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Enerji tasarrufu için son zamanlarda enerjinin depolanması konusuna yönelim olmuĢtur. 

Enerji depolama yöntemleri arasında en ekonomik ve verimli olan yöntem ısıl enerji 

depolamadır. Isıl enerji depolama yöntemlerinden olan gizli ısı depolama yöntemi, faz 

değiĢtiren maddeler (FDM, Phase Changing Materials-PCM) ile gerçekleĢtirilir. Faz değiĢim 

maddeleri belirli sıcaklık aralıklarında bir fazdan baĢka bir faza geçiĢ yaparak ısıl enerjiyi 

gizli ısı Ģeklinde depolama yeteneğine sahiptirler. Enerji, bir faz değiĢim maddesinin erimesi 

veya buharlaĢması sırasında depolanır. Ġhtiyaç duyulduğunda faz değiĢim maddesinin 

katılaĢması veya yoğuĢması ile geri kazanılır. FDM‟ lerin daha etkili kullanılması için 

mikrokapsülleme yöntemleri geliĢtirilmiĢtir. FDM‟ nin kapsüllenmesindeki amaç, etken 

maddenin kapsül içinde hapsedilerek faz değiĢimini kapsül içerisinde gerçekleĢtirmesidir. 

Mikrokapsüller tekstil, inĢaat, gıda, medikal, lojistik gibi birçok uygulama alanında 

kullanılmaktadır.  

Bu tez çalıĢması kapsamında basit koaservasyon ve kompleks koaservasyon yöntemi 

kullanılarak mikrokapsülleme iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢtir. Bu iĢlemler için duvar malzemesi 
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olarak kitosan ve karboksimetil selüloz, çekirdek malzemesi olarak oleik asit ve palm yağı 

kullanılmıĢtır. Morfolojik özelliklerinin belirlenmesinde optik mikroskop analizi 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Optik mikroskop görüntüleri incelendiğinde su içinde dağılan yağ fazını 

oluĢturan palm yağı ve oleik asitin küresel damlacıklar oluĢturarak dağıldığı, yağ miktarı 

arttıkça damlacık boyutlarının küçüldüğü belirlenmiĢtir. Fourier DönüĢüm Kızılötesi 

Spektroskopisi (FT-IR) ve Termogravimetrik Analiz (TGA) sonuçları literatür ile 

karĢılaĢtırıldığında hem kompleks hem de basit koaservasyon ile palm yağı ve palm yağı-

oleik asit karıĢımının baĢarılı bir Ģekilde kapsüle edildiği sonucuna ulaĢılmıĢtır. Elde edilen 

mikrokapsüllerin Diferansiyel Taramalı Kalorimetre (DSC) analizleri gerçekleĢtirilerek ısıl 

özellikleri belirlenmiĢtir. Hem mikrokapsüle oleik asitin hem de palm yağı-oleik asit 

mikrokapsüllerinin erime entalpileri kapsülasyon ile birlikte büyük düĢüĢ göstermiĢtir. 

Ocak 2024 ,  120. sayfa. 

Anahtar kelimeler: Faz DeğiĢim Maddesi, Mikrokapsülasyon, Palm Yağı, Oleik Asit, 

Kompleks Koaservasyon, Basit Koaservasyon 
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In recent times, there has been a growing interest in the storage of energy for energy 

efficiency.  Among the energy storage methods, thermal energy storage is the most 

economical and efficient. The latent heat storage method, a type of thermal energy storage, is 

implemented using Phase Changing Materials (PCMs). Phase Changing Materials undergo a 

transition from one phase to another within specific temperature ranges, enabling them to 

store thermal energy in the form of latent heat. Energy is stored during the melting or 

vaporization of a phase change material.  When needed, the energy is recovered by the 

solidification or condensation of the phase change material.  Microencapsulation has been 

developed to enhance the effective use of PCMs. The purpose of encapsulating Phase 

Changing Materials is to trap the active substance inside capsules, facilitating the phase 

change within the capsule. Microcapsules find applications in various fields such as textiles, 

construction, food, medical, logistics, and more. 

In the context of this thesis, microencapsulation processes were carried out using simple 

coacervation and complex coacervation methods. Chitosan and carboxymethyl cellulose were 
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used as wall materials, while oleic acid and palm oil were used as core materials. Optical 

microscope analysis was conducted to determine the morphological features. Examination of 

the optical microscope images revealed that palm oil and oleic acid, forming the oil phase 

dispersed in water, created spherical droplets that dispersed, and as the oil content increased, 

the droplet sizes decreased. Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FT-IR) and 

Thermogravimetric Analysis (TGA) results, when compared with the literature, indicated 

successful encapsulation of both palm oil and a mixture of palm oil and oleic acid through 

both simple and complex coacervation methods. Thermal properties of the obtained 

microcapsules were determined by performing Differential Scanning Calorimetry (DSC) 

analysis. The melting enthalpies of both microencapsulated oleic acid and palm oil-oleic acid 

microcapsules decreased significantly with encapsulation. 

January 2024,  120. pages. 

Keywords: Phase Change Material, Microencapsulation, Palm Oil, Oleic Acid, Complex 

Coacervation, Simple Coacervation 
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1. GĠRĠġ 

Teknolojinin hızla geliĢmesi, artan nüfus, sanayileĢme ile enerjiye duyulan ihtiyaç artmakta 

bununla birlikte mevcut enerji kaynakları hızlı bir Ģekilde tükenmektedir. Enerji ihtiyacını 

karĢılamak için kullanılan fosil yakıtlar aynı zamanda zehirli gaz birikimine sebep 

olduklarından çevreye zarar vermektedir. Bu sebepler yenilenebilir enerji kaynaklarına 

yönelimi baĢlatmıĢtır.  Bir diğer etkili yol ise enerjinin depolanmasıdır. Enerjinin depolanması 

ile mevcut enerji kaynakları daha etkili Ģekilde kullanılmaktadır. Enerjinin fazla olduğu 

zamanlarda depolanan enerji ihtiyaç duyulduğunda sisteme geri kazandırılır. Bu Ģekilde 

güvenilir, ekonomik ve verimli bir Ģekilde enerji ihtiyacı karĢılanmıĢ olur. Üretilen enerjinin 

birden fazla depolanma yöntemi bulunmaktadır. Bu enerji depolama yöntemleri arasında en 

ekonomik ve verimli olan ısıl enerji depolama yöntemidir. 

Isıl enerji depolama yöntemlerinden olan gizli ısı depolama yöntemi, bir maddenin katı-sıvı, 

sıvı-gaz ya da tersine bir Ģekilde faz değiĢtirmesiyle enerjinin depolanması veya salınması 

esasına dayanmaktadır. Bu yöntem, yüksek ısı depolama yoğunluğu, küçük sıcaklık 

aralıklarında etkili olması ve enerjinin hızlı bir Ģekilde depolanması ve boĢaltılması özellikleri 

nedeniyle diğer ısı depolama yöntemleri arasında en çok tercih edilen yöntemdir. Gizli ısı 

depolama özelliği olan malzemeler, faz değiĢtiren malzemeler (FDM, Phase Changing 

Materials-PCM) olarak adlandırılmaktadır. Bu malzemeler belirli sıcaklık aralıklarında bir 

fazdan baĢka bir faza geçiĢ yaparak ısıl enerjiyi gizli ısı Ģeklinde depolama yeteneğine 

sahiptirler. Katı veya sıvı bir faz değiĢim malzemesi, ısıtıldığında iç enerjisindeki değiĢim ile 

sıcaklığı artıĢ gösterir. Ortamın sıcaklığı maddenin faz değiĢim sıcaklığına geldiğinde erime 

veya buharlaĢma gerçekleĢir. Bu erime veya buharlaĢma iĢlemi tamamlanana kadar sıcaklık 

sabit kalır ve meydana gelen ısı maddenin bünyesinde depolanır. Tam tersi soğutma iĢleminde 

de maddenin bünyesinde depolanan ısı, çevreye salınarak ortam sıcaklığının istenilen sıcaklık 

aralığında sabit kalmasını sağlar. FDM‟ler organik malzemeler, inorganik malzemeler ve 

ötektikler Ģeklinde sınıflandırılır ve kendi içlerinde alt gruba ayrılırlar. Isıl enerji depolama 

sistemlerinde yaygın olarak kullanılan FDM‟ler parafinler, yağ asitleri ve tuz hidratlardır. 

FDM‟ler enerji tasarrufu ve ısı depolama amacıyla tekstil, inĢaat, gıda, medikal, lojistik gibi 

birçok uygulama alanında kullanılmaktadır. FDM‟lerin kullunımında; aĢırı soğuma, düĢük ısıl 
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iletkenlik, korozif etki, toksik etki, faz değiĢimi sırasındaki hacim değiĢiklikleri, sızıntı, diğer 

malzemeler ile tepkimeye girme gibi dezevantajlara karĢılaĢılabilir. Bu dezavantajları 

engelleyip FDM „lerin kullanım alanlarını geniĢletmek amacıyla kapsülleme yapılmaktadır.   

FDM‟ nin kapsüllenmesindeki amaç, etken maddenin kapsül içinde hapsedilerek faz 

değiĢimini kapsül içerisinde gerçekleĢtirmesidir. Böylelikle etken madde, olumsuz çevre 

koĢullarına karĢı korunmuĢ olur. Mikrokapsülleme ile FDM‟nin yüzey alanı arttığından iyi bir 

ısı transferi sağlayacaktır. Bu çalıĢmada yüksek kapsül verimliliği, basit olması, çözücü, 

sıcaklık ve pH faktörlerine bağlı olarak kapsül özelliklerinin ayarlanabilmesi, çevre dostu 

olması gibi avantajlarından dolayı koaservasyon yöntemi tercih edilmiĢtir. Koaservasyon 

yönteminde, polimer çözeltisi içinde çekirdek materyali dispers hale getirilir. Polimer 

çözeltisi, koaservasyon yöntemi kullanılarak faz ayrıĢmasına uğrar. Sıcaklık veya pH 

değiĢmesi, non-solvent veya tuz eklenmesi, uyumlu olmayan baĢka bir polimerin eklenmesi 

ile yöntemlerle polimer çözeltisinde faz ayrımı gerçekleĢtirilerek kabuk materyeli 

oluĢabilmektedir. Sulu çözücüden koaservasyon yöntemi, basit koaservasyon ve kompleks 

koaservasyon olmak üzere ikiye ayrılmaktadır. Ġki yöntem arasındaki fark, faz ayrımının 

gerçekleĢme biçimidir. Basit koaservasyon yönteminde, tek tip polimer kullanılır. Kompleks 

koaservasyonda ise zıt yüklü polimerler kullanılır. 

Bu tez çalıĢması kapsamında basit koaservasyon ve kompleks koaservasyon yöntemi 

kullanılarak mikrokapsülleme iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢtir. Bu iĢlemler için duvar malzemesi 

olarak kitosan ve karboksimetil selüloz, çekirdek malzemesi olarak oleik asit ve palm yağı 

kullanılmıĢtır. Mikrokapsülasyon iĢleminde farklı kombinasyon denenmiĢ, bu değiĢkenlerin 

kapsülasyon verimi üzerindeki etkileri incelenmiĢtir. Üretilen mikrokapsüllerin 

karakterizasyonu için farklı analizler uygulanmıĢtır. Mikrokapsüllerin kimyasal yapılarının 

tanımlanması amacıyla Fourier DönüĢüm Kızılötesi Spektroskopisi (FT-IR), ısıl özelliklerinin 

değerlendirilmesinde Diferansiyel Taramalı Kalorimetre (DSC), ısıl kararlılıkların tespit 

edilmesinde Termogravimetrik Analiz (TGA), morfolojik özelliklerinin belirlenmesinde optik 

mikroskop analizi gerçekleĢtirilmiĢtir. 
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2. KAVRAMSAL ÇERÇEVE 

2.1. ENERJĠ DEPOLAMA YÖNTEMLERĠ 

Günümüzde artan nüfus ve sanayileĢme sonucu enerjiye olan ihtiyaç artmakta, mevcut 

kaynakların sınırlılığı sebebiyle enerji talebi tam karĢılanamamaktadır. Bunun yanı sıra enerji 

ihtiyacını karĢılamak için kullanılan fosil yakıtlar atmosferde zehirli gaz birikimine neden 

olup çevreye zarar vermektedir. Bu sorunlara en etkin çözüm yolu yenilebilir enerji 

kaynaklarının kullanılmasıdır. Yenilenebilir enerji kaynakları arasında güneĢ enerjisi, rüzgar 

enerjisi, hidrolik enerji, biyokütle enerjisi, jeotermal enerji gibi çeĢitli kaynaklar 

bulunmaktadır. Doğa olaylarına bağlı olarak yeterli enerjinin karĢılanmadığı durumlarda ise 

enerjinin depolanması önem kazanmaktadır. Enerjinin depolanması ile mevcut enerji 

kaynakları daha etkili Ģekilde kullanılmaktadır. Enerjinin fazla olduğu zamanlarda depolanan 

enerji ihtiyaç duyulduğunda sisteme geri kazandırılır. Bu Ģekilde güvenilir, ekonomik ve 

verimli bir Ģekilde enerji ihtiyacı karĢılanmıĢ olur (Mofijur ve ark., 2019). 

Üretilen enerjinin birden fazla depolanma yöntemi bulunmaktadır. Enerji manyetik, kimyasal, 

mekanik, biyolojik ve ısıl enerji gibi farklı Ģekillerde depolanabilir. Bu enerji depolama 

yöntemleri ġekil 2.1‟de gösterilmiĢtir. 

 

                          ġekil 2.1: Enerji depolama yöntemleri (Mofijur ve ark., 2019). 
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Mekanik enerji depolama, mekanik bir sistemdeki kinetik ve potansiyel enerjinin 

depolanmasına denir. Bu yöntem ile, bir cismin dönme hareketinden oluĢan kinetik enerji, 

yüksek konumlara taĢınması ile oluĢan potansiyel enerji veya elastik bir maddesin 

sıkıĢmasıyla oluĢan mekanik enerji depolanmıĢ olur. Mekanik enerji depolama sistemleri; 

pompa depolamalı hidroelektrik sistemler, sıkıĢtırılmıĢ hava tabanlı enerji depolama ve volan 

sistemlerini içerir. Volan sistemleri, orta seviyedeki enerji depolama uygulamaları için 

uygunken, pompalanmıĢ su gücü (PHPS) ve sıkıĢtırılmıĢ hava enerjisi depolama (CAES) gibi 

teknolojiler geniĢ ölçekli enerji depolama uygulamalarında daha etkili bir Ģekilde 

kullanılabilir. 

Kimyasal enerji, maddelerin birbiri ile tepkimeye girmesiyle ortaya çıkan enerjiye denir. Bu 

enerjinin depolama iĢlemi, elektrokimyasal ve termokimyasal olmak üzere iki Ģekilde 

gerçekleĢtirilir. Pil, akü, rüzgar türbinleri gibi sistemlerde depolanan enerji elektrokimyasal 

enerjidir. Tersinir kimyasal bir reaksiyonda moleküller arası bağların kırılması ve oluĢması 

sırasında ortaya çıkan enerji de termokimyasal olarak tanımlanır (Sharma vd., 2009).  

Manyetik enerji depolama, manyetik alan içerisinde enerjinin depolanması ve daha sonra 

ihtiyaç duyulduğunda kullanılmasıdır. Manyetik enerji depolama (SMES) sistemi, temel 

olarak üç ana bileĢen içerir: bir bobin (cryostat) yapısı, enerji dönüĢüm sistemi (enerjinin 

bobin içine ve dıĢına transfer edilmesi için) ve bir soğutma sistemi gibidir. Manyetik enerji 

depolama, elektrik Ģebeke sistemlerindeki pik yükleri yönetmek, frekans kontrolünü 

sağlamak, sistem kararlılığını artırmak ve yük akıĢını kontrol etmek için kullanılabilen bir 

yöntemdir (KuĢdoğan vd., 2002). 

Biyolojik enerji depolama, enerjinin biyolojik iĢlemlere tabi tutulup kimyasal olarak 

depolanma yöntemidir. Bu yöntem, uzun vadeli enerji depolama ihtiyaçları için önemli bir 

potansiyele sahiptir ancak bu alanda henüz yeterince araĢtırma yapılmamıĢtır. Gelecekte 

yapılacak çalıĢmalar, biyolojik enerji depolama konusuna olan ilgiyi artırabilir ve bu alandaki 

potansiyeli daha iyi anlamamıza olanak tanıyabilir (Canlı, 2017; Dincer & Rosen, 2011). 

Isıl enerji depolama, enerji depolama yöntemleri arasında hem en ekonomik hem de en 

verimli olan bir yöntemdir. Bu yöntem, bir maddenin iç yapısındaki sıcaklık değiĢiklikleri ile 

oluĢan ısıl enerjinin depolanması prensibine dayanır. Maddenin iç enerjisinde meydana gelen 

değiĢikliklerle enerji depolanır ve bu depolanan enerji, ihtiyaç duyulduğunda tekrar 

kullanılabilir. Isıl enerji depolama, çevresel sorunlara çözüm bulma ve alternatif enerji 

kaynaklarının kullanımında önemli bir rol oynar (Dincer & Rosen, 2011). Bu depolama 
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yöntemi, enerji tasarrufuna katkıda bulunması nedeniyle sanayi, yapı, tarım, ulaĢtırma gibi 

birçok sektörde yaygın olarak kullanılmaktadır (Paksoy & Dikici, 2008; Yılmazoğlu, 2010). 

 

2.1.1. Isıl Enerji Depolama Yöntemi 

Isıl enerji, bir maddenin iç enerjisi olarak da adlandırılan, maddeyi oluĢturan atom veya 

moleküllerin kinetik ve potansiyel enerjilerinin toplamıdır (Yılmazoğlu, 2010). Bu enerji, 

sistemin moleküllerinin veya atomlarının rastgele hareketleri sonucu oluĢur. Bir sistemin 

sıcaklık farkından kaynaklı olarak ısı akıĢı, sıcaklığı yüksek olan bir sistemden sıcaklığı 

düĢük olan bir sisteme doğru hareket etmesi sonucu gerçekleĢir. Isıl enerji sistemin ortamla 

etkileĢimine bağlı olarak transfer edilir. 

Isıl enerji depolama sistemlerinin temeli; sisteme enerji sağlanması, sağlanan bu enerjinin 

depolanması ve ihtiyaç duyulan zamanlarda depolanan enerjinin kullanılması prensibine 

dayanmakta olup; yükleme, depolama, geri kazanma süreçlerinden oluĢur. Bu süreçler ile 

depolama sistemi, enerji talebi olmadığı zamanlarda enerji depolayarak, talep arttığında ise 

depolanan enerjiyi geri kazanarak sisteme enerji sağlar. Böylece, enerji talebi ile arzı 

dengelenip enerji kesintisi önlenmektedir (Mondal, 2008). 

Isıl enerji depolama yöntemleri; 

 gizli ısı depolama, 

 duyulur ısı depolama, 

 termokimyasal ısı depolama 

olmak üzere ġekil 2.2‟de görüldüğü gibi üç baĢlık altında incelenir (Lane 1983).  
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                    ġekil 2.2: Isıl enerji depolama yöntemleri (Zeinelabdein ve ark., 2018) 

 

Isıl enerji depolama, maddenin iç enerjisindeki değiĢimi ile enerji depolanması esasına 

dayanır ve depolama yöntemleri birim hacimde depolayabilecekleri enerji miktarı açısından 

birbirlerinden farklılık gösterir. Genellikle, iç enerjisi birim hacimde sıcaklıkla artan 

maddeler, yüksek enerji depolama kapasitesine sahip oldukları için ısı depolama malzemesi 

olarak tercih edilirler. Bu malzemeler, istenilen miktarda ısıyı depolamak için daha az hacim 

gerektirirler.  

 

Duyulur ısı depolamada ısı enerjisi bir sıvı ya da katının sıcaklığının arttırılması yoluyla 

depolanır. Isıl enerji, maddenin ısı kapasitesinden yararlanılarak depolanır. Gizli ısı 

depolamada ısı enerjisi, sabit bir sıcaklıkta maddenin faz değiĢimine uğramasıyla depolanır 

(Kılıç ve Öztürk, 1983). Gizli ısı depolama yöntemi, bir maddenin katı-sıvı, sıvı-gaz ya da 

tersine bir Ģekilde faz değiĢtirmesiyle enerjinin depolanması veya salınması esasına 

dayanmaktadır. Bu yöntem, yüksek ısı depolama yoğunluğu, küçük sıcaklık aralıklarında 

etkili olması, enerjinin hızlı bir Ģekilde depolanması ve boĢaltılması özellikleri nedeniyle 

diğer ısı depolama yöntemleri arasında en çok tercih edilen yöntemdir (Arslan, 1993). 

Termokimyasal ısı depolama ise tersinir bir kimyasal tepkime aracılığıyla gerçekleĢen 

depolama yöntemidir. Tepkimede kopan ve yeniden oluĢan bağlarda enerjinin depolanması ve 

salınması esasına dayanır. Sistemde depolanan ısı; reaksiyonun dönüĢüm derecesi, 

Isıl Enerji 
Depolama 
Yöntemleri 

Isıl Yöntem 

Duyulur Isı 

Katılar Sıvılar 

Gizli Isı 

Katı-Katı Katı- Gaz 
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Kimyasal 
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endotermik ısısı ve depolama maddesinin miktarı gibi faktörlere bağlı olarak değiĢiklik 

gösterir. 

Isıl enerji depolama, çevresel sorunları giderme konusunda ve yenilenebilir enerji 

kaynaklarının kullanımında önemli rol oynamaktadır. Isıl enerji depolama kullanımı ile daha 

etkin, çevreye zararsız, sürdürülebilir ve ekonomik enerji kullanımı gerçekleĢir (Dinçer, 

2006).  

Isıl enerji depolama yöntemlerinin yararları aĢağıda belirtildiği gibidir: 

1) DüĢük enerji talebi olan zamanlarda enerjinin depolanmasına izin verir ve ihtiyaç 

duyulduğu zamanlarda depolanan enerjinin sisteme geri verilmesi ile enerji üretimine katkı 

sağlamaktadır (Hawes ve ark., 1990), 

2) Isıtma ve soğutma sistemlerinin enerji sarfiyatını azaltmakta kullanılabilir. 

3) Sistemde kullanılmayan düĢük enerjinin gerektiğinde kullanılmasına olanak verir. 

4) Enerji üretim kapasitesini arttırarak enerji verimliliğini sağlar. 

5) Diğer ekipman ve sistemlerle fonksiyonel uyum sağlar ve çalıĢan sistemlerden atılan ısının 

israf edilmesini önleyerek enerji tasarrufuna katkıda bulunur. 

6) Elektrik enerjisine duyulan ihtiyaç azaltılıp, elektriğin en çok kullanıldığı zamanlarda aĢırı 

yüklenme engellenir. 

7) Fosil yakıt tüketimi azaltarak çevre kirliliğini önler ve sera gazları yayılımları düĢürülebilir. 

(Dikici, 2004). 

 

2.1.1.1. Termokimyasal Isı Depolama 

Termokimyasal ısı depolama, kimyasal reaksiyon sırasında ortamdan alınan ve verilen ısının 

daha sonra kullanılmak üzere depolanmasıdır. Bu depolama yöntemi; kimyasal bileĢiklerde, 

tepkimeler sırasında oluĢan veya ayrıĢan moleküler bağlarda enerjinin depolanması ve 

salınması esasına dayanmaktadır. Reaksiyondaki ısı enerjisi bir bileĢiğin bağ enerjisi olarak 

depolanabilir ve tersinir tepkimelerle serbest bırakılabilir. Termokimyasal ısı depolama 

yöntemi, özellikle tersinir tepkimelerin kullanıldığı bir yöntemdir. Bu yöntemde, tepkime 

sırasında açığa çıkan veya emilen ısı, tersinir tepkimelerin özelliği sayesinde depolanabilir 

veya geri kazanılabilir. Tepkime, endotermik yönde gerçekleĢtiğinde ısı depolanırken, 

ekzotermik yönde gerçekleĢtiğinde ise depolanan ısı geri kazanılabilir. 

Termokimyasal ısı depolama sistemi ile depolanan enerji; tepkime ısısına, dönüĢüm 

derecesine ve depolanan madde miktarına bağlıdır. (Sharma vd., 2009). Maddenin yoğunluğu 
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ve hacmi ile de yakından iliĢkilidir. Termokimyasal ısı depolama yöntemi, termokimyasal 

boru hattı, ısı pompası ve tepkime ısısı yöntemleri olmak üzere üç farklı Ģekilde 

gerçekleĢtirilir. Bu yöntemler, enerji depolama ve geri kazanımı için etkili bir Ģekilde 

kullanılabilir ve sürdürülebilir enerji kaynaklarının kullanımını artırabilir (Azpiazu, 

Morquillas, & Vazquez, 2003; Dheep & Sreekumar, 2014). 

 

        Q = ar .m. ΔHr                                                                                                                (2.1) 

 

Bu eĢitlikte ar, tepkiyen madde kesrini, m depolama maddesinin miktarını ve ΔHr, birim 

kütlenin reaksiyon ısısını ifade etmektedir.  

Kimyasal tepkimeler tersinir olduğundan, bağların oluĢumu veya kırılması esnasında büyük 

miktarda ısının açığa çıkması veya soğurması meydana gelir. Bu yöntemin depolama 

kapasitesi genellikle yüksektir. Ancak, termokimyasal yöntemle ısı depolayan sistemler, diğer 

depolama sistemlerine kıyasla daha karmaĢık bir yapıya sahiptir. Kimyasal tepkimedeki 

bileĢenlerin kendi aralarındaki olası etkileĢimleri de önem arz eder.  

 

2.1.1.2. Duyulur Isı Depolama 

Duyulur ısı depolama, ısıl enerji depolaması yöntemleri arasında iyi bilinen yöntemlerinden 

biridir.  Duyulur ısı depolama yöntemi, katı veya sıvı maddelerin sıcaklıkların değiĢimi 

sırasında oluĢan ısıl enerjinin depolanmasıdır (Huang, & Fang, 2017). 

Bu depolama yönteminde, enerjinin depolanması ve salınması sırasında maddenin sıcaklık 

değiĢiminden ve ısı depolama kapasitesinden faydalanılır.  

Duyulur ısı depolamasında kullanılan sıvılar arasında su, etilen glikol, su-etilen glikol 

karıĢımı, ötektik karıĢımlar ve bazı alkoller bulunmaktadır (Paksoy, 1992). Kullanılan katılara 

örnek olarak da kum, kaya, beton, çakıl, metal alaĢımları örnek verilebilir (Alva vd., 2017). 

Su ve çakıl taĢı düĢük maliyetli ve kolay temin edilebilir malzemeler olması sebebiyle, 

duyulur ısı depolamada sıklıkla tercih edilirler. Su, birim hacimde oldukça yüksek miktarda 

ısı depolayabilir. 

Duyulur ısı depolamada, sistemin sıcaklığı sürekli değiĢir. Depolanan ısıl enerji miktarı (Q); 

depolama maddesinin özgül ısısına (Cp), sıcaklık değiĢimine (ΔT) ve depolama maddesinin 

miktarına (m) bağlıdır (Sarı 2011). Herhangi bir Ti sıcaklığındaki ve kütlesi m olan bir madde 
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Ts sıcaklığına kadar ısıtıldığında, maddenin özgül ısı özelliğinden dolayı duyulur ısı yoluyla 

depolanan ısıl enerji miktarı aĢağıdaki EĢitlik (2.2) ile hesaplanabilir. 

     Q = m. Cp. ΔT = m. Cp. (Ts – Ti) = v. ρ. Cp. ΔT                                                               (2.2) 

EĢitlikte v (m
3
) maddenin hacmini, ρ (kg/m

3
) maddenin yoğunluğunu ve Cp (kJ/kg K) sabit 

basınçtaki özgül ısıyı ifade etmektedir. Duyulur ısı depolama sistemlerinde depolan enerji 

miktarı ortamın özelliklerine bağlıdır. Depolama ortamının ısı kapasitesi ve hacmi ne kadar 

büyükse doğru orantılı olarak depolayacağı enerji de o kadar büyüktür (Dinçer ve Dost, 

1996). Aynı zamanda depolanan ısı miktarı, depolanan madde miktarıyla iliĢkili olduğundan 

maddenin yoğunluk ve hacmi ile de doğru orantılıdır. 

Duyulur ısı depolamada belli bir hacimde daha fazla ısı enerjisi depolayabilmek için 

kullanılan maddenin yüksek ısı kapasitesine sahip olması istenir. Bunun yanı sıra, madde 

yanma ve alevlenme özelliği taĢımamalı, uzun süre özelliklerini koruyabilmeli, zehirli ve 

korozif olmamalıdır. Ayrıca, depolama maddesinin kolay elde edilebilir ve uygun maliyetli 

olması da önemlidir (Dinçer, 2002; KılkıĢ ve Kakaç, 1989; Yang, 1989). 

Duyulur ısı depolama sistemlerinin en cazip özelliklerinden birisi, çok sayıda depolama ve 

geri kazanma döngüsünün gerçekleĢebilmesidir. Isı depolama sistemleri, tasarımında 

kullanılan malzemelerin özelliklerine bağlı olarak ısıyı depolama ve boĢaltma özelliklerini 

sürekli olarak koruyabilirler. Duyulur ısı depolama sistemleri bazı dezavantajlara da sahiptir. 

Bunlardan bazıları Ģu Ģekilde belirtilebilir (Karaipekli, A., 2006): 

Sistemdeki ısının ortama salınması sırasında depolama sıcaklığı sürekli düĢtüğünden sıcaklık 

farkından kaynaklanan ısı transferi azalır ve ıs akıĢı düzensiz gerçekleĢir.  

Isı depolamak için gereksinim duyulan depo hacmi gizli ısı depolamaya göre büyüktür 

(Konuklu 2008). 

Isı depolama esnasında daha fazla hacim gerektirdiğinden sistemdeki ısı kaybı da hacim 

arttığından dolayı artacaktır. 

Isı depolama sisteminin sıcaklığı çevre sıcaklığından oldukça yüksek olduğundan ısı kaybını 

engellemek için için iyi bir yalıtım gereklidir (KeleĢ, 2003). 

Duyulur ısı depolama uygulamaları, genellikle uzun süreli olarak gerçekleĢtirilir ve farklı 

Ģekillerde depolanır. Bunlar, yer altı kanallarında (toprak, kaya) ısıl enerji depolama, akiferde 

ısıl enerji depolama, yer altı mağaralarında ısıl enerji depolama, çukur ve tanklarda ısıl enerji 

depolama gibi belirtilebilir. Hangi Ģekilde depolanacağı, depolama maddesinin özelliklerine 

ve depolama süresine bağlı olarak seçilmektedir (Doğangüzel, 2010).  



10 
 

 

 

2.1.1.3. Gizli Isı Depolama 

Gizli ısı depolama, bir depolama malzemesinin sabit bir sıcaklıkta faz değiĢimi sırasında iç 

enerjisindeki artıĢla enerji depolamasına denir. Isı depolama malzemesinin iç enerjisinin 

değiĢmesi, bu malzemenin faz değiĢtirmesine neden olur. Sabit bir faz geçiĢ sıcaklığında, faz 

değiĢimi ile ortaya çıkan enerji gizli ısı olarak depolanır.  

Gizli ısı depolama özelliği olan malzemeler, faz değiĢtiren malzemeler (FDM, Phase 

Changing Materials-PCM) olarak adlandırılmaktadır (Mondal, 2008). Bu malzemeler belirli 

sıcaklık aralıklarında bir fazdan baĢka bir faza geçiĢ yaparak termal enerjiyi gizli ısı Ģeklinde 

depolama yeteneğine sahiptirler. Gizli ısı depolamada enerji, bir faz değiĢim maddesinin 

erimesi veya buharlaĢması sırasında depolanır. Ġhtiyaç duyulduğunda da faz değiĢim 

maddesinin katılaĢması veya yoğuĢması ile geri kazanılır (Abhat, 1983; Zalba ve ark., 2003).  

Gizli ısı enerji depolama yöntemi, yüksek enerji depolama kapasitesine ve küçük sıcaklık 

aralığında verimli ısı depolama ve boĢaltma özelliklerine sahip olduğu için ısıl enerji 

depolama yöntemleri arasında en etkili yöntemdir (Omara ve Abuelnour, 2019). Bu yöntemin 

gücü, birim ağırlık baĢına erimeyi gerçekleĢtirmek için gereken ısının diğer yöntemlere 

kıyasla daha fazla olmasıdır. Tamamen eridiğinde, fazla ısı yalnızca depolama ortamının 

duyulur ısısını arttırmaktadır. (Dinçer and Rosen, 2011). Belirli bir sıcaklıkta FDM hal 

değiĢtirirken gizli bir Ģekilde ısı depolamaktadır. Bu hal değiĢimi öncesinde sıcaklığın 

artmasıyla birlikte az miktarda duyulur ısı da depolanır. Bu durumu belirten grafik ġekil 

2.3‟te verilmiĢtir. 
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  ġekil 2.3: Sıcaklık değiĢimi ile duyulur ve gizli enerji depolama (Bruno vd., 2014). 

 

 

Faz değiĢimi ile gerçekleĢen bir gizli ısı enerji depolama sisteminde kimyasal bir değiĢme 

meydana gelmiyorsa, termodinamiğin birinci kanununa göre sabit basınçta ısıl enerji 

depolama kapasitesi: 

    ∫      
  

  
       ∫      

  

  
                                                                             (2.3) 

   [       (      )    (      )                                                                             (2.4) 

Ģeklinde yazılabilir.    

Depolanan ısı Qd; Ck ve Cs sırasıyla katı ve sıvının sabit basınçtaki özgül ısıları (kJ/kg K); HE 

erime gizli ısısı (kJ/kg), Te erime sıcaklığı, To ve Ts sırasıyla FDM‟nin ilk ve son sıcaklığını 

(K) göstermektedir.  

Bu eĢitliğe göre enerji; maddenin ısı kapasitesiyle (sıcaklığı arttırılarak) ve maddenin erime 

gizli ısısıyla (sabit sıcaklıkta) depolanmaktadır. Ġlk ve son terim FDM‟ nin duyulur ısısını, 

orta terim ise, erime gizli ısısını ifade eder. 
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Gizli ısı depolama, faz değiĢimin aĢamalarına göre sınıflandırılabilir. Maddeler katı-sıvı, sıvı-

gaz, katı-gaz ve katı-katı olmak üzere dört tür temel faz değiĢimi göstermektedirler (Regin et 

al., 2007). Katı-gaz ve sıvı-gaz faz değiĢiminde açığa çıkan gizli ısı miktarı yüksek bir değere 

sahiptir. Fakat, faz değiĢimi sırasında hacim değiĢimi büyük olduğundan depolama 

problemleriyle karĢılaĢılır. Hacim değiĢimlerini büyük olması sistemlerin karmaĢık olmasını 

sağlar. Bu sebeple uygulanabilirliği sınırlıdır ve pek tercih edilmemektedir (Abhat, 1981). 

Sıvı-sıvı dönüĢümlerinde depolanabilecek enerji miktarı çok azdır. Katı-katı faz 

dönüĢümlerinde ise; katı haldeki bir madde, kristalleĢerek diğer bir katı faza dönüĢürken ısıyı 

kristalleĢme enerjisi olarak depolar. Katı-katı faz değiĢimi, genellikle katı-sıvı faz değiĢimine 

kıyasla daha düĢük gizli ısı değerine ve hacim değiĢimine sahiptir (Wang ve ark., 2000, Pillai 

ve Brinkwarth, 1976). Katı-sıvı dönüĢümleri, uygulamada en çok tercih edilen faz değiĢim 

türüdür (Sharma vd., 2009). Katı-sıvı faz değiĢimine uğrayan maddeler yüksek depolama 

kapasitesine ve yoğunluğuna sahiptir. Diğer dönüĢümlere oranla daha az hacim değiĢikliği 

göstererek sınırlı sıcaklık aralığında enerji depolarlar.  Bu tür katı-sıvı depolamada, herhangi 

bir kaynaktan katı ortama aktarılan ısı, faz değiĢtiren malzemenin erimesiyle sistemde 

depolanır. Isıya ihtiyaç duyulduğunda depolanan ısı enerjisi uygun bir sistem aracılığıyla 

ortama geri kazandırılır (Sarı, 2000). FDM‟lerin ısı iletme katsayıları düĢük olduğu için katı-

sıvı faz değiĢim malzemelerinin kullanıldığı depolama sistemlerinde ısı transferini artırmak 

için bir ısı kaynağı ve FDM arasında daha etkili bir ısı iletimini sağlamak amacıyla yüksek ısı 

iletkenliğine sahip bir ısı iletici malzeme kullanılması gerekmektedir. Ayrıca FDM‟lerin 

gösterdikleri hacim değiĢimleri sebebiyle depolama kapları özel olarak tasarlanmalıdır. Bu 

depolama kapları aynı zamanda FDM ile kimyasal reaksiyon vermemeli, sızdırmaz olmalı, 

korozif özellik göstermemeli ve uzun ömürlü olmalıdır. 

Gizli ısı depolama metodunun diğer metodlara göre üstün özelliklerini Ģöyle sıralamak 

mümkündür: 

1) Duyulur ısıya göre yüksek enerji depolama kapasitesine sahiptir ve ısı depolama için 

gereken hacim daha küçüktür. 

2)  FDM‟nin birim kütle ya da hacim baĢına ısı depolama yoğunluğu daha yüksektir. 

3) FDM‟nin faz değiĢim sıcaklığı, sabit sıcaklıkta enerji depolama ve geri kazanım için 

uygundur. 
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4) Enerji depolama süresince FDM‟nin sıcaklığı sabit kaldığından, sabit sıcaklıkta ısı 

gerektiren uygulamalar için uygundur (Mazman, 2000). 

 

2.2. FAZ DEĞĠġĠM MALZEMELERĠ (FDM) 

Faz değiĢim malzemeleri (FDM), gizli ısı depolama sistemlerinde kullanılan, enerji depolama 

potansiyeli yüksek olan malzemelerdir. Bu malzemeler belirli sıcaklık aralıklarında bir fazdan 

baĢka bir faza geçiĢ yaparak ısıl enerjiyi gizli ısı Ģeklinde depolama yeteneğine sahiptirler. 

FDM‟ler, sabit sıcaklıkta faz değiĢimi ile yüksek miktarda gizli ısıyı depolama ve salma 

özelliklerinden dolayı ısıtma ve soğutma sistemlerinde kullanıma uygundur (Süpüren, 2007).  

Katı veya sıvı bir faz değiĢim malzemesi, ısıtıldığında iç enerjisindeki değiĢim ile sıcaklığı 

artıĢ gösterir. Ortamın sıcaklığı maddenin faz değiĢim sıcaklığına geldiğinde erime veya 

buharlaĢma gerçekleĢir. Bu erime veya buharlaĢma iĢlemi tamamlanana kadar sıcaklık sabit 

kalır ve meydana gelen ısı maddenin bünyesinde depolanır. Tam tersi soğutma iĢleminde de 

maddenin bünyesinde depolanan ısı, çevreye salınarak ortam sıcaklığının istenilen sıcaklık 

aralığında sabit kalmasını sağlar (Karaipekli, 2006). 

2.2.1. Faz DeğiĢim Malzemelerin Özelikleri 

Isıl enerji depolama sistemlerinde kullanılacak faz değiĢim malzemelerinin kullanım amacına 

göre kinetik, termodinamik, ekonomik ve kimyasal özelliklere sahip olması gerekir (Hale ve 

ark., 1971; Budhi ve ark., 1994).  

FDM‟lerin uygulamada kullanılabilmesi için erime sıcaklığı, özgül ısı, ısıl iletkenlik, 

kimyasal kararlılık, aĢırı soğuma, korozif etki, yanıcılık, toksik etki ve maliyet gibi 

özelliklerinin incelenmesi gerekmektedir. FDM‟lerin seçiminde önemli olan bu özelliklerin 

detayları aĢağıda belirtilmiĢtir.  

FDM‟nin faz değiĢim sıcaklığı, ısıtma ve soğutma sistemlerinde ısının depolanmasını ya da 

geri kazanılmasını sağlayabilecek uygun bir sıcaklık aralığında olmalıdır (Castell ve Solé, 

2015). Faz değiĢim sıcaklığı, malzemenin etkinliği ve performansı açısından önemli bir 

kriterdir. Uygulamada kullanılmak üzere FDM seçilirken malzemenin faz değiĢim sıcaklığı ile 

sistem sıcaklığı karĢılaĢtırılmalıdır (Lane, 1983; Sarı, 2000).  
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FDM‟ler daha verimli ve etkili enerji depolayabilmek için yüksek erime gizli ısısına sahip 

olmalıdır. Böylelikle birim kütle ve hacim baĢına düĢen depolama kapasitesi artar ve daha 

fazla miktarda ısı depolanmıĢ olur. Erime gizli ısısı, sistemde ihtiyaç duyulan malzeme 

miktarının da belirlenmesinde önemli bir etkendir. 

FDM seçiminde öz ısı ile özkütle değerlerine de dikkat edilir ve bu değerlerin yüksek olması 

istenir. Öz ısı değeri, malzemenin ısıl depolama kapasitesini belirler. Bu değerin yüksek 

olması, sistemde önemli miktarda enerji depolanmasını sağlayacaktır (Ravikumar and 

Srinivasan, 2005). FDM‟ nin özkütle değerinin yüksek olması da birim hacim baĢına 

depolanabilecek enerji miktarını arttıracaktır. Böylelikle FDM toplam sistem içinde daha az 

hacim kaplar ve küçük hacimdeki depolar kullanılır hale gelir. 

FDM‟ lerin faz değiĢimi sırasında mümkün olduğunca az hacim değiĢimi göstermesi ve düĢük 

buhar basıncına sahip olmaları istenir. Bu özellikler, malzemenin uzun süreli depolanması 

sırasında oluĢabilecek problemleri azaltacaktır. Ayrıca malzemenin depolandığı kabın hacmi, 

faz değiĢiminden kaynaklanan hacim farkını kaldırabilecek bir değerde olmalıdır (Kenisarin 

and Mahkamov, 2007). 

FDM için diğer önemli kriter aĢırı soğuma durumudur. Sıvı madde, donma noktasının altında 

bir sıcaklığa kadar soğutulduğunda donmaya baĢlar. Ancak aĢırı soğuma durumunda, donma 

noktası altındaki sıcaklıklarda kristalleĢme iĢlemi gerçekleĢmez ve sıvı halde kalır. Faz 

değiĢimi beklenilen sıcaklık aralığında gerçekleĢmemiĢ olur. Sistemlerden istenilen miktarda 

ısı çekilmesini zorlaĢtırdığı için FDM‟nin aĢırı soğuma göstermemesi istenir. AĢırı soğuma 

durumunu engellemek için ayrıca sisteme FDM ile benzer kristal örgüye sahip 

çekirdekleĢtiriciler eklenebilir. ÇekirdekleĢtirici madde; depolama malzemesiyle reaksiyon 

vermemeli, farklı erime sıcaklığında olmalı ve suda çözünmemelidir. 

FDM‟nin sahip olduğu kinetik özelliklerden olan kristal büyüme hızı, bir kristalin boyutunu 

zaman içinde ne kadar hızlı arttırdığını ifade eder. Isının sisteme hızlı ve verimli bir Ģekilde 

geri kazandırılması için FDM‟ nin kristal büyüme hızının yüksek olması istenir. 

FDM‟ler düzenli bir erime ve katılaĢma davranıĢı göstermelidir.  Faz değiĢimi sırasında katı-

sıvı faz arasında bir faz ayrımı olmadan homojen bir geçiĢ yapabilmelidir. Malzemenin 

düzenli bir Ģekilde kullanılabilmesi için bu özelliğini korumalıdır. Düzensiz erime ve 

katılaĢma davranıĢında faz ayrıĢması ve kristal yapıda çökelmeler meydana gelir. Bu durum 



15 
 

 

 

depolamada sıkıntılar oluĢturacağı için malzemenin düzenli erime ve katılaĢma davranıĢı 

göstermesi önemli bir kriterdir (Mazman, 2006). 

Aynı zamanda FDM ısıl enerji depolama ve salınım döngüsü boyunca tersinir erime ve 

donma özelliğine sahip olmalıdır. Tekrarlayan erime ve donma çevrimlerinde kimyasal 

kararlılık gösterebilmeli, kimyasal bozunmaya uğramamalıdır. Isıl enerji depolama sisteminde 

kullanılacak FDM‟ lerin kararlılıkları tekrarlayan ısıl iĢlemler sonrasında belirlenmeli ve 

analiz edilmelidir (Rathod ve Banerjee, 2013).  Bu çevrimler boyunca kararlılık özelliğini 

koruyan FDM‟ lerin sistemde kullanım ömrü uzun olacaktır. 

Faz değiĢim malzemelerinin ısıl iletkenliği, depolanan veya salınan ısının hızlı bir Ģekilde 

transfer edilmesi için önemlidir. Bu nedenle, faz değiĢim malzemelerinin yüksek bir ısıl 

iletkenliğe sahip olmaları istenir (Farid ve ark., 2004). Faz değiĢimi sırasında, katı-sıvı yüzeyi 

ısı transferinin yapıldığı yüzeyden uzaklaĢır ve yüzeydeki ısı akıĢ hızı, yüzey kalınlığındaki 

artan ısıl direnç nedeniyle azalır. KatılaĢma sırasında ısı, malzemenin yüzeyinden iletim 

yoluyla (kondüksiyon) dıĢarıya transfer edilir. Isı transferi genellikle yavaĢtır. Erime sırasında 

ise doğal taĢınım (konveksiyon) yoluyla ısı transferi gerçekleĢir. KatılaĢma iĢlemine göre ısı 

transferi hızlıdır fakat sistemin etkin olması için yeterli değildir. Uygulamada faz değiĢim 

malzemelerinin ısıl iletkenliğini arttırmak için metal plakalar, gözenekli metaller veya yüksek 

ısıl iletkenlikte toz maddeler ekleme gibi yöntemler uygulanmaktadır. Bunun yanı sıra, faz 

değiĢim malzemeleri metal yapıya entegre edilebilir veya mikrokapsüle edilebilmektedir. 

Sistemde ısı iletimini artırmak için, birçok araĢtırmacı sisteme grafitin farklı formlarının 

eklenmesini önermektedir (Xiao ve ark., 2002; Fukai ve ark., 2002; Zalba ve ark., 2003; Py ve 

ark., 2001; Cabeza ve ark., 2006; Mehling ve ark., 2003). 

FDM‟ler birlikte kullanıldığı diğer malzemelerle temas halinde olduğundan korozyona karĢı 

dirençli olmalıdır. FDM, kullanıldığı diğer malzemelerle kimyasal tepkimeye girmemeli, 

malzemeden dıĢarı sızmamalıdır. Ayrıca maruz kalabileceği yüksek sıcaklıklara, kimyasallara 

ve diğer çevresel faktörlere karĢı dayanıklı olmalıdır. Uyumluluk gösterip malzemenin uzun 

ömürlülüğünü sağlayabilmelidir. Ġnsan sağlığı ve çevre açısından da toksik, patlayıcı ve yanıcı 

özellikte olmamalıdır (Cabeza, 2019; Miró ve ark., 2016; Cabeza ve Tay, 2018; Barreneche 

ve ark., 2014). 
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Ekonomik özellikler bakımından değerlendirildiğinde ise uygun faz değiĢim malzemesi kolay 

temin edilebilmeli ve bol miktarda bulunabilir olmalıdır. Bunun yanı sıra, düĢük maliyetli ve 

geniĢ uygulama alanlarına sahip olması da önemlidir (Nomura et al., 2010). 

 

2.3. FDM’LERĠN SINIFLANDIRILMASI 

Isıtma ve soğutma sistemlerinde kullanılan -20°C ile +150°C aralığında faz değiĢtiren çok 

sayıda FDM mevcuttur. FDM seçimi yapılırken dikkate alınması gereken parametreler; faz 

değiĢim sıcaklığı, ısıl iletkenlik, erime ısısı ve ısı kapasitesi Ģeklindedir (Zhou ve ark., 2012). 

Bu FDM‟ler organik malzemeler, inorganik malzemeler ve ötektikler Ģeklinde sınıflandırılır 

ve kendi içlerinde alt gruba ayrılırlar (Farid et al, 2004). Bu faz değiĢim malzemelerinin 

sınıflandırılması ġekil 2.4‟de görülmektedir. Isıl enerji depolama sistemlerinde yaygın olarak 

kullanılan FDM‟ ler parafinler, yağ asitleri ve tuz hidratlardır. 

 

 

                           ġekil 2.4: Faz değiĢim malzemelerinin sınıflandırılması 

 

Yapılan ilk çalıĢmalarda, yüksek füzyon ısısı ve düĢük maliyet ile avantajlı olan tuz hidratlar 

kullanılmıĢtır. Tuz hidratların aĢırı soğuma, düzensiz erime gibi olumsuz özelliklerine 

sebebiyle parafinler, yağ asitleri gibi organik malzemelere yönelim olmuĢtur. Organik 
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malzemeler, baĢlangıçta daha maliyetli ve birim hacim baĢına daha düĢük ısı depolama 

kapasitesine sahip olduklarından dolayı tercih edilmeseler de, uygun faz değiĢim sıcaklığı, ısıl 

kararlılık, iyi ısıl davranıĢ, çevreye zararsız olması gibi avantajlarından dolayı yaygın 

kullanım alanı bulmuĢlardır. Sonraki yıllarda istenilen sıcaklık aralığınında FDM elde etmek 

iki veya daha fazla malzemeyi karıĢtırarak ötektik karıĢımlar kullanılmıĢtır (Farid ve ark. 

2004). 

Ġdeal bir depolama sisteminde tüm özelliklere sahip FDM mevcut olmadığından sistemin 

kullanımı için iyileĢtirmeler yapılabilmektedir. Bunlar; istenilen sıcaklık aralığında ötektik 

karıĢım elde edilmesi, ısıl iletkenliğin arttırılması için metal eklenmesi, aĢırı soğumayı 

önlemek için çekirdekleĢtirici eklenmesi olacak Ģeklinde belirtilebilir (Pasupathy ve ark., 

2008). 

2.3.1. Organik Faz DeğiĢim Malzemeleri 

Organik faz değiĢim malzemeleri, ısıl enerji depolama ve ısı yönetimi uygulamalarında 

yaygın olarak kullanılan malzemelerdir. Organik faz değiĢim malzemeleri; geniĢ erime 

sıcaklığı aralığı, yüksek gizli erime ısısı, iyi termal kararlılık, yapı malzemeleriyle uyumluluk, 

ihmal edilebilir aĢırı soğuma davranıĢı, korozif olmama, düĢük hacim değiĢimi gibi olumlu 

özelliklerinde dolayı tercih edilmektedir. Bunların yanı sıra düĢük ısıl iletkenlik ve kısmen 

alevlenme gibi olumsuz özelliklere de sahiptir (Baetens ve ark., 2010). 

Organik faz değiĢim malzemeleri, parafin ve parafin olmayan (yağ asitleri, Ģeker alkolleri 

gibi) faz değiĢim malzemeleri olmak üzere ikiye ayrılmaktadır. 

 

2.3.1.1. Parafinler  

Parafinler, petrol türevleri olup, lineer uzun zincirli hidrokarbonlardan oluĢan mumsu yapıya 

sahip maddelerdir. Genel formülleri CnH2n+2 Ģeklindedir (Önder ve Sarıer, 2006). 

Parafinler düz zincirli veya dallanmıĢ zincirli yapıda bulunmaktadır. Yapıda bulunan CH3 

zincirinin kristalleĢmesiyle büyük miktarda ısı ortaya çıkmaktadır. Parafinlerin erime ve 

noktası ve erime gizli ısısı karbon zincirine bağlı olarak değiĢmektedir. Karbon sayıları C1 ve 

C4 arasındaki (metan, etan, propan, bütan, pentan) parafinler gaz, C5 – C15 arasındakiler sıvı 

halde olup diğer parafinler mumsu katı halde bulunurlar (Karaipekli, 2006). Sadece 

alkanlardan oluĢan saf parafinler 14-40 karbon atomu içerirken, parafin vakslar 8-15 karbon 

içermektedir. Parafin vakslar en çok kullanılan ticari organik ısı depolama malzemesidir. 
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Birçok hidrokarbonun karıĢımı ile oluĢan saf olmayan parafin vaksların erime sıcaklıkları 23-

67°C arasında değiĢmektedir (Hittle, 2002).  

Parafinler, birçok endüstriyel uygulamada faz değiĢim malzemesi olarak kullanılmaktadır. 

GeniĢ sıcaklık aralığında kullanıma uygun malzemelerdir. Parafinlerin, yüksek erime ısısına 

sahip olmaları sistemdeki depolanan enerji yoğunluğu arttırmaktadır. Erime sırasında küçük 

hacim değiĢikliği ve düĢük buhar basıncı göstermektedirler. Kimyasal olarak inert 

olmalarından dolayı kullanıldığı sisteme uyumludur (Zalba ve ark., 2013; Farid ve ark., 2004; 

Sari ve ark., 2008). Parafinler tekrarlayan erime ve katılaĢma iĢlemleride düzenli davranıĢ 

gösterip faz ayrımına uğramazlar. Ayrıca metal yapılı depolama kaplarında korozyona neden 

olmadıklarında güvenli bir Ģekilde kullanılabilir. Maliyet açısından da uygun olduğu için 

teknik sınıftaki parafinler gizli ısı depolama sistemlerinde tercih edilir (Akgun ve ark., 2007). 

Tablo 2.1‟de bazı parafinlere ait ısıl özellikler yer almaktadır. 

 

    Tablo 2.1: Parafinlerin erime sıcaklıkları ve faz değiĢim entalpileri (Sharma, 1999). 

BileĢik „‟C‟‟ atomu 

sayısı 

Erime 

noktası (℃) 

Yoğunluk 

(kg/m
3
) 

Isıl iletkenlik 

(W/mK) 

Gizli ısı 

 (kj/kg) 

n-Dodekan  12 -12 750 0,21
K 

- 

n-Tridekan  13 -6 756  - 

n-Tetradekan  14 4,5-5,6 771  231 

n-Pentadekan  15 10 768 0,17 207 

n-Hekzadekan 16 18,2 774 0,21
K 

238 

n-Heptadekan  17 22 778  215 

n-Oktadekan  18 28,2 814
K
, 775

S 
0,149

K
, 0,35

S
 245 

n-Nonadekan 19 31,9 912
K
, 769

S 
0,21

K 
222 

n-Eikosan  20 37   247 

n-Heneikosan  21 41   215 

n-Dokosan  22 44   249 

n-Trikosan  23 47   234 

n-Tetrakosan  24 51  
 

255 

n-Pentakosan  25 54   238 

Parafin Mumu  - 32 785
K
, 749

S 
0,224

K
, 0,35

S 
251 

n-Hekzakosan  26 56 770 0,21 257 
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n-Heptakosan  27 59 773  236 

n-Oktakosan  28 61 910
K
, 765

S 
 255 

n-Nonakosan  29 64   240 

n-Triakontan  30 65   252 

n-Hentri 

akontan  

31  930
K
, 830

S 
 - 

n-Dotrikontan  32 70   - 

n-Tritrikontan  33 71   189 

K: katı; S : sıvı 

 

Bunların yanında ısıl enerji depolama sistemlerinde parafinlerin kullanılmasının bazı 

dezevantajları bulunmaktadır. Bunlar, parafinlerin plastik kaplara uyumlu olmamaları, orta 

derecede alevlenme özellikleri ve düĢük ısıl iletkenliğe sahip olmaları Ģeklinde belirtilir. 

DüĢük ısıl iletkenlik problemini çözmek için metal dolgular, metal matris yapılar, kanatçıklı 

dolgular kullanılmaktadır (Baetens ve ark., 2010). 

 

2.3.1.2. Parafin Olmayan Organik Malzemeler 

Parafin olmayan organik malzemeler, ısıl enerji depolama sistemlerinde geniĢ kullanım alanı 

bulan FDM„lerdir. FDM olarak kullanılan parafin olmayan organik malzemeler yağ asitleri, 

esterler, alkoller ve glikoller olarak belirlenmiĢtir. Yağ asitleri ve diğer parafin olmayan 

organik malzemeler olarak iki alt grupta sınıflandırılabilir (Budhi ve ark, 1994) 

Yağ asitleri, kimyasal formülü CH3(CH2)n COOH Ģeklinde olan yağ asitleri organik yapılı faz 

değiĢtiren malzemeleridir. Yağ asitleri, organik ve inorganik faz değiĢim malzemelerine 

alternatif olarak piyasada kullanılabilir (Suppes, 2003).  

Yağ asitleri, bir karboksil grubuna (-COOH) sahip uzun alifatik zincirlerinden oluĢan organik 

bileĢiklerdir. Alifatik zincir, birbirine bağlı karbonlardan oluĢur ve bu karbonlara da hidrojen 

bağlanır. Karbon zincirleri tek bağla bağlı ise doymuĢ, bir ya da daha fazla çift bağ ile bağlı 

ise doymamıĢ yağ asidi olarak tanımlanır. Yağ asitleri, hidrokarbon zincirindeki karbon 

sayısına göre farklı fiziksel özelliklere sahiptir. Zincirde düĢük karbon sayısına sahip olan yağ 

asitleri, oda sıcaklığında sıvı halde bulunurlar. Karbon sayısı arttıkça, yağ asitlerinin 
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viskozitesi de artar ve yüksek karbon sayısına sahip olanlar oda sıcaklığında katı halde 

bulunurlar. Ayrıca yağ asitlerinin yapısında çift sayıda karbon atomu bulunanlar, tek sayıda 

karbon atomuna sahip olanlara kıyasla daha yüksek ısıl parametre değerlerine sahiptirler. Çift 

sayıda karbon içeren yağ asitleri, moleküller arasındaki hidrojen bağından dolayı daha yoğun 

bir kristal örgü oluĢtururlar (Pielichowski ve Flejtuch, 2003).  

Yağ asitlerinin ham maddeleri bitkisel ve hayvansal kaynaklardır (Demirbas, 2006), Gizlı ısı 

depolama sistemlerinde yaygın olarak kullanılan yağ asitleri; kaprilik, kaprik, laurik, miristik, 

palmitik ve stearik asit Ģeklindedir (Yuan ve ark., 2014). Gizli ısı depolama sisteminde 

kullanılan yağ asitlerinin erime sıcaklıkları 30-65°C, gizli ısı değerleri ise 153-182 j/g 

arasında değiĢiklik göstermektedir (Mondal, 2008).  Isıl enerji depolama sistemlerinde sıklıkla 

kullanılan bazı yağ asitlerinin ısıl-fiziksel özellikleri Tablo 2.2‟de verilmiĢtir. 

 

Tablo 2.2: Yağ asitlerinin erime sıcaklıkları ve gizli ısıları (Sharma, 2005; Ġnce ve ark., 2015) 

FDM Erime sıcaklığı 

(℃) 

Gizli ısı  

(kj/kg) 

Isıl iletkenlik 

(W/mK) 

Yoğunluk 

(kg/m
3
) 

Oleik asit 13,5-16,3 75   

100 

0,1886
72,5℃

, 

1783
90℃ 

863
60℃ 

Kaprilik asit 16 

16,3 

148 

149 

0,149
39℃ 

0,145
67,7℃

, 

0,148
20℃ 

901
30℃

, 862
80℃ 

981
13℃

, 

1033
10℃ 

Kaprik asit 32 

31,5 

152,7 

153 

0,153
38,5℃

, 

0,152
55,5℃ 

0,149
40℃ 

878
45℃ 

886
40℃

, 

1004
24℃ 

Laurik asit 42-44 178 0,1921
72,5℃

, 

0,1852
90℃ 

862
60℃

, 

1007
24℃ 

Miristik asit 49-51 

54 

205 

187 

0,150
55℃ 

861
55℃ 

844
80℃ 

Palmitik asit 64 

61 

185,4 

203,4 

0,162
68,4℃

, 

0,159
80,1℃ 

850
65℃ 

847
80℃ 

Stearik asit 69 

60-61 

202,5 

186 

0,172
70℃ 

848
70℃ 

965
24℃ 
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Yağ asitleri, ısıl enerji depolama sistemlerinde kullanılan üstün özelliklere sahip organik 

malzemelerdir. Bu malzemeler; yüksek erime gizili ısısı, düĢük buhar basıncı, faz değiĢimi 

esnasında küçük hacim değiĢimi gibi avantajlı özelliklere sahiptirler. Ayrıca erime esnasında 

faz ayrımı göstermezler. AĢırı soğuma göstermeksizin tekrarlanan faz değiĢimlerinde düzenli 

erime katılaĢma davranıĢı gösterirler. Zehirli olmayıp kolaylıkla temin edilebilirler (Kenar, 

2014; Sharma vd., 2007). Bunların yanı sıra sahip oldukları dezavantajlar; düĢük ıĢıl 

iletkenlik, düĢük alevlenme noktası, yüksek sıcaklıklarda patlayıcı olmaları, parafinlere 

kıyasla yüksek maliyet olarak belirtilmiĢtir (Yuan ve ark., 2014). 

Halen devam edilen çalıĢmalarda yağ asitleri ve bunların karıĢımı ile oluĢan ötektiklerin 

kullanılabilirlği üzerinde yoğunlaĢılmıĢtır (Sarı ve ark. (2001b), Godolfo ve ark. (2003), 

Zhang ve ark. (2001)). 

 

2.3.2. Ġnorganik Faz DeğiĢim Malzemeleri 

Ġnorganik faz değiĢim malzemeleri metaller, tuzlar ve tuz hidratlar Ģeklinde sınıflandırılır 

(Sharma et al., 2009). Tuzlar ve tuz hidratları benzer özelliklere sahiplerdir. Tuz hidratlar, 

tuzların sulu çözeltilerindeki hidrat formlarıdır. Faz değiĢim malzemesi olarak yaygın 

kullanılan tuzlar ve tuz hidratları; magnezyum klorür hekzahidrat, sodyum sülfat dekahidrat 

(Glauber tuzu), kalsiyum klorür hekzahidrat, sodyum tiosülfat pentahidrat, baryum hidroksit 

oktahidrat, sodyum asetat trihidrat, sodyum klorür, sodyum nitrat, magnezyum klorür 

Ģeklindedir. Metaller ve metallerin alaĢımları da FDM olarak kullanılmaktadır (Verma ark, 

2008). Bu metaller, birim ağırlık baĢına düĢük erime entalpileri nedeniyle ısı depolama 

uygulamalarında pek tercih edilmezler (Ge ve ark., 2013). 

Ġnorganik maddeler organik maddelere kıyasla birim hacim ve kütle baĢına iki kat daha fazla 

depolama kapasitesine ve yüksek ısıl iletkenliğe sahiptirler. Maliyet olarak uygun ve kolay 

eriĢebilir malzemelerdir. Ġnorganik faz değiĢim malzemeleri yüksek sıcaklıklı çalıĢmalara 

uygundur. Ayrıca yanıcı olmamaları sebebiyle de güvenli bir Ģekilde kullanılmaktadırlar. Bu 

avantajların yanı sıra inorganik malzemelerin aĢırı soğuma davranıĢı göstermeleri, faz 

ayrımıma uğramaları, metallere karĢı korozif etkiye sahip olmaları gibi olumsuz özellikleri de 

mevcuttur (Tyagi ve Buddhi, 2007). 
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2.3.2.1. Tuz Hidratlar 

Tuz hidratlar ısıl enerji depolama sisteminde uzun yıllardır kullanılan faz değiĢim 

malzemesidir (Lane, 1983). M.nH2O formülü ile gösterilen tuz hidratlar inorganik 

yapıdadırlar. Kristalimsi yapı „n mol‟ su içermektedir. Tuz hidratlar, tuzların sulu 

çözeltilerindeki hidrat formlarıdır. Tuz hidratların ısıl enerji depolama amacıyla 

kullanılabileceğini göstermek için araĢtırma çalıĢmaları yürütülmüĢtür (Al-Abbasi ve ark., 

2017). 15-117°C sıcaklık aralığında erime noktasına sahip çok farklı sayıda tuz hidratlar 

vardır (Lane, 1983). Tablo 2.3‟de ısıl enerji depolama sistemleri için kullanılan bazı tuz 

hidratların ısıl ve fiziksel özellikleri verilmiĢtir. 

           Tablo 2.3: Bazı tuz hidratların ısıl ve fiziksel özellikleri (Sharma, 1999). 

FDM Erime 

sıcaklığı 

(℃) 

Yoğunluk 

(kg/m
3
) 

Isıl 

iletkenlik 

(W/mK) 

Gizli ısı 

(kj/kg) 

Erime 

davranıĢı 

KF.4H2O  18  -  -  330  Düzenli  

K2HO4.4H2O  18,5  1447
20℃  

1455
18℃ 

 

-  231  -  

CaCl2.6H2O  29-30  1562
32℃ 

1802
24℃ 

 

0,561
61,2℃ 

1,008
23℃ 

 

170-192  Düzensiz  

LiNO3 .3H2O  30  -  -  189-296  Düzenli  

Na2SO4 .10H2O  32  1485
24℃ 0,544  251-254  Düzensiz  

Na2CO3 .10H2O  33-36  1442  -  247  Düzensiz  

Na2HPO4 

.12H2O  

35  1522  -  256-281  Düzensiz  

 

Tuz hidratların gizli ısı depolama yönteminde kullanımı tuzun dehidrasyon ve hidrasyon 

olayıdır (Prasad vd., 2019; Sharma vd., 2007). Hidrat kristalleri erime iĢlemiyle susuz tuzlara 

ya da daha az su içeren formuna dönüĢür (Rai ve Kumar, 2012). Bu iĢlem yani hidratların 
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dehidrasyonu ile enerjinin depolanması sağlanır. Tersi hidrasyon iĢleminde ise tuz hidratlar su 

molekülleri tarafından çevrelenerek kristal yapılar oluĢturur. Hidrasyon, hidratların enerji 

depolama potansiyelini de artırır. Enerjiyi depolamak için hidratların dehidrasyonunu ve 

hidrasyonunu tekrarlayan bir döngü olarak devam eder. 

Tuz hidratlar erime davranıĢları açısından düzenli, düzensiz ve yarı düzenli olmak üzere üç 

farklı Ģekilde incelenir (Sharma ve ark., 2009). Tuz hidratların düzenli erime özelliği, susuz 

tuzun erime sıcaklığında hidrat suyunda tamamen çözünmesidir. Tuz hidratlar kristal 

yapılarını koruyarak erime gösterir. Düzensiz erime, susuz tuzun erime sıcaklığında hidrat 

suyunda tamamen çözünmemesi durumunda oluĢur. Tuz hidratların yarı düzenli erime 

davranıĢı ise, hidratların erime sürecinde daha az su kaybıyla erimesi ve hidratın kristal 

yapısının bir kısmının korunmasıdır. Faz değiĢimi esnasında katı ve sıvı fazların dengede 

olduğu farklı bir erime davranıĢıdır. 

Tuz hidratların enerji depolama sistemlerinde faz değiĢim malzemesi olarak kullanılmasının 

birçok avantajı vardır. Yüksek erime ısısına ve ısıl iletkenliğe sahip olan tuz hidratlar, 0- 

150℃ sıcaklık aralığında kullanıma uygundur (Alay, 2010). Birim hacim baĢına yüksek ısı 

depolama kapasitesine sahiptirler. Daha fazla gizli ısı depolanmasını sağladıklarından daha 

küçük hacimli depolarda kullanıma uygundurlar. Organik FDM„lere göre küçük hacim 

değiĢimine uğrarlar. Tuz hidratlar genellikle korozif değillerdir. Plastik veya diğer 

malzemelerle temas ettiklerinde oksidasyon veya korozyon oluĢumuna neden olmazlar (Noro 

ve ark., F. 2014). Ayrıca tuz hidratlar düĢük maliyetli, kolaylıkla bulunabilen, toksik özellik 

taĢımayan malzemelerdir. 

Tuz hidratların ısıl enerji depolama sisteminde kullanılmaları sırasında karĢılaĢılan en önemli 

problem düzensiz erime davranıĢıdır. Bu maddelerin düzensiz erimeleri sebebiyle faz 

ayrıĢması meydana gelmektedir (Önder ve Sarıer, 2006). Erime sıcaklığında ortama salınan 

hidrat su, tuzu çözmek için yeterli olmadığından oluĢan çözelti aĢırı doymuĢtur. Erime 

esnasında yoğunluk farkından kaynaklı çözünmeyen susuz tuz dibe çöker (Rai ve Kumar, 

2012). Donma sırasında ise çöken tuz su ile yeniden birleĢerek düzenli hal oluĢturmaz 

(Sharma et al., 2009). Bu düzensiz erime davranıĢı her bir ısı depolama ve boĢaltma iĢlemiyle 

tuz hidratın ömrünün azalmasına neden olur (El- Sabaii ve ark., 2011). Düzensiz erime 

problemi; tuz hidratların kapsüllenmesi, kalınlaĢtırıcı maddeler eklenmesi ve mekanik 

karıĢtırma ile giderilebilir (Lane ve Rossow, 1976). 
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Tuz hidratlarının diğer önemli problemi zayıf çekirdekleĢme özelliklerinden dolayı aĢırı 

soğuma göstermeleridir (Bruno, 2005). AĢırı soğuma durumunda donma noktasında 

kristalleĢme iĢlemi gerçekleĢmez. Tuz hidratlar aĢırı soğumaya maruz kaldıklarında, kristal 

yapısı bozulabilir ve bir sonraki faz değiĢiminde beklenen erime noktasından daha düĢük bir 

sıcaklıkta eriyebilirler. Bu durum tuz hidratların depolanması ve taĢınması sırasında sorun 

teĢkil eder. AĢırı soğuma durumunu engellemek için ısı depolama sistemine tuz hidratlar ile 

benzer kristal örgüye sahip çekirdekleĢtiriciler eklenebilir (Mehling and Cabeza, 2007). 

Tuz hidratların faz değiĢim özelliklerini etkileyebilecek diğer durum ise metal kaplarda 

aĢındırıcı etki göstermesidir (Abhat, 1983). Tuz hidratlarının kullanımı öncesinde malzeme 

uyumluluğu test edilmeli ve korozif etkiye karĢı uygun önlemler alınmalıdır. 

2.3.3. Ötektik KarıĢımlar 

Ötektik karıĢım, benzer erime ve donma noktalarına sahipen az iki maddenin belirli oranlarda 

bileĢimiyle oluĢan düĢük erime noktasına sahip karıĢımdır. Bu metot ile düĢük molekül 

ağırlığına sahip bir FDM ile yüksek molekül ağırlığına sahip bir FDM'nin belirli oranlarda 

karıĢtırılmasını içermektedir. Bu karıĢım ile istenilen erime sıcaklığına sahip bir FDM elde 

edilmiĢ olur. KarıĢım oranları literatür verileri dikkate alınarak ayarlanır. Hazırlanan 

karıĢımların erime ısıları ve erime sıcaklıkları diferansiyel taramalı kalorimetre (DSC) ile 

belirlenir. Ötektik karıĢımlar, yüksek ısıl iletkenlik ve yüksek yoğunluğa sahiptirler. Ötektik 

karıĢımları oluĢturan bileĢenler, faz ayrımına uğramadan eĢ zamanlı olarak erime ve katılaĢma 

davranıĢı gösterirler. Bu Ģekilde karıĢımın termal özelliklerinde bir değiĢim olmadığından ısıl 

enerji depolama sistemlerinde kullanıma uygundur (Lane, 1989; Sharma, 2005; Sarı ve ark., 

2005). Bu amaçla, organik ve inorganik maddelerin ötektik karıĢımları hazırlanmıĢtır (Takgil, 

1999). 

Yağ asitleri diğer organik FDM‟lere kıyasla ısıl, fiziksel ve kimyasal özellikler bakımında 

daha üstün özelliklere sahiptir. Yağ asitlerinin ötektik karıĢımlarında benzer özellik 

göstermesi beklenir. Bu sebeple organik ötektik karıĢımlar arasında literatürde en çok çalıĢma 

yapılan karıĢımlar yağ asidi ötektik karıĢımlarıdır (Akçay, 2006). Yağ asitleri ötektik 

karıĢımları ile istenilen erime sıcaklığını sahip FDM‟ler hazırlanıp ısıl enerji depolama 

sisteminde kullanılabilir. Literatürde teorik olarak 15 adet ötektik yağ asidi karıĢımlarının faz 

değiĢim sıcaklıkları ve entalpileri hesaplanmıĢtır.  Bu karıĢımlar arasında minimum ve 

maksimum erime sıcaklıkları sırasıyla 10,2 ve 51,5°C, gizli ısı değerleri ise sırasıyla 138,6 ve 

187,5 J/g olarak belirlenmiĢtir (Yuan ve ark., 2014). Dimaano (1998); laurik asit ve kaprik 
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asit karıĢımının soğutma amaçlı ısıl enerji depolama sistemleri için uygun bir FDM olduğunu 

belirlemiĢtir. Bazı yağ asidi karıĢımları ve ısıl-fiziksel özellikleri Tablo 2.4‟de verilmiĢtir. 

Ġnorganik ötektik karıĢımlar arasında ise en çok çalıĢma tuz hidrat ötektik karıĢımlara aittir. 

Uygun erime sıcaklığına sahip tuz hidrat ötektik karıĢımlar; binaların yalıtımı, sıcak su 

sistemleri gibi birçok ısıl enerji depolama sistemlerinde kullanıma uygundur (Zalba ve ark., 

2003). 

        Tablo 2.4: Bazı yağ asidi ötektik karıĢımları ve ısıl-fiziksel özellikleri (Sarı, 2005) 

Yağ asit karıĢımı BileĢim oranı  

(% wt) 

Erime sıcaklığı (°C) Erime ısısı (J/g) 

Kaprik asit – laurik 

asit 

61,5- 38,5  19,1  132,0  

Kaprik asit – miristik 

asit 

73,5- 26,5  21,4  152,0  

Kaprik asit – 

palmitik asit 

75,2- 24,8  22,1  152,0  

Kaprik asit – stearik 

asit 

86,6- 13,4  26,8  160,0  

Laurik asit – miristik 

asit 

62,6- 37,4  32,6  156,0  

Laurik asit – 

palmitik asit 

64,0- 36,0  32,8  165,0  

Laurik asit – stearik 

asit 

75,5- 24,5  37,3  171,0  

Miristik asit–

palmitik asit 

51,0- 49,0  39,8  174,0  

Miristik asit – stearik 

asit 

65,7– 34,3  44,2  181,0  
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2.4. FDM’LERĠN UYGULAMA ALANLARI 

FDM‟ler enerji tasarrufu ve ısı depolama amacıyla tekstil, inĢaat, gıda, medikal, lojistik gibi 

birçok uygulama alanında kullanılmaktadır (Adinberg ve ark., 2010; Kenisarin, 2010). 

Faz değiĢim malzemelerinin tekstilde kullanımı, 1970‟li yıllarda NASA tarafından astronot 

kıyafetlere uygulanarak gerçekleĢmiĢtir. FDM‟li giysiler uzaydaki sıcaklık değiĢimlerine karĢı 

ısıl dayanım sağlamaktadır (Nelson, 2002; Mondal, 2008). AraĢtırmalara yoğun bir Ģekilde 

devam edilerek akıllı tekstil ürünleri geliĢtirilmiĢtir. FDM‟lerin kumaĢların içine ilave 

edilmesiyle aĢırı soğuğa ve aĢırı sıcağa karĢı dayanım ve ısı düzenleme özellikli akıllı tekstil 

ürünleri hazırlanmaktadır (Salaün 2010). Tekstil uygulamaları için seçilen FDM‟lerin faz 

değiĢim sıcaklıkları vücut sıcaklığına yakın değerlerde olmalıdır. En çok tercih edilen FDM‟ 

ler parafinler ve polietilen glikoldür. FDM içeren mikrokapsüllerin tekstil uygulamalarında 

kullanımı; dalgıç kıyafetleri, kayak giysileri, itfaiyeci giysileri, termal iç giysiler, özel ısıya 

dayanaklı eldivenler, askeri giysiler Ģeklindedir. Bunlar dıĢında yatak, nevresim, perde, uyku 

tulumları, otomotiv iç döĢemeler gibi tekstil ürünlerinde de kullanım alanı bulmuĢlardır (Dai 

ve Shen 2006). 

FDM‟ler binanın ısıtılıp soğutulması, klima ve havalandırma sistemlerinde, ısı pompalarında, 

ısı dağıtım sistemler gibi alanlarda kullanılmaktadır. FDM‟ler ısıl konforu sağlamak ve enerji 

tasarrufu sağlamak amacıyla bina yapı malzemelere entegre edilmektedir. FDM kullanımı, 

binalarda ısı yalıtımını sağlayarak enerji tüketimini ve ısıtma-soğutma yüklerini 

azaltmaktadır. FDM‟ler binaların duvar, tavan ve zemin kısımlarında kullanılmaktadır. 

Seçilecek FDM için yapı malzemesine uygunluk, faz değiĢim sıcaklığı ve iklim özellikleri 

dikkate alınmalıdır. Bina uygulamaları için uygun sıcaklık aralığı 20-28°C arasındadır. DıĢ 

duvarda kullanılan FDM‟ ler erime ve katılaĢma döngüsünü sıcaklık değiĢimine göre 

kendiliğinden gerçekleĢtirmektedir. Bina zeminlerinde depolanan enerjiler ise depolanarak 

ihtiyaç anında kullanılmaktadır. Bina çatısına entegre edilen FDM ile de güneĢ enerjili hava 

ısıtma-depolama sistemi kullanılmaktadır. GüneĢin olduğu sürelerde su ısınmakta ve FDM faz 

değiĢtirerek enerji depolamaktadır. Gece vakitlerinde de suyun sıcaklığını korumak için FDM 

katılaĢarak depoladığı enerjiyi suya vermektedir (Sunliang, 2010; Socaciu, 2012). 

FDM‟lerin sıcaklık kontrolü için tıbbi uygulamalarda ve gıda sektöründe yaygın olarak 

kullanılmaktadır. FDM kullanımı ilaç, kan ve organ, aĢılar gibi sıcaklığa duyarlı hassas 

ürünlerin taĢınmasını ve muhafaza edilmesini sağlamaktadır. Isıtma ve soğutma pedlerinde, 
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sıcak bandajlarda, vücut zırhlarında da kullanım alanı bulmaktadır (Lachenbruch ve Barnett, 

2003e). Gıda sektöründe ise FDM kullanımı dondurulmuĢ gıdaların ve sıcak gıda ürünlerin 

taĢınmasında, taze sebzelerin depolanmasında ve nakliyesinde gerçekleĢmektedir (Johntson ve 

ark.2008). 

FDM‟ler seralarda kurutma iĢlemlerinde ve bitki üretiminde enerjiyi depolamak amacıyla 

kullanılmaktadır. FDM‟ler bitkilerin yetiĢebilmesi için uygun olan sıcaklık aralığını 

sağlayarak iklimsel değiĢikliklerden bitkilerin etkilenmesini önlemektedir (Mishra vd.,2015) 

FDM‟lerin kullanıldığı diğer uygulamalar; lityum iyon ve diğer piller, uçak fren disklerinde 

kullanılan karbon maddeler, uzay sistemleri, otomotivde ısıtma ve soğutma sistemleri ve atık 

geri dönüĢüm sistemleri olarak belirtilebilir (Yimer ve Adami, 1997; Wu ve ark., 2013). 

Elektronik soğutma sistemlerinde cihazların fazla ısınmasını önleyerek soğutma amacıyla 

kullanılmaktadır (URL-1, 2020). 

 

2.5. FDM’LERĠN KAPSÜLLENMESĠ 

Mikrokapsülasyon yöntemi ile ilgili ilk çalıĢmalar, Green ve Scheicher‟in kompleks 

koaservasyon metodu ile 1954 yılında geliĢtirdikleri karbonsuz kopya kağıdı üretimiyle 

baĢlanmıĢtır. 1957 yılında B.K. Green tarafından “Yağ Ġçeren Mikrokapsüller ve Mikrokapsül 

Yapımı” adlı ilk patentler (Bryant Y.G. ve Colvin D.P. 1988; Bryant Y.G. ve Colvin D.P. 

1994; Bryant, Y.G. ve Colvin, D.P. 1995; Bryant, Y.G. ve Colvin, D.P. 1997) alınmıĢtır. 

Isıl enerji depolama sistemlerinde verimliliği arttırmak amacıyla FDM„lerden 

yararlanılmaktadır. Bu FDM‟lerin bazılarının kullanımı ile ilgili dezavantajlar söz konusudur. 

Bunlar, aĢırı soğuma, düĢük ısıl iletkenlik, korozif etki, toksik etki, faz değiĢimi sırasındaki 

hacim değiĢiklikleri, sızıntı, diğer malzemeler ile tepkimeye girme olarak sıralandırabilir. Bu 

dezavantajları engelleyip FDM„lerin kullanım alanlarını geniĢletmek amacıyla kapsülleme 

yapılmaktadır. Kapsülleme, bir malzemenin inert bir kabuk ile kaplanması olarak tanımlanır. 

Kapsülleme için kullanılan yöntemler, makrokapsülleme ve mikrokapsülleme olmak üzere 

ikiye ayrılır (Zhao ve Zhang., 2011; Su ve ark., 2015).  

Kapsülün boyutu azaldıkça ısı transfer alanı artmakta daha iyi ısı transferi sağlayarak sistemin 

verimliliği arttırmaktadır. Dolayısıyla mikrokapsülleme yöntemi, makrokapsülleme 
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yöntemine göre daha avantajlıdır. FDM‟ lerin mikro boyutta kapsüllenmesi enerji depolama 

sistemlerinde yaygın olarak kullanılan bir yöntemdir (Liu ve ark., 2018). 

2.5.1. Makrokapsülleme Tanımı 

Makrokapsülleme, etken maddenin tüp, torba, panel, metal veya plastik kapsüller içerisine 

dahil edilmesidir. Bu yöntem, küçük miktarlarda bileĢenleri büyük bir kapsül içinde 

saklayarak, bileĢenlerin daha uzun süre saklanmasını ve daha yavaĢ bir Ģekilde serbest 

bırakılmasını sağlar. Makrokapsülleme, uygulamada kolaylığı sebebiyle tercih edilen bir 

kapsülleme yöntemidir (Cabeza et al., 2008). 

Yülsek sıcaklık uygulamalarında tercih edilen makrakapsülleme yöntemi, düĢük ısı iletkenliğe 

sahip olan FDM‟lerin ısı transfer hızını arttırarak sistemin daha verimli olmasını sağlar. 

Makrokapsülleme iĢlemi, malzemelerin çevresel faktörlere karĢı dayanıklılığını artırır. Faz 

değiĢim malzemesinin sistemdeki diğer malzemelerden ayrılmasını sağlar, faz değiĢim 

malzemesi için koruyucu bir tabaka oluĢturur (Pendyala, 2012). Fakat makrokapsüllerin 

hasardan korunması ya da yapı malzemeleri için entegre edilmesi pahalı iĢlemler olduğundan 

makrokapsül kullanımı için sorun teĢkil eder. Diğer bir sorun ise katılaĢma sürecinde 

öncelikle malzemenin dıĢ yüzeyi donması, ısı transferinin iç kısımdaki sıvı maddeye 

ulaĢmasını zorlaĢtırarak ısı transfer hızını azaltmasıdır (Schossing, 2005). 

2.5.2. Mikrokapsülleme Tanımı 

Mikrokapsülleme, katı, sıvı veya gaz fazındaki maddelerin mikro boyutlu olarak bir polimerik 

bir kaplama malzemesi ile kapsüllenmesi iĢlemidir (Dubey, 2009; Jhothi, 2010; Umer, 2011). 

Kapsüllenen etken maddeler çekirdek, iç faz, dolgu; kaplayan maddeler ise kabuk, çeper, 

duvar, membran olarak adlandırılır. FDM‟ nin mikrokapsüllenmesinde; çekirdek malzemesi 

olarak FDM parçacıkları ya da damlacıkları, bir kabuk içerisinde fiziksel veya kimyasal 

yöntemlerle kapsüllenir.  

Mikrokapsülleme iĢlemi sonucu oluĢan kapsüllerin boyutları kullanılan malzeme ve yönteme 

göre değiĢiklik göstermektedir. Mikrokapsül boyutu 1-1000 μm arasındadır. 1000 μm'den 

büyük kapsüller makrokapsüller, 1 nm‟ den küçük olanlar nanakapsüller olarak adlandırılır 

(Sharma ve ark. 2002) (KarataĢ,1989). 

FDM‟ nin kapsüllenmesindeki amaç, etken maddenin kapsül içinde hapsedilerek faz 

değiĢimini kapsül içerisinde gerçekleĢtirmesidir. Böylelikle etken madde, olumsuz çevre 

koĢullarına karĢı korunmuĢ olur. (Dubey vd., 2009). Uygulamada yaygın olarak kullanılan 
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mikrokapsüllenmiĢ FDM‟lerin sağladıkları avantajlar aĢağıda belirtildiği gibidir (Ghosh, 

2006):  

- Faz değiĢimi kapsül içinde gerçekleĢtiğinden dıĢ çevre ile olan etkileĢimi 

azaltmaktadır. Yüksek sıcaklık, ısı, nem, ıĢık gibi etken maddeyi olumsuz etkileyecek 

çevre koĢullarına karsı korumaktadır. 

- Mikrokapsüller, sıvı malzemeleri katı formda içerisinde tutarak daha kolay 

kullanılmasını sağlar. 

- Kabuk malzemesi, çekirdek için bariyer oluĢturarak faz değiĢimi sırasında 

oluĢabilecek sızıntıyı önlemektedir. 

- Mikrokapsüller, gıda ve kozmetikte kötü koku ve tatları maskeleyerek için 

kullanılabilmektedir. 

- FDM‟nin korozif etkisini önleyerek, güvenli bir Ģekilde muhafaza edilmesini sağlar. 

- Depolama açısından ek bir depolama iĢlemi gerektirmeden doğrudan kullanım avantajı 

sağlarlar. 

- Mikrokapsülleme, FDM‟nin istenilen ortama kontrollü bir Ģekilde salınımını 

gerçekleĢtirir.  

- Mikrokapsülleme ile FDM‟ nin yüzey alanı arttığından iyi bir ısı transferi 

sağlayacaktır. Böylelikle ısıl enerji depolama sistemi için verimli bir ısı geçiĢi 

olacaktır (Al-Shannaq ve ark., 2016).   

- Çekirdek malzemesinin uçucu olduğu durumlarda buharlaĢamasını engelleyerek 

madde kaybını önlemektedir.  

FDM kapsüllenmesi sırasında bazı sıkıntılarla da karĢılaĢılabilir. Örneğin; faz değiĢimi 

sırasında gerçekleĢen hacim değiĢimi, kapsülde termal gerilimlere neden olup malzemenin 

mekanik özelliklerini etkileyebilir. Ayrıca inorganik tuzlar ile metal kabukların kullanılması 

korozyona neden olabilir. Polimer kabuk malzemesi ise bazı durumlarda ısı transferini 

azaltabilir. Doğru malzeme seçimi ve kapsülleme yöntemi bu bahsedilen problemler 

engellenebilmektedir (Khudhair ve Farid, 2004). 

Mikrokapsüllerin morfolojisi çekirdek, duvar malzemesi ve kapsülleme yöntemine bağlı 

olarak değiĢebilmektedir. Üretildikleri ortamın fiziksel özellikleri de mikrokapsüllerin çeĢitli 

yapılarda olmasında etkilidir. Mikrokapsüller düzenli veya düzensiz bir dağılım 

gösterebilirler. Genel olarak mikrokapsüller morfolojilerine göre tek çekirdekli, çok çekirdekli 

ve matriks yapı olmak üzere üç farklı Ģekilde sınıflandırılır. Tek çekirdekli mikrokapsüller, 
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çekirdek etrafını kaplayan bir çeperden oluĢan küresel yapılardır. Çok çekirdekli 

mikrokapsüller, bir kabuk içinde farklı kısımlarda toplanmıĢ birden fazla çekirdeği içeren 

yapılardır. Matriks yapılı mikrokapsüller ise, polimerik bir matriks kabuk içinde bir veya daha 

fazla çekirdeğin homojen dağıldığı yapılar olarka adlandırılır (Ghosh, 2006; Alay, 2010).  

Mikrokapsüller, çekirdek ve kabuk olarak adlandırılan iki kısımdan oluĢur. Mikrokapsülün 

kullanım amacına yönelik uygun olan çekirdek ve kabuk malzemesi seçilir. Mikrokapsülün 

verimliliği açısından çekirdek ve kabuk malzemesinin birbirleriyle olan uyumu önemlidir. 

(Alay, 2010). Örneğin; çekirdek hidrofilik özellikte ise kabuk malzemesi de hidrofilik 

olmalıdır. 

2.5.2.1. Çekirdek Malzemeleri 

Kapsüllenen çekirdek malzemesi kristal, emülsiyon, süspansiyon veya çözelti Ģeklinde 

olabilmektedir (Gökmen ve diğ. 2012). Uygulama alanına göre enzim, katalizör, parfüm, ilaç, 

gıda, faz değiĢim malzemesi gibi birçok çekirdek maddesi mikrokapsüllenebilmektedir. 

Mikrokapsülleme yöntemi belirlenirken çekirdeğin özellikleri dikkati alınır (KarataĢ, 1989). 

Çekirdek malzemesinin boyutu, kontrollü salınım uygulamalarında önemli rol oynamaktadır. 

2.5.2.2. Kabuk Malzemeleri 

Mikrokapsülün kabuk malzemeleri; kapsülün yapısı, mekanik dayanıklılığı, ısıl kararlılığını 

açısından önemli rol oynamaktadır. Uygun kabuk malzemesi seçimi, istenen kapsül 

özelliklerinin elde edilmesinde kritik bir faktördür. Bu seçim kapsülleme iĢlemi için seçilen 

çekirdek malzemesine, kapsülleme yöntemine, uygulama alanına bağlı olarak değiĢebilir 

(Jamekhorshid ve ark., 2014).    

Ġdeal bir kabuk malzemesinin de sahip olması gereken bazı özellikler vardır. Kabuk 

malzemesi, çekirdek malzemesini kaplayabilmeli, kapsülleme esnasında kolaylıkla 

iĢlenebilmelidir. Çekirdek malzemesinin özellikleri olumsuz etkileyecek Ģekilde reaksiyona 

girmemelidir. Kabuk malzemesi, yeterli ısıl iletkenliğe ve emülsiyon ile dispersiyon 

özelliğine sahip olmalıdır (Fang ve ark., 2008). Ayrıca emülsiyon özelliğinin meydana gelen 

değiĢimlere karĢı gösterdiği dayanıklılık iyi olmalıdır (KarataĢ, 1989). 

Kabuk malzemeleri, kimyasal yapılarına göre üç ayrı Ģekilde sınıflandırılabilir. Bunlar; 

organik, inorganik ve organik-inorganik hibrit malzemelerdir (Agyenim ve ark., 2010).  

Organik kabuk malzemeleri, doğal ve sentetik polimerlerden oluĢur ve kapsüllerin üretimi 

için en yaygın olarak kullanılan malzemelerdir. Bu malzemelerin özellikleri, polimerin 
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kimyasal yapısına, moleküler ağırlığına ve dağılımına bağlıdır. Organik kabuk malzemeleri, 

tekrar eden faz değiĢimleri sırasında ısıl kararlılık, iyi sızdırmazlık özelliğine sahiptirler. 

Ayrıca hacim değiĢikliklerine karĢı mekanik dayanıklılık gösterirler (Umair ve ark.,2019). 

Kullanılan doğal polimerlere örnek olarak kitosan, arap zamkı, niĢasta, aljinat, albumin, 

jelatin, dekstran, kollajen, pektin, zein, vb.; sentetik polimerlere örnek olarak da akrilik 

polimerler, polistiren, silikonlar, polivinil pirolidon (PVP), poliortoesterler, polietilen glikol 

(PEG), alifatik poliesterler, poliüretanlar, polivinilalkol (PVA), selüloz ve türevleri vb 

verilebilir (GönülĢen 2013). Son yıllarda organik kabuk malzemesi olarak melamin, üre veya 

formaldehitin ağırlıklı olarak kullanılmaktadır. Fakat bu maddelerin toksik etkilerinden dolayı 

doğal polimerlere tekrardan yönelim olmuĢtur. 

Inorganik kabuk malzemeleri; silikatlar, metal oksitler gibi organik olmayan malzemelerden 

oluĢur. Bu malzemeler, organik kabuk malzemelerin özellikleri ile karĢılaĢtırıldığında; yüksek 

sertlik, yüksek termal iletkenlik, mekanik dayanıklılık ve kimyasal inertlik gibi özelliklere 

sahiptir (Umair ve ark.,2019). Uygulamada inorganik kabuk malzemeleri olarak genellikle 

silika (SiO2), kalsiyum karbonat (CaCO3), çinko oksit (ZnO), titanium dioksit (TiO2) 

kullanılmaktadır. Silika; yüksek ısı iletkenliği, dayanıklılık, kimyasl direnç, kolay hazırlanma 

gibi özelliklerinden dolayı en çok kullanılan inorganik kabuk malzemesidir. Kalsiyum 

karbonat (CaCO3) silika ile mukayese edildiğinden sertiliği ve dayanıklılığı daha yüksektir 

(Yu ve ark., 2014). ZnO ve TiO2 gibi metal oksit kristalleri; katalitik, fotokimyasal ve 

antibakteriyel özellikleri nedeniyle tercih edilirler.  Mikrokapsüllerin içinde metal oksit 

kristalleri yer aldığında, bu kristaller bulunduğu ortamdaki kimyasal reaksiyonları 

hızlandırırlar. Ayrıca, güneĢ ıĢığına maruz kaldıklarında fotokimyasal reaksiyonlar 

gerçekleĢtirirler ve böylece dezenfeksiyon ve sterilizasyon için antibakteriyel özellikler 

sağlarlar (Li ve ark.,2015). 

Organik-inorganik hibrit malzemeler, organik ve inorganik malzemelerin birleĢtirilmesiyle 

oluĢur. Organik ve inorganik kabuk malzemesinin avantajlı özellikleri birleĢtirerek 

dezavantajların ortadan kaldırılması hedeflenmiĢtir. Organik malzemelerin esnekliği 

sayesinde kabuklar, çeĢitli Ģekillerde Ģekillendirilebilir, inorganik malzemelerin özellikleri 

sayesinde kabuklar, yüksek mukavemet, ısıl kararlılık ve iyi bir ısıl iletkenlik özelliği 

kazanırlar (Palkovits vd., 2005; Shchukina vd. 2018). Bu özellikler ile hibrit kabuklar birçok 

endüstriyel ve biyolojik uygulamada kullanıma uygundur. Uygulamada genellikle poli 

metilmetakrillat (PMMA) ve poli melamin formaldehit (PMF) gibi polimerik yapılara SiO2 
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veya TiO2 katkılanmasıyla oluĢturulan kabuk yapıları kullanılır (Palkovitsve ark., 2005, Wang 

ve ark., 2018, Li ve ark., 2019). 

2.5.2.3. Mikrokapsüllerin Uygulama Alanları 

Mikrokapsülleme yöntemi gıda, ilaç, kozmetik, boya, tekstil, inĢaat vb. birçok uygulama 

alanında kullanılmaktadır (Övez ve Yüksel, 2002). Ürünlerin daha etkili olmasını, kontrollü 

salınmasını, çevresel faktörlere karsı korunmasını ve uzun süre aktif kalmasını sağlar.  

Kozmetik alanında kullanılan mikrokapsüllü bileĢenlere cilt bakım ürünleri, diĢ macunu, 

parfümler, kremler, losyonlar örnek verilebilir. Mikrokapsülleme uçucu aromaların 

korunmasını, oksidasyonun önlenmesi, kokuların kalıcığını arttırmasını sağlamaktadır 

(Konuklu ve Paksoy 2011; Konuklu 2008). 

Gıda endüstrisinde mikrokapsülasyon yöntemi, oksidatif reaksiyonları engellemek, kötü koku 

ve tadı maskelemek, raf ömrünü uzatmak gibi birçok amaç için kullanılmaktadır (Burgain ve 

diğ., 2011). Ġlaçlarda ise mikrokapsülleme etken maddenin vücuda kontrolü verilmesini, ilacın 

istenilen etki süresinde aktif olmasını sağlamaktadır. 

Tekstil sektöründe kullanılan FDM‟ler, mikro kapsüller içinde hapsedilerek lif, iplik veya 

kumaĢ yapısına uygulanmaktadır. FDM„ler kumaĢa direkt olarak katıldıklarında, faz değiĢimi 

sırasında sıvı faza geçtiklerinde kumaĢtan uzaklaĢmaktadırlar. Mikrokapsülleme bu problemin 

önüne geçip FDM‟ nin yapıda kalıcılığını sağlamaktadır. Mikrokapsüllerin aplike edildiği 

kumaĢların termal özelliklerinde iyileĢme, ısı depolama kapasitelerinde artıĢ meydana gelir. 

Ayrıca mikrokapsülleme yöntemi, tekstil ürünlerinin istenilen sıcaklık aralığında kalmasını, 

ısıl dalgalanmaların azalmasını sağlamaktadır (Alay ve ark. 2009). 

Binalarda enerji tasarrufu sağlamak, bina sıcaklığını optimize etmek amacıyla da 

mikrokapsüllenmiĢ FDM‟ler kullanılmaya baĢlamıĢtır. MikrokapsüllenmiĢ FDM; duvarlar, 

döĢeme, çatı, asma tavan gibi farklı yapı elemanlarının yalıtımında etkilidir (Sivanathan vd. 

2020). Bu Ģekilde bina içindeki sıcaklık değiĢimlerini düzenlenerek enerjinin daha verimli 

kullanılması sağlanmıĢtır. 

2.6. MĠKROKAPSÜL ÜRETĠM YÖNTEMLERĠ 

Mikrokapsül üretimi için çeĢitli yöntemler kullanılmaktadır. Kullanılacak yöntemin 

seçiminde; çekirdek malzemesinin fiziksel özellikleri, istenilen kapsül boyutu, duvar 

malzemesin geçirgenliği, kapsülün kullanım amacı gibi bazı parametreler esas alınmaktadır 
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(Erkan, 2008). Bu yöntemler fiziksel, kimyasal ve fizikokimyasal olmak üzere üç grup altında 

incelenmektedir. (Jhothi vd., 2010).  

 

2.6.1. Fiziksel Yöntemler 

Fiziksel yöntemlerde mikrokapsül kabuklarının oluĢturulması için yapıĢma, kurutma, 

buharlaĢtırma gibi fiziksel iĢlemlerden yararlanılır. 

Mikrokapsülleme için sık kullanılan yöntemler; sprey kurutma, çözücü buharlaĢtırma 

yöntemi, santrifüj yöntemi, döner disk yöntemi, akıĢkan yatak yöntemi Ģeklindedir.  

Fiziksel mikrokapsülleme yöntemleriyle kimyasal yönteme kıyasla daha büyük kapsüller elde 

edilmektedir. 

Sprey Kurutma Yöntemi 

Sprey kurutma yöntemi; çoğunlukla gıda, kozmetik ve ilaç alanında maddelerin kapsüllemesi 

için kullanılan bir yöntemdir. 

Sprey kurutma yönteminde ilk aĢamada çekirdek ve kabuk malzemesinden oluĢan emülsiyon 

hazırlanır. Bu emülsiyon atomizer kullanılarak sıcak hava bulunan kurutma odasına 

püskürtülür. Bu sayade püskürtülen damlacıklardan çözücü uzaklaĢarak kurutma gerçekleĢir 

ve mikrokapsül oluĢmuĢ olur (Karagönlü 2011). Çekirdek ile kabuk madde oranı, 

konsantrasyon, sıcaklık, vizkozite gibi faktörler mikrokapsülün özellikleri belirlemektedir. 

Celep, 2007). Bu yöntemle oluĢan düzgün boyutlara sahip mikrokapsüllerin çapları 10-300 

μm aralığındadır. Sprey kurutma yöntemi uygulama kolaylığı sağlamaktadır. Fakat yüksek 

sıcaklık, iĢletme maliyeti, çözücü kullanımı gibi dezevantajlara da sahiptir (Çimen 2007). 

Çözücü Buharlaştırma Yöntemi 

Çözücü buharlaĢtırma yönteminde, kabuk malzemesinin uçucu bir çözücü içinde 

çözünmesiyle polimer çözeltisi hazırlanır. Bu çözeltiye çekirdek malzemesi eklenerek 

emülsiyon oluĢturulur. Ortamdan çözücüyü buharlaĢtırarak çekirdek üzerinde kabuk 

malzemesinin çökmesi ve mikrokapsül oluĢması sağlanır (Guangjian, 2020; Su vd. 2011). 

 Santrifüj Yöntemi 

Mikrokapsülleme santrifüj yöntemi; ilaç, kozmetik ve gıda endüstrilerinde kullanılan bir 

yöntemdir. Mikrokapsülleme iĢleminin santrifüj kullanılarak gerçekleĢtirilmesidir. 
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Bu yöntemde, çekirdek madde bir kabuk malzemesi ile kaplanır ve daha sonra santrifüj ile 

döndürülür. Santrifüj, maddelerin homojen dağılmasını, kapsülün istenen boyutlarda 

ayrıĢmasını sağlar.  

 

Döner Disk Yöntemi 

Bu yöntem sprey kurutma ve santrifüj yöntemine benzemektedir. 

Çekirdek ve kabuk malzemesinden oluĢan dispersiyon döner disk üzerine püskürtülür. 

Merkezkaç kuvvetinin etkisiyle diskin kenarına doğru fırlayan tanecikler soğutma iĢleminden 

geçirilir. Kabuk malzemesinin katılaĢmasıyla mikrokapsülasyon gerçekleĢmiĢ olur. En iyi 

sonuç için, çekirdek malzemesini küre formunda olması, kabuk malzemesinin düĢük 

viskoziteye sahip olması istenir. Dönen disk metodu düĢük maliyetli, hızlı, basit ve verimliliği 

yüksek olan bir yöntemdir (Ghosh, 2006; Alay, 2010). 

 

Akışkan Yatak Yöntemi 

Akıskan yatak yönteminde, çekirdek malzemesi olarak katı ve gözenekli tanecikler 

kullanılmaktadır. Yatak içerisinde bulunan taneciklere sıvı kaplama malzemesi 

püskürtülmektedir. Çözücü ortamdan uzaklaĢtırılarak çekirdek malzemesinin kapsüllenmesi 

sağlanır. Kabuk malzemesi olarak stearil alkol, metil selüloz, etil selüloz, selüloz asetat ftalat, 

mumlar ve reçineler kullanılabilir. Üstten, alttan ve teğetsel püskürtme olmak üzere 3 farklı 

akıĢkan yataklı kaplama yöntemi vardır. 

Ġlaçların kontrollü salınım için kaplanmasında, gıda ürünlerin tat ve aroma özelliklerini 

korumada, raf ömrünü arttırmada ve kimyasal ürünlerin taĢınıp depolanmasında akıĢkan yatak 

kaplamı yöntemi kullanılmaktadır (Koç vd., 2010). 

 

2.6.2. Kimyasal Yöntemler 

Kimyasal mikrokapsülleme yöntemi, polimerizasyon iĢlemi ile yağ-su ara yüzeyinde bulunan 

monomerler, oligomerler veya prepolimerlerin kapsül haline getirilmesi iĢlemidir. Bu 

tekniklerin fiziksel yöntemlere göre avantajı daha küçük boyutlu ve daha akıĢkan maddelerin 

kapsüllenebilmesine izin verir. Polimerizasyon sürecinde kontrol edilmesi mümkün 

olduğundan istenilen özelliklerin elde edilmesine olanak sağlar. 
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Kimyasal mirokapsülleme teknikleri temelde in-situ polimerizasyon, ara yüzey 

polimerizasyonu, süspansiyon polimerizasyonu ve emülsiyon polimerizasyonu olmak üzere 

dörde ayrılır. 

Ara Yüzey Polimerizasyonu 

Ara yüzey polimerizasyonu, birbiri ile karıĢmayan iki sıvı fazın ara yüzeyinde bulunan çeĢitli 

monomerlerin birbirleriyle reaksiyona girerek film oluĢturmasıdır. Bu yöntemde iki reaktif 

monomer ayrı ayrı su ve yağ fazında çözünerek polimerize edilmektedir. Öncelikle çekirdek 

malzeme ve hidrofobik monomer ile yağ/su emülsiyonu oluĢturulur. Bu ortama hidrofilik bir 

monomer ve baĢlatıcı ilave edilerek polimerizasyon baĢlatılır. Ġki farklı monomer birbiriyle 

reaksiyona girerek misel ara yüzeyinde kapsül kabuğunu oluĢtururlar (Kebapçı 2012).  

Bu yöntem kullanılarak, poliüre, polyester, poliamid ve poliüretan gibi polimer kabuk 

malzemesinden oluĢan mikrokapsüller üretilmektedir (Alva ve ark., 2017). 

Emülsiyon Polimerizasyonu 

Emülsiyon polimerizasyonu en yaygın kullanılan heterojen polimerizasyon yöntemlerinden 

biridir. 

Emülsiyon polimerizasyonunda su, çekirdek malzemesi, monomerler, stabilizatörden oluĢan 

emülsiyona baĢlatıcı eklenerek monomerlerin polimerleĢmesi ve mikrokapsül üretimi 

gerçekleĢmektedir (Shchukina vd. 2018; Guangjian vd., 2020). Çekirdek malzeme ve 

monomer taĢıyıcı faz içerisinde yüzey aktif madde yardımıyla disperse edilir. Yüzey aktif 

maddeler monomerin kararlı hale getirilmesi sağlar ve su içerisinde misel adı verilen 

damlacıkları oluĢturur (Anonim, 2008). Monomerin bir kısmı suya çözünürken, bir kısmı 

misellerin içine girerek onları ĢiĢirir. Daha sonra emülsiyona suda çözünebilen baĢlatıcı 

eklenerek polimerizasyon baĢlatılır. Monomerler ortamdaki diğer monomerlere bağlanarak 

polimer zinciri oluĢturur. Misellerin içindeki bütün monemerler kullanıldığında uzun zincirli 

radikaller birleĢerek polimerizasyonun tamamlanmasını sağlar (Akgün, 2010). Polimerizasyon 

tamamlandıktan sonra, ortamdaki polimerle kaplanmıĢ kapsüller stabil hale getirilip ortamdan 

uzaklaĢtırılır. Emülsiyon polimerizasyonunda oluĢan, polimer içerikli tanecikler lateks veya 

emülsiyon olarak isimlendirilir (Kiparissides et al., 1998).  

Emülsiyon polimerizasyonunda; yüksek polimerizasyon hızda yüksek moleküler ağırlıklı 

polimerizasyon gerçekleĢir ve baĢlatıcı madde taĢıyıcı fazda çözünmektedir. Yüzey aktif 

madde konsantrasyonu çok yüksek olan bu yöntemde polimerizasyon sıcaklığı zamanla 
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azaldığından diğer yöntemlere göre daha düĢük (0-80°C) sıcaklıklarda gerçekleĢir. Ayrıca 

ortam yoğunluğu düĢük olduğundan karıĢtırma, filtreleme, kurutma gibi iĢlemler kolaylıkla 

yapılır (Deasy, 1984). 

Emülsiyon polimerizasyonu kullanılarak poli(metil metakrilat) kabuk malzemeli n-alkan veya 

yağ asidi çekirdekli mikrokapsül üretimi üzerine çalıĢmalar yapılmaktadır (Wang ve diğ. 

2012; Shi 2015). 

Süspansiyon Polimerizasyonu 

Süspansiyon polimerizasyonu heterojen polimerizasyon yöntemidir (Giro-Paloma ve diğ. 

2016). Süspansiyon polimerizasyonu yönteminde FDM, monomer ve baĢlatıcı, su bazlı bir 

taĢıyıcı ortamda stabilizatör yardımıyla disperse edilir. Stabilizatör, taneciklerin birbirlerine 

yapıĢmasını engelleyerek ortamı stabil hale getirir. Polimerizasyon için seçilen monomerlerin 

suda düĢük çözünürlüğe sahip olmaları, baĢlatıcıların ise yağda çözünebilir özellikte olmaları 

istenir (Wang ve ark., 2016). Süspansiyon polimerizasyonu ile üretilen taneciklerin çapları, 

stabilizatöre veya karıĢtırma hızına bağlı olarak değiĢir ve genellikle 100 μm‟den büyük 

değerlerdedir (Andeson and Daniels, 2003). 

Dispersiyon Polimerizasyonu 

Dispersiyon polimerizasyonu da heterojen bir polimerizasyon yöntemidir. Emülsiyon 

polimerizasyonundan farkı, polimerin sürekli fazda çözünmemesidir. Dispersiyon 

polimerizasyonunda, monomerler sürekli fazda çözünmeyen küçük parçacıklar halinde 

dağıtılır ve bu sistemde polimerizasyon gerçekleĢtirilir. Monomerler polimerize oldukça, 

küçük boyutlu polimer parçacıkları oluĢur. Polimer parçacıklarının çekirdek malzemesini 

sarması sonucu 1-20 μm aralığında çapa sahip mükrokapsüller oluĢur (Giro-Paloma ve diğ. 

2016).  

 

N-situ Polimerizasyonu 

N-situ polimerizasyonu, arayüzey polimerizasyonuna ile benzer özelikler göstermektedir. N-

situ polimerizasyonunda farklı olarak çekirdek malzemesinin olduğu fazda baĢka reaktif ajan 

bulunmamaktadır. N-situ polimerizasyonu mikrokapsülleme yönteminde ilk olarak yüzey 

aktif madde kullanılarak ile çekirdek malzemesinin su içinde yağ emülsiyonu oluĢturulur. 

Emülsiyonun oluĢumu sırasında uygun pH ve sıcaklık Ģartlarında ön polimer çözeltisi eklenir. 

Polimerizasyon baĢlatıcısının da eklenmesiyle birlikte, ön polimer büyüyerek sürekli fazda 
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dağılan çekirdek malzemeleri üzerinde polimer tabakaları oluĢturur. Böylelikle, çekirdek 

maddeleri polimer bir tabaka tarafından kaplanmıĢ mikrokapsüller oluĢmaktadır (Erkan 

2008). N-situ polimerizasyon yönteminde en çok kullanılan monomerler üre-melamin 

formaldehit, üre-formaldehit ve melamin-formaldehittir. 

 

2.6.3. Fizikokimyasal Yöntemler 

Mikrokapsülasyon elde etmek için fiziksel ve kimyasal iĢlemlerin bir birleĢimi olan fiziksel-

kimyasal yöntem kullanılır. Bu yöntem, faz ayırma, ısıtma, soğutma, hidroliz, çapraz bağlama 

ve yoğunlaĢma gibi iĢlemleri içerir. Bu iĢlemler, birlikte uygulanarak daha dayanıklı ve stabil 

kapsüller oluĢmasını sağlamaktadır.  En yaygın kullanılan fizikokimyasal yöntemler 

süperkritik akıĢkan, koaservasyon ve sol-jel yöntemidir. 

Süperkritik Akışkan Yöntemi 

Süperkritik akıĢkanlar, sıvı ve gazların özellikleri bir arada taĢıyan, sıkıĢtırılabilir gazlardır. 

Yüksek basınç ve sıcaklık altında oluĢturulan bu akıĢkanlar, birçok uygulamada çözücü olarak 

kullanılabilmektedir. Mikrokapsül üretiminde en çok kullanılan süperkritik bileĢikler 

karbondioksit (CO2), alkanlar (C2 – C4) ve azot oksitlerdir (N2O) (Kebapçı, 2012). 

Bu islemde, çekirdek ve kabuk malzemesi yüksek basınç altında süperkiritik akıĢkan ile 

birlikte bulunmaktadır. Basıncın düĢürülmesiyle kabuk malzemesinn akıĢkan içerisindeki 

çözünürlüğü azalmaktadır. KatılaĢarak çekirdek malzemesinin üzerine çöker ve 

mikrokapsülasyon gerçekleĢmiĢ olur. 

 

Sol-jel Yöntemi 

Sol-jel yöntemi; metal alkoksit veya metal tuzu gibi baĢlatıcı maddelerin hidroliz ve 

yoğunlaĢma reaksiyonlarına dayanan bir yöntemdir. Metal alkoksit veya metal tuzu baĢlatıcı 

maddeler, bir çözücü içinde çözünür ve asit veya baz katalizörlüğünde hidrolize uğrayarak 

kolloidal bir çözelti oluĢturur. Hidroksi grupları, kabuk malzemesinin oluĢumunu sağlamak 

için kondenzasyon reaksiyonuna katılır. Monomerlerin polimerizasyonu ile partiküller 

büyümeye baĢlar ve üç boyutlu ağ yapısına sahip jelleĢme gerçekleĢir. JelleĢen yapıya 

kurutma, sinterleme ve sertleĢtirme iĢlemleri uygulanarak kapsül halini alması sağlanır. 

Arshad ve ark.,2019). Sol-jel iĢlemi SiO2 ve TiO2 gibi inorganik kabukları elde etmek için 

kullanılmaktadır (Kavaz, 2011).  
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Sol-jel yönteminin avantajları; düĢük sıcaklıklarda çalıĢma kolaylığı, yöntemin basitliği, 

kontrollü bir Ģekilde yapının oluĢması Ģeklinde belirtilebilir. Dezevantajları ise; verimin az 

olması, jellerin kurutulduğu sırada büzülmenin meydana gelmesi, ortamdaki organik 

kalıntıların ayrılmasının zor olması Ģeklindedir. Sol-jel yöntemi ile nano boyutlu toz elde 

edilebilir. Eczacılık, gıda, seramik ve cam endüstrisi, kompozit malzeme üretimi gibi farklı 

uygulama alanlarında sol-jel yöntemi kullanılmaktadır 

 

2.7. KOASERVASYON (FAZ AYRIMI) YÖNTEMĠ 

Koaservasyon yöntemi, Green ve Scheicer (1955)‟in basınca duyarlı karbonsuz kopya kağıdı 

üretim çalıĢmalarında kullandıkları ilk mikrokapsülleme yöntemidir (Koç vd., 2010). 

Yüksek kapsül verimliliği, basit olması, çözücü, sıcaklık ve pH faktörlerine bağlı olarak 

kapsül özelliklerinin ayarlanabilmesi, çevre dostu olması gibi avantajlarından dolayı tercih 

edilen bir yöntemdir (Oliveira ve diğ., 2007).  

Koaservasyon yönteminde, polimer çözeltisi içinde çekirdek materyali dispers hale getirilir. 

Polimer çözeltisi, koaservasyon yöntemi kullanılarak faz ayrıĢmasına uğrar. Sıcaklık veya pH 

değiĢmesi, non-solvent veya tuz eklenmesi, uyumlu olmayan baĢka bir polimerin eklenmesi 

ile yöntemlerle polimer çözeltisinde faz ayrımı gerçekleĢtirilerek kabuk materyeli 

oluĢabilmektedir. Faz ayrıĢması, polimer çözeltisinin kısmen polimerce zengin (koaservat) ve 

polimerce daha zayıf faza (süpernatant yani koaservasyon ortamı) dönüĢmesi Ģeklinde 

gerçekleĢir (Singh et al., 2007). Yoğun koaservat fazı, süpernatant adı verilen ve daha 

seyreltik olan faz ile denge halindedir. 

Koaservasyon yöntemi, sulu ve organik çözücülerde gerçekleĢtirilen faz ayrımı olmak üzere 

iki gruba ayrılır (KarataĢ, 1989; Bozkır vd., 1983). Sulu çözücüden faz ayrımı yöntemi, 

polimerlerin sulu çözeltilerde çözündüğü ve faz ayrımının bu çözelti içinde gerçekleĢtiği bir 

yöntemdir. Hidrofobik çekirdek maddesi bu çözeltide dispers edilir. Organik çözücüden faz 

ayrımı yöntemi ise, polimerlerin organik çözücülerde çözündüğü ve faz ayrımının organik 

çözücü ile su arasındaki arayüzde gerçekleĢtiği bir yöntemdir. Bu yöntemde çeper maddesi 

hidrofobik, çekirdek maddesi ise hidrofilik özelliktedir. 

Sulu çözücüden koaservasyon yöntemi, basit koaservasyon ve kompleks koaservasyon olmak 

üzere ikiye ayrılmaktadır. Ġki yöntem arasındaki fark, faz ayrımının gerçekleĢme biçimidir. 

Basit koaservasyon yönteminde, tek tip polimer kullanılır. Faz ayrıĢmasını hızlandırmak için, 
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anti çözündürücü ajanlar (tuz veya alkol gibi) eklenir.  Kompleks koaservasyonda ise zıt 

yüklü polimerler kullanılır. Zıt yüklü polimerler arasındaki elektrostatik çekim kuvvetleri faz 

ayrıĢmasını sağlar (Ghosh, 2006). Kompleks koaservasyon yöntemiyle üretilen 

mikrokapsüller morfoloji ve kararlılık açısından daha iyi olduklarından bu yöntem daha 

yaygın olarak kullanılır. 

2.7.1. Basit Koaservasyon Yöntemi 

Basit koaservasyon yöntemi, çözelti içinde jelatin, kitosan gibi bir kolloidal çözünen 

maddenin kullanıldığı bir mikrokapsülleme yöntemidir.  

Bu yöntemde, ilk aĢamada emülsiyon oluĢturabilmek için çekirdek malzemesi, karıĢtırıcı ve 

yüzey aktif madde yardımıyla polimer çözeltisi içinde küçük damlalar halinde dağıtılır. 

Çekirdeğin etrafında bir kapsül oluĢturmak için çevresel Ģartlarda (ph, sıcaklık, 

konsantrasyon, iyonik kuvvet) değiĢiklik yapılarak polimerin çekirdeğin etrafında çökelmesi 

sağlanmaktadır. Çözelti ortamına anti-çözündürücü maddelerin (tuz veya alkol gibi) 

eklenmesiyle de bu durum gerçekleĢmektedir. Anti-çözündürücü maddeler, suya ilgisi yüksek 

olan maddelerdir ve polimer çözeltisinin kolloid damlacıklar açısından yoğun ve seyreltik 

olmak üzere iki faza ayrılmasına neden olurlar. Polimerce yoğun olan koaservat dağınık 

haldeki çekirdek damlacıklarının üzerinde birikerek mikrokapsül formunu oluĢturur (Kas, 

2002). OluĢturulan mikrokapsüllerin kabuk kısmının stabilitesini arttırmak için ortama çapraz 

bağlayıcılar ilave edilir. Çapraz bağlayıcılar polimer zincirini birbirine bağlayarak üç boyutlu 

ağsı yapıyı oluĢturur. Böylelikle kabuk malzemesinin daha dayanıklı ve sert olmasını sağlar. 

Sonrasında soğutma iĢlemi uygulanarak kapsülün katılaĢması sağlanmaktadır. Bu Ģekilde 

mikrokapsül oluĢumu gerçekleĢmiĢ olur.  Bu yöntemdeki en önemli nokta çekirdek 

malzemesinin su ve alkolde çözünmemesidir (KaĢ, 2002). Basit koaservasyon; oldukça basit, 

maliyeti düĢük, yüksek sıcaklık gerektirmeyen bir yöntem olduğundan uygulamada tercih 

edilmektedir. Bu yöntemde en çok çalıĢma yapılan alan aroma yağlarının 

mikrokapsüllenmesidir (Se, 2004). 
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2.7.2. Kompleks Koaservasyon Yöntemi 

Kompleks koaservasyon yöntemi, fizikokimyasal mikrokapsülleme yöntemleri arasında en 

eski ve en yaygın kullanılan yöntemdir. Bu yöntem, özellikle suda çözünmeyen yağların 

kapsüllenmesinde sıklıkla kullanılmaktadır. Kompleks koaservasyon yöntemi, zıt yüklü 

polielektrolitlerin ortam Ģartlarının değiĢmesi ile birbirleriyle etkileĢime girerek kompleks 

oluĢturması yöntemidir. Bu Ģekilde faz ayrıĢması meydana gelmektedir (Favaro-Trindade ve 

diğ., 2011). Bu yöntemde dikkat edilmesi gereken durum, ortam pH‟ nin iki polimerinde zıt 

yüklü olabileceği pH aralığında olmasıdır. Kullanılan elektrolitler suda çözünebilme 

yeteneğine sahip anyonik ve katyonik polimerlerdir.  Bu polimerler kabuk malzemesini 

oluĢturmak için etkileĢime girer. Polimerlerin etkileĢimi sonucu polimerce zengin ve fakir 

olmak üzere iki faz oluĢmaktadır. Polimerce zengin olan faz kompleks koaservat, seyreltik 

olan faz denge fazı olarak adlandırılır (Övez ve Yüksel, 2002). Kompleks koaservat dağılan 

faz, denge fazı ise devamlı faz olarak davranıĢ göstermektedir. Kompleks koaservat, çekirdek 

maddesini ince bir film tabakası Ģeklinde kaplayarak mikrokapsül oluĢumunu gerçekleĢtirir 

(Alay, 2010). 

Kompleks koaservasyon ile kapsülleme iĢleminde kullanılan çekirdek maddesi genellikle suda 

çözünmeyen bir özellik gösterir. Kullanılacak kabuk malzemeleri için çekirdek maddesine 

uygunluğu, çözücüdeki çözünürlüğü, iyon durumları, reaksiyona girme eğilimleri gibi 

özellikler dikkate alınır. Kabuk malzemesi olarak polivinilalkol-kitosan, jelatin-arap zamkı, 

jelatin-sodyumaljinat, polivinilalkol-sodyumaljinat gibi zıt yüklü polimerler kullanılmaktadır. 

(Saravanan ve Rao, 2010). Kompleks koaservasyonun oluĢmasını sağlayan etkileĢimler ise; 

kovalent bağlar, hidrojen bağları ve hidrofob etkileĢimlerdir. Bu etkileĢimler, elektrostatik 

olmayan etkileĢimler olarak da adlandırılır (Karagönlü 2011; Giro-Paloma ve diğ. 2016).  

Kompleks koaservasyon yöntemi ile mikrokapsül oluĢumu aĢağıda belirtilen iĢlemler ile 

gerçekleĢtirilir (Arshad ve ark.,2019); 

Ġlk aĢamada emülsiyon oluĢturabilmek için çekirdek malzemesi, karıĢtırıcı ve yüzey aktif 

madde yardımıyla elektrolit özellikteki polimer çözeltisi içinde küçük damlalar halinde 

dağıtılır (Övez, 1992).  

Daha sonra hazırlanan emülsiyona karĢıt yüklü ikinci bir elektrolit polimer çözeltisi eklenerek 

karıĢtırma iĢlemine devam edilir ve emülsiyonun iki polimer tarafından dengelenmesi 

sağlanır. Emülsiyonda elektrostatik çekim kuvveti ile zıt yüklü polimerler etkileĢime girerek 
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kompleks oluĢturur. Kompleks oluĢumu pH veya sıcaklığı değiĢtirme, seyreltme, tuz ilavesi 

gibi etkilerle tetiklenmektedir (Choi et al., 2001; Ghosh, 2006). Bu Ģekilde polimerce yoğun 

olan koaservat fazı ve seyreltik denge fazı olmak üzere iki faz oluĢur. Polimerce yoğun olan 

koaservat dağınık haldeki çekirdek damlacıklarının üzerinde birikerek mikrokapsül formunu 

oluĢturur (Kas, 2002). OluĢturulan mikrokapsüllerin kabuk kısmının stabilitesini arttırmak 

için ortama çapraz bağlayıcılar ilave edilir. Çapraz bağlayıcılar polimer zincirini birbirine 

bağlayarak üç boyutlu ağsı yapıyı oluĢturur. Böylelikle kabuk malzemesinin daha dayanıklı 

ve sert olmasını sağlar. Sonrasında soğutma iĢlemi uygulanarak kapsülün katılaĢması 

sağlanmaktadır (Sarıer, 2012).  

Son aĢamada, mikrokapsüller bir filtre yardımıyla süzülür. Ardından mikrokapsül içinde kalan 

malzemelerin uzaklaĢması için yıkanır ve tekrar süzülerek kurutma iĢlemine tabi tutulur. 

Mikrokapsül bu iĢlemler sonucu son halini alarak gerçekleĢmiĢ olur (Hawlader et al., 2003). 

Kompleks koaservasyon yöntemi mikrokapsül üretiminde birçok avantaja sahiptir. Bu yöntem 

çok yönlü bir iĢlemdir. Birçok farklı malzeme sentezleme iĢlemi için kullanılabilir. YavaĢ 

ilerleyen proseslerde daha iyi sonuç vermektedir. KarmaĢık koaservasyon yöntemi ile üretilen 

mikrokapsüller daha iyi bir morfoloji ve stabiliteye sahiptir. Ayrıca iyonik etkileĢimlerin 

kullanıldığı bir yöntem olması sebebiyle, malzeme sentezlenmesi için yüksek sıcaklık ve 

basınç gibi koĢullar gerektirmez. Kompleks koaservasyon yönteminin dezavantajı olarak ise 

pahalı bir yöntem olması, kullanılan çapraz bağlayıcıların toksik özellikte olması belirtilebilir 

(Çimen, 2007). 

 

2.8. LĠTERATÜRDEKĠ ĠLGĠLĠ ÇALIġMALAR 

DağılmıĢ bir yağ fazının (hekzadekan) kapsülleme iĢlemi, soya glisinin duvar malzeme olarak 

kullanıldığı basit koaservasyon yöntemiyle gerçekleĢtirilmiĢtir. Mikrokapsül duvarının 

oluĢumunu destekleyen uygun emülsifikasyon ve koaservasyon koĢulları belirlenmiĢ ve 

incelenmiĢtir. Sürekli fazdaki glisinin konsantrasyonu, dağılmıĢ fazın özel yüzeyi ve 

mikrokapsülleme verimliliği arasında belirgin bir korelasyonda gözlemlenmiĢtir. 

Mikrokapsüllerin morfolojisi, reaksiyon ortamının uzun süreli karıĢtırılmasından önemli 

ölçüde etkilendiği için koaservasyon süreleri, mikrokapsül boyut dağılımının ve 

mikrokapsülleme verimliliğinin homojenliğini korumak için optimize edilmiĢtir (Lazko ve 

ark.,2004). 
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Bu çalıĢmada, termal enerji depolama uygulamaları için uygun olan kaprilik asit; üre-

formaldehit reçine, melamin-formaldehit reçine ve üre+melamin-formaldehit reçine duvar 

malzemeleri ile basit koaservasyon yöntemi kullanılarak mikrokapsüllenmiĢtir. 

MikrokapsüllenmiĢ FDM'nin morfolojisi ve parçacık boyutları taramalı elektron mikroskobu 

(SEM) ile, ısı depolama kapasiteleri diferansiyel taramalı kalorimetre (DSC) ile, kimyasal 

karakterizasyonu Fourier dönüĢümlü kızılötesi (FT-IR) spektroskopisi ile belirlenmiĢtir. 

ÇalıĢma sonucunda, üre-formaldehit reçinenin kaprilik asit için en iyi kapsül duvar malzemesi 

olduğu sonucuna varılmıĢtır (Konuklu ve ark., 2014). 

BaĢka bir çalıĢmada limon otu yağı, basit koaservasyon yöntemi ile mikrokapsüllenmiĢtir. 

Duvar malzemesi olarak Poly (vinil alkol) kullanılmıĢtır. Mikrokapsülleme sürecinde 

mikrokapsül aglomerasyonunu önlemek için sodyum dodesil sülfat (SDS) ve poli(vinil 

pirolidon) test edilmiĢtir. Deneysel koĢullara bağlı olarak, 10 μm ile 250 μm arasında değiĢen 

mikrokapsüller elde edilmiĢtir. SDS'nin %0,03 ağırlıkça kullanıldığı durumda aglomerasyon 

olmayan mikrokapsüller elde edilmiĢtir. ÇalıĢma parametrelerinin mikrokapsül ve yağın 

antimikrobiyal özellikleri üzerindeki etkileri değerlendirilmiĢtir (Leimann ve ark.,2009). 

Çekirdek malzeme olarak meksika papatya özleri ve neem, duvar malzemesi olarak akasya 

kullanıldığı çalıĢmada mikrokapsülleme yöntemi olarak basit koaservasyon kullanılmıĢtır. 

Üretilen mikrokapsüller pamuklu kumaĢa uygulanarak antimikrobiyal özellik kazandırılmıĢtır. 

KumaĢların 15 yıkama döngüsünden sonra da mikroplara karĢı iyi bir dayanımda olduğu 

tespit edilmiĢtir (TaĢbaĢı, 2016). 

Ġzgü ve diğerleri (1976) tarafından gerçekleĢtirilen çalıĢma, B tipi jelatinin ve bu jelatinin 

amin gruplarının süksinik asit anhidriti aracılığıyla kapatılmasından elde edilen türevin 

kullanılarak mikrokapsül üretimini gerçekleĢtirilmiĢtir. Bu mikrokapsül üretimi için basit 

koaservasyon yöntemi kullanılmıĢtır. Elde edilen mikrokapsüllerin çeĢitli özellikleri ve 

kullanılan etken madde etken madde sulfisoksazolun salınım yetenekleri incelenmiĢtir.  

Koaservasyonun baĢlaması için gerekli olan komponent oranlarını belirlemek amacıyla, belirli 

bir jelatin içeren çözeltiye %20'lik sodyum sülfat çözeltisi eklenerek 40 °C'de bulanıklığın 

baĢlangıcı gözlemlenmiĢtir. Elde edilen mikrokapsüller optik mikroskop ile incelendiğinde 

jelatin türevi ile üretilen mikrokapsüllerin daha küresel, akıcı ve homojen bir görünüme sahip 

olduğu tespit edilmiĢtir. Ayrıca jelatin türevinden yapılan mikrokapsüllerde etken madde 

salınımının daha hızlı gerçekleĢtiği sonucuna ulaĢılmıĢtır. 
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Udin ve ark, basit koaservasyon tekniği kullanılarak hazırlanan mikrokapsüllenmiĢ parafin, 

döngüsel iĢlemlere tabi tutulduğunda morfolojisi ve kimyasal yapısı olarak SEM ve FTIR 

analiz cihazları kullanılarak değerlendirilmiĢtir. DSC cihazı ile elde edilen enerji depolama ve 

salma kapasitesi üzerinde performans özellikleri incelenmiĢtir. Mikrokapüsllerin enerji 

depolama kapasitesi 56-58 J/g) ölçülmüĢtür. Isıl döngüler sonucu mikrokapsüllerin kimyasal 

ve ısıl özelliklerini koruduğu belirlenmiĢtir (Udin vd., 2002).  

KarataĢ'ın (1989) çalıĢmasında, Asetaminofenin mikrokapsül formunu elde etmek amacıyla 

Eudrogit RL ve Eudrogit RS grubu akrilik reçineler kullanılmıĢtır.  Basit koaservasyon 

yöntemi ile ortama nonsolvent ilave etmiĢ, faz ayrıĢmasından faydalanmıĢtır. 

Bu çalıĢmada, ozonlanmıĢ bitkisel yağ basit koaservasyon yöntemi kullanılarak arap zamkı ile 

mikrokapsüllenmiĢtir. tekstil yüzeylerine antibakteriyel özellik kazandırabilmek için farklı 

reçeteler hazırlanmıĢ ve pamuklu kumaĢlara aktarılmıĢtır. Kapsülasyon ve kumaĢa aktarım 

baĢarılı bir Ģekilde gerçekleĢmiĢtir. Yapılan analizlerde ozonun bitkisel yağdaki çift bağlarla 

kolaylıkla reaksiyona girdiği ve bu durumun yağın antimikrobiyel aktivitesinin arttırdığı 

belirlenmiĢtir (Sancar BeĢen ve ark., 2016).  

Maji ve arkadaĢları, duvar malzemesi olarak jelatin kullanarak Zanthoxylum limonella yağını 

basit koaservasyon yöntemi ile mikrokapsüllemiĢlerdir.  Mikrokapsül üretim sürecindeki 

değiĢkenlerin, özellikle jelatin konsantrasyonu, yağ yükleme miktarı ve çapraz bağlama 

miktarı gibi parametrelerin, elde edilen mikrokapsüllerin salınım hızı üzerindeki etkisi 

incelenmiĢtir.  

Kutsal fesleğen esansiyel yağı, uçuculuk ve oksidasyona karĢı korunmak amacıyla jelatin 

kaplama malzemesi ile basit koaservasypn yöntemiyle kapsüllenmiĢtir. Yapılan analizlerde 

kapsülasyon verimi %95,41 olarak belirlenmiĢtir. Taramalı elektron mikroskobu (SEM) 

analizlerinde esansiyel yağın homojen bir Ģekilde dağıldığı gözükmektedir. 49 gün boyunca 

60°C depolama koĢullarında, yağın antioksiyan aktivitesinde küçük azalmalar olmuĢtur. 

GeliĢtirilen mikrokapsül formülasyonunun, diğer uçucu bileĢenlere de uygulanma 

potansiyeline sahip olduğu öngörülmektedir (Sutaphanit, 2014). 

BaĢka bir çalıĢmada, limonen ekstraktı etil selüloz duvar malzemesi kullanılarak 

mikrokapsüllenmiĢtir.  Kapsülleme için verimliliği yüksek ve basit bir yöntem olan 

koaservasyon kullanılmıĢtır. ÇalıĢmada, duvar ve çekirdek oranları farklı kombinasyonlarda 

(1:1, 2:1, 3:1 ve 4:1) belirlenmiĢtir. Üretilen mikrokapsüllerin ısıya karĢı değiĢimleri, tanecik 
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boyutu ve kimyasal yapısı incelenmiĢtir. Böcek kovucu etkisi olan limonenin etkisi 

mikrokapsüller kumaĢa aktarılarak test edilmiĢtir. 14 farklı deneme yapılmıĢ en etkili 

mikrokapsülün 1:4 oranında olduğu belirtilmiĢtir. 20 yıkama sonunda da kumaĢın böcek 

kovucu etkisi devam etmektedir (Türkoğlu ve ark., 2013). 

Eyüpoğlu 2018 yılında yaptığı çalıĢmasında etken madde olarak rexene, defne yağı ve N,N-

dietil m-toluamid (DEET) , duvar malzeme olarak arap zamkı kullanarak basit koaservasyon 

yöntemiyle mikrokapsül üretmiĢtir. Çekirdek/ duvar madde oranlarını değiĢtirerek denemeler 

yapmıĢtır. Mikrokapsüllerin karakterizaayonu için Fourier dönüĢümlü infrared spektrometre 

(FTIR), optik mikroskop, taramalı elektron mikroskobu (SEM) cihazı kullanılmıĢtır. Doğal 

yağlardan elde edilen mikrokapsüllerin tekstil ürünlerinde arı kovucu özelliği bakımından 

umut vadettiği sonucuna ulaĢılmıĢtır. 

Mantar 2014 yılındaki çalıĢmasında aloe vera jelini basit koaservasyon yöntemi ile 

mikrokapsülleyerek pamuk kumaĢa aktarmıĢtır. KumaĢa antibakteriyel özellik kazandırmak 

amacıyla yapılan çalıĢmada kumaĢ numuneleri üzerinde aĢınma dayanımı, kopma 

mukavemeti, su buharı geçirgenliği, sürtme haslığı gibi testler gerçekleĢtirilmiĢtir. 

Hawlader ve diğ. (2000) çalıĢmalarında parafini kompleks koaservasyon yöntemi ile 

kapsüllemiĢlerdir. Duvar malzemesi olarak jelatin/arap zamkı polimerleri, çapraz bağlayıcı 

olarak formaldehit kullanılmıĢtır. HĠdrofiliklik, kapsülleme oranı, enerji depolama kapasitesi, 

boyut dağılımı açısından kapsülleme iĢleminin performansı değerlendirilmiĢtir.  

Parafin/polimer oranı arttıkça kapsülleme oranının arttığı, yüksek kapsülleme oranının 

hidrofilliği düĢürdüğü sonucuna ulaĢmıĢlardır. MikrokapsüllenmiĢ parçacık boyutunun 50-

100 μm, ısı kapasitesinin 20-90 j/g aralığında değiĢtiği belirtilmiĢtir. AraĢtırmacıların, basit 

koaservasyon yöntemiyle mikrokapsül üretimi yaptıkları baĢka bir çalıĢmada, 

mikrokapsüllerin özelliklerine periyodik çalıĢmanın etkisini incelemiĢlerdir. Bu çalıĢma 

sonucunda, mikrokapsüllenmiĢ parafin vaksların boyutlarının yaklaĢık 500 μm olduğu ve 

enerji depolama kapasitelerinin 56-58 J/g arasında değiĢtiği tespit edilmiĢtir. Ayrıca, 100 ısıl 

devir sonrasında da mikrokapsüllerin yapıları, kimyasal özellikleri ve ısıl enerji depolama 

kapasiteleri korunmuĢtur. 

Hawlader ve ark. (2002) baĢka bir çalıĢmada sprey kurutma ve kompleks koaservasyon 

yöntemleri ile parafininin kapsüllenmesini gerçekleĢtirmiĢleridir. Koaservasyon yöntemi 

aĢamasında çeper malzemesi olarak arap zamkı ve jelatin kullanılmıĢtır. Farklı parametrelerin 
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kapsülleme performansları üzerindeki etkisi incelenmiĢlerdir. Koasevasyon yönteminde, 

optimum homojenleĢtirme süresi 10 dakika ve çapraz bağlama maddesi miktarı 6-8 mL olarak 

belirtilmiĢtir. DSC ile iki farklı yöntemle hazırlanan mikrokapsüllerin ısıl enerji depolama ve 

salım kapasiteleri ve SEM ile yüzey morfolojileri incelenmiĢtir. Diferansiyel taramalı 

kalorimetre (DSC) ile elde edilen sonuçlar, koasevasyon veya sprey kurutma yöntemiyle 

hazırlanan mikrokapsüllerin yaklaĢık 145-240 J/g'lik bir termal enerji depolama/salınım 

kapasitesine sahip olduğu görülmüĢtür. KapsüllenmiĢ parafinin güneĢ enerjisi depolama 

malzemesi olarak iyi bir potansiyele sahip olduğu sonucuna ulaĢılmıĢtır. 

Övez ile diğ. 2002 yılında yaptıkları çalıĢmada jelatin ve arap zamkı polimerleri ile çapraz 

bağlayıcı formaldehit ve formaldehit/üre kullanarak koaservasyon yöntemi ile mikrokapsüller 

oluĢturulmuĢlardır. Çapraz bağlayıcılarının türü ve miktarları değiĢtirilerek menekĢe, limon ve 

Ģeftali parfümlerinin ortama salınımları incelenmiĢtir. Formaldehit miktarının artmasıyla 

birlikte, mikrokapsüllerden salınan parfüm konsantrasyonunun azaldığı gözlemlenmiĢ; ayrıca, 

formaldehit ortamına üre eklenmesi durumunda bu salınmanın daha da azaldığı tespit 

edilmiĢtir.  Parfüm türlerine göre yapılan değerlendirmede ise, salınmanın en fazla 

menekĢede, en az ise Ģeftali ile hazırlanmıĢ mikrokapsüllerde olduğu belirlenmiĢtir. 

Mayya ve ark. (2003) yaptığı çalıĢmada parafin bir yüzey aktif madde varlığında arap zamkı 

ve jelatin içerisinde kompleks koaservasyon yöntemi ile kapsüllenmiĢtir. Yüzey aktif madde 

varlığı ve konsantrasyonunun etkisi incelenmiĢtir. Parafinin iki katmanlı bir kapsüllemesi 

gerçekleĢmiĢtir. Birincil katman, arayüz aktif polielektrolit-yüzey aktif madde kompleksi 

üzerine oluĢurken, ikincil katman ise konjuge polielektrolit-polielektrolit kompleksinden 

oluĢmaktadır. Ters yüklü bir yüzey aktif madde varlığında, kapsülleme verimi %35'ten %70'e 

kadar artmıĢtır. Yüzey aktif madde konsantrasyonunun mikrokapsüllerin performansı 

açısından ve optimal verimin elde edilmesi için önemli bir parametre olduğu bulunmuĢtur.  

Özonur ve ark. (2006), ısıl enerji depolama sistemlerinde kompleks koaservasyon yöntemiyle 

faz değiĢim malzemesi olarak parafin ve koko yağ asidi karıĢımlarını kullanarak çalıĢma 

yapmıĢlardır. Kapsüllemede üre formaldehit, melamin formaldehit, b-naftol-formaldehit 

reçineleri ve Arap zamkı-jelatin gibi farklı duvar malzemeleri kullanılarak geometrik 

Ģekillleri, partükül büyüklükleri, ısıl kararlılıkları karakterize edilmiĢtir. 22-34 ℃ erime 

katılaĢma sıcaklığında 50 defa tekrarlanan termal döngüde kapsüller kararlılık gösterip 

geometrik Ģekillerini korumuĢlardır. Kapsüllemede en iyi duvar malzemesi olarak da jelatin-

arap zamkının olduğu belirlenmiĢtir. 
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Deveci ve BaĢal (2009) çalıĢmalarında kompleks koaservasyon yöntemiyle n- eykosan 

çekirdek maddesini kitosan (CHI) ve ipek fibroini (SF) polimerleri ile kapsüllemiĢlerdir. 

ÇalıĢma kapsamında n- eykosan içeriğinin, çapraz bağlayıcı miktarının ve polimer oranlarının 

mikrokapsülleme özelliklerine etkileri incelenmiĢtir. SF/CHI polimer oranının artması 

mikrokapsül boyutu ve mikrokapsülasyon verimliliği üzerinde önemli bir etkiye sahiptir; 

yüksek SF/CHI oranları, hem mikrokapsülasyon verimliliğini hem de mikrokapsül boyutunu 

arttırmaktadır. En yüksek mikrokapsülasyon veriminin, SF/CHI oranının 20, çapraz 

bağlayıcının %0,9, n-eykosan içeriğinin %1,5 olduğu sonucuna ulaĢılmıĢtır. 

Li ve arkadaĢları (2008), çalıĢmalarında Ģeffaf ve stabil kapsüller elde etmek için kompleks 

koaservasyon yöntemiyle tetrakloroetileni sodyum deodesil sülfat (SDS), jelatin ve 

karboksimetil selüloz (NaCMC) duvar malzemeleri ile kapsüllemiĢlerdir. OluĢturulan 

mikrokapsüllerin karakterizasyonu için optik mikroskop, SEM ve TGA analizleri yapılmıĢtır. 

SDS'nin varlığının jelatin ve NaCMC arasındaki etkileĢimi arttırdığı ve mikrokapsülasyon 

sürecini kolaylaĢtırdığı gösterilmiĢtir. Mikrokapsüllerin ortalama çapının, SDS 

konsantrasyonunun artmasıyla azaldığı sonucuna ulaĢmıĢlardır. Jelatin/SDS/NaCMC 

mikrokapsülleri yüksek termal stabilite ve iyi bariyer özelliği göstermektedir. 

Kayahan ve diğ. (2013) çalıĢmalarında tekstil ürünleri için antibakteriyel özelliği olan 

mikrokapsüller elde etmiĢlerdir. Bu doğrultuda karanfil yağı, kitosan ve arap zamkı duvar 

malzemeleri ile kompleks koaservasyon yöntemi kullanılarak kapsüllenmiĢtir. Elde edilen 

mikrokapsüllerin kimyasal yapıları için FT-IR analizi, morfolojisi için optik mikroskop 

analizi yapılmıĢtır. Test sonuçlarına göre üretilen mikrokapsüllerin nano boyutlarda düzgün 

küresel bir Ģekle sahip oldukları tespit edilmiĢtir. Bunun yanı sıra baĢarılı bir Ģekilde 

gerçekleĢen mikrokapsüllerin gram pozitif bakterilere karĢı etkili antibakteriyel özelliklere 

sahip oldukları tespit edilmiĢtir. 

Butstraen ve arkadaĢının (2013) çalıĢmalarında kompleks koaservasyon yöntemi ile çekirdek 

faz olarak Miglyol 812 K adlı ticari trigliserit karıĢımını, duvar malzemesi olarak arap Zamkı-

kitosan içeren polimer çözeltisi ile kapsüllemiĢlerdir. KarıĢtırma hızı, reaksiyon süresi, pH, 

polimer oranı gibi faktörlerin mikrokapsülleme sürecine etkileri incelenmiĢtir. ÇalıĢmada 5 ili 

10 µm arasında değiĢen mikrokapsüllerin oluĢumu baĢarıyla gerçekleĢtirilmiĢtir. Emülsiyon 

adımı için uygun karıĢtırma hızı 11.000 pm, süre ise 15 dakika olarak belirlenmĢtir. Ayrıca en 

verimli mikrokapsül eldesi için kitosan/arap zamkı oranının 0.25, pH değerinin de 3,6 olduğu 

tespit edilmiĢtir. 



47 
 

 

 

Jun-Xiaa ve diğ. (2011) çalıĢmalarında soya proteini izolatı (SPI) ve arap zamkını duvar 

malzemesi olarak kullanarak portakal yağını kapsüllemiĢlerdir. Bu iĢlem için kompleks 

koaservasyon yöntemi kullanılmıĢtır. ÇalıĢmada pH, iyoniklik gücü, SPI/arap zamkı oranı, 

mikromoleküllerin fonksiyonları incelenmiĢtir. SPI/arap zamkı koaservasyonu için en uygun 

oran 1:1, optimum pH değeri 4 olarak tespit edilmiĢtir. SEM görüntü sonuçlarına göre küresel 

yapıda, iyi koruma özelliği sağlayacak mikrokapsüller elde edilmiĢtir. 

Badulescu ve arkadasları (2008), pamuklu kumaĢa koaservasyon yöntemiyle elde edilen 

mikrokapsülleri iĢlemiĢlerdir. Çekirdek malzemesi olarak biberiye yağı, kabuk malzemesi 

olarak etil selüloz kullanılmıĢtır. 10-90 µm boyut aralığındaki düzenli küresel Ģekilli 

mikrokapsüller, 1,2,3,4-butanetetrakarboksilik asit (BTCA) çapraz bağlama reaktifi ve 

katalizörlerin varlığında pamuklu kumaĢa aktarılmıĢtır. Katalizör olarak kullanılan siyanamid 

(CA) ve N,N'-dikikloheksilkarbodiimid (DCC) ın çapraz bağlama verimliliği üzerindeki etkisi 

incelenmiĢtir. DCC katalizörü kullanıldığında, esterleĢme oda sıcaklığında yavaĢ bir Ģekilde 

gerçekleĢmiĢtir. CA kullanıldığında, birkaç dakikalık iĢlem sonrasında mikrokapsüller pamuk 

liflere bağlanmıĢtır. 

Yanga ve arkadaĢları (2013) çalıĢmalarında kontrollü salımı sağlamak ve gıda endüstrisinde 

baharat uygulamaları için vanilya yağı (VO) içeren mikrokapsülleri kompleks koaservasyon 

yöntemi ile üretmiĢlerdir. Kabuk malzemesi olarak kitosan ve arap zamkı kullanılmıĢtır. 

Mikrokapsüllerin karakterizasyonu için taramalı elektron mikroskobu (SEM), kızılötesi 

spektrometresi (FT-IR), termal analiz ve parçacık boyutu analizi kullanılmıĢtır. Vanilya 

yağı/kitosan oranının 2:1 olduğu çalıĢmada mikrokapsülün verimi %92,4 olarak bulunmuĢtur 

ve vanilya yağının 30 gün boyunca mikrokapsüllerin yaklaĢık %60‟ında kalarak yüksek 

kalitede gıda baharatı olma potansiyeline sahip olduğu sonucu çıkarılmıĢtır. 

Altam ile ark ((2021) çalıĢmalarında doğal kaynaklı polimerlerden yapılmıĢ küresel boncuklar 

elde etmiĢlerdir. Burada, karboksimetil selüloz (CMC) ve kitosan (CHI) bileĢiminden oluĢan 

boncukların en uygun parametreleri, çözelti pH'sı ve polimer konsantrasyonları incelenmiĢtir. 

ÇalıĢma mesafesi 15 cm ve pH:4,5 olduğunda boncuklar oluĢmuĢtur. Hazırlanan boncukların 

FTIR spektrumunda 1723 cm
-1

 ve 1592 cm
-1

 dalga sayısında iki yeni tepe noktasının 

gözlemlenmesi, CMC ve CHI arasındaki elektrostatik etkileĢim olduğunu göstermektedir. 

35°C ısıl iĢlem ile boncukların kararlılığı artmaktadır ve ĢiĢme derecelerinde %220 yükselme 

görülmektedir. 
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3. YÖNTEM 

3.1. KULLANILAN KĠMYASAL MALZEMELER 

Deneylerde mikrokapsülleme için çekirdek malzemesi olarak oleik asit (%65-88, Aldrich) ve 

Sinanson firmasından temin edilen palm yağı kullanılmıĢtır. Duvar malzemesi olarak kitosan 

(Mw:125700 g/mol, Aldrich), karboksimetil selüloz (Merck), çapraz bağlayıcı olarak 

gluteraldehit (%25, Merck), yüzey aktif madde olarak Triton X-100 (Mw:647 g/mol, Sigma) 

kullanılmıĢtır. Ayrıca pH ayarı için asetik asit (glacial %100, Merck) ve sodyum hidroksit 

(%99, Merck) kullanılmıĢtır. 

 

3.2. MĠKROKAPSÜL ÜRETĠMĠ  

ÇalıĢma kapsamında basit koaservasyon ve kompleks koaservasyon yöntemi kullanılarak 

mikrokapsülleme iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢtir. Bu iĢlemler için duvar malzemesi olarak kitosan 

ve karboksimetil selüloz, çekirdek malzemesi olarak oleik asit ve palm yağı kullanılmıĢtır. 

Bu çalıĢmada mikrokapsülasyon iĢleminde 8 farklı kombinasyon denenmiĢ, bu değiĢkenlerin 

kapsülasyon üzerindeki etkileri incelenmiĢtir. MikrokapsüllenmiĢ FDM‟lerin hazırlanma 

reçetesi Tablo 3.1‟de verilmiĢtir.  

Koaservasyon için ilk olarak polimer sulu çözeltisi hazırlanmıĢtır. Bunun için 5 g kitosan, 500 

ml %2 (v/v)‟lik asetik asit çözeltisinde manyetik karıĢtırıcı ile oda sıcaklığında 1 gün boyunca 

karıĢtırılmıĢtır ve duvar malzemesi olarak kullanılacak %1 (w/v)‟lik kitosan çözeltisi elde 

edilmiĢtir.  

Emülsiyon oluĢuturulacak çekirdek-kabuk oranının belirlenmesi amacıyla ön emülsiyon 

çalıĢmaları yapılmıĢtır. Bu amaçla palm yağı: kitosan ağırlık oranı 10:1; 20:1 ve 100:1 

oranında olacak Ģekilde aynı miktarda yüzey aktif madde kullanılarak ve eĢit karıĢtırma 

hızlarında emülsiyonlar hazırlanarak optik mikroskop ile görüntülenmiĢtir. Kapsülasyon 

iĢlemi yapılacak olması ve elde edilecek kapsüllerin faz değiĢim maddesi olarak özelliklerinin 

değerlendirilecek olması nedeniyle görece daha büyük damlacıkların oluĢtuğu 10:1 palm 

yağı:kitosan oranında çalıĢmalara devam edilmiĢtir.   
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                   Tablo 3.1: MikrokapsüllenmiĢ FDM‟lerin hazırlanma reçetesi. 

 Deney Kodları Palm oil (P) 

(g) 

Kitosan (C )  

(g) 

Oleik asit (O) 

(g) 

Karboksimetilselüloz 

(Cm) (g) 

1 PCO (0:1:1) - 1 1 - 

2 PCO (0:2:1) - 2 1 - 

3 PCO (0:1:2) - 1 2 - 

4 PCO (10:1:0) 10 1 0 - 

5 PCO (10:1:1) 10 1 1 - 

6 PCO (10:1:2) 10 1 2 - 

7 PCO (10:2:1) 10 2 1 - 

8 PCCm(10:1:0,2) 10 1 - 0,2 

 

Basit Koaservasyon yöntemi ile 1. deneme PCO (0:1:1)  

Ġlk olarak çekirdek malzemesi olarak oleik asit, duvar malzemesi olarak kitosan kullanılmıĢtır. 

Palm yağı kullanılmamıĢ ve kitosan/oleik asit oranı 1:1 olacak Ģekilde deneme yapılmıĢtır. Bu 

numune PCO (0:1:1) olarak adlandırılmıĢtır. 

Ġç faz oluĢturmak için 0,25 g oleik asit ve 10 ml distile su 35℃ sıcaklıkta 350 rpm hızda 5 

dakika boyunca manyetik karıĢtırıcı ile karıĢtırılmıĢtır. Daha sonra ortama 0,25 g yüzey aktif 

madde (Triton X-100) eklenerek emülsiyon oluĢturulmuĢtur. 20 dakika karıĢtırma iĢlemi 

sonunda emülsiyonun baĢarılı olduğunu gösteren beyaz renk gözlemlenmiĢ ve optik 

mikroskop ile incelenmiĢtir. 

Ġkinci aĢamada, emülsiyona 50 ml %0,5 (w/v)‟lik kitosan çözeltisi damla damla ilave 

edilmiĢtir. 350 rpm hızında 3 saat boyunca karıĢtırılarak koaservat oluĢturulmuĢtur. Bu süre 

sonunda 1 M NaOH çözeltisi ile karıĢım pH‟sı 4.50 „den 9.00 „a ayarlanmıĢtır. pH dengesi 

sağlandıktan sonra karıĢım 10℃‟ ye soğutulmak üzere buz banyosuna alınmıĢ, aynı hızda 

karıĢtırılmaya devam edilmiĢtir. Çapraz bağ oluĢumu için soğutulan bu karıĢıma 1 ml %25‟ 

lik gluteraldehit çözeltisi damla damla eklenmiĢtir. 1 saat karıĢtırıldıktan sonra karıĢtırma 

iĢlemi sonlandırılarak karıĢım oda sıcaklığında bekletilmiĢtir. Son aĢamada elde edilen 

karıĢımın filtrasyon iĢlemi ile mikrokapsüllerin ortamdan ayrılması sağlanmıĢtır. Yıkama ve 

kurutma iĢlemleri ile de mikrokapsül üretimi tamamlanmıĢtır. 
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Basit Koaservasyon yöntemi ile 2. deneme PCO (0:2:1)  

Bu denemede çekirdek malzemesi olarak oleik asit, duvar malzemesi olarak kitosan 

kullanılmıĢtır. Palm yağı kullanılmamıĢ ve kitosan/oleik asit oranı 2:1 olacak Ģekilde deneme 

yapılmıĢtır. Bu numune PCO (0:2:1) olarak numuralandırılmıĢtır. 

Ġç faz oluĢturmak için 0,25 g oleik asit ve 10 ml distile su 35℃ sıcaklıkta 350 rpm hızda 5 

dakika boyunca manyetik karıĢtırıcı ile karıĢtırılmıĢtır. Daha sonra ortama 0,25 g yüzey aktif 

madde (Triton X-100) eklenerek emülsiyon oluĢturulmuĢtur. 20 dakika karıĢtırma iĢlemi 

sonunda emülsiyonun baĢarılı olduğunu gösteren beyaz renk gözlemlenmiĢ ve optik 

mikroskop ile incelenmiĢtir. 

Ġkinci aĢamada, emülsiyona 50 ml %1 (w/v)‟lik kitosan çözeltisi damla damla ilave edilmiĢtir. 

350 rpm hızında 3 saat boyunca karıĢtırılarak koaservat oluĢturulmuĢtur. Bu süre sonunda 1 

M NaOH çözeltisi ile karıĢım pH‟sı 4.50 „den 9.00 „a ayarlanmıĢtır. pH dengesi sağlandıktan 

sonra karıĢım 10℃‟ ye soğutulmak üzere buz banyosuna alınmıĢ, aynı hızda karıĢtırılmaya 

devam edilmiĢtir. Çapraz bağ oluĢumu için soğutulan bu karıĢıma 1 ml %25‟ lik gluteraldehit 

çözeltisi damla damla eklenmiĢtir. 1 saat karıĢtırıldıktan sonra karıĢtırma iĢlemi 

sonlandırılarak karıĢım oda sıcaklığında bekletilmiĢtir. Son aĢamada elde edilen karıĢımın 

filtrasyon iĢlemi ile mikrokapsüllerin ortamdan ayrılması sağlanmıĢtır. Yıkama ve kurutma 

iĢlemleri ile de mikrokapsül üretimi tamamlanmıĢtır. 

Basit Koaservasyon yöntemi ile 3. deneme PCO (0:1:2)  

Bu denemede çekirdek malzemesi olarak oleik asit, duvar malzemesi olarak kitosan 

kullanılmıĢtır. Palm yağı kullanılmamıĢ ve kitosan/oleik asit oranı 1:2 olacak Ģekilde deneme 

yapılmıĢtır. Bu numune PCO (0:1:2) olarak adlandırılmıĢtır. 

Ġç faz oluĢturmak için 0,50 g oleik asit ve 10 ml distile su 35℃ sıcaklıkta 350 rpm hızda 5 

dakika boyunca manyetik karıĢtırıcı ile karıĢtırılmıĢtır. Daha sonra ortama 0,25 g yüzey aktif 

madde (Triton X-100) eklenerek emülsiyon oluĢturulmuĢtur. 20 dakika karıĢtırma iĢlemi 

sonunda emülsiyonun baĢarılı olduğunu gösteren beyaz renk gözlemlenmiĢ ve optik 

mikroskop ile incelenmiĢtir. 

Ġkinci aĢamada, emülsiyona 50 ml %0,5 (w/v)‟lik kitosan çözeltisi damla damla ilave 

edilmiĢtir. 350 rpm hızında 3 saat boyunca karıĢtırılarak koaservat oluĢturulmuĢtur. Bu süre 

sonunda 1 M NaOH çözeltisi ile karıĢım pH‟sı 4.50 „den 9.00 „a ayarlanmıĢtır. pH dengesi 
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sağlandıktan sonra karıĢım 10℃‟ ye soğutulmak üzere buz banyosuna alınmıĢ, aynı hızda 

karıĢtırılmaya devam edilmiĢtir. Çapraz bağ oluĢumu için soğutulan bu karıĢıma 1 ml %25‟ 

lik gluteraldehit çözeltisi damla damla eklenmiĢtir. 1 saat karıĢtırıldıktan sonra karıĢtırma 

iĢlemi sonlandırılarak karıĢım oda sıcaklığında bekletilmiĢtir. Son aĢamada elde edilen 

karıĢımın filtrasyon iĢlemi ile mikrokapsüllerin ortamdan ayrılması sağlanmıĢtır. Yıkama ve 

kurutma iĢlemleri ile de mikrokapsül üretimi tamamlanmıĢtır. 

Basit Koaservasyon yöntemi ile 4. deneme PCO (10:1:0)  

Bu denemede çekirdek malzemesi olarak palm yağı, duvar malzemesi olarak kitosan 

kullanılmıĢtır. Oleik asit kullanılmamıĢ ve palm yağı/kitosan oranı 10:1 olacak Ģekilde 

deneme yapılmıĢtır. Bu numune PCO (10:1:0) olarak numaralandırılmıĢtır. 

Ġç faz oluĢturmak için 2,5 g palm yağı ve 10 ml distile su 35℃ sıcaklıkta 350 rpm hızda 5 

dakika boyunca manyetik karıĢtırıcı ile karıĢtırılmıĢtır. Daha sonra ortama 0,25 gr yüzey aktif 

madde (Triton X-100) eklenerek emülsiyon oluĢturulmuĢtur. 20 dakika karıĢtırma iĢlemi 

sonunda emülsiyonun baĢarılı olduğunu gösteren beyaz renk gözlemlenmiĢ ve optik 

mikroskop ile incelenmiĢtir. 

Ġkinci aĢamada, emülsiyona 50 ml %0,5 (w/v)‟lik kitosan çözeltisi damla damla ilave 

edilmiĢtir. 350 rpm hızında 3 saat boyunca karıĢtırılarak koaservat oluĢturulmuĢtur. Bu süre 

sonunda 1 M NaOH çözeltisi ile karıĢım pH‟sı 4.50 „den 9.00 „a ayarlanmıĢtır. pH dengesi 

sağlandıktan sonra karıĢım 10℃‟ ye soğutulmak üzere buz banyosuna alınmıĢ, aynı hızda 

karıĢtırılmaya devam edilmiĢtir. Çapraz bağ oluĢumu için soğutulan bu karıĢıma 1 ml %25‟ 

lik gluteraldehit çözeltisi damla damla eklenmiĢtir. 1 saat karıĢtırıldıktan sonra karıĢtırma 

iĢlemi sonlandırılarak karıĢım oda sıcaklığında bekletilmiĢtir. Son aĢamada elde edilen 

karıĢımın filtrasyon iĢlemi ile mikrokapsüllerin ortamdan ayrılması sağlanmıĢtır. Yıkama ve 

kurutma iĢlemleri ile de mikrokapsül üretimi tamamlanmıĢtır. 

Basit Koaservasyon yöntemi ile 5. deneme PCO (10:1:1)  

Bu denemede çekirdek malzemesi olarak oleik asit ve palm yağı, duvar malzemesi olarak 

kitosan kullanılmıĢtır. Palm yağı/kitosan/oleik asit oranı 10:1:1 olacak Ģekilde deneme 

yapılmıĢtır. Bu numune PCO (10:1:1) olarak numuralandırılmıĢtır. 

Ġç faz oluĢturmak için 2,5 g palm yağı, 0,25 g oleik asit ve 10 ml distile su 35℃ sıcaklıkta 350 

rpm hızda 5 dakika boyunca manyetik karıĢtırıcı ile karıĢtırılmıĢtır. Daha sonra ortama 0,25 gr 
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yüzey aktif madde (Triton X-100) eklenerek emülsiyon oluĢturulmuĢtur. 20 dakika karıĢtırma 

iĢlemi sonunda emülsiyonun baĢarılı olduğunu gösteren beyaz renk gözlemlenmiĢ ve optik 

mikroskop ile incelenmiĢtir. 

Ġkinci aĢamada, emülsiyona 50 ml %0,5 (w/v)‟lik kitosan çözeltisi damla damla ilave 

edilmiĢtir. 350 rpm hızında 3 saat boyunca karıĢtırılarak koaservat oluĢturulmuĢtur. Bu süre 

sonunda 1 M NaOH çözeltisi ile karıĢım pH‟sı 4.50 „den 9.00 „a ayarlanmıĢtır. pH dengesi 

sağlandıktan sonra karıĢım 10℃‟ ye soğutulmak üzere buz banyosuna alınmıĢ, aynı hızda 

karıĢtırılmaya devam edilmiĢtir. Çapraz bağ oluĢumu için soğutulan bu karıĢıma 1 ml %25‟ 

lik gluteraldehit çözeltisi damla damla eklenmiĢtir. 1 saat karıĢtırıldıktan sonra karıĢtırma 

iĢlemi sonlandırılarak karıĢım oda sıcaklığında bekletilmiĢtir. Son aĢamada elde edilen 

karıĢımın filtrasyon iĢlemi ile mikrokapsüllerin ortamdan ayrılması sağlanmıĢtır. Yıkama ve 

kurutma iĢlemleri ile de mikrokapsül üretimi tamamlanmıĢtır. 

Basit Koaservasyon yöntemi ile 6. deneme PCO (10:1:2)  

Bu denemede çekirdek malzemesi olarak oleik asit ve palm yağı, duvar malzemesi olarak 

kitosan kullanılmıĢtır. Palm yağı/kitosan/oleik asit oranı 10:1:2 olacak Ģekilde deneme 

yapılmıĢtır. Bu numune PCO (10:1:2) olarak numuralandırılmıĢtır. 

Ġç faz oluĢturmak için 2,5 g palm yağı, 0,50 g oleik asit ve 10 ml distile su 35℃ sıcaklıkta 350 

rpm hızda 5 dakika boyunca manyetik karıĢtırıcı ile karıĢtırılmıĢtır. Daha sonra ortama 0,25 g 

yüzey aktif madde (Triton X-100) eklenerek emülsiyon oluĢturulmuĢtur. 20 dakika karıĢtırma 

iĢlemi sonunda emülsiyonun baĢarılı olduğunu gösteren beyaz renk gözlemlenmiĢ ve optik 

mikroskop ile incelenmiĢtir. 

Ġkinci aĢamada, emülsiyona 50 ml %0,5 (w/v)‟lik kitosan çözeltisi damla damla ilave 

edilmiĢtir. 350 rpm hızında 3 saat boyunca karıĢtırılarak koaservat oluĢturulmuĢtur. Bu süre 

sonunda 1 M NaOH çözeltisi ile karıĢım pH‟sı 4.50 „den 9.00 „a ayarlanmıĢtır. pH dengesi 

sağlandıktan sonra karıĢım 10℃‟ ye soğutulmak üzere buz banyosuna alınmıĢ, aynı hızda 

karıĢtırılmaya devam edilmiĢtir. Çapraz bağ oluĢumu için soğutulan bu karıĢıma 1 ml %25‟ 

lik gluteraldehit çözeltisi damla damla eklenmiĢtir. 1 saat karıĢtırıldıktan sonra karıĢtırma 

iĢlemi sonlandırılarak karıĢım oda sıcaklığında bekletilmiĢtir. Son aĢamada elde edilen 

karıĢımın filtrasyon iĢlemi ile mikrokapsüllerin ortamdan ayrılması sağlanmıĢtır. Yıkama ve 

kurutma iĢlemleri ile de mikrokapsül üretimi tamamlanmıĢtır. 
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Basit Koaservasyon yöntemi ile 7. deneme PCO (10:2:1)  

Bu denemede çekirdek malzemesi olarak oleik asit ve palm yağı, duvar malzemesi olarak 

kitosan kullanılmıĢtır. Palm yağı/kitosan/oleik asit oranı 10:2:1 olacak Ģekilde deneme 

yapılmıĢtır. Bu numune PCO (10:2:1) olarak numuralandırılmıĢtır. 

Ġç faz oluĢturmak için 2,5 g palm yağı, 0,25 g oleik asit ve 10 ml distile su 35℃ sıcaklıkta 350 

rpm hızda 5 dakika boyunca manyetik karıĢtırıcı ile karıĢtırılmıĢtır. Daha sonra ortama 0,25 g 

yüzey aktif madde (Triton X-100) eklenerek emülsiyon oluĢturulmuĢtur. 20 dakika karıĢtırma 

iĢlemi sonunda emülsiyonun baĢarılı olduğunu gösteren beyaz renk gözlemlenmiĢ ve optik 

mikroskop ile incelenmiĢtir. 

Ġkinci aĢamada, emülsiyona 50 ml %1 (w/v)‟lik kitosan çözeltisi damla damla ilave edilmiĢtir. 

350 rpm hızında 3 saat boyunca karıĢtırılarak koaservat oluĢturulmuĢtur. Bu süre sonunda 1 

M NaOH çözeltisi ile karıĢım pH‟sı 4.50 „den 9.00 „a ayarlanmıĢtır. pH dengesi sağlandıktan 

sonra karıĢım 10℃‟ ye soğutulmak üzere buz banyosuna alınmıĢ, aynı hızda karıĢtırılmaya 

devam edilmiĢtir. Çapraz bağ oluĢumu için soğutulan bu karıĢıma 1 ml %25‟ lik gluteraldehit 

çözeltisi damla damla eklenmiĢtir. 1 saat karıĢtırıldıktan sonra karıĢtırma iĢlemi 

sonlandırılarak karıĢım oda sıcaklığında bekletilmiĢtir. Son aĢamada elde edilen karıĢımın 

filtrasyon iĢlemi ile mikrokapsüllerin ortamdan ayrılması sağlanmıĢtır. Yıkama ve kurutma 

iĢlemleri ile de mikrokapsül üretimi tamamlanmıĢtır. 

Kompleks Koaservasyon Yöntemi ile 8. Deneme PCCm (10:1:0,2) 

Bu denemede mikrokapsül üretimi için kompleks koaservasyon yöntemi uygulanmıĢtır. 

Çekirdek malzemesi olarak palm yağı, duvar malzemesi olarak kitosan ve karboksimetil 

selüloz kullanılmıĢtır. Palm yağı/kitosan/karboksimetil selüloz oranı 10:1:0,2 olacak Ģekilde 

deneme yapılmıĢtır. Bu numune PCCm (10:1:0,2) olarak numaralandırılmıĢtır. 

Ġlk aĢamada 350 rpm hızında 35°C sıcaklıkta manyetik karıĢtırıcıda karıĢmakta olan 20 ml 

%0,5 (w/v) „lik kitosan çözeltisine 1 g palm yağı damla damla ilave edilmiĢtir. KarıĢtırmanın 

etkisiyle palm yağı, kitosan çözeltisi içinde damlalar halinde dağıtılmıĢtır. 5 dk karıĢtırıldıktan 

sonra ortama 0,25 g yüzey aktif madde (Triton X-100) eklenerek su içinde yağ emülsiyonu 

oluĢturulmuĢtur. 20 dakika karıĢtırma iĢlemi sonunda emülsiyonun baĢarılı olduğunu gösteren 

beyaz renk gözlemlenmiĢ ve optik mikroskop ile incelenmiĢtir. 
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Daha sonra hazırlanan emülsiyona karĢıt yüklü ikinci bir elektrolit polimer çözeltisi eklenerek 

karıĢtırma iĢlemine devam edilir ve emülsiyonun iki polimer tarafından dengelenmesi 

sağlanır. Bu çalıĢmada emülsiyona hazırlanan 20 ml %0,1 (w/v)‟lik karboksimetil selüloz 

çözeltisi damla damla ilave edilmiĢtir. Emülsiyonda elektrostatik çekim kuvveti ile zıt yüklü 

polimerler etkileĢime girerek kompleks oluĢturmuĢlardır. 350 rpm hızında 1 saat boyunca 

karıĢtırıldıktan sonra 1 M NaOH çözeltisi ile karıĢım pH‟ı 9.00 „a ayarlanarak kompleks 

oluĢumu durdurulmuĢtur. pH dengesi sağlandıktan sonra karıĢım 10℃‟ ye soğutulmak üzere 

buz banyosuna alınmıĢ, aynı hızda karıĢtırılmaya devam edilmiĢtir. Çapraz bağ oluĢumu için 

soğutulan bu karıĢıma 1 ml %25‟ lik gluteraldehit çözeltisi damla damla eklenmiĢtir. 1 saat 

karıĢtırıldıktan sonra karıĢtırma iĢlemi sonlandırılarak karıĢım oda sıcaklığında bekletilmiĢtir. 

Son aĢamada elde edilen karıĢımın filtrasyon iĢlemi ile mikrokapsüllerin ortamdan ayrılması 

sağlanmıĢtır. Yıkama ve kurutma iĢlemleri ile de mikrokapsül üretimi tamamlanmıĢtır. 

 

 

3.3. MĠKROKAPSÜL KARAKTERĠZASYONU  

 

Üretilen mikrokapsüllerin karakterizasyonu için farklı analizler uygulanmıĢtır. 

Mikrokapsüllerin kimyasal yapılarının tanımlanması amacıyla Fourier DönüĢüm Kızılötesi  

Spektroskopisi (FT-IR), ısıl özelliklerinin değerlendirilmesinde Diferansiyel Taramalı 

Kalorimetre (DSC), ısıl kararlılıkların tespit edilmesinde Termogravimetrik Analiz (TGA), 

morfolojik özelliklerinin belirlenmesinde optik mikroskop ve Taramalı Elektron Mikroskobu 

(SEM) analizi gerçekleĢtirilmiĢtir. 

3.3.1. Diferansiyel Taramalı Kalorimetre (DSC) Analizi 

Faz değiĢtiren madde içeren mikrokapsüllerin faz değiĢim sıcaklığı, entalpi değeri, ısı 

kapasitesi gibi ısıl fiziksel özelliklerinin incelenmesi için Diferansiyel Taramalı Kalorimetre 

(DSC) cihazı kullanılmıĢtır. ÇalıĢma kapsamındaki DSC analizleri NEXTA DSC200 

Diferansiyel Taramalı Kalorimetre cihazı kullanılarak gerçekleĢtirilmiĢtir. 

Termal Karakterizasyon, malzemeye kontrollü sıcaklık programı uygulandığında, maddenin 

fiziksel (erime ve diğer faz geçiĢleri, camsı geçiĢ) ya da kimyasal (bozunma, oksidasyon) 

özelliklerinin sıcaklığın fonksiyonu olarak ölçülmesi iĢlemidir. Bu iĢlem için kullanılan en 

yaygın yöntemlerden biri Diferansiyel Taramalı Kalorimetre (DSC) yöntemidir. Diferansiyel 
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Taramalı Kalorimetre (DSC) Analizi, ısıtma ya da soğutma iĢlemleri ile numune ve referans 

arasındaki oluĢan enerji farkının, zamanın veya sıcaklığın bir fonksiyonu olarak incelendiği 

bir yöntemdir. 

Analiz iĢleminde; krozelere konulan numune ve referans maddeler, önceden belirlenmiĢ bir 

programa göre iki farklı ısıtıcı ile aynı anda ısıtılmaktadır. Referans madde olarak genellikle   

alüminyum oksit, magnezyum oksit gibi verilen ısı ile herhangi kimyasal ve fiziksel 

değiĢimin olmadığı maddeler tercih edilir. DSC analiz yönteminde numune ile referans madde 

sıcaklıkları eĢit olacak Ģekilde tutulmaktadır. Numune ile referans arasında herhangi bir 

sıcaklık farkı meydana gelirse, sıcaklığı eĢitlemek amacıyla numuneye uygulanan enerji 

miktarı ayarlanmaktadır. Referansa veya numuneye uygulanan diferansiyel ısı akıĢı sıcaklık 

sensörleri ile takip edilir. Bu Ģekilde değiĢen enerji miktarları farkı hesaplanarak numunedeki 

faz değiĢimi sırasında gerçekleĢen ısı transfer miktarı ölçülmüĢ olur. 

Analiz iĢlemleri sonucunda elde edilen DCS eğrilerindeki düĢey eksen ısı akıĢını, yatay eksen 

ise numune sıcaklığını göstermektedir. DSC termogramı, içerdiği endotermik ve ekzotermik 

eğrilerle erime ve kristalizasyonun baĢlangıç ve tepe sıcaklıkları, faz değiĢim entalpisi gibi 

termal özelliklere ait bilgileri sunan bir grafiktir. Eğriler değerlendirilirken ilk olarak eğriler 

üzerindeki genel eğilimi belirlemek amacıyla temel çizgi çizilir. Elde edilen pikin maksimum 

eğimli kısmından çizilen teğet ile temel çizginin kesiĢtiği nokta numunenin faz değiĢim 

sıcaklığı olarak belirlenir. Piklerin altındaki alanın integrasyonu ile de faz değiĢimi sırasında 

absorbe edilen veya salınan ısı belirlenir ve numunenin faz değiĢim entalpisi olarak 

değerlendirilir. Böylelikle DSC cihazı ile mikrokapsüllerin faz değiĢim davranıĢları 

incelenmiĢ olacaktır. 

 

3.3.2. Fourier DönüĢümlü Kızılötesi (FT-IR) Spektrometresi Analizi 

Fourier DönüĢümü Kızılötesi (FT-IR) spektroskopisi, malzemelerin kimyasal 

karakterizasyonu için kullanılan bir yöntemdir. Bu yöntem ile mikrokapsüllenmiĢ FDM‟ lerin 

kimyasal yapıları analiz edilebilmektedir. Böylelikle bileĢiklerin yapısındaki fonksiyonel 

gruplar, bağların durumu, bağlanma yerleri belirlenir. Her bir molekülün kendine özel bir 

spektrumu vardır. 22.000 spektrum içeren geniĢ bir kütüphane sayesinde çeĢitli organik ve 

inorganik moleküller tanımlanabilmekte, malzemelerin teĢhisi kolaylıkla yapılabilmektedir. 
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Fourier DönüĢümü Kızılötesi Spektroskopi (FT-IR) cihazı, matematiksel Fourier dönüĢümü 

kullanarak, ıĢığın kızılötesi yoğunluğuna karĢı dalga sayısını ölçmektedir. Infrared (IR) 

ıĢınları, elektromanyetik spektrumun görünür bölgesinden daha uzun dalga boylarına sahiptir. 

FT-IR spektroskopisinde numuneleri incelemek için orta kızılötesi enerjiden yararlanılır. 

FT-IR analizinde, numunelere ait infrared absorpsiyon spektrumu alınır. Numuneye 

gönderilen IR ıĢınları, moleküller tarafından absorplanır. Kızılötesi (IR) ıĢının absorpsiyonu, 

moleküllerin titreĢim ve dönme enerji seviyelerini uyarır. Kızılötesi ıĢımanın enerjisi; 

atomların kütlelerine, bağların gücüne ve molekül geometrisine bağlı olarak bağların titreĢme 

genliklerini arttırır. IR ıĢığını soğurabilmek için molekülün dipol momentinde net bir değiĢim 

meydana gelmelidir. Bu değiĢim sonucu olarak belirli frekans değerlerinde karakteristik 

sinyaller (bantlar) oluĢmaktadır. Bu sinyallerin Ģiddeti, bant geniĢliği ve frekans değerlerinin 

hesaplanması ile analiz edilen numune hakkında yapısal bilgiler elde edilebilmektedir. 

Bu çalıĢmada üretilen mikrokapsüllerin kimyasal yapılarının belirlenmesi amacıyla Perkin 

Elmer Spectrum 100 model Fourier DönüĢümlü Kızılötesi Spektrometresi (FT-IR) cihazı 

kullanılmıĢtır. Mikrokapsüllerin IR spektrumları 400-4000 cm
-1

 dalga boyu aralığında 

kaydedilmiĢtir. 

 

3.3.3. Termogravimetrik (TGA) analizi 

ÇalıĢmada elde edilen mikrokapsüllerin ısıl kararlılıklarının belirlenmesinde termogravimetrik 

(TGA) analiz yöntemi kullanılmıĢtır. Termogravimetrik (TGA) analiz, bir numuneye 

kontrollü sıcaklık programı uygulandığında, malzemenin kütlesinde meydana gelen 

değiĢimlerin zamanın ve sıcaklığın bir fonksiyonu olarak ölçüldüğü bir yöntemdir. 

Termogravimetrik analiz (TGA) cihazında, hassas bir analitik terazi, bir fırın, sıcaklığı kontrol 

edici, programlayıcı ve kaydedici bulunur. Analiz için numune özel bir kroze içine konularak 

fırın bölmesine yerleĢtirilir. Numune belirli bir sıcaklık aralığında kontrollü bir Ģekilde 

ısıtılırken kütlesinde meydana gelen değiĢimler izlenir. Genellikle, ısıtma sürecinde numune 

kütlesinde değiĢimlere neden olan reaksiyonlar bozunma, oksidasyon ya da dehidrasyondur. 

 Numune kütlesinin ve kütle yüzdesinin sıcaklık veya zamana karĢı grafiği "termogram" veya 

"termal bozunma eğrisi" olarak isimlendirilir. Bu grafik ile numunenin karakteristik bozunma 
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davranıĢları analiz edilerek ısıl kararlılığı, bozunma sıcaklığı, içerdiği su miktarı gibi 

özellikleri belirlenir. 

ÇalıĢma kapsamında üretilen mikrokapsüllerin TGA analizleri SEIKO EXSTAR SII TG / 

DTA 6300 cihazı kullanılarak yapılmıĢtır. Ölçümler statik hava atmosferi ortamında 30ºC- 

550ºC bir sıcaklık aralığında 10 ºC/dk ısıtma hızında gerçekleĢtirilmiĢtir. 

3.3.4. Optik Mikroskop Analizi 

ÇalıĢmada üretilen mikrokapsüllerin mikroyapılarını incelemek amacıyla Olympus GX41 

model optik mikroskop kullanılmıĢtır. 

Optik mikroskop, maddeleri çok küçük detaylarıyla incelemek için görünür ıĢığın kullanıldığı 

bir mikroskop çeĢididir. IĢık mikroskobu olarak da adlandırılan optik mikroskoplar; mekanik, 

optik ve aydınlatma kısımlarından oluĢmaktadır. Mekanik kısım; oküler ve objektifleri taĢıyan 

tüp, kullanıcının mikroskobu taĢımasını sağlayan kol, numune yerleĢtirmek için tabla ve 

mikroskobun sağlam bir Ģekilde zemine oturmasını sağlayan tabandan oluĢur. Optik kısım, 

oküler (göz merceği) ve objektiften oluĢan mikroskobun en önemli bölümüdür. Objektif, 

numune üzerindeki detayları farklı büyütme seviyesine sahip birçok mercekten oluĢmaktadır. 

Oküler (göz merceği), optik kısmın göz ile bakılan üst kısmıdır. Kullanıcının objektif 

tarafından büyütülmüĢ görüntüye odaklanmasını ve görüntüyü görmesini sağlamaktadır. 

Aydınlatma kısmı ise örneği aydınlatmak için ıĢık kaynağı, ıĢığı yansıtmak için ayna ve ıĢığın 

örnek üzerinde toplanmasını sağlayan kondansatörden oluĢmaktadır. 

Optik mikroskoplarda, ıĢık kaynağından çıkan ıĢık kondansatör tarafından toplanarak 

numunede yansıtılır. IĢığın ilk olarak objektif lenslerin odak noktasında sonrasında oküler 

lenste kırılması ile örneğin büyütülmüĢ görüntüsü oluĢur. Objektif lensin en yaygın kullanılan 

büyüte oranları 4X, 10X 40X ve 100X Ģeklindedir. Büyütme oranının artması örneğin daha 

detaylı incelenmesini sağlar. Optik mikroskoplarda diğer önemli özellik çözünürlüktür. IĢığın 

dalga boyuna göre çözünürlük değiĢmektedir. Optik mikroskobunun çözünürlük sınırı 0.2 µm 

Ģeklindedir.  
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4. BULGULAR 

Mikrokapsül üretimi için koaservasyon yöntemi kullanılarak 8 farklı kombinasyon denenmiĢ, 

bu değiĢkenlerin kapsülasyon üzerindeki etkileri incelenmiĢtir.  

Üretilen mikrokapsüllerin karakterizasyonu için farklı analizler uygulanmıĢtır. 

Mikrokapsüllerin kimyasal yapılarının tanımlanması amacıyla Fourier DönüĢümlü Kızılötesi 

Spektroskopisi (FT-IR), ısıl özelliklerinin değerlendirilmesinde Diferansiyel Taramalı 

Kalorimetre (DSC), ısıl kararlılıkların tespit edilmesinde Termogravimetrik Analiz (TGA), 

morfolojik özelliklerinin belirlenmesinde optik mikroskop analizi gerçekleĢtirilmiĢtir. Ayrıca 

elde edilen sonuçlar literatürde mevcut bulgular göz önünde bulundurularak 

değerlendirilmiĢtir. 

4.1. Optik Mikroskop Sonuçları  

Tez çalıĢamalarının baĢlangıcında mikrokapsülasyon çalıĢmalarında emülsiyon 

oluĢuturulacak çekirdek-kabuk oranının belirlenmesi amacıyla ön emülsiyon çalıĢmaları 

yapılmıĢtır.  Bu amaçla palm yağı: kitosan ağırlık oranı 10:1; 20:1 ve 100:1 oranında olacak 

Ģekilde aynı miktarda yüzey aktif madde kullanılarak ve eĢit karıĢtırma hızlarında 

emülsiyonlar hazırlanarak optik mikroskop ile görüntüleme yapılmıĢtır. ġekil 4.1‟de 

emülsiyonların 20X büyütme görüntüleri verilmiĢtir. 

 

 

             ġekil 4.1: Farklı oranda palm yağı-kitosan emülsiyonlarının optik görüntüleri 
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Yağ oranı arttırıldıkça yağ damlacığının boyutu küçüldüğü tespit edilmiĢtir. Kapsülasyon 

iĢlemi yapılacak olması ve elde edilecek kapsüllerin faz değiĢim maddesi olarak özelliklerinin 

değerlendirilecek olması nedeniyle görece daha büyük damlacıkların oluĢtuğu 10:1 palm 

yağı:kitosan oranında çalıĢmalara devam edilmiĢtir.   

Basit koaservasyon ve kompleks koaservasyon yöntemi ile üretilen mikrokapsüllerin optik 

mikroksop görüntüleri ġekil 4.2-4.5 arasında verilmiĢtir. 

Optik mikroskop görüntüleri yüzey aktif madde katılıp emülsiyon oluĢturulduktan sonra ve 

basit koaservasyon çalıĢmaları için kitosan çözeltisi emülsiyona eklenip 3 saat karıĢtırıldıktan 

sonra, kompleks koaservasyon çalıĢması için karboksimetil selüloz çözeltisi emülsiyona 

eklenip 1 saat karıĢtırıldıktan sonra alınmıĢtır. 20X büyütme oranında görüntüleme 

yapılmıĢtır.  

 

           

                            ġekil 4.2: PCO (10:1:1) optik mikroskop görüntüleri 

                  (Sol: Palm yağı-oleik asit emülsiyonu, Sağ; Koaservasyon reaksiyonu) 
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                    ġekil 4.3: PCO (10:1:2 ) optik mikroskop görüntüleri 

            (Sol: Palm yağı-oleik asit emülsiyonu, Sağ; Koaservasyon reaksiyonu) 

 

         

                       ġekil 4.4: PCO (10:1:0 ) optik mikroskop görüntüleri 

                    (Sol: Palm yağı emülsiyonu, Sağ; Koaservasyon reaksiyonu) 

 

        

                         ġekil 4.5: PCO (10:2:1) optik mikroskop görüntüleri 

            (Sol: Palm yağı-oleik asit emülsiyonu, Sağ; Koaservasyon reaksiyonu) 
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Optik mikroskop görüntüleri incelenerek emülsiyon durumunda ve kitosan çözeltisi 

eklendikten sonraki görüntüler karĢılaĢtırıldığında damlacık boyutlarının kitosan çözeltisi 

eklendikten sonra küçüldüğü ve damlacık sayısının arttığı görünmektedir.    

ġekil 4.2, 4.3 ve 4.4 kıyaslandığında yağ fazını oluĢturan palm yağı ve oleik asit miktarının 

artması ile daha fazla sayıda ve daha küçük damlacıkların oluĢtuğu görülmüĢtür. Kitosan 

miktarının daha fazla olduğu ġekil 4.5 ‟de gösterilen örnekte damlacık sayısının ve ölçüm 

yüzeyindeki damlacık sayısı yoğunluğunun daha düĢük kitosan içeren örneklere göre çok 

fazla arttığı görülmüĢtür.   

Genel olarak optik mikroskop görüntülerin incelendiğinde su içinde dağılan yağ fazını 

oluĢturan palm yağı ve oleik asit damlacıklarının küresel bir morfolojiye sahip oldukları 

emülsiyon ortamında homojen bir boyut dağılımına sahip olmayıp, koaservasyon sürecinde 

daha dar bir boyut dağılımı gösterdikleri belirlenmiĢtir.  
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4.2. FT-IR Analizi Sonuçları 

ÇalıĢmada üretilen mikrokapsüllerin kimyasal karakterizyonu Fourier DönüĢümlü Kızılötesi 

(FT-IR) spektroskopisi analizi ile gerçekleĢtirilmiĢtir. Farklı formülasyonlar kullanılarak 

üretilen mikrokapsüllerin spektrumları karĢılaĢtırılmıĢtır. 

          

            ġekil 4.6: Saf oleik asit, palm yağı ve kitosanın karĢılaĢtırmalı FT-IR spektraları. 

Oleik asitin FT-IR spektrumu, özellikle karboksil grubu (COOH) ve çift bağlarına ait 

karakteristik pikler içerir. ġekil 4.6‟da verilen oleik asidin FT-IR spektrasında 3000 cm
-1 

CH=CH, 2930 ve 2850 cm-1 CH2, 1710 cm
-1 

C=O, 1460 ve 1410 cm
-1 

CH2 ve CH, 1280 cm
-1 

C-O, 930 cm
-1 

OH gerilmelerine ait karakteristik pikleri görülmektedir (Neto vd 2018). 720 

cm-1 de görülen pik de CH2 salınma titreĢimine karĢılık gelmektedir. Palm yağı spektrası 

incelendiğinde 2900, 1700, 1400 ve 1250 cm
-1 

civarındaki dalga boylarında keskin pikler 

görülmüĢtür. Palm yağının kaynağına bağlı olarak değiĢmekle birlikte ağırlıklı olarak oleik 

asit ve palmitik asitten oluĢması dolayısıyla oleik asitin spektrasına benzer karakteristikler 

piklerin gözlenmesi beklenmektedir. Literatürde palmitik asitin karakteristik pikleri 

incelendiğinde oleik asit ile benzer pikler verdiği, palmitik asitin CH=CH bağı içermediği için 
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3000 cm
-1

‟de pik gözlenmediği, C-O gerilmesine ait pikin 1100 cm
-1 

dalga boyuna kaydığı 

görülmüĢtür (Chen vd, 2016). Tez çalıĢması kapsamında kullanılan oleik asitin FT-IR 

spektrası ve palmitik asitin literatürdeki spektraları ile birlikte değerlendirildiğinde tez 

kapsamında kullanılan palm yağının ağırlıklı olarak oleik asit ve palmitik asit karıĢımından 

oluĢtuğu düĢünülmektedir. Reaksiyon ortamında çapraz bağlanmıĢ kitosana ait spektra 

incelendiğinde 3285-3363 cm
-1

 bölgesindeki güçlü bant, molekül içi hidrojen bağlarının yanı 

sıra N-H ve O-H gerilme titreĢimlerine iĢaret etmektedir. YaklaĢık 2919 cm
-1

 ve 2863 cm
-1

 

civarındaki absorpsiyon pikleri alifatik CH2 gruplarına ait sırasıyla C-H simetrik ve asimetrik 

gerilme titreĢimleridir. 1657 cm
-1

‟deki bant kitosanun yapısında deasetillenmeden kalan N-

asetil gruplarındaki C=O gerilme titreĢimine karĢılık gelmektedir. YaklaĢık 1574 cm
-1

 'deki 

bant, -NH2 gruplarındaki N-H eğilme titreĢimine karĢılık gelmektedir. 1000-1150 cm
-1

 

arasında da sakkarit yapısı gerilmelerine ait pikler görülmektedir (Akgün vd, 2007). 

 

           

   ġekil 4.7: Saf palm yağı, kitosan ve PCO (10:1:0) numunesinin karĢılaĢtırmalı spektraları. 
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Basit koaservasyon ile hazırlanan palm yağı-kitosan mikrokapsüllerinin FT-IR spektrası 

(ġekil 4.7) incelendiğinde 3200-3400, 3000, 1700, 1650, 1200 ve 1000-1100 cm
-1 

görülen 

geniĢ/dar piklerin sırası ile O-H, CH=CH, C=O, NH2, C-O ve sakkarit yapısına ait pikler 

olduğu,  hem saf palm yağına hem de kitosana ait karakteristik piklerin mikrokapsülün 

spektrasında görüldüğü belirlenmiĢtir. Bu durum palm yağının kitosan ile kaplanabildiğini 

göstermiĢtir. 

            

ġekil 4.8: Saf oleik asit, PCO (0:1:1), PCO ( 0:2:1) ve PCO (0:1:2) numunelerin FT-IR 

spektraları. 

 

Basit koaservasyon ile hazırlanan oleik asit-kitosan mikrokapsüllerinin FT-IR spektrumları 

ġekil 4.8‟de gösterilmiĢtir. Farklı miktarda oleik asit/kitosan içeren mikrokapsüllerin 

spektrumlarının hem saf oleik asit hem de kitosana ait karakteristik pikleri sergilediği 

görülmektedir. Oleik asite ait 2900-2800, 1700 ve 1450 cm
-1

‟de CH2, C=O ve C-H piklerine 

ilave olarak 3400-3200, 1650 ve 1100-1000 cm
-1 

dalga sayılarında kitosan yapısına ait O-H, 

NH2 ve sakkarit bağlarının pikleri tespit edilmiĢtir. Bu durum oleik asitin kitosan ile 

kaplanabildiğini göstermiĢtir.  
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 ġekil 4.9: PCO (10:1:0), PCO (10:1:1), PCO (10:1:2) ve PCO (10:2:1) numunelerine ait FT-

IR spektraları 

 

Palm yağı-kitosan-oleik asit mikrokapsüllerine ait FT-IR spektrumları ġekil 4.9‟da 

gösterilmiĢtir. Farklı miktarlarda kitosan/oleik asit içeren bütün mikrokapsüller benzer dalga 

sayılarında pikler sergilemiĢtir. Hem kitosana ait hem de palm yağı-oleik asit karakteristik 

pikleri mikrokapsül spektrumlarında görülmekte olup, kaplamanın gerçekleĢtirilebildiğini 

göstermiĢtir. 
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                                         ġekil 4.10: PCCm‟e ait FT-IR spektrası. 

 

Kitosan ve karboksimetil selüloz (CCm) ile kompleks koaservasyon yöntemi kullanılarak 

hazırlanan palm yağı mikrokapsülü ile kitosan ile basit koaservasyon yöntemi kullanılarak 

hazırlanan palm yağı mikrokapsülünün karĢılaĢtırmalı spektrumları ġekil 4.10‟de verilmiĢtir. 

Mikrokapsüllerin benzer pikler sergiledikleri görülmüĢtür. Bu durum palm yağının basit 

koaservasyona benzer Ģekilde kompleks koaservasyon yöntemi ile de kaplanabildiğini 

göstermiĢtir. ġekil 4.11‟de verilen kitosan ve karboksimetil selülozün kimyasal Ģekillerinden 

görüldüğü gibi iki yapı birbirine benzemekte olup FT-IR analizlerinde benzer karakteristik 

pikler sergilemektedir. Ġki yapının spektrumları arasındaki baĢlıca farklılık kitosana ait 1650-

1550 cm
-1

‟de NH2 bağına ait pikin yerine karboksimetil selülozda 1600 cm
-1

‟de COO
-
 bağına 

ait pikin görülmesidir (He, 2015). Tez çalıĢması kapsamında kompleks koaservasyon için çok 

düĢük miktarda karboksimetil selüloz (P:C:Cm=10:1:0,2)  kullanılmıĢtır. Hem benzer 

karakteristik piklerin varlığı hem de az miktarda karboksimetil selüloz kullanılması nedeni ile 

PCCm‟e ait spektrada PCO (10:1:0)‟a göre farklılık gözlenemediği düĢünülmektedir. 
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                   ġekil 4.11: Kitosan ve karboksimetil selülozün kimyasal yapısı. 
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4.3. TGA Analiz Sonuçları 

            

                        ġekil 4.12: Palm yağı ve CHI TG eğrileri. 

             

                             ġekil 4.13: Oleik asit TG eğrisi. 

Palm yağı ve reaksiyon ortamındaki CHI‟a ait TG eğrisi ġekil 4.12 „de gösterilmiĢtir. Palm 

yağı 205°C‟ye kadar yüksek ısıl dayanım göstermiĢ olup, bu sıcaklığa kadar yalnızca %3‟lük 

bir ağırlık kaybı oluĢmuĢtur. 205°C‟de baĢlayan ve 420°C‟ye kadar devam eden bozunmada 

%86 ağırlık kaybı ve 500°C‟de toplam %98 ağırlık kaybı meydana gelmiĢtir. Palm yağı 

yapısındaki selülozik ve hemiselülozik içeriklerin bozunması sonucu 200-420°C arasında 

hızlı bir ağırlık kaybı görülmektedir (Babinszki vd 2021). 
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Çapraz bağlı CHI‟nın 100°C‟ye kadar olan ağırlık kaybı %14 olup, bu ağırlık kaybı serbest 

suyun uzaklaĢmasından kaynaklanmaktadır. 100-200°C arasında %4‟lük bir ağırlık kaybı 

meydana gelmiĢtir.  Isıl bozunma baĢlangıç sıcaklığı 175°C olarak belirlenmiĢ olup TG 

analizini gerçekleĢtirdiğimiz ölçüm sıcaklığı üst sınırı olan 550°C‟ye kadar devam eden 

ağırlık kaybı (%94) polimerin dekompozisyonu sonucu oluĢmuĢtur. Bozunma davranıĢı 

literatür ile uyumludur (Xing, 2020).  

Oleik asit tek basamaklı ısıl bozunma göstermekte olup (ġekil 4.13), 150°C‟de baĢlayan 

370°C‟ye kadar süren Ģiddetli ağırlık kaybı görülmektedir. Bu sıcaklık aralığında %90 

oranında ağırlık kaybı meydana gelmiĢ olup, 550°C‟de %1 kalıntı oluĢmuĢtur. Elde edilen TG 

eğrisi ve oleik asidin ısıl davranıĢı literatür ile uyumlu olduğu görülmüĢtür (Niu vd 2017) 

(Peters vd 2022). 

 

              

                   ġekil 4.14: Oleik asit-CHI mikrokapsüllerin TG eğrileri. 

ġekil 4.14‟de görülen TG eğrilerinden kitosan miktarının artıĢının ısıl bozunma davranıĢı 

üzerine etkisi olmadığı görülmektedir. PCO (0:1:1) mikrokapsüllerinin 160°C‟de baĢlayan ısıl 

bozunması 330°C‟ye kadar devam ederek, %80‟lik bir ağırlık kaybı meydana gelmiĢtir. PCO 

(0:2:1) mikrokapsüllerinde de benzer Ģekilde 160-330°C arasında hızlı bir ağırlık düĢüĢü 

meydana gelerek %75 bir ağırlık kaybı oluĢmuĢtur. ġekil 4.12‟de 200-400°C arasında CHI 

için, oleik asite göre daha düĢük miktarda bir ağırlık kaybı meydana geldiği ve düĢüĢün 
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sıcaklık aralığında daha yavaĢ bir Ģekilde oluĢtuğu görülmektedir. Bu nedenle 200-400°C 

aralığında daha fazla miktarda CHI içeren PCO (0:2:1) mikrokkapsüllerinde PCO (0:1:1)‟e 

göre bir miktar daha az ağırlık kaybı (%75-80) gerçekleĢtiği düĢünülmektedir. Oleik asit 

miktarının fazla olduğu PCO (0:1:2) mikrokapülünün TG eğrisinde serbest suyun uzaklaĢması 

sonucu 20-120°C aralığında %14 ağırlık kaybının meydana geldiği, 140°C‟de baĢlayan ağırlık 

kaybının 550°C‟de %100‟e ulaĢtığı görülmektedir. Daha fazla miktarda oleik asit ile 

hazırlanan mikrokapsüllerdeki bu yüksek miktarda ve hızlı bir Ģeklide gerçekleĢen ağırlık 

kaybının oleik asitin CHI‟a göre daha düĢük ısıl kararlılığa sahip olması ve PCO (0:1:1) ve 

(0:2:1)‟e göre daha fazla oleik asit içermesinden kaynaklandığı düĢünülmektedir.   

 

 

                 

              ġekil 4.15: Palm yağı-Oleik asit-CHI mikrokapsüllerinin TG eğrileri. 

 

ġekil 4.15‟te gösterilen TG eğrileri karĢılaĢtırmalı olarak incelendiğinde oleik asit içeren 

mikrkapsüllerin daha düĢük ısıl kararlılık sergiledikleri görülmektedir. PCO (10:1:0) 

mikrokapsülünün 220°C‟de baĢlayan ağırlık kaybının 370°C‟ye kadar devam ettiği ve 

yaklaĢık %66 ağırlık kaybının meydana geldiği görülmektedir. 400°C‟de baĢlayan ikinci hızlı 

ağırlık kaybı adımının ölçüm sıcaklığı üst sınır olan 550°C‟ye kadar devam ettiği ve bu 

sıcaklıkta ağırlık kaybının %87 olduğu tespit edilmiĢtir. EĢit miktarda palm yağı ve CHI 

içeren PCO (10:1:1) ve (10:1:2) mikrokapsüllerinin TG eğrileri karĢılaĢtırıldığında benzer 

davranıĢ sergiledikleri görülmektedir. Bu mikrokapsüllerin ısıl bozunma baĢlangıç ve bitiĢ 
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sıcaklıkları çok yakın olmakla birlikte 350°C‟deki ağırlık kaybının PCO (10:1:2)‟de daha 

yüksek olduğu görülmektedir. Daha düĢük ısıl karaklılığa sahip olan oleik asidin miktarının 

daha fazla olması nedeniyle bu sonucun oluĢtuğu düĢünülmektedir. 550°C yakınlarında oleik 

asidin fazla olduğu mikrokapsülün ağırlık kaybının daha yüksek olması da bu sonucu 

doğrulamaktadır. CHI miktarı fazla olan PCO (10:2:1) mikrokapsülleri diğer iki mikrokapsüle 

benzer ısıl bozunma baĢlangıç-bitiĢ sıcaklıklarına sahip olmakla birlikte ağırlık kaybı 

miktarları büyük farklılık sergilemektedir. EĢit miktarda palm yağı ve oleik asit içeren PCO 

(10:1:1) ve (10:2:1) karĢılaĢtırıldığında 200°C‟ye kadar olan ağırlık kaybının PCO (10:2:1) 

mikrokapsülünde daha yüksek, 360°C‟ye kadar gerçekleĢen toplam ağırlık kaybının ise PCO 

(10:1:1) mikrokapsülünde daha yüksek olduğu görülmektedir. ġekil 4.12‟de CHI-Palm yağı 

karĢılaĢtırmalı TG eğrisinden de görüleceği gibi 350°C‟den sonra CHI yapısındaki ağırlık 

kaybı palm yağına göre daha düĢük meydana gelmiĢtir. Aynı zamanda oleik asitte bu sıcaklık 

yakınında tamamen bozunmaktadır. Bu nedenlerle CHI içeriğinin fazla olması nedeniyle daha 

fazla nem içermesi sonucu düĢük sıcaklıklarda daha yüksek ağırlık kaybının meydana geldiği 

ancak PCO (10:2:1) mikarokapsülünün 360°C sıcaklıkta %74 ağırlık kaybına sahip olmasına 

karĢılık PCO (10:1:1) mikrokapsülün %82‟lik ağırlık kaybına uğradığı düĢünülmektedir.  
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      ġekil 4.16: PCCm ve PCO (10:1:0) mikrokapsüllerinin karĢılaĢtırmalı TG eğrileri. 

 

ġekil 4.16‟da basit koaservasyon (PCO (10:1:0)) ve kompleks koaservasyon (PCO (10:1:0,2)) 

ile hazırlanmıĢ mikrokapsüllerin karĢılaĢtırmalı TG eğrileri gösterilmiĢtir. PCCm 

mikrokapsüllerinin 100°C‟ye kadar olan ağırlık kaybı %6, PCO (10:1:0) mikrokaspülünün ise 

%3 olarak ölçülmüĢtür. Her iki mükrokapsül için de ısıl bozunmanın baĢladığı yaklaĢık 200°C 

ile 360°C arasında meydana gelen ağırlık kayıpları birbirine eĢ meydana gelmiĢ olup, 

365°C‟deki ağırlık kayıpları sırası ile %70 ve 65‟tir. PCCm mikrokapsüllerine ön ısıtma 

yapılarak uzaklaĢtırılacak su içeriği sonrası her iki mikrokasülünde aynı ısıl bozunma 

davranıĢı sergilemesi beklenmektedir.    

Tüm TG analiz sonuçları incelendiğinde ağırlık kayıplarının palm yağı, oleik asit ve CHI‟nın 

ısıl bozunma davranıĢları ile uyumlu olduğu görülmüĢ olup, mikrokaspsülasyonun baĢarılı bir 

Ģekilde gerçekleĢtiğini göstermiĢtir. 
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4.4. DSC Analiz Sonuçları 

Saf palm yağı, oleik asit, hazırlanan mikrokapsüller ve mikrokapsülayon ortamında çapraz 

bağlanmıĢ kitosanın (-50/-20) – (80)°C sıcaklık aralığındaki ısıl davranıĢları incelenmiĢ, DSC 

eğrileri ġekil 4.17-4.25‟de ısıl özelikleri ise Tablo 4.2‟de verilmiĢtir.  

 

 

     ġekil 4.17: a-Saf palm yağı DSC erime eğrisi b- Saf palm yağı erime-katılaĢma eğrisi. 

 

Tez çalıĢması için kullanılan saf Palm yağının DSC erime eğrisinde (ġekil 4.17) beĢ belirgin 

erime noktası sıcaklığı tespit edilmiĢtir. Sırası -18; 2,5; 8,7; 22 ve 31,5°C de pikler görülmüĢ 

olup, 2,5°C sıcaklıkta en Ģiddetli pik görülmektedir. Saf Palm Yağı, baĢlıca palmitik, oleik, 

stearik ve lineoik asitlerin karıĢımdan oluĢmakla birlikte, palm yağındaki yağ asidi 

kompozisyonu palm türüne, yetiĢme koĢullarına ve iĢlenme prosesine bağlı olarak değiĢiklik 

göstermektedir. Genel olarak palm yağı kompozisyonu ve içerdiği baĢlıca yağ asitlerinin 

özellikleri Tablo 4.1‟de verilmiĢtir (Koushki vd 2015).  Tez çalıĢmasında kullanılan palm 

yağının erime eğrisinde görülen sıcaklıkların palm yağını oluĢturan yağ asitlerinin erime 

sıcaklıklarından farklı değerler olduğu görülmektedir. Cedeno vd (2001) tarafından 

gerçekleĢtirilen çalıĢmada; yağ asitlerinin ikili-üçlü karıĢımlarının erime sıcaklık ve 

entalpilerinin, saf hallerine göre daha düĢük değerlere kaydığı rapor edilmiĢtir. Ayrıca aynı 

çalıĢmada palmitik, oleik ve stearik asit karıĢımlarında yağ asidi türünün miktarına bağlı 

olarak DSC eğrisinde görülen erime piki Ģiddeti ve alanı değerlerinin de değiĢtiği rapor 
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edilmiĢtir. Tez çalıĢmamız kapsamında gerçekleĢtirilen DSC analizinden elde edilen eğriden, 

kullanılan palm yağının kompozisyonunu ağırlıklı olarak oleik asitin oluĢturduğu söylenebilir.  

Palm yağının katılaĢma eğrisi (ġekil 4.17-b) incelendiğinde erime eğrisinde görülen çoklu 

endotermik pik yapısının aksine 1 ve 9,5°C‟de katılaĢmayı temsil eden iki ekzotermik pik 

görülmektedir. ÇalıĢmamızdaki sonuca benzer Ģekilde literatürde de çoklu ve omuzlu erime 

pikleri sergileyen palm yağının sadece iki katılaĢma piki gösterdiği ve bu piklerden daha 

yüksek sıcaklıkta olan pikin yüksek erime sıcaklığına sahip triaçilgliserol içeriğinden, daha 

düĢük sıcaklıktaki pikin de düĢük erime sıcaklığına sahip triaçilgliserollerden kaynaklandığı 

rapor edilmiĢtir (Zaliha vd. 2004, Tarabukina vd. 2009). Palm yağına ait toplam erime 

entalpisinin (∆He) 21,68 J/g olduğu bulunmuĢtur.      

 

                   Tablo 4.1: Palm yağı bileĢenleri ve yağ asitlerinin erime sıcaklıkları.  

Yağ asidi  

(C:Çift bağ sayıları) 

Palm oildeki 

miktarı (%) 

Erime Sıcaklığı 

(Tm) (°C) 

Palmitik asit (16:0) 38-42 63-64 

Oleik asit (18:1) 40-44 13-14 

Linoleik asit (18:2) 10-13 -5 

Stearik asit (18:0) 4-5 69-70 

Miristik asit (14:0) 0,9-1,4 54-55 

 

 

               

                       ġekil 4.18: Saf oleik asit DSC erime-katılaĢma eğrisi. 
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                         ġekil 4.19: Çapraz bağlı kitosana ait DSC eğrisi. 

 

Saf oleik asitin DSC eğrisi ġekil 4.18‟de verilmiĢtir. OA‟in 9-16°C arasında erime sıcaklığına 

sahip olduğu bilinmektedir (Inoue vd 2004, Beyhan vd 2013, Garcia vd 2013). Tez 

kapsamında gerçekleĢtirilen analizde (-20)-14°C sıcaklık aralığında erimenin gerçekleĢtiği ve 

erime sıcaklığının 5,2°C olduğu ve katılaĢmanın ise (-35)-(-5)°C arasında gerçekleĢtiği ve 

katılaĢma sıcaklığının -11°C olduğu görülmektedir. Saf oleik asit ∆He değerinin 96,1 J/g 

olduğu bulunmuĢtur.      

Mikrokapsülasyon reaksiyon ortamında, bir yağ asidi olmadan sadece kitosan varlığında 

gerçekleĢtirilen reaksiyondan elde edilen ürünün DSC erime eğrisi ġekil 4.19‟da sunulmuĢtur. 

YaklaĢık 50°C üzerindeki sıcaklıkta erimenin baĢladığı ve ölçüm sıcaklık aralığı olan 80°C‟ye 

kadar erimenin devam ettiği erime sıcaklığının yaklaĢık 65°C, katılaĢma sıcaklığının ise 79°C 

olduğu görülmüĢtür. Kulkarni vd (2006) hazırladıkları glutaraldehit ile çapraz bağlanmıĢ 

filmin DSC analizi sonucu erime sıcaklığının 68,7°C olduğunu rapor etmiĢlerdir. Bir baĢka 

çalıĢmada glutaraldehit ile çapraz bağlı CHI mükrokürelerin kontrollü ilaç salınım 

özelliklerini inceledikleri çalıĢamada mikrokapsülün erime sıcaklığı 123°C olarak 

bildirilmiĢtir (Nayak vd. 2009). Literatürde görülmekte olan farklı erime sıcaklıkları ile 

birlikte tez çalıĢmamızda 65°C civarında görülen geniĢ endotermik pikin erimeye ait olduğu 

düĢünülmektedir.  

 

-20 0 20 40 60 80

CHI ortam

katılaşma  

 

erime 

Is
ı 

ak
ış

ı 
(e

n
d
o
)

Sıcaklık (
o
C)



76 
 

 

 

 

           ġekil 4.20: Saf palm yağı ve kitosan-palm yağı mikrokapsülüne ait DSC eğrileri. 

                  (sol: erime; sağ: katılaĢma) 

 

Basit koaservasyon ile hazırlanan palm yağı-kitosan mikrokapsüllerinin DSC erime eğrileri 

incelendiğinde, mikrokapsülün 3 ve 57°C‟lerde belirgin, 20°C‟de civarında geniĢ erime piki 

sergilediği görülmektedir. KatılaĢma eğrilerinde ise saf palm yağının 1 ve 10°C‟de katılaĢma 

gösterdiği, mikrokapsülün ise sadece 1°C‟de pik verdiği görülmüĢtür. ∆He ve ∆Hk değerlerin 

de 5,5 ve 5,31 J/g olduğu bulunmuĢtur. CHI ile kaplama sonucu ısıl enerji değerinin düĢtüğü 

görülmüĢtür. Kapsülasyon ile çekirdeğin hem erime/katılaĢma sıcaklıklarında hem de entalpi 

değerlerinde değiĢim meydana geldiği literatürde yer alan çalıĢmalarda da rapor edilmiĢtir 

(Ma vd 2021). 

 

 

                    
 

                   ġekil 4.21: Oleik asit-Kitosan mikrokapsüllerine ait DSC erime eğrileri. 
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Basit koaservasyon ile hazırlanan oleik asit-kitosan mikrokapsüllerinin hazırlanmasında 

kullanılan kitosan-oleik asit miktarının değiĢimine bağlı olarak 20 ve 40°C aralığında geniĢ 

erime pikleri sergiledikleri görülmüĢtür.  PCO (0:1:1) ve PCO (0:2:1) örneklerinin birbirlerine 

yakın sıcaklıklarda erime davranıĢı sergiledikleri, kitosanın daha fazla kullanıldığı PCO 

(0:2:1) örneğinde daha az miktarda oleik asit mikrokapsülasyonu sonucu daha düĢük miktarda 

enerji harcanması ile erime entalpisinin daha düĢük olduğu düĢünülmektedir (Tablo 4.2).    

 

                

           ġekil 4.22: Oleik asit-Kitosan mikrokapsüllerine ait DSC katılaĢma eğrileri. 

Oleik asit-kitosan mikrokapsüllerinin katılaĢma eğrileri incelendiğinde mikrokapsüllerin 

erime sonrası tekrar soğutulduğunda -40°C‟lere kadar kristallenmeye ait bir pik oluĢmadığı 

görülmektedir. Saf oleik asdin (-35)-(-5)°C sıcaklık aralığında katılaĢtığı düĢünüldüğünde 

mikrokapsüllerin ölçüm sıcaklık aralığından daha düĢük sıcaklıkta katılaĢma gerçekleĢmesi 

sonucu ekzotermik bir pikin oluĢmadığı düĢünülmektedir. Çekirdek-kapsül miktarının 

değiĢimi ile hem erime/katılaĢma sıcaklıklarında hem de entalpi değerlerinde değiĢim 

meydana geldiği literatürde yer alan çalıĢmalarda da rapor edilmiĢtir (Ma vd 2021). 
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      ġekil 4.23: Palm yağı-Oleik asit-Kitosan mikrokapsüllere ait DSC erime eğrileri. 

 

Palm yağı-kitosan mikrokapsüllerine oleik asit ilavesi ile erime sıcaklıklarında büyük bir 

değiĢim olmadığı (0-5°C) ancak entalpi değerlerini gösteren pik Ģiddetlerinin çok düĢtüğü 

görülmüĢtür. Benzer eğilim katılaĢma eğrilerinde de görülmüĢtür. Kitosan miktarı artıkca 

kabuk kalınlığı artıĢı ile palm yağı/oleik asit miktarının daha düĢük kalması ve faz değiĢimi 

esnasında daha az enerji adsorplama/yayılması sonucu endo-ve ekzo termik piklerin 

Ģiddetinde düĢüĢ olduğu düĢünülmektedir.   

 

                   

  ġekil 4.24: Palm yağı-Oleik asit-Kitosan mikrokapsüllere ait DSC kristallenme eğrileri. 
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                           ġekil 4.25: PCCm mikrokapsüllerinin DSC eğrileri. 

 

Genç ve Aksoy tarafından (2016) yapılan, çekirdek malzemesi olan eikosan‟nın CHI ve 

nanokil ile kompleks koaservasyon metodu kullanılarak kapsüle edildiği ve özelliklerinin 

belirlendiği çalıĢmada mikrokapsüllerin 60°C‟ye kadar gerçekleĢtirilen DSC analizlerinde 

erime ve katılaĢma eğrilerinin tek endo- ve ekzo-termik pik sergiledikleri belirtilmiĢtir. 

Benzer Ģekilde Cengiz vd (2018) çalıĢmalarında 60°C‟ye kadar gerçekleĢtirdikleri DSC 

analizlerinde birer tane end- ve ekzo-termik pik gözlendiği rapor edilmiĢtir. Tez çalıĢması 

kapsamında kompleks koaservasyon ile elde edilen mikrokapsüllerin 2 ve 56°C‟de erime 

sıcaklığı gösterdikleri, 0,5°C civarında da katılaĢma sıcaklığı sergiledikleri görülmüĢtür. ∆He   

∆Hk    değerlerinin de yaklaĢık 2 ve 4 J/g olarak bulunmuĢtur.     
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                            Tablo 4.2: Mikrokapsüllerin ısıl özellikleri. 

Deney Kodları Te    (°C) ∆He    

(J/g) 

Tk    (°C) ∆Hk  (J/g) 

Saf Palm yağı  -18; 2,5; 8,7; 22;31,5 21,68 1 ;   9,5 

(Aralık:(-18) – 13) 

25,14 

Saf Oleik asit 5,2 

(Aralık:(-20) – 14) 

96,10 -11 

(Aralık:(-35) – (-5)) 

93,80 

CHI Ortam 65 

(Aralık: 50-80) 

4,2 79 2,60 

PCO (0:1:1) 12  ;  16,5  

(Aralık: 7-20) 

0,70 76 

(Aralık:70-78) 

0,21 

PCO (0:2:1) 20 

(Aralık: 3-26) 

0,37 76 

(Aralık:70-78) 

0,23 

PCO (0:1:2) 35 

(Aralık: 3-60) 

0,58 76 

(Aralık:70-78) 

0,20 

PCO (10:1:0) 3 ; 21 ; 57 5,5 1   

(Aralık: 9-16) 

5,31 

PCO (10:1:1) 2,5  ;  8  ;  57 

(Aralık: (-6) -12) 

0,18-0,70 1 ; 76 

(Aralık:(-16) – 6) 

0,39-0,20 

PCO (10:1:2) 1,5  ;  7   

(Aralık: (-7) - 11) 

0,25 1 ;76 

(Aralık:(-14) – 10) 

0,40-0,21 

PCO (10:2:1) 2,5  ;  57 

(Aralık: (-7)- 5) 

0,67-1,64 1;  76 

(Aralık:(-21) – 4) 

  (Aralık: 4 – 15) 

1,08-0,20 

PCCm(10:1:0,2) 2  ;  56 

(Aralık: (-18)- 7) 

1,95-2,17 0,5  ;  7 

(Aralık: (-34)- 13 

4,23 
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5. TARTIġMA 

Bu tez çalıĢması kapsamında palm yağı ve oleik asitin; CHI ile basit koaservasyon ve CHI-

CMC ile kompleks koaservasyonu yöntemi ile mikrokapsülasyonu gerçekleĢtirilmiĢ, elde 

edilen mikrokapsüllerin FT-IR, TGA ve DSC analizleri gerçekleĢtirilerek ısıl davranıĢlarının 

FDM kullanımları için uygun olup olmayacağı belirlenmeye çalıĢımıĢtır. Mikrokaspüllerin 

sentezi aĢamasında emülsiyon hazırlanmasında su içinde yağ dağılımının gözlenebilmesi çin 

optik mikroskop ile görüntüleme yapılmıĢtır.  

Optik mikroskop görüntüleri incelendiğinde su içinde dağılan yağ fazını oluĢturan palm yağı 

ve oleik asitin küresel damlacıklar oluĢturarak dağıldığı, yağ miktarı arttıkça damlacık 

boyutlarının küçüldüğü belirlenmiĢtir. Emülsiyon ortamında damlacıkların homojen bir boyut 

dağılımı sergilemedikleri görülmüĢtür. Bununla birlikte CHI ilavesi ile baĢlayan koaservasyon 

sürecinde daha dar bir damlacık boyut dağılımı oluĢtuğu gözlenmiĢtir.   

Basit koaservasyon ile hazırlanan palm yağı-kitosan mikrokapsüllerinin spektrasında 3200-

3400, 3000, 1700, 1650, 1200 ve 1000-1100 cm
-1 

dalga sayılarında görülen geniĢ/dar piklerin 

sırası ile O-H, CH=CH, C=O, NH2, C-O ve sakkarit yapısına ait pikler olduğu, hem saf palm 

yağına hem de kitosana ait karakteristik pikler görülmüĢ olup, kapsülasyonun baĢarılı bir 

Ģeklide gerçekleĢtiği belirlenmiĢtir (Chen vd, 2016) (Akgün vd, 2007). Benzer Ģekilde 

hazırlanan oleik asit-kitosan mikrokapsüllerinin FT-IR spektrumlarında oleik asite ait 2900-

2800, 1700 ve 1450 cm
-1

‟de CH2, C=O ve C-H piklerine ilave olarak 3400-3200, 1650 ve 

1100-1000 cm
-1 

dalga sayılarında kitosan yapısına ait O-H, NH2 ve sakkarit bağlarının pikleri 

tespit edilmiĢtir (Neto vd 2018; Akgün vd, 2007). Palm yağı-kitosan-oleik asit 

mikrokapsüllerine ait FT-IR spektrumları incelendiğinde farklı miktarlarda kitosan/oleik asit 

içeren bütün mikrokapsüllerin benzer dalga sayılarında pikler gösterdiği ve hem kitosana ait 

hem de palm yağı-oleik asite ait karakteristik pikler mikrokapsül spektrumlarında 

görülmüĢtür. Kitosan ve karboksimetil selüloz (CCm) ile kompleks koaservasyon yöntemi 

kullanılarak hazırlanan palm yağı mikrokapsülü basit koaservasyon mikrokapsülleri ile benzer 

FT-IR spektrası sergilemiĢtir. CCm‟ün CHI ile benzer yapısı ve az miktarda kulanılması 

nedeniyle pik farklılıkları gözlenmemiĢtir.  
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Mikrokapsüller oluĢtukları çekirdek ve kabuk malzemesinin ısıl davranıĢlarına bağlı olarak 

ısıl özellikler sergilerler (Huo vd, 2018). Mert vd tarafından (2019) yapılan çalıĢmada 

sentezlenen mikrokapsüle yapının, hem kabuk hem de çekirdek malzemesinden daha düĢük 

sıcaklıkta fakat her iki yapının ısıl bozunma adımlarını içerecek Ģekilde ısıl bozunmaya 

uğradığı rapor edilmiĢtir.  Shahabudin vd tarafından (2015) gerçekleĢtirilen bir çalıĢmada ise 

mikrokapsüle yapının 300°C‟ye kadar çekirdek ve kabuk yapısının arasında bir ısıl bozunma 

gösterdiği, 300°C‟nin üstünde ise mikrokapsüle yapınındaha düĢük ısıl dayanımı sergilediği 

görülmektedir. Tez çalıĢması kapsamında sentezlenen mikrokapsüle yapıların TG analizleri 

incelendiğinde elde edilen mikrokapsüllerin sıcaklık-ağırlık kaybı değiĢimlerinin, çekirdek 

malzemesi olan palm yağı ve oleik asit ile kabuk malzemesi olan çapraz bağlı CHI‟ın ısıl 

davranıĢlarına benzer Ģekilde meydana geldiği tespit edilmiĢtir. Kompleks koaservasyonla 

hazırlanan PCCm mikrokapsüllerinin de ısıl bozunmalarının palm yağı ve CHI yapılarının 

bozunmasına benzer Ģekilde gerçekleĢtiği görülmüĢtür. Literatür sonuçları ile 

karĢılaĢtırıldığında hem kompleks hem de basit koaservasyon ile plam yağı ve palm yağı-

oleik asit karĢımının baĢarılı bir Ģekilde kapsüle edilebildikleri sonucuna ulaĢılmıĢtır. 

Mikrokapsül sentezinde kullanılan palm yağı, oleik asit ve sadece kitosan ile gerçekleĢtirilen 

reaksiyon ürününün (CHI ortam) DSC analizleri gerçekleĢtirilerek ısıl özellikleri 

belirlenmiĢtir. Saf palm yağı, baĢlıca palmitik, oleik, stearik ve lineoik asitlerin karıĢımdan 

oluĢmakla birlikte, palm yağındaki yağ asidi kompozisyonu palm türüne, yetiĢme koĢullarına 

ve iĢlenme prosesine bağlı olarak değiĢiklik göstermekte, bu nedenle de palm yağının elde 

edildiği palm türüne bağlı olarak ısıl özellikler değiĢkenlik göstermektedir (Koushki vd 2015).  

Basit koaservasyon yöntemi ile hazırlanan palm yağı-kitosan mikrokapsülünün erime ve 

katılaĢma DSC eğrileri incelendiğinde bazı endo ve ekzo-termik piklerin yok olduğu ancak 

palm yağının yüksek Ģiddetli pikinin mikrokapsül DSC eğrilerinde de var olduğu 

görülmektedir. Saf palm yağının toplam erime entalpisi (∆He) 21,68 J/g, PCO (10:1:0)‟ın 5,5 

J/g olduğu görülmektedir. FDM‟lerinin kapsülasyon sonrası kabuk malzemesinin yapısına ve 

mikrokapsül içerisinde hapsedilen çekirdek miktarına (kapsülasyon derecesi) bağlı olarak 

entalpi değerlerinin değiĢtiği bilinmekte olup, tez çalıĢmamız kapsamında Ģiddetli bir düĢüĢ 

(%75) görülmüĢtür (Huo, 2018). Benzer Ģekilde katılaĢma davranıĢında %80‟lik bir entalpi 

düĢüĢü meydana gelerek mikrokapsülün ∆Hk değeri 5,31 J/g bulunmuĢtur. Bu durumun 

kabuk-çekirdek kompozit yapısındaki çekirdek miktarının az olmasından kaynaklandığı 

düĢünülmektedir.  
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Oleik asit çekirdek malzemesi ile hazırlanan mikrokapsüllerin ∆He ve ∆Hk değerleri saf oleik 

asidinkinden çok düĢük olarak ölçülmüĢtür. ġöyle ki PCO (0:1:1) ve (0:2:1) 

mikrokapsüllerinde erime entalpileri 0,70 ve 0,37 J/g olarak, katılaĢma entalpileri ise 0,21-

0,23 J/g olarak ölçülmüĢtür. Saf oleik asidin ∆He ve ∆Hk değerleri sırası ile 96,1 ve 93,8 J/g 

olarak ölçülmüĢtür. Palm yapına göre oldukça düĢük değerler elde edilmesindeki baĢlıca 

sebebin kullanılan CHI:oleik asit oranının palm yağı içeren mikrokapsüllerin 1/10„u kadar 

olmasından kaynaklandığı düĢünülmektedir.  KatılaĢma eğrileri incelendiğinde oleik asitin tez 

çalıĢması kapsamında uygunan DSC sıcaklık ölçüm aralığında (alt sınır -20°C) 

belirlenemediği görülmüĢtür. Saf oleik asdin (-35)-(-5)°C sıcaklık aralığında katılaĢtığı 

düĢünüldüğünde mikrokapsüllerin ölçüm sıcaklık aralığından daha düĢük sıcaklıkta katılaĢma 

gerçekleĢmesi sonucu ekzotermik bir pikin oluĢmadığı düĢünülmektedir. 

Palm yağı-oleik asit-kitosan ile hazırlanan mikrokapsüllerde oleik asidin miktarının artması 

ile erime piklerinin geniĢliğinin arttığı Ģiddetinin ise çok düĢtüğü görülmektedir. Palm yağı-

oleik asit miktarı aynı olan mikrokapsüllerde kitosan miktarının artması ile hem erime hem de 

katılaĢma entalpilerinin bir miktar azaldığı görülmektedir. 

Kompleks koaservasyon ile hazırlanan PCCm mikrokapsülünün 2°C civarında erime sıcaklığı 

sergilediği, erime entalpisinin 1,95 J/g olduğu, 0,5°C‟de katılaĢmanın gerçekleĢtiği ve entalpi 

değerinin 4,23 J/g olduğu görülmüĢtür. PCO (10:1:0) ile karĢılaĢtırıldığında yaklaĢık 

sıcaklıklarda erime ve katılaĢman meydana gelirken entalpi değerlerinin de düĢtüğü 

görülmektedir. 

FDM olarak kullanılacak çekirdek yapısının ısı depolama kapasitesinin yüksek olabilmesi için 

erime gizli ısı değerinin yüksek olması istenmektedir. Tez çalıĢması kapsamında çekirdek 

malzemesi olarak palm yağının seçilmesindeki baĢlıca sebep literatür taramalarında palm yağı 

yapısında %35-50 oranında yüksek erime entalpisi değerine sahip palmitik asitin (208 J/g) 

bulunduğu bilgisinin edinilmesidir (Koushki vd 2015; Kant vd 2016). Palm yağının diğer bir 

yüksek miktarda içerdiği bileĢeni ise oleik asit olup (%40-45) erime entalpisi literatürde 75-

100 J/g olarak rapor edilmiĢtir (Koushki vd 2015).  ÇalıĢmamız kapsamında gerçekleĢtirilen 

DSC analizlerinde temin edilen palm yağının entalpi değerlerinin literatüre göre çok düĢük 

kaldığı görülmüĢtür. Kapsülasyonun baĢarılı bir Ģekilde geçekleĢtirilmesine rağmen elde 

edilen mikrokapsüllerin ısıl özeliklerinin FDM olarak kullanım için uygun olmadığı 

belirlenmiĢtir. Tez çalıĢması kapsmındaki en önemli çıktılarından biri FDM malzemeleri 

hakkında detaylı bir bilgi birikimi oluĢması olarak görülmekle birlikte diğer önemli bir çıktı 
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ise basit ve kompleks koaservasyon yönteminin tecrübe edilerek yöntemin uygulaması 

üzerine etki eden parametrelerin irdenelerek öğrenilmesi olmuĢtur.   
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6. SONUÇ VE ÖNERĠLER 

Palm yağı-Kitosan ve Palm yağı-Oleik asit-Kitosan mikrokapsülleri basit koaservasyon 

yöntemi ile baĢarılı bir Ģekilde sentezlenebildiği FT-IR ve TGA analizlerinden görülmüĢtür. 

Palm yağı-Kitosan-Karboksimetil selüloz ile kompleks koaservasyon yöntemi ile 

mikrokapsüller baĢarılı bir Ģekilde sentezlenebilmiĢtir. Sentezlenen mikrokapsüller arasında 

Palm yağı-kitosan (PCO (10:1:0)) mikrokapsüllerinin en yüksek ısıl depolama değerlerine 

sahip olduğu görülmüĢtür. FDM olarak kullanım için sentezlenen mikrokapsüllerin yeterli ısıl 

depolama özelliğine sahip olmadığı gözlenmekle birlikte tez açlıĢması kapsamında 

gerçekleĢtirilen literatür araĢtırması ve deneysel çalıĢmalar yeni çalıĢmalar için bilgi birikimi 

oluĢmasına katkı sağlamıĢtır. Bu bağlamda, palm yağının daha yüksek erime sıcaklığı ve ısıl 

depolama enerjisine sahip stearik asit ve palmitik asit gibi yağ asitleri ile karıĢımlarının 

hazırlanarak ısıl özelliklerinin belirlenmesi, FDM uygulaması için uygun ısıl özelliklerin elde 

edilmesi durumunda bu karıĢımların farklı metotlarla kapsülasyonlarının gerçekleĢtirilmesi 

gelecek çalıĢma planı olarak düĢünülmektedir. 
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