine 6zgii
atomik dizilimlerine bagl olarak, X-isinlarin1 karakteristik bir diizen icerisinde
kirmasi esasina dayanir. Boylece FDM ve kabuk malzemelerinin kimyasal
bilesimlerine ait karakteristik kirinim pikleri tanimlanabilir.

Mekanik Karakterizasyon: Mikrokapsiillerin  mekanik  ozelliklerini

belirlemek i¢in genel olarak atomik kuvvet mikroskopisi (AFM) ve mikro / nano
sertlik testi kullamilir. AFM atomik boyutlara kadar sivriltilmis bir igne ucu
yardimiyla, yiizeyin yiliksek c¢oziiniirliikte, lic boyutlu goriintiilenmesini saglar.
Gorlintiileme, igne ucunun yiizey ile etkilesiminin incelenmesi sonucunda
gerceklestirilir.

Mikro / nano sertlik testinde, numune iizerine uygun bir gentik agici ile dik
olarak belirlenen bir maksimum degere kadar yiik uygulanir ve bu yiik degerine
ulastiktan sonra tekrar dereceli olarak geri ylikleme yapilir. Yiikleme ve geri
yiikleme sonucunda elde edilen yiik(N) - derinlik (nm) egrileri analiz edilerek

ornegin mekanik 6zellikleri belirlenir.

1.6. Calismanin Amaci

Bu ¢alismanin amaci binalarda giines enerjisinden pasif olarak yararlanarak
enerji tasarrufunun artirilmasi i¢in bina yapi malzemeleri i¢cin mikrokapsiillenmis
FDM’lerin gelistirilmesidir. Bu amaca uygun olarak asagida siralanan islem

basamaklarinin yiiriitiillmesi hedeflenmektedir:

e  Uygun konfor sicakligini saglamak amaciyla bina yapi malzemesi
olan beton karisimlarinda kullanilabilecek FDM  alternatiflerinin

arastirilmasi
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Belirlenen alternatiflerden uygun FDM’lerin se¢ilmesi

FDM’lerin mikrokapsiillenmesi i¢in uygun yontemin ve sartlarn
belirlenmesi

Sentezlenen mikro kapsiillerin termal karakterizasyonu, kimyasal
karakterizasyonu ve mikro yapi karakterizasyonunun
gerceklestirilmesi

Mikrokapsiillenmis FDM’lerin beton karisimlarina eklenmesi

Yap1 elemanlart igerisindeki kapsiillenmis FDM’lerin mikro yap1

analizinin incelenmesi
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2. ONCEKi CALISMALAR

Banu ve arkadaglar1 1998 yilinda, agirlik¢a %20 oraninda FDM kullanarak
alg1 plakalar hazirlamiglardir. Hazirladiklar1 bu plakalarin gizli 1s1 depolama
kapasitesini belirlemek icin diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) cihazini
kullanmislardir. DSC test sonuglarinin, FDM’li al¢i1 plakalarin gelistirilmesinde
yeterli oldugu rapor edilmistir.

Yaz aylarinda sogutma yikiiniin azaltilmasi ve asir1 1sinmanin
engellenmesi amaciyla yapilan bir calismada siva igerisine erime sicakligi 25°C
olan mikrokapsiillenmis FDM eklenmistir(Schossing 2003). 2002 yilinda alinan
Ol¢timlerde referans odasmin sicaklifi 50 saat boyunca 28°C’nin iizerindeyken,
FDM’li test odasinin sicakliginin sadece 5 saat boyunca 28 °C’nin iizerinde oldugu
gdzlemlenmistir. Boylece aktif sogutma sistemine olan ihtiyag¢ azaltilmistir.

2004 yilinda Zhang ve arkadaslar1 iki basamakli tiretim prosesiyle termal
enerji depolayan beton malzeme gelistirmislerdir. Ilk basamakta gdzenekli agrega
icerisine vakum yontemiyle FDM (Biitil Stearat) emdirilerek termal enerji
depolayan agrega(TEDA) olusturulmustur. ikinci basamakta ise TEDA
kullanilarak normal kimyasal bilesen oranlarinda ve karistirma yonteminde termal
enerji depolayan beton iiretilmistir. Deneysel sonuglar, agrega gdzenekli yapisinin
geometrik O6zelliklerinin FDM'yi emme kabiliyetleri tizerinde 6nemli bir etkiye
sahip oldugunu gostermistir. Buna ek olarak biiyiikk gozenek yapisina sahip
agregalarin ve sinir boliimiindeki tasiyici tiinellerin daha fazla FDM'yi absorbe
edebilmesine olanak sagladig1 belirlenmistir. Faz degisim davraniginin betonun
icerisindeki FDM hacminden etkilendigi de tespit edilmistir.

Xu ve arkadaglari, kig aylarinda kullanilmak tizere bina zemininde FDM
kullaniminin termal performans iizerine etkisini aragtirmiglar ve bunun igin bir
simiilasyon c¢aligmasi gerceklestirmiglerdir (Xu ve ark., 2005). Calismalariin

sonucunda, zemin doseme malzemesinin se¢iminin, zemin ile FDM arasindaki
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hava boslugunun ve FDM kalmligimin sistem performansinda etkili oldugu
belirtilmis ve FDM kalinliginin 20mm den fazla olmasi gerektigi eklenmistir.

Siwva icine FDM eklenerek yapilan diger bir ¢alismada ise elde edilen
materyalin mekanik 6zellikleri incelenmistir(Zamalloa ve ark.,2006). Bina i¢indeki
termal salinim ve enerji ihtiyact sogutmada % 3, isitmada yaklagik % 10-15
azaltilmistir.

Ozonur ve ark. (2006), termal enerji depolama malzemesi olarak parafinin
ve yag asitlerinin mikrokapsiillerini kompleks koaservasyon yontemi ile
hazirlamiglardir. Bu ¢alismada, mikrokapsiilleme verimini etkileyen parametreler
iizerinde durulmustur. Kapsiil boyutunu etkileyici parametrelerin, karigtirma hizi,
sliresi ve dis duvar materyallerinin sicakligi oldugu goézlemlenmistir. Hazirlanan
mikrokapsiillerin erime-donma c¢evrimi sirasinda fiziksel olarak bozulmadig:
gbzlemlenmistir(Ozonur ve ark., 2006).

Kuznik ve arkadaglar1 (2008) calismalarinda duvar veya tavan kismina
monte edilebilen ticari FDM plaka kullanmislardir. Kullandiklar1 FDM’li plaka
Smm kalinliginda olup %60 oraninda mikrokapsiillenmis FDM igermekte ve 22
°C’de faz degistirmektedir. Denemeler 24 saatte bir tekrarlanan ve iklim sicaklik
kosullarinin 15 °C’ den 30°Cye degistigi iki test odasinda gerceklestirilmigtir.
Sonuglar degerlendirildiginde, standart duvara gére FDM plaka monte edilmis
duvarm iki kat daha fazla enerji depoladig1 belirlenmistir. Bununla birlikte FDM °‘li
plaka kullanildiginda sicakligin 4,7 °C azaldig1 gdzlemlenmistir.

Voelker ve arkadaslar1 Sekil 2.1 ‘de gosterilen ayn1 dig ortam kosullarinda
2 farkli odada denemeler gergeklestirmislerdir. Odalardan biri bos iken digerinin i¢
duvarlarina FDM’li al¢1 plakalar yerlestirilmis ve iki oda arasindaki sicaklik
farklar1 belirlenmistir. Ol¢iim sonuglarinda, enerjinin en yogun kullanildig1 zaman
boyunca 4 °C lik sicaklik diisiisiiniin gergeklestigi rapor edilmistir. Bununla birlikte
iki oda birbirinden farkli tasarlandig1 icin termal 6zelliklerinin karsilagtirilmasinin

gii¢ oldugu belirtilmistir (Voelker ve ark., 2008)
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Sekil 0.1. Ayni1 dis ortam kosullarinda 2 farkli test odasi (Voelker ve ark., 2008)

Behzadi ve Farid (2010) yilinda gercek oOlgekli test kuliibelerinde ve
simiilasyon programi kullanarak iki test odasinda ayni kosullar altinda, termal
performans Ol¢limleri alinarak sonuglar karsilastirilmistir. Odalardan birinin
duvarlar1 ve gatisi ticari alg1 plaka ile kaplanirken diger test odasinin duvarlart ve
catist FDM’li alg1 plaka ile kaplanmistir. Karsilastirma sonucunda test odalarindan
alman sonuglar ile simiilasyon programindan (SUNREL) alinan sonuglarin
uyustugu gozlenmistir. Sonuglara gore bir yaz gilinlinde i¢ ortam sicaklik
dalgalanmasinin 4°Cnin istlinde diistiriilerek klima kullanimindan % 34.5 enerji
tasarrufu saglandigi rapor edilmistir. Kigin ise 20 °C i¢ ortam sicakliginin
saglanmasi i¢in harcanan enerjiden %21 oraninda tasarruf saglandigi belirtilmistir.

Yahay ve Ahmed yaptiklar1 ¢aligmalarinda Malezya’da bir test binasinin
tavan kisminda FDM kullanarak i¢ ortam sicakligii diigiirmeyi ve sogutma yiikiinii
azaltmay1 amaglamiglardir. FDM’li panelin etkisini 6ngdrebilmek i¢in sayisal bir
yontem kullanmislar ve sonug olarak i¢ ortam sicakligini 25 °C’de tutarak giinliik
sogutma yiikiinti %12 azaltmay1 basarmiglardir.(Yahay ve Ahmed, 2011)

Cat1 bolgesinde, fotovoltaik panel ile birlikte FDM kullanilarak yazin
sogutma yiikiinlin kisin ise 1sitma yiikiiniin nasil degistigi arastirtlmistir(Kosny ve
ark., 2012). Testler Oak Ridge, Tennessee’de yapilmis ve Kasim 2009’dan Ekim
2010’a kadar devam etmistir. Sonuglar degerlendirildiginde, FDM kullanimiyla kis
aylarinda 1sitma yiikliniin %30 yaz aylarinda sogutma yiikiiniin %55 azaltildig1

belirlenmistir.
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Sar1 ve arkadaslar1 2012 yilinda yaptiklart calismalarinda vakum
adsorbsiyon yontemiyle algi, cimento, diatomit, perlit ve vermikiilit icerisine
ksilitolpenta palmitat(KPP) ve ksilitolpentastearat(KPS) esterleri emdirerek farkli
FDM kompozitleri hazirlamiglardir. FDM karisimlarinin - karakterizasyonunu
belirlemek amaci ile SEM goriintiileri alinmig, FT-IR, DSC ve TG analiz teknikleri
kullanilmugtir. Alg1, ¢imento, diatomit, perlit ve vermikiilit igerisindeki KPS ve
KPP’nin her ikisinin emdirme oranlari sirasiyla 22, 17, 67, 48 ve 42 (k) olarak
bulunmugtur. DSC sonuglarinda FDM karisimlarinin erime sicakliklar1 ve gizli
silart 20 °C den 35 °C ye ve gizli 1silar1 38 J/g dan 126 J/g a degisiklik
gostermistir. Maksimum adsorbsiyon oranina gére FDM’ler karisimlar igerisine
%10-80 (k/k) arasinda eklenmistir. FT- IR ile FDM’lerin esterlesmesi (C=0)
gozlenmistir. FDM’lerin erime durumunda karigimlarda sizinti gorilmemistir.
FDM kompozitlerinde grafit eklenmesi ile termal iletkenlikte artma
gozlenmistir(Sar1 ve ark., 2012).

Lai ve Hakoi 2014 yilinda bal petegi seklinde tasarlanmis duvar kaplamasi
icerisine mikrokapsiillenmis FDM ekleyerek bu yapinin termal 6zelliklerini
incelemiglerdir(Sekil ~ 2.2).  Arastirmalari  sonucunda tasarladiklari  yapi
malzemesinin sicaklik kontroliiniin saglanmasinda iyi bir materyal oldugunu

belirtmiglerdir.
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Sekil 0.2. Bal petegi seklinde tasarlanmig duvar kaplamasi ve yerlestirme plani( Lai
ve Hakoi, 2014)

Johan ve arkadaslari 2015 yilinda, binalarda termal enerji depolama
malzemesi olarak kullanilmak iizere mikrokapsiillenmis FDM iiretmiglerdir. FDM
olarak parafin kullanilirken kabuk malzemesi olarak titanyum dioksit (TiO2)
secilmigtir. Sentezlenen mikrokapsiiliin termal 6zellikleri incelendiginde parafinle
benzer termal &zelliklerin gozlendigi ve kapsiillenme yiizdesinin %85.5 oldugu
belirtilmistir(Johan H. Ve ark., 2015).

Figueiredo ve arkadaslar1 2016 yilinda yayinladiklari makalelerinde
mikrokapsiillenmis faz degistiren maddenin beton karisimina eklenmesiyle betonun
mekanik  Ozelliklerinin  negatif yonde etkilendigi belirtilmistir.  Ayrica
mikrokapsiillenmis beton numunesinin mekanik o6zelliklerinin referans betonla
karsilagtirildiginda basing dayaniminda %68 oraninda ve ¢ekme dayaniminda %51
oraninda azalma oldugu da eklenmistir. Bu mekanik kayiplara ragmen sap beton

uygulamalart i¢in FDM eklenmesinin hala kabul edilir diizeyde oldugu
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vurgulanmistir. Beton yogunlugu ile ilgili goriiniir 6zelliklere baktiklarinda ise
onemli bir degisikligin olmadig1 rapor edilmistir. Test odasinda yapilan termal
testlerin sonuglarina gére FDM eklenmesinin 1s1l 6zellikleri nispeten arttirdigi
gozlemlenmistir. Bu bilgilerin 15181inda sap betonuna eklenmis FDM’nin i¢ ortam
pik sicakligin1 ve giinliik sicaklik degisimini azaltti§i vurgulanmistir. Calismanin
Ozeti olarak, betona FDM eklenmesinin termal o6zellikleri iyilestirmeye yardimci
bir potansiyele sahip oldugu ancak mekanik oOzelliklerin g6z ardi edilmemesi
gerektigi belirtilerek beton FDM karisim proseslerinin ve iiretim tekniklerinin
optimize edilmesi gerektigi vurgulanmustir.

2017 yilinda Ramakrishnan ve arkadaglar1 ¢imento harcinin igerisine yeni
bir faz degistiren madde ekleyerek ¢imento bazli termal enerji depolama kompoziti
(TEDK) gelistirmislerdir. Kompozitteki FDM, parafin ve hidrofobik genisletilmis
perlit ile olusturulurken ¢imento yapisi igerisinde kararlilik géstermistir. Kompozit
numune ince agrega yerine %20, %40, %60 ve %80 oranlarinda karisima
eklenmistir. Calismada mekanik ve termal Ozellikler incelenmistir. Sonuglar
degerlendirildiginde yeni gelistirilen kompozitin uygun mekanik 06zelliklerde
yiiksek termal performansa sahip oldugu belirlenmistir. %80 oraninda eklenerek
olusturulan yapinin (TEDK-80) yogunlugu 1100 kg/m® ve 28 giinliik basing
dayanimi 18 MPa olarak Ol¢lilmiistiir. Normal g¢imento harcinin termal enerji
depolama orani1 ve kapasitesiyle TEDK-80 kompoziti karsilastirildiginda sirayla
%56 ve %166 oraninda artig goriilmiistiir( Ramakrishnan ve ark., 2017).

Yun ve arkadaslar1 (2019) agac¢ bir evin zeminine yerlestirmek iizere
makro paketlenmis faz degistiren madde iiretmigler ve bu sistemin i¢ ortam
sicakligia ve termal enerji depolamaya katkisini arastirmislardir. Calismalarinda,
faz degistiren madde adaylarin1 parafinik n-oktadekan, n-eikosan ve n-dokasan
olarak belirlemislerdir. Olgiimler sonucunda bina 1sitma yiikiinin % 8- 43
araliginda azaltildigi not edilmistir (Yun ve ark., 2019).

Xie ve arkadagslar1 2019 yilinda binalarda kullanilmak {izere enerji depolama ve

yaliim malzemesi olarak FDM kompozit metaryal gelistirmislerdir. Arastirmada
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FDM olarak tuz hidrat 6tektik karisimi (Na2SO4-10H20-Na,CO3-10H20) segilirken
cekirdeklestirici ajan olarak %2 oraninda Borax kullanilmistir. FDM kompozitin
erime noktast ve gizli 1sis1 sirayla 25.41 °C ve 195.3 J/g olarak rapor edilmistir.
FDM kompozitin faz degisimi esnasindaki sivi fazin akmasinin engellenmesi igin
FDM vakum adsorbsiyon yontemiyle genlesmis vermikiilit i¢erisine emdirilmistir.
Emdirilen FDM oram sizint1 testiyle % 60 olarak belirlenmistir. Uretilen yeni
kompozitin erime noktasi ve entalpisi DSC cihazi yardimiyla olgiilerek sirayla
23.98 °C ve 110.3 J/g bulunmustur. Fiziksel ozelliklerin gozlenmesi icin SEM,
FT-IR ve XRD analizleri yapilmis ve sonu¢ olarak FDM’nin vermikiilit
icerisindeki ¢ok katmanli yapiya tamamen emdirildigi belirlenmistir. TG ve termal
cevrim testleri ile kompozitin termal kararliliginin ve giivenilirligin iyi oldugu
goriilmiistiir. Kompozitin diisiik termal iletkenlige sahip olmasi nedeniyle
izolasyon malzemesi olarak kullanilabilecegi rapor edilmistir. Bu ¢alismalara ek
olarak tuz hidrati/genlestirilmis vermikiilit kompozitiyle laboratuvar olgeginde
FDM’li duvar iceren test odasi olusturulmus ve termal performansi ol¢ilmistiir.
FDM’li duvar sayesinde i¢ ortam sicakliginin uzun bir siire boyunca konfor
sicakliginda kaldigi ve referans odayla karsilagtirildiginda giin igerisindeki en
yiiksek sicakligin 4.8 °C diisliriildiigii kaydedilmistir. Yanict olmadigi belirtilen
kompozitin ayn1 zamanda {iretim maliyetinin diisiik olmas1 sebebiyle biiyiik 6lgekli
iiretim yapilabilecegi ongoriilmiistiir. Sonug olarak, bu ¢aligmada gelistirilen FDM
kompozitin, bina uygulamalarinda enerji tiiketimini azaltmak ic¢in iyi bir
potansiyeli oldugu saptanmistir (Xie ve ark., 2019).

Meng ve arkadaglar1 (2019) termal performansin test edilmesi igin 3 test
binas1 insa etmislerdir. Her bina es olup boyutlar1 2x1.5x2.7 m®olarak belirlenmis
ve her binanin kuzey duvarinda 121x96 m? boyutlarinda bir pencere
yerlestirilmistir. Termal Olglimler icin temmuz ve agustos aylarinda 8 giinlilk
periyotlar secilmistir. Bu iki periyot i¢in meteorolojik veriler degerlendirildiginde
temmuz donemi boyunca giinler giinesli iken 17,21 ve 22agustos tarihlerinde

bulutlu oldugu rapor edilmistir. 1lk 8 giinliik dl¢iimde (23 temmuz -30 temmuz )
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yansitici ylizeyle kaplanmis catiya sahip test binasi, FDM beton catili test binasi ve
referans binanin termal OSlciimleri almarak karsilastirilmistir. Ikinci 8 giinliik
periyotta(17Agustos -24 Agustos) ise FDM beton ¢at1 ilizerine yansiticili yiizey film
kaplanarak binanin termal performansi referans binasiyla karsilastirmali olarak
incelenmistir. Bu ¢alismada FDM beton; ¢imento, kum ve kompozit FDM (4:5:3)
karisimindan olusurken kompozit FDM grafit ve parafin den olusmaktadir. Bina i¢
ortam hava sicaklig1 ve yiizey sicakliklarinin kaydedilmesi amaciyla bina ortasina
ve her bir duvar ylizeyine termal ¢iftler yerlestirilmistir. Ayrica gilines 1s1nim1 ve
dis ortam sicakligina ait veriler de dl¢iilmiistiir. Her 6l¢iim 10 dakikada bir alinarak
kaydedilmistir. Proje de kullanilan 3 test binas1 ve FDM beton cat1 sekil 2.3’de

gosterilmistir.

e

Sekil 0.3. Prb]e d’é kullanilan 3 test binas1 ve FDM beton ¢ati1 (Meng Qe ark.,2019)

Sonuglar degerlendirildiginde yiiksek yansiticiliga sahip FDM tavanli bina

i¢in;

e i¢ hava sicaklig1 dalgalanmasi bulutlu giinde % 8,5, giinesli giinde%
17,0 azaltildig:
e tavan i¢ yiizey sicakliginin 2,2 ° C azaltildig1

e ¢ yiizey 1s1 akisinin % 66,8 oranin da azaltildig1
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belirlenmistir. Fakat yukarda belirtilen pozitif veriler elde edilirken yliksek
yansiticiliga sahip FDM beton ¢atili binanin i¢ yiizey 1s1 akigina ait olglimler
negatif yondedir. Buna ek olarak yiiksek yansiticili film giines i1simimlarindan
gelen 1s1l kazanci 6nemli Slgiide diislirebilmektedir ve yansitict yiizeyden gegen
1sinin biiytik bir kismi FDM tabakasi tarafindan emilmektedir(Meng ve ark.,2019).

Bao ve arkadaslar1 (2019) arastirmalarinda, yapi elemanlarma FDM
kompozitlerini entegre ederek insaat yapi elemanlarmin termal enerji depolama
Ozelliklerini arttirmay1 amaglamislardir. Yapi elemant olarak ¢imento kullanilirken
FDM kompozit olarak mikrokapsiillenmis FDM, nano silika ve karbon elyaf
kullanmiglardir.  Yeni olusturduklart FDM kompozitli ¢imento karigiminin
mekanik Ozelliklerini, mikro yapisini, termal iletkenligini ve termal enerji

depolama kapasitesini 6l¢miisler ve agagida belirtilen sonuglar1 bulmuslardir.

e  Mekanik dayanimin Slgiilmesi i¢in 40 x 40 x 160 mm®likk prizma
ornek olusturulmus ve 3, 7 ve 28 giinlik basing dayanimlari
Olcililmiistiir. Mikrokapsiillenmis FDMIi ¢imento karisiminin basing
dayanimi, normal ¢imento pastasina gore diisiik bulunmustur. Ancak
karisima nano silika ve karbon elyaf eklendik¢e 3 giinliik basing
dayaniminin %58 oraninda artt1ig1 gézlemlenmistir.

e Termal iletkenligin Slgiilmesi i¢in 30mm (¢ap) X 20 mm (yiikseklik)
ebatlarinda silindir ornekler kullanilmastr. Sonuglar
degerlendirildiginde Mikrokapsiillenmis FDMIi ¢imento karigimina
nano silika eklendiginde termal iletkenligin diistiigli gozlenirken
karbon elyafin eklenmesiyle termal iletkenligin 0.669 dan 0.788
W/mK ¢ikarak % 17.8 oraninda yiikseldigi goriilmiistiir.

e  Test odasi icin 20 (kalinlik) x 200 (en) x 200 (boy) mm? ebatlarinda
paneller olusturulmustur. Paneller kizil6tesi termal goriintii analizi ile

degerlendirilmis ve Mikrokapsiillenmis FDMIi ¢imento karisimina
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karbon elyaf eklendiginde 1s1l degisim verimliligini pozitif yonde

etkilendigi goriilmiistiir.

Bu arastirmanin sonuglar1 degerlendirildiginde mikrokapsiillenmis FDM’li
beton karigimina eklenen karbon elyaf ve/veya nano silika kombinasyonlarinin
beraber tepkimeye girerek karigimin tek basina sahip oldugundan belirgin bir
bicimde daha giiclii ya da biitiiniiyle farkli bir etki gosterme egiliminde oldugu
rapor edilmistir (Bao ve ark.,2019).
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3. METARYAL VE METOD

3.1. Beton Karisimlarinda Kullanilacak Faz Degistiren Madde Secimi

Faz degistiren maddeler (FDM) erirken sabit sicaklikta 1s1 alirlar donarken
1s1y1 geri verirler. Bu fiziksel faz degisiminden yararlanarak bina uygulamalarinda
sicaklik kontrolii yapilabilir. Bu asamada bina yap1 malzemelerinde kullanilmak
iizere bina konfor sicakligina uygun FDM’lerin arastirilmasi, kullanilacak
FDM’lerin sec¢imi ve termal Ozelliklerinin belirlenmesi hedeflenmistir. Bu amacla
20-30 °C arasindaki erime sicakligina sahip FDM’lerle ilgili literatiirde yer alan
caligmalar arastirilmigtir. FDM se¢imi yapilirken maddenin asagidaki 6zellikleri

dikkate almmustir.

erime noktasi/araligi,
erime entalpisi,
toksik ve korosif etki,

kimyasal ve termal kararlilik,

NS N N NN

maliyet

3.2. Faz Degistiren Maddelerin Mikrokapsiillenmesi

Son yillarda organik kimyasallara mikrokapsiilleme islemi uygulanarak,
kullanim1 daha kolay ve verimli FDM’ler iiretilmektedir (Ozonur ve ark.,2006).
Mikrokapsiilleme isleminde kiiglik sivi veya kati partikiiller 1-1000um ¢apli kati
bir dis kabuk icerisinde hapsedilir. Kapsiiller kiiresel veya diizensiz sekillerde
olabilir. Mikrokapsiiller kabuk ve ¢ekirdek olmak tizere iki kistmda incelenebilir.
Cekirdek (i¢ kisim) aktif bileseni igerirken kabuk ise ¢ekirdegi kalici veya gegici
olarak dig ortamdan korumaktadir (Sekil 3.1). Mikrokapsiilleme ile asagidaki
avantajlar saglamaktadir(Gosh, 2006);
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e Kararli olmayan ya da bulundugu ortama karsi duyarli olan
maddelerin korunmasi

e Dabha iyi islenebilirlik (¢oziiniirliik, dispersiyon, akigkanlik)

e  Oksidasyon, dehidratasyon gibi yikimda rol alan tepkimeleri
Onleyerek maddenin 6mriiniin uzatilmasi

e  Kontrolli, siirdiiriilebilir ya da zamanlanmis salinim olanag1

e  Toksik materyallerin giivenli ve uygun kullanimi

e  Tat ve kokunun maskelenmesi

¢  Enzim ve mikroorganizma immobilizasyonu

e  Kontrollii ve hedeflenmis ilag iletimi

e Sivilarin kat1 materyal icerisine hapsedilmesi ile tasimada kolaylik.

Kabuk

Y
Cekirdek

Sekil 3.1. Bir mikro kapsiiliin sematik gosterimi (Gosh,2006)

Mikrokapsiiller girig bolimiinde detayli olarak anlatildig1 gibi fiziksel veya
kimyasal yontemlerle hazirlanabilir. Bu ¢alismada, FDM aday1 olarak belirlenen
yag asitlerinin kapsiillenmesinde bu tekniklerden koaservasyon ve emiilsiyon

polimerizasyonu olmak iizere iki farkli polimerizasyon teknigi kullanilmistir.

Koaservasyon Yontemi
Koaservasyon yontemi, polimer 6zellik gosteren bir ¢ozeltiden, kaplama

materyaline ait sivi fazin ayrilmasi ve bu fazin asili ¢cekirdek partikiilleri etrafinda
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iiniform bir tabaka halinde tutulmasimi icermektedir(Desai ve Park, 2005).
Yontemde cekirdek ve kaplama materyalinin yiizey enerjileri, sicaklik, pH ve
bilesimleri gibi bazi sistem  Ozellikleri  degistirilerek, kiimelesmeleri
saglanmaktadir. Islem tamamlandiktan sonra mikrokapsiiller filtrasyon ve
santrifiigasyon gibi ayirma tekniklerinden biri kullanilarak ortamdan ayrilmakta ve
daha sonra da partikiiller standart bir teknik kullanilarak kurutulmaktadirlar (Sekil
3.2) (Kimik ve ark., 2003). Cizelge 3.1’de Onceki g¢aligmalarda kapsiillenen
FDM’ler, boyutlar1 ve kapsiil materyalleri gosterilmektedir.

o O OXMOXY
o O 7 o0,
e 020"

00 050
000 T c: o)

d) le)

Sekil 3.2. Koaservasyon prosesinin sematik gosterimi (a) Cekirdek maddesinin
polimer ¢ozeltisi igerisinde dagilimi (b) Koaservatin ¢ozeltiden
ayrilmasi (¢) Cekirdek maddesinin koaservatin mikro damlaciklariyla
kaplanmasi (d) Cekirdek partikiilleri etrafinda kalic1 kabuk olusmasi
(Ghosh, 2006).
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Cizelge 3.1. Onceki c¢aligmalarda kapsiillenen FDM’ler, boyutlar1 ve kapsiil

materyalleri
Kapsiil Materyali (Bu(:%/)utu Egﬁﬂs'ullenen Referans
Melamin regine 2,2 n-Oktadekan | Inaba H., 2003
PVAc 23,11 Tetradekan Yang ve ark., 2003
PMMA 16,73 Tetradekan Yang ve ark., 2003
PEMA 18,36 Tetradekan Yang ve ark., 2003
PMMA 2-10 Hekzadekan | Gschwander ve ark.,2004
PMMA 100 Dokasan Alkan ve ark., 2009

Amino formaldehit 100/250 n-Eikosan Goel ve ark., 1994

Silika 6 Oktadekan Miao ve ark., 2007

TDI-DETA* 1 Oktadekan | JeongSook ve ark., 2002

Siklohekzan(politre)

TDI-ETA 20-35 Butil Stearat Liang ve ark., 2009

Amino Plastikler 8 1-Bromo Zeng ve ark., 2009
Hekzadekan

* Toluen-2,4 dioksiyanat/dietilentriamin

Beton igerisinde daha dayanikli ve depolama kapasitesi yiiksek mikrokapsiiller
gelistirmek amaciyla belirlenen aday FDM’ler ile farkli kabuk maddeleri ve
degiskenler belirlenerek mikrokapsiilleme deneylerine baglanmigtir. Farkli
denemeler ile kabuk materyali, emiilsifiyer, yag asidi miktari, pH ve karistirici tipi
gibi degiskenlerin etkileri incelenmistir. Mikrokapsiilleme deneylerinde agagidaki

kimyasallar kullanilmistir.

1. FDM aday1

2. Emiilsifiyerler
e  Tween-40 (Sigma-Aldrich)
o  Tween-80 (Merc)
e  Triton X-100 (Merc)

3. Mikrokapsiil kabuk maddesi
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4,

5.

e Ure (teknik) — FormAldehit (% 37 Riedel- de Haen)
e Ure (teknik) - Melamin (Sigma-Aldrich) -FA

e Melamin (Sigma-Aldrich) - FA

pH ayarlamasi i¢in

o %10 (v/v) Asetik Asit (Riedel- de Haen)

(NH4)2S04 (teknik)

Deneyler magnetik karistirici, dibi diiz iki boyunlu balon, geri sogutucu ve

termometreden olusan Sekil 3.3 deki diizenekte gerceklestirilmistir. Bu yontemde

kullanilan islem basamaklari sunlardir:

10.

40 mL saf su igerisine 0,68g emiilgator eklendi.

Uzerine 0,17 g (NH4)2SO4 eklendi ve magnetik karistiricida 10 dakika
karigtirildu.

Karisima 1,67 g Ure (veya melamin) eklenerek 40-50°C’de (melamin
icin 70-80 °C) ¢oziildii.

FDM damla damla eklenerek karistirma hizi arttirildi, 10-15 dakika
karistirildi.

pH kontrolii yapilip, pH 3,5-5 araliginin disinda olmasi durumunda
%10’luk HAc ile pH ayarlamasi yapildi. 10 dakika boyunca yiiksek
devirde karistirildi.

3,5 mL formaldehit eklendi ve sicaklik 65-70 °C ‘ye (melamin ig¢in
80-85°C’ye) arttir1ld1.

Yaklasik 5 saat karistirilip, stizme diizenegi ile stiziildii.

Etiivde 30°C’de kurutuldu.

Sentezlenen 6rneklerin DSC ve FTIR analizleri yapildi.

Uygun o6rnekler SEM analizine gonderildi.

41



3. METARYAL VE METOD Beyza BEYHAN

Emiilsiyon polimerizasyonu

Emiilsiyon polimerizasyonunun en 6nemli 6zelligi bastan sona heterojen
olmasidir. Monomer(ler), su ve emiilgator(ler) karistirildiginda molekiiller,
monomerle sismis hidrofobik kabugu olan misellere ayrilir. Baslatici eklendiginde
sulu fazda radikaller olusur ve bu radikaller sulu fazda ¢oziinmiis monomer
molekiillerine (toplam monomerin kii¢iikk bir kismi) eklenerek oligoradikallere
doniisiir. Bu noktada bir veya daha fazla mekanizma pargacik niikleasyonu polimer
pargaciklarini olusturmak iizere baglar. Bu arada monomer damlalarindan
monomer difiizyonu ile polimer pacaciklari siser ve parcacigin gelismesinde
ilerleme reaksiyonlariin meydana geldigi ana yer olur. Reaksiyon baglamamis
misellerdeki emiilgatorler dagilir ve gelismis parcaciklarin yiizeylerine adsorbe
olarak pargaciklarin kolloidal kararliligimi saglarlar. Biitiin monomerler polimere
donistiigiinde polimerizasyon tamamlanir (Can, 2003). Sekil 3.4’de emiilsiyon

polimerizasyonunun sematik diyagrami gosterilmektedir.
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_—® Yiizey aktif madde P
e Baslatici molekiil . .
!
e N
\ ® =
l'. / Misel yapisi
| ‘
I
[ -
\‘ . Monomer
e
u\. $ */ Polimerizasyon
SN
%

Sekil 3.4. Emiilsiyon polimerizasyonunun sematik diyagrami (Blackley, 1975)

Emiilsiyon polimerizasyonu zincir polimerlesmesinin radikaller {izerinden
yiirliyen bir tiiri olup segiciligi yoktur. Serbest radikal polimerizasyonu baslama,
biiyiime ve sonlanma basamaklari olmak iizere {ic asamadan olusmaktadir. ilk
olarak monomer molekiilleri emiilsiyon ortam baslaticilar1 yardimiyla serbest

radikallere doniistiiriiliir ve radikal monemere katilir (Esitlik 3.1 - 3.2).

Baslama
In-In —2R* 3.1
R*+M —» M* (3.2)

Bilylime basamaginda polimerizasyon ilerler, polimer zinciri biiyiir ve

molekiil agirligi artar. Hizli gergeklesir (Esitlik 3. 3)
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Biiyiime
M*+ M—» My*

Mx* + M—» Mgs*
Mn* + M—> Mn+l* (33)

Biiylimekte olan polimer zincirlerinin ¢ogalmasi bir noktada durur. Burada
aktif uglar pasiflesereck yapiyt kararli hale getirirler ve polimerlesme
tamamlanir(Esitlik 3.4).

Sonlanma

Mn* + Mm* — Mman (3.4)

Emiilsiyon polimerizasyonuyla mikrokapsiil iiretimi sirasinda kullanilan
kimyasallar ve miktarlar1 Cizelge 3.2’ de gosterilmektedir. Kabuk dayanimini
artirmak amaciyla polimerizasyonda monomerle beraber farkli reaktif gruplarindan

komonomerler de aragtirilmistir.
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Cizelge 3.2. Emiilsiyon polimerizasyonunda kullanilan kimyasallar

hidroperoksit

Kimyasal Miktar Te@arlkgl
firma
509
(1:1 yag asidi/monomer
orani) ; e
%75 kaprik asit - Kaprik asit.
o L . 25¢g SAFC
Yag asidi %25 miristik asit o o .
(1:2yag asidi/monomer orani) | Miristik asit:
karisimi
1'259 Merck
(1:40 yagasidi/monomer
orant)
Monomer meti Merck
metakrilat(MMA) 50g
metakrilik asit (MA) Metakrilik
asit:
glisidil metakrilat Merck
(GM) 0,5g (%1)
Komonomer | 2-hidroksi etil 2,59 (%5) Diger
metakrilat(2-HEMA) 0,59 (%10) komonomer
ler:
2-hidroksi etil akrilat -
2-H-MA) Sigma
( Aldrich
Capraz Etilen glikol
BaE)Ia . dimetakrilet 10g Merck
glay (EGDM)
Emulsifiyer TritonX100 50 Merck
Demir siilfat 4ml (1:1 yag asidi/monomer
szeltisi oran)
¢ 3ml (1:2yag asidi/monomer
Emiilsiyon orani)
ortam .. 0,59 Merck
A If
baslaticilari monyum persulfat
Sodyum tiyosiilfat 0,259
% 70’lik tersiyerbditil 1g
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Mikrokapsiil  {iretimi ise Sekil 3.5’de  gosterilen  asamalarla

gerceklestirilmistir [Alkan ve ark., 2009, Alay ve ark., 2010].

1.Asama - Yag emiilsiyonu hazirlanmasi: Asagidaki bilegsenler 200 ml deiyonize su
igerisinde 50 °C sicaklikta 3000 dev/dk (rpm) yarim saat karistirilarak yag

emiilsiyonu hazirlanmistir.

Yag asidi
Monomer
Komonomerler

Capraz baglayici

D N N N

Emiilsifiyer

2.Asama - Baslatic1 eklenmesi: Emiilsiyon ortamina baslatici olarak ekelenenler

asagida verilmistir.

v' Demir siilfat ¢ozeltisi (0,15 gram demir siilfat 100 mL deiyonize su
igerisinde ¢oziilerek hazirlanmistir.)

v" Amonyum persiilfat

3.Asama - Mikrokapsiil olusumu, siizme ve kurutma: Bu asamada asagidaki
bilesenler ilave edilip, 80 °C’de 500 dev/dak(rpm) hizda karigtirmaya devam
edilmistir. Bes saat karigtirma sonunda sulu ortamdan alinan mikrokapsiiller etiivde

50 °C sicaklikta kurutulmustur.

v' 0,25 g sodyumtiyosiilfat
v 1g % 70’lik tersiyerbiitil hidroperoksit ¢ozeltisi
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‘ iginde yag

emisiyonu

@ haxrlanir,

£ N | |
1

1

A 1

1

1

% / 1
™ v 4 1
B ylzey skl 1
madde :

1

|

1

1

1

1

1. Asama

2.Asama 3.Asama

1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1

Sekil 3.5. Emiilsiyon polimérizasyonu y('jntemliyle mikrokapsiil liretim agamalari

Yukarida anlatilan yontemle gosterilen 40 ayri deneme yapilmustir.
Deneylerde farkli komonomer, komonomer yiizdesi ve yag asidi/monomer orani
kullanilarak kapsiil verimi tizerindeki etkileri gozlemlenmistir.

Deneylerde iki farkli diizenek kullanilmistir. Deney diizenegi 1’de i¢ ige gegmis iki
beherle yag banyosu olusturulmustur. Isitma elektrikli 1sitic1 yardimiyla saglanmig
ve beherler aliiminyum folyo ile kapatilmistir. ik 12 denemede kullamlan deney
diizenegi (Sekil 3.6) ile yapilmistir. Daha sonraki denemeler ii¢ boyunlu cam
reaktor ile hazirlanan yeni diizenek ile (Sekil 3.7) gerceklestirilmistir. Deney
diizenegi 2’de ceketli cam reaktor, iic boyunlu kapak, kelepce ve silindirik
reaksiyon kabindan olugmaktadir(Sekil 3.8). Isitma iglemi programlanabilir 1sitmali
ve sogutmali su banyosundan siirekli sirkiilasyon ile yapilmigtir. Her iki sistemde
de karigtirma islemi 3000 dev/dk karigtirma hizina ¢ikabilen mekanik karistiriciyla

gergeklestirilmistir,
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Sekil 3.6. Deney diizenegi 1

Sekil 3.7. Deney diizenegi 2

Sekil 3.8. Cam reaktor elemanlari
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3.3. FDM Adaylarimin Karakterizasyonlari
3.3.1. Termofiziksel Ozelliklerin Belirlenmesi

Beton karigimlarinda kullanilacak FDM’lerin gizli 1silarin1 ve faz
degistirme araliklarmi belirlemek amaci ile Cukurova Universitesi Kimya
Boliimiinde bulunan Perkin Elmer Diamond DSC kullanilmaktadir(Sekil 3.9). DSC
analizlerinin tamaminin Cukurova Universitesi’nde yapilmasi planlanmistir. Ancak
cihazin firininda meydana gelen arizadan dolay1r deneyler tamamlanamamuistir.
Geriye kalan DSC analizleri proje ortagi Nigde Universitesi’nde yapilmustir.
Cukurova Universitesi’nde yapilan analizler 1°C/dk 1sitma-sogutma hizinda, 10 ile
40°C sicaklik araligindadir ve 1simnma egrisi iist bolgede gosterilmektedir. Nigde
Universitesi’nde yapilan analizler ise 10°C/dk 1s1tma-sogutma hizinda, -30 ile 60°C

sicaklik araliginda yapilmistir ve 1sinma egrisi alt bolgede gortilmektedir.

Sekil 3.1. Perkin Elmer Diamond DSC cihaz1

DSC egrilerinden elde edilen erime gizli 1silar1 (AH) degerlerinden
yararlanilarak Esitlik 3.5 e gore herbir mikrokapsiil i¢in Etkin Madde Yiikleme

Kapasitesi degerleri hesaplanmigtir.

Mikrokapkiillenmis FDM AH
Kapsiillenmemis FDM AH

Etkin Madde Yiikleme Kapasitesi = x 100 (3.5
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FDM adaylarmin faz degistirme araliklarmin ve faz degisim
davranislarinin incelenmesi amaci ile 1sinma soguma egrileri, FDM’nin beklenen
faz degisim araligin1 da igine alan bir sicaklik araliginda zamana bagli olarak
sicaklik degisimi Olgiilerek belirlenmistir. Bu sicaklik araliginda Binder marka
inkiibator (Sekil 3.10) ve su banyosu (Sekil 3.11) kullanilmigtir. Agilent 34970A
marka datalogger ve 34901A 20 kanalli multiplekser ile 10 saniyede bir dl¢iim
alinarak, sicaklik verileri 6zel veri tabaninda kaydedilmektedir (Sekil 3.12).
Sicaklik 6l¢iimil igin N/N-24-T tipi ¢ift duyarlikli 1s1l ¢iftler ile kullanilmaktadir.
Isil ciftlerin ¢alisma sicaklik araligi -100 — 370°C arasinda olup, +0,5 °C
hassasiyette olgtim yapabilmektedir(Sekil 3.13).

Sekil 3.2. Binder marka inkiibator

Sekil 3.3. Isitmal1 sogutmali su banyosu
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Sekil 3.4. Agilent Model No: 34970A veri kayit cihaz1 (Data-Logger)

Sekil 3.5 N/N-24-T tipi 1s1l ¢iftler

3.3.2. Termal Kararhlik Deneyleri

FDM adaylarinin kullanim Omrii ve termal kararliliginin belirlenmesi
amaciyla termal ¢evrimler (erime ve donma) 1000 kez tekrarlanmigtir. Baglangic
ve her 200 ¢evrim sonunda (0, 200, 400, 600, 800, 1000) termal 6zelliklerdeki olasi
degisimleri incelemek igin yukarida marka ve modeli verilen DSC ile analizi
yapilmustir.

FDM adaylarmin termal ¢evrimler sonrasinda kimyasal yapilarinda
degisim olup olmadigini belirlemek icin Cukurova Universitesi Kimya Boliimiinde
bulunan Thermo Scientific marka_Fourier Transform Infra Red Spektrofotometresi

ile 365-4000 cm™ dalga boyu araliginda alman FTIR spektrumlar1 incelenmistir.

3.3.3. Mikroyap1 Analizi
Mikrokapsiillenmis FDM’lerin tane boyutlarinin beton icerisindeki
¢imento, agrega gibi malzemelerle uyum gostermesi gerekmektedir. Bu amacla
kullanilan mikrokapsiillenmis FDM’lerin mikro yap1 analizleri Cukurova
Universitesi Kimya Béliimiinde bulunan COXEM marka CX220 Taramali Elektron
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Mikroskobu (SEM), Mersin Universitesinde bulunan Zeiss Supra 55 marka SEM
ve Erciyes Universitesi’nde bulunan Carlz Zeis Evo 440 SEM cihazlan ile
yapilmistir. SEM analizleri alinirken, analiz 6ncesinde numunelere platin kaplama
islemi gerceklestirilmistir. Platin kaplama islemi ytizeydeki iletkenligi arttirarak iyi

goriintli elde edilebilmesi i¢in uygulanmaktadir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. FDM Adaylarinin Belirlenmesi

Kullanilacak FDM ’de termal enerji depolama sistemi ile bina konfor
sicakliginin saglanabilmesi hedeflenmistir. Bu nedenle faz degistiren madde
seciminde, erime/donma sicakliginin konfor sicakligini icine alacak sekilde 20 — 30
°C arasinda olmasina karar verilmistir. Sekil 4.1°’de FDM olarak kullanilabilecek
malzemeler erime araliklari, gizli 1s1 degerlerine karsilik gosterilmektedir. Burada
kesikli ¢izgiler arasindaki bolge bina uygulamalarinda kullanilabilecek maddeleri

gostermektedir.

800 i -

600

Sulu tuzlar

Yag asttlen

Parafinler

Tuz hidratlar ve Gtektik kansimlar
Seker alkollen

Nitratlar

Hidroksitler

Kloriitler

Karbonatlar

Flortirler

Erime Entalpisi (kJ/L)

400

-100 0 100 200 300 40

(=]

500 600 700
Erime Sicakhifh (°C)

Sekil 0.1. Faz degistiren maddelerin erime sicakligi ve entalpilerine gore
siniflandirilmasi (Bayrak, 2017)

53



4. BULGULAR VE TARTISMA Beyza BEYHAN

Sekil 4.1’ de gosterilen yaklagik 20 — 30 °C arasindaki bolgedeki FDM’ler
parafin, yag asitleri ve tuz hidratlar1 ile onlarin karigimlarindan meydana
gelmektedir. Faz degistiren maddeler bina igerisinde beton, siva, sandvig panel, al¢1
gibi ¢esitli uygulamalarda kullanilmigtir. Literatiir aragtirmasi sonucu belirlenen

bina uygulamalarinda kullanilan FDM’ler Cizelge 4.1°de verilmistir.

Cizelge 0.1. Literatiirde bulunan bina uygulamalarinda kullanilan FDM’ler

FDM Te (°C) | AHe (J/9) Referans
o, r1h 0,
652 butil _stearat + %48 18-22 140 Feldman ve ark.,1996
batil palmitat
n-Heptadekan 19 240 Zalba ve ark., 2003
%61.5 kaprik asit + 191 132 Kenisarin ve Mahkamov,
%38.5 laurik asit ' 2007
1.Mehling ve Cabeza, 2008
Btil stearat 19 140 2. Zalba ve ark., 2003
3. Tyagi ve Buddhi, 2007
Ksilitol pentapalmitat 20 38 Sari ve Biger, 2012
FeBrs-6H20 21 105 Sharma ve ark., 2009
CioHrO 1.Mehling ve Cabeza,2008
(Sfmézth 4Isabacate) 21 120-135 | 2.Zalba ve ark.,2003
Y 3.Tyagi ve Buddhi, 2007
%45 kaprik asit+ %55
laurik asit 21 143 Hawes ve ark., 1993
Oktodesil 3- 21 143 | Mehling ve Cabeza, 2008
merkaptopropilat
%26.5 miristik asit + 214 152 Kenisarin ve
%73.5 kaprik asit ' Mahkamov, 2007
Eritritol pentapalmitat 21,6 35,9 Karaipekli ve Sari, 2011
Parafin C17 21.7 213 Sharma ve ark., 2009
1.Dincer ve Rosen, 2002
.- 2.Mehling ve Cabeza, 2008
Poliglikol E600 22 127,2 3. Zalba ve ark., 2003
4. Tyagi ve Buddhi, 2007
Oktadekan 22 244 Koschenz veLehmann, 2004
%75.2 kaprik asit + 291 153 Kenisarin ve Mahkamov,
%24.8 palmitik asit ' 2007
%65-90 metil palmitat + Kenisarin ve Mahkamov,
9%635-10 Metil stearat 22255 | 120 | 5597
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1.Mehling ve Cabeza, 2008

+ %0.4 KCI + %47.3

Parafin C13-C24 22-24 189 2.Zalba ve ark., 2003
3. Tyagi ve Buddhi, 2007
Micronal DS 5008X 23 110 Entrop ve ark., 2011
. . Kenisarin ve Mahkamov,
Etilpalmitat 23 122 2007
%634 C1aH202 + %66 24 147,7 | Sharma ve ark., 2009
C10H2002
%55—65 LiNO3-3H20+ .
%635-45 Ni(NO)2 24,2 230 Mehling ve Cabeza, 2008
%650 CaClz + %50 MgClz 25 95 Sharma ve ark., 2009
+6H20
1. Mehling ve Cabeza, 2008
0, o ’
WS 0 - L 25 127 | 2. zalba ve ark., 2003
= Vg 3.Tyagi ve Buddhi, 2007
%45 Ca(NO3)2-6H20+ .
%55 Zn(NOs)2-6H20 25 130 Mehling ve Cabeza, 2008
Oktadekan + dokozan 25,5-27 203.8 gg(r)u?sarm ve Mahkamov,
1.Mehling ve Cabeza, 2008
Mn(NOs)-6H20 25,5 125,9 2.Tyagi ve Buddhi, 2007
3. Sharma ve ark., 2009
Oktadekan + heneikozan | 25,8-26 173,9 ggg;sarm jie Mahkaijg
Oktodesil tiyoglikolat 26 90 Mehling ve Cabeza, 2008
Micronal 5001 26 110 Oliver, 2012
34% miristik asit + 66% 26 147 7 1. Mehling ve Cabeza, 2008
kaprik asit ' 2.Tyagi ve Buddhi, 2007
Laktik asit 26 184 Sharma ve ark., 2009
1. Mehling ve Cabeza, 2008
1-Dodekanol 26 200 | 5" Tyagi ve Buddhi, 2007
%86.6 kaprik asit + 26.8 160 1. Zalba ve ark., 2003
%13.4 stearik asit ' 2. Tyagi ve Buddhi, 2007
Vinilstearat 27 122 Sharma ve ark., 2009
50% CH3CONH:2 + 50% 27 163 Kenisarin ve Mahkamov,
NH2CONH: 2007
1. Mehling ve Cabeza, 2008
Parafin C18 28 244 2. Zalba ve ark., 2003
3. Tyagi ve Buddhi, 2007
n-Octadekan 28 245 Zalba ve ark., 2003
0, 0, i
048 CaClz + %4.3 NaCl 26.8 188 1. Mehling ve Cabeza, 2008

2. Zalba ve ark., 2003
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H20 3.Tyagi ve Buddhi, 2007
%4.3 NaCl + %0.4 KCI +

%48 CaCl2 + %47.3 27 188 Mehling ve Cabeza, 2008
H20

Cizelge 4.1°de 6zetlenen Onceki ¢alismalar incelenerek ve FDM sec¢iminde
onceki boliimlerde belirtilen diger kriterler dikkate alinarak asagida verilen yag

asidi karisimlar belirlenmistir.

e %80 Kaprik asit-%20 Palmitik asit
e %75 Kaprik asit-%25 Palmitik asit
o %70 Kaprik asit-%30 Palmitik asit
e %80 Kaprik asit-%20 Laurik asit
e %75 Kaprik asit-%25 Laurik asit
e %70 Kaprik asit-%30 Laurik asit
e %60 Kaprik asit-%40 Laurik asit
e %80 Kaprik asit-%20 Miristik asit
o %75 Kaprik asit-%25 Miristik asit
e %70 Kaprik asit-%30 Miristik asit

Bu karigimlarin erime sicakligi (Te), erime gizli 1silarin1 (AHe) belirlemek
icin DSC analizleri ve 1sinma-soguma egrileri, TUBITAK Prroje No 115M557
ekibimizde yer alan Cellat tarafindan yapilarak Cizelge 4.2 ve 4.3’de 6zetlenmistir
(Cellat, 2017).
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Cizelge 0.2. DSC analizlerinden elde edilen erime entalpileri ve erime noktalari
(Cellat, 2017)

FDM AHe(J/g) Te (<C)
KA 1489 34,6
LA 169,4 46,9
MA 175,1 56,5
PA 204,1 65,7
KA-PA(80:20 k/k) 107,0 27,8
KA-PA(75:25 k/K) 90,0 29,1
KA-PA(70:30 k/k) 1412 29,0
KA-LA(80:20 k/K) 1245 25,1
KA-LA(75:25 k/K) 136,2 23,0
KA-LA(70:30 k/K) 131,6 23,5
KA-LA(60:40 k/K) 127,0 25,1
KA-MA(80:20 k/K) 1175 26,4
KA-MA(75:25 kIK) 155,7 26,5
KA-MA(70:30 k/K) 1884 26,1

Cizelge 0.3. Inkiibatér ve su banyosu icindeki 1sinma soguma egrilerinden elde
edilen erime sicakligi araliklar1 (Te) (Cellat, 2017)

FDM Te (°C) (inkiibator) | Te (°C) (su banyosu)
KA 30-33 29-32
LA 43-48 41-43
MA 52-56 52-57
PA 62-65 60-62
KA-PA(80:20 k/k) 24-29 23-32
KA-PA(75:25 k/K) 30-32 22-30
KA-PA(70:30 k/k) 24-28 23-29
KA-PA(60:40 k/k) 24-28 23-26
KA-LA(80:20 k/k) 26-30 21-28
KA-LA(75:25 k/K) 23-27 22-29
KA-LA(70:30 k/Kk) 21-25 21-26
KA-LA(60:40 k/k) 27-29 20-24
KA-MA(80:20 k/k) | 24-29 21-27
KA-MA(75:25 k/k) | 22-26 22-26
KA-MA(70:30 k/k) | 22-25 22-26
KA-MA(60:40 k/k) | 20-25 23-30
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Elde edilen analiz sonuglar1 degerlendirilerek mikroksapsiillenmek {izere

belirlenen FDM adaylar agagida listelenmistir:

e  Kaprik asit (%75 k)+ Miristik asit (%25 k) - AH: 155,6 J/g, Te: 26,5
°C
o  Kaprik asit (%70 k)+ Laurik asit (%30 k) — AH: 131,6 J/g, Te: 21,6 °C

4.2. Mikroksapsiilleme Deney Sonuclari

Laboratuvar  kosullarinda 50 farkli mikrokapsiil sentezlenmistir.
Koaservasyon yontemiyle 8 mikrokapsiil denemesi gergeklestirilmis geriye kalan
denemeler icin emiilsiyon polimerizasyonu yontemi kullamilmistir. Elde edilen
mikrokapsiilleri BASF tarafindan iiretilen 2 ticari mikrokapsiil 6rnegi (Micronal
PCM 5001 ve Micronal PCM 5008) ile karsilagtirmak amaciyla da arastirmalar
yapilmustir.

Koaservasyon yoOntemiyle sentezlenen mikrokapsiil 6rnekleri kodlariyla
birlikte Cizelge 4.4’ de gosterilmektedir. Mikrokapsiilleme deneyleri sonucunda
mikrokapsiiller elde edilerek ozellikleri belirlenmistir. Farkli kombinasyonlar

denenerek, bu degiskenlerin kapsiilleme verimi {izerine etkisi incelenmisgtir.
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Cizelge 0.1. Koaservasyon yontemiyle farkli kombinasyonlarda yapilan
mikrokapsiilleme deneyleri
FDM Kabuk . .. e

Kod (ml) | Maddesi Emiilgator pH Karistirici | Gorinim

Al 5 Ure - FA | Tween 40 3,70 magnetik toz

A2 2,5 Ure - FA T”i%%x_ 411 mekanik toz
melamin- Triton .

A3 2,5 FA X-100 4,70—3,70 | magnetik toz

A4 2,5 ure - FA | Tween-80 5,80 mekanik yagh

A5 2,5 ure-FA Tween-80 4,25 mekanik karma

A6 2,5 melg'&nln- Tween-80 4,25 magnetik toz
melamin- Triton .

A7 4 FA X-100 5,81 magnetik toz

A8 3 melél';nm— Tween 40 | 6,60—4,38 | magnetik toz

Cizelge 4.4°de goriilen farkli kodlarla adlandirilan 6rnekler 6ncelikle dis

goriiniimlerine gore degerlendirilip daha sonra ileri analizlere (DSC, FTIR, SEM)

gecilmistir. Buna gore, dig goriinlimii yagh olan ve kapsiillemenin tamamen

gerceklesmedigi diisliniilen A4 numunesi i¢in sonraki analizler yapilmamustir.

Orneklerin termal karakterizasyonu igin DSC analizi, kimyasal karakterizasyonu

icin FTIR analizi ve mikro yap1 karakterizasyonu

icin SEM analizleri

gerceklestirilmistir. Sekil 4.2- 4.8’de mikrokapsiillerin DSC analizleri ve gizelge

4.5 de analiz sonuglar1 verilmektedir.
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Cizelge 0.2. Farkli mikrokapsiillerin elde edilen gizli 1s1 ve etkin madde yiikleme
kapasitesi degerleri

AH AH Etkin Madde
Kod Kapsiillenmemis | Kapsiillenmis | Yiukleme Kapasitesi
FDM (J/g) FDM (J/g) (%)
Al 155,71 37,54 24,11
A2 155,71 36,58 23,50
A3 155,71 27,14 17,43
A5 155,71 43,26 27,78
A6 155,71 18,29 11,75
A7 155,71 41,23 26,48
A8 155,71 36,41 23,38

Mikrokapsiillerin kimyasal yapilarinin aydinlatilmas: amaciyla FTIR
analizleri yiiriitiilmiistiir. Oncelikle kapsiillenmemis FDM ve kabuk maddelerinin
FTIR analizi yapilarak elde edilen spektrumlar mikrokapsiillerin spektrumlar ile

karsilastirilmustir (Sekil 4.9 -4.21).
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spektrumlarinin karsilastirmasi

Sekil 4.20°de kapsiillenmemis yag asidi karisimi ve iire-formaldehit kabuk
maddesine sahip Al, A2 ve A5 koaservantlarina ait FTIR spektrumlarinin
karsilagtirilmistir. Kaprik-Miristik asit karisimina ait FTIR spektrumunda 1708cm’
Y’ de gozlemlenen pik, yag asitlerinin C=O grubuna ait gerilme titresimidir. Ure-FA
kabuk maddesine sahip koaservatlarda bu pikin absorbsiyon frekansi 1697 cm™’e

kaymustir (1697 cm™ ‘deki siddetli pik C=O grubu ile iirede bulunan amit grubunun
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gerilme titresimine aittir). —OH fonksiyonel grubundan kaynaklanan diizlem dis1
egilme titresim ve diizlem ici gerilme titresim bantlar1 935 ve 824 cm-! ’de
gozlemlenmistir. Koaservatta ise bu pikler 1015 ve 940 cm™’e kaymustir. 2922 ve
2853 cm™deki pikler ise —CH, fonksiyonel grubunun asimetrik ve simetrik
titresimlerine aittir. Bu pikler de kabuk ¢ekirdek etkilesimlerden dolay1r 2916 ve
2849 cm™’e kaymustir. Koaservatlarda 3274 cm™de goriilen genis bant —OH
grubuna ait olup, N-H gerilme titresiminin karakteristik piki ise 1628 cm™de, C-N
gerilme titresimi de 1235 cm™ de goriilmiistiir. Bylelikle Ure-FA ile kapsiillenmis
orneklerden alinan FTIR spektrumunda gozlemlenen bu karakteristik piklerden
elde edilen bilgiler 15181inda kabuk maddesinin iire-FA ve ¢ekirdek maddesinin de
kullanilan FDM oldugunu kanitlar niteliktedir.

Sekil 4.21°de ise kapsiillenmemis yag asidi karigimi ve melamin-
formaldehit kabuk maddesine sahip A3, A6, A7 ve A8 Koaservantlarina ait FTIR
spektrumlarinin karsilagtirilmasi yapilmistir. Kapsiillenmemis yag asidi karigimina
ait FTIR spektrumunda 1708 cm™’de gézlemlenen, yag asitlerinin C=O grubuna ait
gerilme titresim piki, melamin-FA kabuk maddesine sahip koaservatlarda 1706 cm
e kaymustir. —OH fonksiyonel grubundan kaynaklanan diizlem dis1 egilme
titresim ve diizlem ici gerilme titresim bantlar1 935 ve 824 cm™ ’de gézlemlenirken
koaservatta ise bu 1000 ve 958 cm™’de gdzlemlenmistir. 3246 cm™de goriilen
genis bant -OH grubuna aittir, C-N absorbsiyonuna ait bant 1327 cm™’de, C-O
gerilmesine ait bant 958 cm™’de gozlemlenmistir. Bunlar melamin pre-polimerinin
formasyonu ve yag asidi karigiminin spesifik absorbsiyon bandlaridir. Bu
karakteristik piklerden elde edilen bilgiler 1s1ginda kabuk maddesinin melamin-FA
ve ¢ekirdek maddesinin de kullanilan FDM oldugunu kanitlar niteliktedir.

Mikrokapsiillenmis FDM denemelerinin tanecik boyutlarinin  beton
icerisindeki  ¢imento, agrega gibi malzemelerle uygunluk gdstermesi
gerekmektedir. Bu amagla mikro yap1 analizleri Erciyes Universitesi’nde bulunan

Carlz Zeis Evo 440 SEM ile yiiksek vakum, 10 kV EHT kosullar1 altinda
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yapilmistir. Sekil 4.22-4.27 ’de sentezlenen mikrokapsiillerin SEM goriintiileri
incelendiginde, taneciklerinin ¢aplarinin 10pm’nin altinda oldugu goézlenmektedir.

Ayrica mikro boyuttaki taneciklerin birbirlerine yapisarak biiyiik kiiresel partikiiller

olusturdugu da gézlenmistir.

Sekil 0.22. A2 kodlu koaservata ait SEM goriintiileri
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Sekil 0.25. A6 kodlu koaservata ait SEM goriintiileri
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Sekil 0.26. A8 kodlu koaservata ait SEM goriintiileri

Koaservasyon yontemiyle gergeklestirilen denemelerin  sonuglari
degerlendirildiginde, mikrokapsiillenmis FDM 6rneklerinin gizli 1silarmin ve etkin
madde yiikleme kapasitelerinin diisiik oldugu gézlemlenmistir. Bu nedenle farkli
bir kapsiillenme yontemi olan emiilsiyon polimerizasyonu denenmis ve farkl
kabuk malzemeleri arastirllmigtir. Cizelge 4.6’da gosterilen 20 ayr1 deneme
yapilmigtir. Deneylerde farkli komonomer, komonomer yilizdesi ve yag
asidi/monomer orant  kullanilarak  kapsiill ~verimi iizerindeki etkileri

gozlemlenmistir.
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Cizelge 0.3. Emiilsiyon polimerizasyonuyla farkli kombinasyonlarda yapilan ilk
mikrokapsiilleme deneyleri

Kod Yag asidi Komonomer Yag asidi: | Komonomer Verim
Miktari(g) MMA orani % %
D1 5 GM 1:2 1 42,8
D2 5 GM 1:2 %5 Kapsil
olusmadi
D3 5 GM 1:2 %10 41,3
D4 1,25 MA 1:40 %1 21,1
D5 1,25 MA 1:40 %1 21,2
D6 25 MA 1:2 %1 Kapsil
olusmadi
D7 50 GM 1:1 %1 Kapsil
olusmadi
D8 25 GM 1:2 %1 Kapsil
olusmadi
D9 25 2-H-EA 1:2 %5 54,3
D10 25 GM 1:2 %10 39,5
D11 25 2-H-EMA 1:2 %5 31,9
D12 25 MA 1:2 %5 Kapsl
olusmadi
D13 25 2-H-EMA 1:1 %5 Kapsil
olusmadi
D14 25 2-H-EA 1:2 %10 33,6
D15 50 2-H-EMA 1:1 %5 Kapsdl
olusmadi
D16 50 GM 1:1 %5 68,0
D17 50 MA 1:1 %5 72,9
D18 50 2-H-EA 1:1 %5 78,3
D19 50 2-H-EA 1:1 %1 76,3
D20 50 GM 11 %1 Kapsill
olusmadi

Cizelge 4.7°de verilen denemelerden mikrokapsiil olusanlar i¢in kapsiil

iretim maliyeti % verimle beraber gosterilmektedir. Sonuglar degerlendirildiginde

% verim artikca

gram basina

diisen kapsiilleme

maliyetinin  diistiigi

gozlemlenmektedir. Kapsiilleme maliyeti yag asidi maliyetine gore en az 0,01TL

en ¢ok 0,46 TL artis gostermektedir. Deneyde kullanilan kimyasallarin diisiik
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maliyette olanlan tercih edilerek ve ¢ok miktarda satin alma yapilarak kapsiil

maliyetinin disiirtilebilecegi 6ngoriilmektedir.

Cizelge 0.4. Emiilsiyon polimerizasyonuyla iiretilen ilk mikrokapsiil denemelerinin
maliyetleri ve %verim hesabi

Ya.g Kapsiilleme Toplam
Kod ma;il)%ti maliyeti maliyet %Verim

(TL/g) (TL/g) (TL/g)
D1 0,19 0,14 0,33 42,8
D3 0,19 0,24 0,43 41,3
D4 0,19 0,37 0,56 211
D5 0,19 0,46 0,65 21,2
D9 0,19 0,09 0,28 54,3
D10 0,19 0,26 0,45 39,5
D11 0,19 0,26 0,45 31,9
D14 0,19 0,31 0,50 33,6
D16 0,19 0,05 0,24 68,0
D17 0,19 0,01 0,20 72,9
D18 0,19 0,01 0,20 78,3
D19 0,19 0,01 0,20 76,3

Sentezlenen mikro kapsiillerin termal karakterizasyonu i¢in DSC analizi ve
1sinma-soguma egrisi olusturulmus, kimyasal karakterizasyonu i¢in FTIR analizi
ve mikro yap1 karakterizasyonu igin SEM analizleri yapilmistir. DSC analizleri
Sekil 4.28-4.37 ‘de gosterilmektedir. Emiilsiyon polimerizasyonuyla iiretilen ilk
mikrokapsiil denemeleriyle elde edilen gizli 1s1 ve etkin madde yiikleme kapasitesi

degerleri Cizelge 4.8’de verilmistir.
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Sekil 0.27. D1 numunesi igin DSC analizi
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Sekil 0.28. D3 numunesi i¢in DSC analizi
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Sekil 0.29. D9 numunesi i¢in DSC analizi
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Sekil 0.30. D10 numunesi i¢in DSC analizi
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Sekil 0.31. D11 numunesi i¢in DSC analizi
-2
15
¥ A
H
E
g 5
£
L \
5
H
T 0
¥
:
R Onset = 15,641 frd R
‘ ~—. 1\
Area = 352.39% mJ
Delta H=704792J/g
10
\{44: 211°C ot
Peak Height = 8.6806 mWW/ g
15

-0 5 0 s 10 15 2 % 1} % @ [ 5
Temperature ()

Sekil 0.32. D14 numunesi i¢in DSC analizi
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Sekil 0.33. D16 numunesi i¢in DSC analizi
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Sekil 0.34. D17 numunesi i¢in DSC analizi
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Sekil 0.36. D19 numunesi i¢cin DSC analizi
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Cizelge 0.5. Emiilsiyon polimerizasyonuyla iiretilen ilk mikrokapsiil denemeleriyle
elde edilen gizli 1s1 ve etkin madde yiikleme kapasitesi degerleri

AH AH Etkin Madde

Kod Kapsiillenmemis Kapsiillenmis Yiikleme Kapasitesi

FDM (J/g) FDM (J/g) (%)
D1 155,7 56,0 36,0
D3 155,7 58,8 37,8
D9 155,7 41,6 26,7
D10 155,7 61,0 39,2
D11 155,7 97,6 62,7
D14 155,7 70,5 45,3
D16 155,7 71,9 46,2
D17 155,7 72,4 46,5
D18 155,7 55,2 35,4
D19 155,7 90,8 58,3

Faz degistirme araliklar1 ve faz degisim davranislarimi belirlemek igin
1sinma ve soguma egrilerinden de yararlanilmistir. Bu amagla mikrokapsiillenmis
FDM orneklerinin beklenen faz degisimini igine alan 10-40 °C araliginda zamana
bagli olarak sicaklik degisimi Ol¢lilmistiir(Sekil 4.38). Deney sonucunda
numuneler i¢in belirlenen faz degistirme araliklar1 Cizelge 4.9°da verilmistir.
Erime sicakliklarinin projede hedeflenen konfor sicaklik araligina yakin oldugu,
ancak donma sicakliginda sogutma hizindan kaynaklanan asir1 soguma nedeniyle
donma araliklarinin erime araliklarmin altinda oldugu goriilmektedir. Bina
uygulamalarinda beton ic¢inde faz degisiminin ¢ok daha yavas olacagi

diistintildiigiinde asir1 sogumanin goriilmeyecegi dngdriillmiistiir.
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Sekil 0.37 Emiilsiyon polimerizasyonuyla yapilan ilk mikrokapsiil denemelerinin
1sinma-soguma egrileri

Cizelge 0.6. Emiilsiyon polimerizasyonuyla yapilan ilk mikrokapsiillenmis FDM
adaylariin erime-donma araliklari

Kod Erime arahgi (°C) Donma araligi (°C)
D9 22,5-27,1 17,1-17,6
D10 25,1-28,1 16,7-16,9
D11 24,1-28,1 17,3-17,8
D14 24,7-29,5 17,8-18,6
D16 25,0-29,3 18,9-19,5
D17 21,0-28,9 19,8-19,9
D18 21,5-28,4 19,7-19,9
D19 22,2-29,5 19,0-19,2

Mikrokapsiillerin  kimyasal yapilarmin aydinlatilmasi amaciyla FTIR

analizleri yiiriitiilmiistiir. Oncelikle kapsiillenmemis FDM’nin, polimerizasyon
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isleminde kullanilan biitiin kimyasallarin ve elde edilen mikrokapsiil 6rneklerinin

FTIR analizi yapilarak elde edilen spektrumlar degerlendirilmistir(Sekil 4.39-4.53).
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Sekil 0.52. D19 numunesi i¢in FTIR spektrumu

Kaprik-Miristik asit karigimina ait FTIR spektrumunda(Sekil 4.39) 1708
cm®de gbzlemlenen pik, yag asitlerinin C=0O grubuna ait gerilme titresimidir. -OH
fonksiyonel grubundan kaynaklanan diizlem dist egilme titresim ve diizlem igi
gerilme titresim bantlar1 sirasiyla 935 ve 824 cm™de gozlemlenmistir. 1400
bolgesinde gorillen pikler C-H gruplarina aittir. Metil metakrilat FTIR
spektrumunda (Sekil 4.40) 1719 cm™ de goriilen gerilme titresimi karbonil grubuna
aittir, 2950-3000 cm™ dolaylarindaki gerilme titresimleri CH, ve CHs gruplarina,
1400-1450 CH; ve CHs gruplarinin egilme titresimi, 1157 ve 1299 cm™ de ise C-O
grubunun gerilme titresimi goriilmektedir. Kapsiillenmemis ve kapsiillenmis yag
asitlerinin spektrumlar (Sekil 4.39 - 4.53) karsilastirildiginda kabuk maddesine ait
baskin piklerin varligmi korudugunu ve FDM olarak kullanilan yag asidi
karigiminin spesifik piklerinin de goriildiigli gézlemlenmistir. Mikrokapsiillenmis
yag asidi parcaciklarin FTIR spektrumlarinda kaprik asit/miristik asit ve metil
metakrilat monomerinin pikleri biiyiik lgiide birlikte yer almaktadir. Orneklerden

alman FTIR spektrumunda gozlemlenen bu karakteristik piklerden elde edilen
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bilgiler 1s18inda kabuk maddesinin ve ¢ekirdek maddesinin de kullanilan FDM
oldugunu kanitlar niteliktedir.

Emiilsiyon polimerizasyonuyla elde edilen ilk mikrokapsiillenmis FDM
adaylarmin mikro yapi analizleri yapilmistir. Sekil 4.54-4.63’de sentezlenen
mikrokapsiillerin SEM goriintiileri incelendiginde, taneciklerinin g¢aplarinin 1-
10pum arasinda oldugu gozlenmistir. D1, D3 ve D9 mikrokapsiil denemelerinin
SEM analizleri alinirken, analiz 6ncesinde numuneler platinle kaplanamamustir.
Diger numunelerde kaplama islemi gergeklestirilmigtir. Platin kaplama iglemi
ylizeydeki iletkenligi arttirarak iyi goriintii elde edilebilmesi i¢in uygulanmaktadir.
Bu nedenle analizlerdeki goriintii niteliklerinde farkliliklar mevcuttur. D16 ve D17
disindaki biitiin mikrokapsiil 6rneklerinde kiiresel tanecikler goriilmektedir. Ayrica
mikro boyuttaki taneciklerin kapsiillenemeyen yag asitleri nedeniyle birbirlerine

yapisarak biiyiik kiiresel partikiiller olusturdugu da gézlenmistir.

20.0[KV] SP-13.0 WD-10.1 3.6kx 10[um] 2013-08-01

Sekil 0.53. D1 kodlu mikrokapsiile ait SEM goriintiisii
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P

_ S

—{
20.0[KV] SP=10.0 WD-99 3.0kx 10{um] 2013-08-01

Sekil 0.54. D3 kodlu mikrokapsiile ait SEM goriintiisii

200[KV] SP=13.0 WD-98 2.2kx 10{um] 2013-08-01

Sekil 0.55. D9 kodlu mikrokapsiile ait SEM goriintiisii
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SFCIALD WO 4.5 L aRR S )

200[KV] SP=13.0 WD-9.5 2.5kx 10{um] 2013-10-11

Sekil 0.57. D11 kodlu mikrokapsiile ait SEM goriintiist
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20.0[KV] SP-12.0 WD-9.3 5.0kx 10fum] 2013-10-11

200[KV] SP-14.0 WD-9.1 2.5kx 10{um] 2013-10-11

Sekil 0.59. D16 kodlu mikrokapsiile ait SEM goriintiisii
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2013-10-11

200[KV] SP-14.0 WD=8.2 5.0kx 10{um] 2013-10-11

Sekil 0.61. D18 kodlu mikrokapsiile ait SEM goriintiisii
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[ —
20.0[KV] SP-13.0 WD-19.0 2.0kx 10{um] 2013-10-11

Sekil 0.62. D19 kodlu mikrokapsiile ait SEM goriintiisii

Sentezlenen mikrokapsiil 6rneklerinin (D9-D19) 1000 termal ¢evrimi
tamamlanmustir. 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal c¢evrim sonunda alinan
DSC’ler Sekil 4.64-4.71° de iist iiste cakistirarak verilmistir. Elde edilen AH ve
erime araliklar1 da Cizelge 4.10-4.17° de gosterilmistir. Termal c¢evrimlere
baslamadan alman DSC analizleri Cukurova Universitesi'nde yapilmistir.
Cukurova Univeristesi’ndeki DSC cihazinin firinmin bozulmasi nedeniyle termal
cevrimlerden sonraki analizler Nigde Universitesi'nde tamamlanmistir.  Bu
nedenle Cizelge 4.10-4.17° de gosterilen ilk Ol¢iimlerin digerlerinden sapma
gosterdigi, digerlerinin birbiriyle uyumlu oldugu goriilmektedir. Sonuglar
incelendiginde mikrokapsiil denemelerindeki erime araliklarinda ve gizli 1s1
depolama kapasitelerinde belirgin bir azalma goriilmedigi ve termal kararliligin
korundugu goriilmiistiir. Dolayisiyla bu karigimlarin FDM olarak uzun omiirlii

kullanilabilirliginin miimkiin olugunu sdylenebilmektedir.
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Sekil 0.63. D9 numunesi igin 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal ¢evrim sonunda
elde edilen DSC diyagramlar1 (pembe:200, sari:400, mavi:600,
yesil:800, siyah:1000)

Cizelge 0.7. D9 numunesi i¢in baslangic, 200, 400, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda DSC verilerinden elde edilen erime entalpisi, ve erime
sicakliklarindaki degigim.

Erime Noktasi (°C)
D9 AH (J/g)
Onset End Peak
Baslangi
slangie 41,6
21,47 27,68 24,33
g 200 57,3 15,37 25,00 20.42
1]
‘g 400 61,4 15,07 2493 20,42
% 600 63,4 14,62 24,87 20,07
© 800 58.0 14,01 24 43 19,58
1000 54,9 13,10 24 47 19,11
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Sekil 0.64. D10 numunesi i¢in 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda elde edilen DSC diyagramlari. (yesil: 0, siyah:200,
pembe:400, turkuaz:600, mavi:800, kirmizi:1000)

Cizelge 0.8. D10 numunesi i¢in baslangig, 200, 400, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda DSC verilerinden elde edilen erime entalpisi, ve erime
sicakliklarindaki degisimi

Erime Noktasi (°C)
D10 AH (J/g)

Onset End Peak
Baslangi¢ 61,0 20,15 25,51 23,80
m 200 70,0 15,02 24,42 20,57
(‘/‘? 400 87,0 14,70 24,46 20,50
§ 600 74,7 14,35 24,15 20,19
S 800 78,1 13,99 23,97 19,88
1000 73,2 14,03 24,19 20,05
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1991
Bl -10 0 10 20 k] 40 50
Temperature (‘C)

Sekil 0.65. D11 numunesi i¢in 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal ¢evrim sonunda
elde edilen DSC diyagramlari. (yesil:200, pembe:400, turuncu:600,
turkuaz:800, siyah:1000)

Cizelge 0.9. D11 numunesi igin baglangig, 200, 400, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda DSC verilerinden elde edilen erime entalpisi, ve erime
sicakliklarindaki degisim.

Erime Noktasi (°C)
D11 AH (J/g)

Onset End Peak
Baslangi¢ 97,6 18,57 26,90 23,05
7 200 76,2 13,82 25,86 20,41
“,:? 400 77,9 13,81 24,72 20,86
g 600 80,0 13,80 24,70 20,04
8‘ 800 81,6 13,11 24,77 19,71
1000 70,4 13,70 25,45 20,26
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Heat FlowEndo Up (mW) — — B

-0 A0

Temperature (*C)

n

4

Sekil 0.66. D14 numunesi i¢in 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal ¢evrim

sonunda elde edilen DSC diyagramlar.

pembe:400, turkuaz:600, mavi:800, kirmizi:1000)

(yesil: 0, siyah:200,

Cizelge 0.10. D14 numunesi i¢in baslangic, 200, 400, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda DSC verilerinden elde edilen erime entalpisi ve erime
sicakliklarindaki degisim.

Erime Noktasi (°C)
D14 AH (J/g)

Onset End Peak
Baslangi¢ 80,5 15,55 25,29 21,37
= 200 76,3 15,39 25,54 21,37
‘t’%; 400 88,2 15,08 25,19 21,01
g 600 84,7 14,66 24,99 20,69
S 800 76,7 13,80 24,93 20,24
1000 78,2 14,03 25,21 20,55
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1556

Heat FlowEnsdo LIp (myv) — —

2003
N 10 0 10 il n 40 50
Tempershure ('C)

Sekil 0.67. D16 numunesi icin 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal cevrim
sonunda elde edilen DSC diyagramlari. (pembe: 0, yesil:200, sar1:400,
mavi:600, siyah:800, -:1000)

Cizelge 0.11. D16 numunesi i¢in baslangig, 200, 400, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda DSC verilerinden elde edilen erime entalpisi ve erime
sicakliklarindaki degisim

Erime Noktasi (°C)
D16 AH (J/g)

Onset End Peak

Baslangi¢ 73,1 18,04 2591 22,19

m 200 71,3 17,93 26,03 22,03
E 400 75,4 16,83 25,63 21,37
E 600 78,1 16,77 25,64 21,33
8" 800 73,2 16,70 26,74 21,55

1000 - - - -
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Heast FlowEndo Up (mW) — — O

-0 A0 0 10 2 30 40 50
Tempesshae (*C)

Sekil 0.68. D17 numunesi i¢in 0, 400, 600, 800 ve 1000 termal ¢evrim sonunda
elde edilen DSC diyagramlari. (kirmizi: 0, -:200, yesil:400,
pembe:600, siyah:800, turuncu:1000)

Cizelge 0.12. D17 numunesi i¢in baslangig, 200, 400, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda DSC verilerinden elde edilen erime entalpisi, ve erime
sicakliklarindaki degisim.

Erime Noktasi(°C)
D17 AH (J/g)
Onset End Peak
Baslangi¢ 74,2 18,33 25,87 22,50
_ 200 - - - -
?
E 400 77,9 17,77 26,00 22,00
E 600 84,0 17,89 25,72 21,97
>
3 800 79,2 17,66 26,10 21,86
1000 84,3 17,74 25,64 21,82
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13,08

Heat FlowEndo Up (W) = = O

1348

20 10 0 10 o £ 40 S0
Temperature ("C)

Sekil 0.69. D18 numunesi i¢in 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda elde edilen DSC diyagramlari. (Siyah: 0, mavi:200,
yesil:400, turkuaz:600, pembe:800, kirmizi:1000)

Cizelge 0.13. D18 numunesi i¢in baslangig, 200, 400, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda DSC verilerinden elde edilen erime entalpisi, ve erime
sicakliklarindaki degisim.

Erime Noktasi(°C)
D18 AH (J/g)

Onset End Peak
Baslangi¢ 58,1 17,53 25,55 21,31
m 200 54,2 17,02 26,07 21,18
{,‘? 400 60,2 16,93 26,06 21,39
E 600 61,3 16,89 28,85 20,93
S 800 54,3 16,08 25,77 20,62
1000 59,7 15,99 26,38 20,64
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Heal FlowEndo Up (i) — =
W r

20

g

Cd

20,81
20

Sekil 0.70.

30 & 50
Termperature (°C)

D19 numunesi i¢in 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda elde edilen DSC diyagramlari. (Pembe:0, mavi:200,
siyah:400, turkuaz:600, yesil:800, kirmizi:1000)

Cizelge 0.14. D19 numunesi i¢in baslangig¢, 200, 400, 800 ve 1000 termal ¢evrim

sonunda DSC verilerinden elde edilen erime entalpisi ve erime
sicakliklarindaki degisim.

Erime Noktasi(°C)
D19 AH (J/g)

Onset End Peak
Baslangi¢ 90,8 17,15 25,31 21,53
B 200 81,7 17,33 25,69 22,00
5 400 86,0 16,88 25,05 21,48
g 600 87,9 17,14 25,36 21,78
S 800 86,7 16,72 25,86 21,67
1000 88,4 16,54 25,31 21,32
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Mikrokapsiillerin termal ¢evrimler sonrasindaki kimyasal kararliliklarinin
degisip degismedigini incelemek tizere her 200 cevrimde bir FTIR analizleri
yapilarak elde edilen spektrumlar degerlendirilmistir(Sekil 4.72- 4.79). Orneklerin
her 200 termal ¢evrim sonrasinda aliman FTIR spektrumlari 0. Cevrim FTIR
spektrumu ile karsilagtirildiginda gozlemlenen karakteristik piklerin korundugu
belirgin bir farkliligin olmadigi goézlemlenmektedir. Bu degerlendirmenin bir
sonucu olarak mikrokapsiil drneklerinin kimyasal kararliliklarinin korundugu ve

uzun siireli kullanim i¢in uygun olabilecegi diisiiniilmektedir.

Baslangic (0)

YT

| / \\\ A\

8 | | 1ass82 V| 944,14

~ \ \ |
| 2863,42 | 1243 94
/ \/
4 \| \/

292251 \
1145,37
1709.10
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 365

Sekil 0.71. D9 numunesi i¢in 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal ¢evrim sonunda
elde edilen FTIR analizleri
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Baslangic (0)

200

%T

285352

1148,99
2922 66
/
1708,08
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 500 365
cm!

Sekil 0.72. D10 numunesi i¢in 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal c¢evrim
sonunda elde edilen FTIR analizleri

Baslangic

%T

1148,38

1708,13

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 500 365
cm?

Sekil 0.73. D11 numunesi i¢in 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda elde edilen FTIR analizleri
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Baslangic

200

YT

2853,29
2922 24
1000 |
1707,99
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 365

cm!

Sekil 0.74. D14 numunesi i¢in 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal cevrim
sonunda elde edilen FTIR analizleri

Baslangig

%T

2853,58

292272

1147,27

1708,29

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 385

em’!

Sekil 0.75. D16 numunesi i¢in 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda elde edilen FTIR analizleri
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Baslangic

%T

1456,23

853,62
2922,69 1147 21
1707.97
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 41600 1400 1200 1000 800 600 365
em!

Sekil 0.76. D17 numunesi igin 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal ¢evrim
sonunda elde edilen FTIR analizleri

1000

I //_F\

170k 6

Sekil 0.77. D18 numunesi icin 0, 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal cevrim
sonunda elde edilen FTIR analizleri
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170841

40001 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 3650

Sekil 0.78. D19 numunesi i¢in 0, 200,m400, 600, 800 ve 1000 termal c¢evrim
sonunda elde edilen FTIR analizleri

Ik denemeler sonrasinda kapsiil drneklerinin yapisarak daha biiyiik kiiresel
partikiiller olusturmasi ve kapsiillerin kuruduktan sonra koku yaymasi gibi sorunlar
meydana gelmistir. Bu sorunlarin giderilmesi icin kapsiilleme yoOntemi
degistirilmeksizin ara basamaklarda asagida ayrintilart verilen islemlerle
mikrokapsiillerin amaca uygun bir sekilde iyilestirilmesi amaglanmistir. Bu amag
dogrultusunda 20 yeni deneme gergeklestirilmistir. Cizelge 4.18’de denemeler igin

verilen kodlar ve asagida harflerle belirtilen iyilestirme kosullar1 verilmistir.

a. Yikama Isleminde Yapilan Degisiklikler

Yapisiklik probleminin giderilmesi i¢in farkli organik ¢oziiciilerle yikama
islemi gergeklestirilmistir. Organik ¢oziicli olarak aseton, metanol, n-hekzan ve
toluen kullanmilmistir. Sekil 4.80° de D17 numunesinin organik ¢oziiciilerle yikanip
kurutulduktan sonraki goriintiileri gosterilmektedir. Aseton, metanol ve toluenle

yikanan D17 kodlu mikrokapsiil 6rnegine bakildiginda taneciklerin bu ¢oziiciilerle
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pargalanip toz halini aldig1 goriilmektedir. n-hekzanla yikanan ornekte ise diger
coziiciilerde gorlinen etki gorilmemekle birlikte pargalanmalar mevcuttur. Bu
nedenle ¢oziicillerin mikrokapsiillerin kabuk kismima zarar verebilecegi
disiiniilmektedir. Kapsiillenemeyen yag asidini uzaklastirmak i¢in organik
¢oziiciilerle yikama iglemi yerine yag asidinin erime noktasindan yiiksek sicakliga
cikarilan saf suyla yikama isleminin gerceklestirilmesine ve yikama suyu

miktarinin arttirilmasina karar verilmistir.

Sekil 0.79. D17 numunesinin organik ¢oziiciilerle yikandiktan sonraki goriintiisii
(a:aseton, b:metanol, c:n-hekzan ve d:toluen)

b. Emiilsiyon Hazirlama
Ug farkli emiilsiyon hazirlama yéntemi kullamilmistir. Tk yontemde yiizey

aktif madde, yag asidi ve su 50°C - 3000 dev/dk hizda karistirilmis daha sonra bu
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karisimin iizerine monomer, komonomer ve capraz baglayici karisimi yavas yavas
eklenerek yag emiilsiyonu hazirlanmistir. ikinci ydntemde ise monomer,
komonomer, ylizey aktif madde ve capraz baglayict su igerisinde 50°C ve 3000
dev/dk’ da karigtirmaya baslanmis yarim saat sonra yag asidi karigima azar azar
eklenmistir. Son yontemde monomer, komonomer, yiizey aktif madde ve ¢apraz
baglayici su igerisinde 50°C ve 3000 dev/dk’ da 1 saat karigtirllmistir. Baslaticilar

ortama eklendikten hemen sonra yag asidi damla damla eklenmistir.

¢. Ultrasonik Homojenizatér Kullanilmasi

Yag-su emiilsiyonunda parcaciklarin kolloidal kararliligin1 saglamak igin
karistirma igleminde ultrasonik homojenizator kullaniminin etkisi arastirilmistir.
Bu amagla Bandelin marka ultrasonik karistirici kullanilarak yapilan denemeler
sonrasinda siiziintiide yag ve yagl partikiil olusumu gézlemlenmistir. Bu sonucun
karistirma esnasinda 1s1l kontroliin saglanamamasindan dolay1 yag asidinin tam

olarak kapsiillenememesinden kaynaklandig: diistiniilmektedir.

d. Reaksiyon Sicakhiginin Degistirilmesi

Emiilsiyon ortamina baslatici eklendiginde sulu fazda radikaller olusur ve
bu radikaller sulu fazda ¢Oziinmiis monomer molekiillerine eklenerek
oligoradikallere doniigiir. Bu noktada bir veya daha fazla mekanizma pargacik
niikkleasyonu polimer parcaciklarini  olusturmak iizere baglar. Emiilsiyon
polimerizasyonuyla yapilan ilk denemelerde reaksiyon sicakligi 80 °C’de tutularak
gercgeklestirilmistir. Reaksiyon kabi sicakligi degistirilerek 70 ve 90°C’de ayr1 ayri

denemeler yapilmis ve polimerlesme {izerindeki etkileri aragtirilmistir.

e. Kurutma Yéntemi
Bir onceki denemelerde inkiibatorde kurutulan mikrokapsiil 6rneklerinin

kurumas: esnasinda hava sirkiilasyonunun olmayisinin koku problemine yol actig1

113



4. BULGULAR VE TARTISMA Beyza BEYHAN

diistiniilmektedir. Bu nedenle reaksiyon bitiminde bol saf suyla yikanan partikiiller
acik havada kurumaya birakilmistir. Sonuglar degerlendirildiginde sorunun biiyiik

oOl¢iide giderildigi gézlemlenmistir.

Cizelge 0.15. Emiilsiyon polimerizasyonuyla yapilan ikinci mikrokapsiilleme

deneyleri _

Yag Yag lyilesme
Kod N?iiitiirl Komonomer &S,\iﬂ: Monomer Kom;)nomer :g::m

(9) orani numarasi
D21* 50 GM 11 MMA 10 a,b,d
D22 50 2-HEA 11 MMA 5 a,b,d
D23 25 2-HEA 1.2 MMA 10 a,b,d
D24 25 GM 1:2 MMA 5 a,b,d
D25 50 2-HEA 11 MMA 5 a,b,c,d
D26 50 2-HEA 11 MMA 5 a,b,c,d
D27 50 GM 11 MMA 10 a,b,d
D28 50 2-HEA 11 MMA 1 a,de
D29 25 2-HEMA 1:2 MMA 5 a,e
D30 25 2-HEMA 1:2 MMA 5 a,c.e
D31 25 2-HEMA 1.2 MMA 5 a,de
D32* 75 2-HEMA 1,51 MMA 5 a,de
D33* 25 2-HEMA 1.2 MMA 5 a,b,d,e
D34* 25 2-HEMA 1:2 MMA 5 a,b,d,e
D35 25 2-HEMA 1:2 MMA 5 a,b,d,e
D36* 25 MA 1.2 MMA 10 a,de
D37* 25 MA 1:2 MMA 5 a,b,d.e
D38 50 - 1:1 Stiren - a.e
D39 50 2-HEMA 11 Stiren 5 a.e
D40 50 2-HEA 11 Stiren 1 a.e

(* ile gosterilen mikrokapsul denemelerinde kapsul olusumu gézlenmemistir.)
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Iyilestirme sonrasinda iiretilen 20 mikrokapsiil denemesinin termal analizi
DSC analizleri ile gergeklestirilmistir. Sekil 4.81-4.94° de verilen DSC
analizlerinden elde edilen gizli 1s1 ve erime araliklar1 Cizelge 4.19 ‘da verilmistir.
Ayrica numunelerin yagli olmalarindan kaynaklanan yiiksek entalpi degerlerini
kontrol etmek i¢in kagit testi yapilmistir. Bu test ile numunelerin bir kagit istiinde
bekletilip, yag1 emme davranislart gozlenerek gergeklestirilmistir. Cizelge 4.19°da
kagit testi sonrasinda mikrokapsiillerin yagli olup olmadigina dair notlar da yer

almaktadir.

Area F 360,088 mJ
" DeligH = 720177 Jg

sak=2153°C
s Peak Height = 10.3272 mW

n#E N 20 -0 ] " 2@ £ o @ LiR]
Temperature (‘C)

Sekil 0.80. D22 numunesi i¢in DSC analizi
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A3

o

st Flow Endo Do (mv)

DetaH = 41177 Jig

ik=20.23°C
e Peak Height = 39623 mW
'-32 “on ] -0 0 0 n k] ] [iK]
Tempersture (°C)
Sekil 0.81. D23 numunesi i¢in DSC analizi
0%
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‘ A0
i
Q
;
3
2
i
. ﬁ
Onset = 1314 'Cy En 1?1 20
H
Area = 394.001 mJ
DekaH = 788002 Jig
10
Peak=1899°C
Peak Height = 8 6429 miW
s
nH N ] -10 ] 1 u il 9 812
Temperature ('C)

Sekil 0.82. D24 numunesi i¢in DSC analizi
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£859

Onset=1301'C

Area = 264691 ml
Dekta H=50.9383 JIg

ak = 21.03 %

C
Peak Height = 4 3032 mW

7508
nH 0

2

0

0

10 0 o “
Temperature ('C)

Sekil 0.83. D25 numunesi i¢in DSC analizi

Bl

1%

End =24 49°C

Onset =15.51°Cl

Area = 468.9% ml
Delta H = 83 8671 Jig

eak = 20.81°C

1845
nH N

-0

-0

]

Peak Height = 11,8893 mW
»

10
Temperature ('C)

Sekil 0.84. D26 numunesi i¢cin DSC analizi
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HE
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H
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DeltaH=T7.4671 Jig
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156
an % » 0 ¢ 1 E % @ 9 1
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Sekil 0.85. D27 numunesi i¢in DSC analizi
g1
A5
K}
g B
4
3
:
e
: Onset = 16.33°C End=2317C
| | }
frea =697l
Delta H=T79.034 Jig
10
eck = 2115
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2% 30 20 -10 L] 10 2 k] o 0 612
Temperature (iC)

Sekil 0.86. D28 numunesi i¢in DSC analizi
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Heat Flow Enda Bewn (m)

Onset=1435°C End=26.56"C

T ! |

Area = 187 665 mJ
DeltaH =37.5331 Jig

Peak =24.52°C
Peak Haight = 3 2784 mW

0
1B N A -10 ] L 20 k] a 50 612
Temperabure ('C)

Sekil 0.87. D29 numunesi i¢in DSC analizi

Onset =1428°C End=2620°C

Heat Flow E nda D own (miw)

Area=336372m)
Delta H =67 774 Jig

Peak=2053°C
Peak Height = 6.6835 mW

2o - - ] 1 2 k| @ 50 B
Tempersture (*C)

Sekil 0.88. D30 numunesi i¢cin DSC analizi
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3812

Heat Flaw Enda Bown (mvw)
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¢ Defta H= 36,6120 Jig
) = 24 56°C
¢ Peak Height = 31150 mW
S
28T -0 20 -0 ] 10 2 0 4@ 0 [1F3
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Sekil 0.89. D31 numunesi i¢in DSC analizi
-
h
.
P
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H
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L
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2 _‘—-_-—_———-h_
1 4 1
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.
= ™ 3 " » » ps »
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Sekil 0.90. D35 numunesi i¢in DSC analizi
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Sekil

Nz
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0.91. D38 numunesi i¢in DSC analizi

Heat FITWENTD DOWR (W) —— ——

554

T
Onsel = 17,94 °C End = 25.40

Area = 367 640 mJ
Delta H = 71,5280 Jig

Peak =21 88 °C
Peak Height = 111752 mW

n

0 o 10 o )
Tempershure (°C)

Sekil 0.92. D39 numunesi i¢in DSC analizi
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Onset = 16.25 °C End = 2492 °C
Il

183

0 0 o 0 20 0 0 0
)

Sekil 0.93. D40 numunesi i¢in DSC anaﬁéiﬂ

Cizelge 0.16. Emiilsiyon polimerizasyonuyla gerceklestirilen ikinci mikrokapsiil
denemelerinden elde edilen gizli 1s1, erime aralig1 ve etkin madde
yiikleme kapasitesi degerleri

Erime Etkin
AH AH Madde -
.. . .. . araliklan .. Kagit
Kod | Kapsiillenmemis | Kapsiillenmis (C) Yiikleme testi
FDM (J/g) FDM (J/g) Kapasitesi
(onset/end)
(%)
D22 155,7 72,0 17,1/25,4 46,2 yagl
D23 155,7 44,1 13,5/26,3 28,3 -
D24 155,7 78,8 13,1/23,3 50,6 yagl
D25 155,7 50,9 13,0/26,9 32,6 -
D26 155,7 94,0 15,5/24,5 60,3 yagli
D27 155,7 77,5 17,0/25,6 49,8 yagl
D28 155,7 79,0 16,3/25,3 50,7 yagl
D29 155,7 37,5 14,3/26,6 24,1 -
D30 155,7 67,3 14,3/26,2 43,2 -
D31 155,7 36,6 14,1/26,6 23,5 -
D35 155,7 44,4 14,8/26,2 28,5 -
D38 155,7 86,5 17,2/25,4 55,5 -
D39 155,7 715 17,9/25,4 45,9 -
D40 155,7 72,2 16,2/24,9 46,4 -
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D38, D39 ve D40 denemelerinde monomer olarak metil metakrilat yerine
stiren kullanilmigtir. Ayrica D38 kapsiil denemesi komonomer kullanilmadan
gerceklestirilmistir. DSC sonuglar1 degerlendirildiginde yagli olan numunelerin
entalpilerinin yagsiz olanlara gore daha yiiksek oldugu saptanmaktadir. Ancak
monomer olarak stirenin kullanildigi numunelerin yagsiz olmasina ragmen, biitiin
kapsiil denemeleri icinde, yagl olanlardan bile daha yiiksek entalpiye (86,5 J/g)
sahip oldugu goriilmektedir.

Mikrokapsiillerin SEManalizleri yapilmis, Sekil 4.95- 4.108’de verilmistir.
SEM analizleri alinirken, analiz 6ncesinde D24, D29, D30 ve D31 disindaki biitiin
numuneler platinle kaplanamamistir. Platin kaplama islemi yiizeydeki iletkenligi
arttirarak iyi gorintii elde edilebilmesi i¢in uygulanmaktadir. Bu nedenle
analizlerdeki gorintiilerinde 151k yansimalart mevcuttur. D29, D31, D35 ve D39
mikrokapsiil Orneklerinde diizgiin kiiresel tanecikler goriilmiistiir. Bu kiiresel

tanecikler 150nm -1pm arasindaki boyutlardadir.

1 pm EHT = 3.00 kV Signal A = SE2 Date :3 Jan 2014 ZEISS
— WD = 52mm Mag = 10.00 KX Time :12:05:03

Sekil 0.94. D22 numunesi icin SEM goriintiisii
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200 nm EHT = 3.00 kv Signal A = SE2 Date :3 Jan 2014
- WD=62mm Mag = 25.00 KX Time :12:10:17

Sekil 0.95 . D23 numunesi i¢in SEM goriintii

1 um EHT = 3.00 kV Signal A = SE2 Date :3 Jan 2014
! WD = 6.1 mm Mag= 10.00 KX Time :12:24:46

Sekil 0.96. D24 numunesi i¢in SEM goriintiisii
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1 um EHT = 3.00kV Signal A = SE2 Date :3 Jan 2014
—

ZEIXX
WD = 6.3mm Mag= 10.00 KX Time :12:33:06

2 um EHT = 3.00 kV Signal A = SE2 Date :3 Jan 2014
— WD = 6.1 mm Mag = 10.00 KX Time :12:48:52

Sekil 0.98. D26 numunesi i¢in SEM gérﬁntﬁsﬁ
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2pum EHT = 3.00 kV Signal A = SE2 Date :3 Jan 2014 ZEISS
- WD = 8.5mm Mag= 1000 KX Time :12:53:25

Sekil 0.99. D27 numunesi i¢in SEM goriintiisii

2 pm EHT = 5.00 kV Signal A = SE2 Date :10 Mar 2014 ZEISS

WD = 4.6 mm Mag= 10.00 KX Time :16:17:53

Sekil 0.100. D28 numunesi i¢in SEM goriintiisii
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1 pm EHT = 5.00 kV Signal A = SE2 Date :10 Mar 2014
WD = 69mm Mag= 20.00 KX Time :16:12:05

Sekil 0.101. D29 numunesi i¢in SEM goriintiisii

1 pm EHT = 5.00 kv Signal A = SE2 Date :10 Mar 2014 ZEISS
— WD = 7.0 mm Mag = 10.00 KX Time :16:08:26

Sekil 0.102. D30 numunesi i¢in SEM goriintiisi
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1pm EHT = 5.00 kv Signal A = SE2 Date :10Mar2014 Pt
i WD = 7.0 mm Mag = 20.00 K X Time :16:01:56

]

2014-04-09

2

Sekil 0.104. D35 numunesi i¢in SEM goriintiisii
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19.8[KV] SP=12.0 WD=8.9 5.0kx 10[um] 2014-04-09

19.8[KV] SP=12.0 WD=9.3 5.0kx 10[um] 2014-04-09

Sekil 0.106. D39 numunesi i¢in SEM goriintiisii
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19.8[KV] SP=11.0 WD=9.4 5.0kx 10[um] 2014-04-10

Sekil 0.107. D40 numunesi i¢in SEM goriintiisii

Prefabrik test kuliibesinde denenmek {iizere farkli iki metod kullanilarak
yaklagik 50 mikrokapsiil denemesi gergeklestirilmistir. Koaservasyon yontemiyle
yapilan mikrokapsiil denemelerinde mikrokapsiillenmis FDM 6rneklerinin gizli
silarmin ve etkin madde yiikleme kapasitelerinin diisiik oldugu goézlemlenmistir.
Bu nedenle sonraki denemeler i¢in farkli bir kapsiillenme yontemi olan emiilsiyon
polimerizasyonu denenmis ve farkli kabuk malzemeleri arastirilmistir. Orneklerin
termal, kimyasal ve yapisal Ozellikleri incelenerek gizli 1silar, etkin yiikleme
kapasiteleri, erime-donma noktalari, kiiresel goriiniimleri ve maliyet kriterleri goz
oniine alinarak deneme kuliibesinde kullanilacak mikrokapsiillenmis FDM aday1

olarak Cizelge 4.20°de gosterilen mikrokapsiil denemeleri secilmistir.
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Cizelge 0.17. Mikrokapsiillenmis FDM aday1 olarak belirlenen maddeler

Tanecik Erime Erime
Kod Kabuk Malzemesi boyutu(nm) araliklari(’C) entalpisi

y (onset/end) J/9)
D11 Polimetilmetakrilat 350-550 24,1-28,1 97,6
D38 Polistiren 300-350 17,2-25,4 86,5

4.3. Yapr Elemanlan icerisindeki Kapsiillenmis FDM’lerin Mikro Yapi
Analizi

Secilen mikrokapsiil adayinin (D38) kabuk malzemesinin beton karisimi
icindeki davranigsini incelemek {iizere %10 oraninda kiip beton numune
olusturulmus ve kirilan numunenin i¢ tarafindan alman Orneklerden SEM
gorlintiileri almmustir (Sekil 4.109). Ayrica sonuglart karsilastirmak amaciyla
BASF tarafindan iiretilen ticari tiriinler olan Micronal PCM 5001 ve Micronal
PCM 5008 ile de kiip beton numuneler olusturulmustur. Sekil 4.110°da verilen
DSC sonuglarima gore faz degisim araliklar1 ve gizli 1si1lar1 Micronal 5008 ve 5001
icin sirastyla 23 - 28°C, 91 J/g ve 22 - 26°C, 95 J/g olarak belirlenmistir. Sekil
4.109° da %10 Micronal iceren beton Orneginden aliman SEM goriintiileri yer

almaktadir.
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1y 4T = 500% DA« 382 Oume 15002014 DISRONI  Zum B4t= 000 SgnatAs €2 Oue 15002014 DERN
- WO~ 67 me Vg 000K X Time 151688 - WO = 07 mm Mag® LOOKX Trre 151646

Sekil 0.1. %10’luk mikrokapsiillenmis FDMIi beton Orneginin farkli biiyiitme
oranlarindaki SEM goriintiileri
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Sekil 0.2. %10’luk Micronal’li beton 6rneginin farkli bilylitme oranlarindaki SEM
goriintiileri

Uretilen mikrokapsiillii beton denemesi icin SEM  goriintiileri
incelendiginde kiiresel goriiniimiin korundugu, kabuk kisminin zarar gérmedigi ve
tanecik boyutunun 290-350 nm arasinda degistigi gbézlemlenmektedir. Micronal
beton numunesinin SEM goériintiileriyle karsilagtirma yapildiginda ise Micronal
taneciklerinde kabuk kirilmalar1 gériiliirken tanecik boyutunun daha biiyiik oldugu
gozlemlenmistir.

Sekil 4.111° de goriildiigli iizere, FDM igeren betonlarda yapilan mikro
yapisal incelemeler sonunda Tobermorit (CSH), Portlandit (CH) ve Etrenjit
birimlerinden olusmakta oldugu goriilmektedir. Ote yandan, FDM igeren betonlarmn

yogun ve homojen oldugu goriilmektedir. CSH jelleri agrega ile bag yaparak beton
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matrisini ve ¢imento pastasinin yaklasik %70’lik boliimiinii olustururlar. Ayni
zamanda gecirimsizdirler ve ¢imentolu sistemlerin dayanimindan sorumlu
fazlardir. CH ise su ile etkilesince ¢oziilerek ¢imentonun bosluklu yapisina neden
olurlar. Bu nedenle ¢imentonun dayanikliligimi etkileyen en o6nemli birimdir.
Etrenjit ise trikalsiyum aliiminat C3A’nin algitag1 ile reaksiyonu sonucu ortaya
¢ikan, ¢imento prizi ile iligkili ve dayanimi etkilemeyen bir birimdir. Mikro yapisal
inceleme sonucunda mikrokapsiillenmis FDM’nin varliginda betonun yapisinda

beklenen birimlerin engellenmedigi goriilmektedir.

Jopermort (CSH)

200 nm EHT = 500kV Signal A = SE2 Date 17 Jan 2014
oy WD = 5.1 mm Mag = 3000KX Time (1123955

Sekil 0.3. Mikrokapsiillenmis FDM iceren betonlarda yapilan mikro yapisal
inceleme

4.4. Prefabrik Panelde Kullamlacak Mikrokapsiillenmis FDM’lerin Uretilmesi

Test kuliibesi insasinda kullanilmak iizere aday olarak belirlenen
mikrokapsiil numunesinden (D38 kodlu) biiyiik 6l¢ekte iiretim gerceklestirilmigtir.
Yapilacak 6n FDM’li beton testleri igin kiigiik 6lgekli iretimde deneyler 500
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mL’lik ceketli cam reaktorde gergeklestirilmis ve giinde en fazla 90 g kuru numune
elde edilmistir. Test kuliibesi i¢in toplamda eklenecek FDM miktar1 16 kg olarak
hesaplanmistir. Kisa zamanda 16 kg mikrokapsiillenmis FDM {iretimi i¢in biiyiik
Olcekli liretim yapilmasina ihtiya¢ duyulmustur. Bu amagla 1 L ve 2 L hacminde
iki farkli ceketli cam reaktor satin alinmis ve aymi anda kullanilmalariyla biiyiik
Olgekli deney diizenegi kurulmustur. Mikrokapsiil numunelerinin istenilen
ozelliklerde elde edilebilmesi igin optimizasyon g¢aligmalari gergeklestirilmistir.
Sulu ortamda olusan triinler siiziilerek dnce agik havada sonra inkiibatorde 40°C de
tyice kurutularak toz haline getirilmistir. Sonug olarak giinliik {iretilen mikrokapsil

miktar1 750 g’a kadar ¢ikarilmstir.
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5. SONUCLAR VE ONERILER

Bu tez caligmasinda binalarda enerji tasarrufu amaciyla beton karigimi
igerisine eklenecek mikrokrokapsiillenmis Faz Degistiren Madde sentezlenmesi
amaglanmigtir. Simdiye kadar yapilan calismalar incelendiginde FDM nin
dogrudan beton yapisina eklenmesiyle faz degisimi esnasinda yapidan akmasi ve
bunun bir sonucu olarak kimyasal yapmin bozulmasi, mekanik dayanimin
azalmasi, buharlasma yoluyla insan sagligima olumsuz etkileri ve yanicilik
Ozelliginin artmasi gibi olumsuz o6zellikler meydana gelmektedir. Bu bilgilerin
15181nda tez ¢alismas1 boyunca uygun FDM se¢imi ve segilen adaylarin en etkin
sekilde mikrokapsiillenmesi i¢in ¢aligmalar yiiriitilmistiir. Tamamlanan ¢aligsmalar

sonrasinda elde edilen sonuglar agagida 6zetlenmistir:

5.1. Sonuclar
1. Bina uygulamalarn i¢in kullanilacak olan FDM erime/donma
sicakligmin konfor sicakligini igine alacak 20 — 30 °C sicaklik
araliginda olmasi planlanmistir. Bu amagla 6nceki c¢aligmalar
incelenerek detayli bir tablo olusturulmustur.
2. Tablo incelenerek daha Onceki bélimlerde belirtilen FDM sec¢im

kriterleri gz oniine alinarak asagida listelenen adaylar belirlenmistir.

%80 Kaprik asit-%20 Palmitik asit
%75 Kaprik asit-%25 Palmitik asit
%70 Kaprik asit-%30 Palmitik asit
%80 Kaprik asit-%20 Laurik asit
%75 Kaprik asit-%25 Laurik asit
%70 Kaprik asit-%30 Laurik asit
%60 Kaprik asit-%40 Laurik asit

%80 Kaprik asit-%20 Miristik asit
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V' %75 Kaprik asit-%25 Miristik asit
V' %70 Kaprik asit-%30 Miristik asit

3. Belirlenen karigimlarin direk ve termal ¢evrimler sonrasinda termal ve
kimyasal Ozelliklerinin belirlenmesi igin DSC analizleri, 1sinma-
soguma egrileri ve FTIR analizleri gerceklestirilmistir. Sonugclar
degerlendirildiginde %75 Kaprik asit - %25 Miristik asit karigimi
(AH: 155,6 J/g, Te: 26,5°C) FDM adayi olarak belirlenmistir.

4. Mikrokapsiillenme icin yaygin olarak kullanilan yoOntemler
aragtirilmgtir. Iki farkli yontem kullanilarak toplamda 50 farkl

mikrokapsiil sentezi gergeklestirilmistir.

v" Oncelikle koaservasyon yontemiyle farkli kabuk malzemesi ve
reaksiyon kosullariyla ilk 8 deneme yapilmis ve DSC, FTIR,
SEM analizleri gergeklestirilmigtir. Denemelerin  sonuglart
degerlendirildiginde, mikrokapsiillenmis FDM o&rneklerinin gizli
silarmin ve etkin madde yiikleme kapasitelerinin diigiik oldugu
gbzlemlenmigtir.

v’ Ikinci yontem olarak emiilsiyon polimerizasyon yontemi
secilmistir. Emiilsiyon polimerizayon yonteminin FDM aday1
olarak secilen yag asidi karisimlarima uygulanabilmesi igin
reaksiyon sicakligi, siiresi, karigtirma, siizme, yikama ve kurutma
yontemleri, monomer/komonomer se¢imi ve oranlari, emiilsifiyer
ve baglatict kullanimmin farkli kombinasyonlar1 denenerek
sonucu optimum kosullar belirlenmistir. Elde edilen mikrokapsiil
denemeleri igin DSC, FTIR, SEM analizleri yapilmis ve 1sinma-

soguma egrileri olusturulmustur.
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5.  Mikrokapsiil olusumun gerceklestigi bazi adaylar i¢in kapsiil iiretim
maliyeti hesaplanmigtir. Sonuglara gore % verim artikc¢a kapsiilleme
maliyetinin diistiigli goézlemlenmektedir. Kapsiilleme maliyeti yag
asidi maliyetine goére en az 0,01 TL/g en ¢ok 0,46 TL/g artis
gostermektedir. Deneyde kullanilan kimyasallarin diisiik maliyette
olanlar1 tercih edilerek ve ¢ok miktarda satin alma yapilarak kapsiil
maliyetinin diisiiriilebilecegi ongoriilmektedir.

6. Binalar uzun siireli kullanim alani olan yapilar oldugu i¢in kapsiil
denemeleri igin termal c¢evrimler (0, 200, 400, 600, 800 ve 1000
termal ¢evrim) gergeklestirilmistir. 1000 termal ¢cevrime kadar her 200
termal ¢evrim de bir numuneler alinarak kimyasal ve termal yapisimin
bozulup bozulmadig1 incelenmistir.

7. Beton karnisgimlarda  kullanmaya uygun olarak  asagidaki

mikrokapsiiller aday olarak belirlenmistir:

v" Kodu: D11, FDM: Kaprik asit (%75 k)+ Miristik asit (%25 k),
kabuk malzemesi: Polimetilmetakrilat, tanecik boyutu: 350-550
nm, Te araligr: 24,1-28,1°C, AH=97,6 J/g

v" Kodu: D38, FDM: Kaprik asit (%75 k)+ Miristik asit (%25 k),
kabuk malzemesi: Polistiren, tanecik boyutu: 300-550 nm, Te
araligi: 17,2-25,4 °C, AH=86,5 J/g

8. Secilen mikrokapsiil adayinin (D38) kabuk malzemesinin beton
karisimi igindeki davranisini incelemek iizere %10 oraninda kiip beton
numune olusturulmus ve kirillan numunenin i¢ tarafindan alinan
orneklerden SEM gorintiileri  alimmistir.  SEM  analizlerinde
mikrokapsiillerin beton iginde kirilmadan diizgiin dagilim gosterdigi

belirlenmistir.
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9.

10.

Karsilastirma amaciyla BASF tarafindan {iretilen ticari iiriinler olan
Micronal PCM 5001 ve Micronal PCM 5008 mikrokapsiilleri i¢in de
beton numuneleri olusturulmus ve ayni1 yontemle 6rnek alinarak SEM
analizi yapilmistir. SEM goriintiileriyle karsilastirildiginda Micronal
taneciklerinde kabuk kirilmalar1 goriiliitken tanecik boyutunun
sentezlenen mikrokapsiil Ornegine goére daha biiyilkk oldugu
gbzlemlenmistir.

D38 kodlu mikrokapsiillenmis FDM’den prefabrik cephe paneli

yapiminda kullanilmak tizere seri iretim yapilarak16 kg tiretilmistir.

5.2. Oneriler

Daha sonra yapilmasi1 planlanan ¢aligmalar igin asagidaki Oneriler

getirilmigtir:

Farkli mikrokapsiilleme yontemleri, farkli reaksiyon kosullar1 veya
kabuk malzemesi gibi degiskenlerle farkli arastirmalar yaparak yeni
kapsiil denemelerinin gergeklestirilmesi

Beton numuneleriyle kullanilacak olan mikrokapsiillenmis FDM
ornekleri i¢in mekanik dayanimlarinin belirlenmesi

Beton numune igerisine eklenen mFDM ’nin yapisinda bulunan
herhangi bir kimyasalin buharlastiginda insan saghigmi kotii
etkileyecek bir etkisinin olup olmadiginin uzun vadeli olarak
arastirilmasi

mFDM nin yanicilik 6zelliginin belirlenmesi

Coklu tretime gecilmesi halinde mFDM diretim maliyetinin
azaltilmasi icin farkli kriterlerin arastirilmasi

Bina kullanim Omrii diistintildiigiinde daha uzun siireli kullanima
uygun olarak mFDM termal c¢evrimlerinin arttirllarak kimyasal ve

termal yapisinin degisip degismediginin incelenmesi
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