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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

iPLIK BOYAMA SURECINDE MiKROKAPSUL APLIKASYON PROSESLERI
GELISTIRME UZERINE BiR ARASTIRMA

Saadet MIHCI

Siilleyman Demirel Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Tekstil Mithendisligi Anabilim Dali

Danisman: Dog. Dr. Sennur ALAY AKSOY

Bu tez c¢alismasinda, iplik boyama asamasinda mikrokapsiil aplikasyonu ile
standart bir triko ipligin boyama prosesi sonunda miisterilerin beklentilerini
karsilayabilecek nitelikte katma degerli bir iplige dontstiriillmesi amag¢lanmistir.
Proje kapsaminda, ipliklere katma deger olarak gizli 1s1 enerjisi depolama/yayma
ve termokromik oOzellik kazandirilmasina odaklanilmistir. Bu kapsamda, faz
degisim malzemesi (FDM) ve lg¢ bilesenli termokromik sistemlerin (TSlerin)
emiilsiyon polimerizasyonu yontemi ile mikrokapsiilasyonu ve elde edilen
mikrokapsiillerin bobin boyama prosesi sirasinda veya sonrasinda % 100 pamuk
ve % 100 polyester ipliklere cektirme yontemi ile aplikasyonu icin uygun proses
kosullarinin belirlenmesi hedeflenmistir. Calismada, ¢ektirme metodu ile
aplikasyon icin uygun poli(metil metakrilat-ko-glisidil metakrilat) duvarh
mikrokapstl lretimi gerceklestirilmistir. Mikrokapsiillerin duvar yapisini
olusturan kopolimer yapisinda mevcut glisidil metakrilat monomerinin varliginin
duvar yapiya epoksi fonksiyonel grup kazandirmasi ve bu grup ile kapstl duvari ile
lif molekiilleri arasinda molekiiller arasi ¢ekim kuvveti olusturulmasi o6n
gorilmiistiir. Mikrokapsil aplikasyonu oncesi ipliklere katyonizasyon islemi
uygulanarak boya banyosunda, sulu ortamda zayif negatif ytikle yiiklii mikrokapsiil
duvarinin lif tizerine cekilmesini saglayacak pozitif yiikli lif ylzeylerinin eldesi
hedeflenmistir. Calisma kapsaminda, ¢ektirme metodu ile iplik boyama (bobin ve
cile) siirecinde banyo aplikasyon kosullar1 ve mikrokapsiil konsantrasyonun iplige
aplike edilen mikrokapsiil varhigi ve dagilimina etkisi de degerlendirilmistir.

Uretilen FDM ve TS mikrokapsiillerin morfoloji, kimyasal ve termal o6zellikleri
sirasiyla Taramal Elektron Mikroskobu (SEM), Fourier Doniistimlii Kizilotesi (FT-
IR) Spektroskopisi, Difransiyel Taramali Kalorimetre (DSC) ve Termogravimetrik
Analiz (TGA) ile gerceklestirilmistir. Calismada ideal kiiresel morfolojide, ortalama
parcacik boyutlari nanometre (200-400 nm) seviyelerinde kapsiillerin tiretildigi ve
mikrokapsiillerin termal enerji depolama 06zelligi ve tekstil proseslerine yeterli
termal direng 6zellikleri sergilerdikleri belirlenmistir.

Mikrokapsiil uygulanmis ipliklerin yapisindaki mikrokapsiil varligi ve dagilimi
SEM gortntiileri ile incelenmistir. Mikrokapsiil uygulanmis ipliklerin 1s1 diizenleme
ozellikleri sicaklik 6l¢iim sensériinden ve veri kaydedici sistemden olusan diizenek
kullanilarak gelistirilen T-history testi ile incelenmistir. Mikrokapsiil uygulanmis
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ipliklerin termokromik 6zellikleri CIELab sistemine dayali renk 6l¢iim cihaz ile
belirlenmis ve renklerdeki degisim olgilen L* a*b* degerleri ile
degerlendirilmistir. Ayrica mikrokapsiil uygulanmis ipliklerin iplik mukavemet,
diizglizsiizlik, hata ve tiiyliiliik 6zelliklerindeki degisimler belirlenmis ve boyama
oncesi iplik degerleri ile kiyaslanmistir. Boyanmis ipliklerin yikama, ter, su ve kuru
ve yas slrtiinme renk hasliklari standart metotlara uygun olarak belirlenmistir.

Sonug olarak, bu tez calismasinda pamuk ve polyester ipliklerine ¢cektirme metodu
ile uygulanabilecek FDM ve termokromik 6zellikli mikrokapsiil tiretimi emiilsiyon
polimerizasyon yontemi ile basarili bir sekilde gerceklestirilmistir. iplik boyama
proseslerinde ipliklere mikrokapsiil aplikasyonuna olanak sunan uygun aplikasyon
proses kosullar1 belirlenmistir. Uretilen ipliklerin yapisinda homojen dagihim
sergileyen mikrokapsul varligi ve yapidaki mikrokapsul triine bagl olarak
ipliklerin termoregiilasyon ve/veya termokromik ozellikleri ilgili test/analiz
yontemleri ile ortaya konulmustur.

Anahtar Kelimeler: Iplik, mikrokapsiil, ¢ektirme yoéntemi, boyama, pamuk,
polyester.

2022, 81 sayfa
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ABSTRACT
M.Sc. Thesis

AN INVESTIGATION ON DEVELOPING MICROCAPSULE APPLICATION
PROCESSES IN THE YARN DYEING PROCESS

Saadet MIHCI

Siileyman Demirel University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Textile Engineering

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Sennur ALAY AKSOY

In this thesis, it was aimed to transform a standard knitwear yarn into a value-
added yarn meeting the expectations of the customers at the end of the dyeing
process, with microcapsule application at the yarn dyeing stage. Within the scope
of the project, the focus was on providing latent heat energy storage/releasing and
thermochromic properties as added value to the yarns. In this context, it was aimed
microencapsulation of phase change material (FDM) and three-component
thermochromic systems (TSs) by emulsion polymerization method and
determination of the suitable process conditions for the application of the obtained
microcapsules to 100% cotton and 100% polyester yarns by exhaustion method
during or after bobbin dyeing process. In the study, poly(methyl methacrylate-co-
glycidyl methacrylate) walled microcapsules suitable for application by exhaustion
method were produced. It was foreseen that the presence of glycidyl methacrylate
monomer in the copolymer structure formed the wall structure of the
microcapsules with epoxy functional group and that this functional group created
an intermolecular attraction force between the capsule wall and the fiber
molecules. Before microcapsule application, it was aimed to obtain positively
charged fiber surfaces that was enable the pulling of the weakly negatively charged
microcapsule wall onto the fiber in the dye bath by applying cationization process
to the yarns. Within the scope of the study, the effect of bath application conditions
and microcapsule concentration on the presence and distribution of microcapsules
on the yarn in the yarn dyeing process by exhaustion method were also evaluated.

The morphology, chemical and thermal properties of the produced FDM and TS
microcapsules were determined by Scanning Electron Microscopy (SEM), Fourier
Transform Infrared (FT-IR) Spectroscopy, Differential Scanning Calorimetry (DSC)
and Thermogravimetric Analysis (TGA), respectively. It was determined that
capsules were produced in ideal spherical morphology, average particle sizes at
nanometer (200-400 nm) levels, and they exhibited thermal energy storage and
thermal resistance properties that were sufficient for textile processes.

The presence and distribution of microcapsules in the structure of microcapsule-
applied yarns were examined with SEM images. The heat regulation properties of
the microencapsulated yarns were investigated with the T-history test, which was
developed using the device consisting of a temperature measurement sensor and a



data logger system. Thermochromic properties of microencapsulated yarns were
determined with a color measuring device based on the CIELab system and the
change in colors was evaluated with the measured L*, a*, b* values. In addition, the
changes in yarn strength, unevenness, defect and hairiness properties of
microencapsulated yarns were determined and compared with yarn values before
dyeing. Color fastnesses of dyed yarns to washing, perspiration, water and dry and
wet friction were determined in accordance with standard methods.

As aresult, in this thesis study, FDM and thermochromic microcapsule production,
which can be applied to cotton and polyester yarns by exhaustion method, has been
successfully carried out by emulsion polymerization method. In yarn dyeing
processes, suitable application process conditions that allow microcapsule
application to yarns have been determined. The presence of microcapsules
showing homogeneous distribution in the structure of the yarns produced and the
thermoregulation and/or thermochromic properties of the yarns, depending on
the microcapsule product in the structure, were revealed by the relevant
test/analysis methods.

Keywords: Yarn, microencapsule, exhaust method, dyeing, cotton, polyester.

2022, 81 pages
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PolyesterTS-B ipligine ait kalin yer (+50)
PolyesterTS-B ipligine ait neps (+200)
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1. GIRIS

Tekstil Sektori ¢ok farkl {iriin gesitlerini barindiran canli ve siirekli degisim
sergileyen bir sektordiir. Son yillarda, gelisen teknolojiye paralel olarak degisen
diinyada tekstil sektoriindeki iirtinler de cesitlenmektedir. Giinlimiizde, yasam
standartlar yiikselen tiiketiciler giysilerde moda ve tasarimin yani sira koruma,
performans, islevsellik ve giysi konforu da talep etmektedir. Giysi konforu,
ozellikle spor giyim, is elbiseleri ve koruyucu giysiler gibi tirtinlerde vazgecilmez
bir gereklilik haline gelirken giinliik giyimde de tiiketiciler i¢in en 6nemli giysi
secim kriterlerinden birisi haline gelmistir. Konfor kavrami birgok fiziksel,
psikolojik ve fizyolojik faktorii iceren karmasik bir kavram olup ¢evresel sartlar
ile ilgili uyaranlarin beyne géonderilmedigi notr bir his olarak tanimlanmaktadir.
Viicut ve ¢evre arasindaki fizyolojik, psikolojik ve fiziksel uyum sonucu ortaya
cikan memnuniyet duygusu konfor olarak tanimlanmaktadir (Kaplan ve Okur,
2006). Giysi konforunun bilesenlerinden birisi olan termofizyolojik konfor ise
insan viicudu ile dis atmosfer arasindaki termal dengenin korunmasi ile ilgili bir
terimdir ve kumasta meydana gelen 1s1 ve kiitle transfer mekanizmalarini kapsar.
Baska bir degisle, termofizyolojik giysi konforu, kumaslarin 1sil direng, su buhari
direnci, ter emme ve kuruma yetenegi gibi faktorlerin genel bir ifadesi olup,
viicut-giysi-cevre sistemindeki 1s1 ve nem transfer stiregleri ile ilgilidir. Standart
bir giyside konfor performansi pasiftir ve viicudun ve ortamin fiziksel
kosullarindaki degisikliklere bagli olarak hammadde ve kumas yapisal
paametrelerinin secimi ile diizenlenir. Ancak giliniimiizde, kullanicinin
aktivitesine ve ortam ¢evre degisimlerine bagh gelisen fizyolojik ihtiya¢lardaki
degisikliklere uyum saglamada giysilerin aktif rol almasi giderek 6nem
kazanmaktadir. Pasif termo fizyolojik konfora (standart giysi konforu) sahip
giysiler, c¢evre kosullarindaki ve kullanicinin aktivite diizeylerindeki
degisikliklere uyum saglamada yetersiz kalmaktadir (Kormaz Memis ve Kaplan,
2020). Giintimiizde, giysi kumaslarina akilli polimer aplikasyonu yapilarak aktif
konfor regiilasyonu olarak bilinen 6zellik kazandirilmis akilli tekstiller

uretilebilmektedir.



Akilli tekstiller, cevrelerindeki degisiklikleri (sicaklik, 151k, nem gibi) algilayabilen
ve bu degisimlere tepki verebilen tekstiller olarak tanimlanmaktadir. Akill
tekstiller aktif akilli ve pasif akilli tekstiller olarak iki sinifa ayrilmaktadir. Pasif
akill tekstiller, uyarandaki degisikliklere bagl olarak 6zelliklerini degistirme ve
faydali bir uyarici sinyal olarak degerlendirilebilme yetenegine sahiptir. Aktif
akilli tekstiller iletilen mesaja dahili parametreyi baglamak icin sensorler ve
akttiatorler ile donatilmistir (Koncar, 2016). Pasif akill tekstillerin baz tiirleri,
otomatik iklimlendirme o6zelliklerine sahip lifler veya tekstillerdir. Otomatik
iklimlendirme ozelliklerine sahip akilli tekstillerin temel faydasi, dinamik
ortamda ve degisken aktivite seviyelerinde tekstilin termal konfor 6zelliklerinin
degismesine neden olacak bir termoregiilasyon sistemi olusturmaktir. Bu
tekstiller, son zamanlarda o6zellikle viicut-giysi-cevre sisteminde 1s1 ve nem
transfer siireclerinin aktif kontroliinde giderek daha fazla dikkat cekici hale
gelmektedir. Sicakliga duyarli polimerler, sekil hafizali polimerler ve faz
degistiren malzemeler gibi cesitli akilli polimerleri iceren termoregile edici
giysiler, dinamik ortamda viicut ile ortam arasindaki 1s1 transferini yonetebilme
ve ani ortam (sicaklik ve nem) degisimlerinde viicut sicakligini sabit tutabilme
ozelligine sahiptir (Jocic, 2016; Korkmaz Memis ve Kaplan, 2020). Her polimer
tipinin ana faydasi, viicut veya ¢evreden gelen enerji girisinin kumasin termal
konfor 6zelliklerinde bir degisiklige neden oldugu bir termoregiilasyon sistemi
olusturmaktir. Bu etkiyi elde etmek i¢in her polimer tiiri farkli mekanizma
kullanir, ancak her biri kumasin viicudun dogal 1s1 diizenleme sistemleri
tzerindeki etkisini en aza indirmeye calisir (Moore, 2020). Bu ozellikleri
sayesinde otomatik iklimlendirme 6zelligine sahip tekstiller 6zellikle spor giyim,
medikal giysiler ve is kiyafetleri gibi termo-fizyolojik rahathigin 6n planda oldugu
triinlerde vazgecilmez hale gelmistir. Otomatik iklimlendirme 6zelliklerine sahip
tekstilleri imal etmek ve giysilerin termal konforunu iyilestirmek icin kullanilan
malzemelerden biri de faz degistiren malzemelerdir. Gizli 1s1 depolama
malzemeleri olarak da bilinen faz degistiren malzemeler (FDMler) faz degisim
prosesleri boyunca gizli 1s1 enerjisi absorblayip salabilen malzemelerdir. Bu
maddeler belirli bir sicaklikta eriyen ve katilasan ve bu sirada yiiksek kapasitede
gizli 1s1 enerjisi depolayan ve yayan maddelerdir (Giro-Paloma, 2016; Geng,

2016). Ortam sicaklig1 erime sicakligina ulastiginda, FDM erimeye baslar ve



erimesi tamamlanincaya kadar ortamdan gizli 1s1absorbe eder. Sicaklik katilasma
sicakligina kadar dustiigiinde ise FDM katilasma prosesi tamamlanincaya kadar
depoladigi isi enerjisini geri verir (Mondal, 2008). Bahsedilen FDMler kati-sivi faz
degisimi sirasinda gizli enerjisi depolama/yayma o6zelligi sunmaktadirlar. Bu
ozellikleri itibari ile s1vi fazda yapidan akarak uzaklagsmalarinin engellenmesi i¢in
kat1i fazli bir yap1 igerisine enkapsiile edilmeleri gerekmektedir. Tekstil
sektoriinde 6zellikle organik parafin faz degistiren maddeler 6nem kazanmistir
ve mikrokapsillenmis parafin 6rnekleri de ticari olarak mevcuttur. Bunlar
arasinda Rudolf Duraner firmasina ait Ruco-Therm PCM-28 ve Devan Chemicals
firmasina ait Thermic olarak tanimlanmis mikrokapsiiller sayilabilir. Bu
mikrokapsul orneklerinde FDM olarak genellikle n-oktadekan (parafin)

kullanilmistir.

FDMler pek cok sektorde, 1sitma, serinletme, 1s1 diizenleme gibi amaclar igin
enerji depolama malzemesi olarak degerlendirilmektedir. Tekstil sektoriinde,
baslangicta giysilerde termal konforu gelistirme amach kullaniliyorken
glinimiizde 1sitma, serinletme ve 0Ozellikle 1s1 regilasyon amacgh ev tekstili,
koruyucu giysi, medikal triinler vb. alanlarda FDMler yaygin olarak
kullanilmaktadirlar. FDM igerikli tekstil tirtinleri 6zellikle ekstrem durumlarda 1s1
alip verme 6zelligi ile viicut sicakliginin dengede kalma siiresini uzatarak, hayati
tehlikede korunma ya da performans gelistirmeye yonelik tibbi, koruyucu ve
teknik trtinler ve sicaklik diizenleme 6zelligi ile enerji tasarrufuna (ev tekstil

trlinleri gibi) yonelik tiriinlerde énemli avantajlar sunabilmektedirler.

Pasif akilli tekstiller arasinda 6nemleri giderek artan tirtin gruplarindan birisi de
kromik tekstillerdir. Kromik malzemeler, harici bir uyarana maruz kaldiginda
belirgin bir geri dondiriilebilir ve kontrol edilebilir renk degisikligi sergileyen
boyalar ve pigmentler olarak tanimlanmaktadirlar. Cevrelerindeki degisime
gorilebilir bir denk degisimi olarak cevap verebilen kromik tekstiller kromik
sensorler olarak potansiyel uygulamalara saiptirler. Giintimiize kadar, kromik
malzemelerin tekstil sektoriindeki esas ticari uygulamalari yaratici tasarim ve
yeni urlinler gelistirme tizerine odaklanmistir. Ancak bu boyalarin sinirli renk

hasliklar1 ve ¢ok pahali olmalar1 geleneksel tekstil tirtinleri icin boyarmadde



olarak kullanimlarini engellemektedir. Guniimiizde kromik malzemeler esas
olarak askeri kumaslarda kamuflaj amagh bukalemun kumaslarin gelistirilmesi
gibi teknik tekstillerin tiretimi tUzerine odaklanmistir (Christie, 2013). Kromik
malzemeler arasinda termokromik malzemeler tekstil sektoriinde giderek 6nem
kazanan malzemeler arasinda yer almaktadir. Termokromik malzemeler,
“dogrudan (kendiliginden) termokromik” ve “dolayli termokromik” malzemeler
olarak smiflandirilmaktadir. Dogrudan termokromik malzemelerde renk
degisimi sadece 1s1ya bagh iken dolayli termokromik sistemlerde 1s1 ile degisen
cevre rengin degisimine neden olmaktadir. Dolayli termokromik sistemler olarak
da bilinen ti¢ bilesenli termokromik sistemler/pigmentler renk olusturucu (pH
duyarh bir boya), renk gelistirici (proton verici veya elektron alici) ve ugucu
olmayan hidrofobik bir ¢6ziicli olmak iizere li¢ bilesenden olusmaktadir. Sistem
kat1 formda iken renklidir, ancak sicaklik ytlikseldik¢e rengini kaybeder. Sicaklik
distigiinde ise tekrar renkli hale gelir. Sistemin bir bileseni olan renk olusturucu
pH duyarl bilesik olup, renksizden renkliye donmek icin proton alir. Sistemi
olusturan renk gelistirici, renk olusturucunun renkli olmasi i¢in gerekli protonun
kaynagidir. Farkli miktarlarda renk olusturucu ve renk gelistirici uygun ¢oziictide
cozlinerek farklhh niteliklerde sistemler hazirlanabilmektedir. Sistemdeki
¢oziiciiniin gorevi renk olusturucu ile renk gelistirici arasindaki etkilesim i¢in
uygun ortam yaratmaktir. Sistem soguk iken, sicaklik ¢oziiciiniin katilasma
noktasinin altinda iken, ¢6ziicii kat1 haldedir ve renk olusturucu ve renk gelistirici
arasinda gliclii etkilesime yol agcacak ortam olusturulmustur. Bu durum sistemin
renkli olmasini saglamaktadir. Sistem ¢oziiciiniin erime sicakliginin iizerindeki
sicakliga kadar 1sitildiginda, organik ¢oziicti erimekte, renk olusturucu ve renk
gelistirici arasindaki etkilesim sona ermektedir. Bu durum sistemin renginin
kaybolmasina neden olmaktadir. Coziiciiniin erime noktasi rengin
olustugu/acildig1 sicakligi kontrol etmekte ve genellikle aktivasyon sicakligi
olarak tanimlanmaktadir (Crano ve Guglielmetti, 2002; [brahim, 2012;
Chowdhury vd., 2014). Termokromik sistemin bileseni olan ¢oziiciinlin diger
islevi de faz degistiren madde olarak gizli 1s1 enerjisi depolama ve yayma ve
sicaklik degisimine bagl olarak i1sitma, serinletme ve sicaklik diizenlemesidir.
Termokromik sistemin ¢6ziicli bileseni olan yag alkolii (1-tetradekanol) sicaklik

degisimine bagli olarak kati-sivi faz degisimi yapmaktadir.



Bu ¢alismada, yag alkoli esasli FDM ve termokromik sistem (TS)/pigment (TP)
iceren mikrokapsiillerin % 100 pamuk ve % 100 katyonik polyester stapel
ipliklere boyama prosesi ile aplikasyonuna odaklanilmistir. Calismasinin amaci,
iplik boyamasi sirasinda mikrokapsiil aplikasyonuna olanak sunacak prosesler
gelistirerek faz degistiren madde ve termokromik boyarmadde igerikli kisa stapel
iplik Uiretimi yapabilmektir. Tez ¢alismasi sonucunda standart 6zellikte bir ipligin
boyama prosesi sonunda miisterilerin farkli beklentilerini karsilayabilecek
nitelikte katma degerli bir iiriine donustiirilmesi hedeflenmistir. Calismada
cektirme yontemi ile aplikasyona olanak sunacak duvar yapida gelistirilmis
mikrokapstiller, pamuk ve katyonik polyester ipliklerine boyama asamasinda ve
boyama sonrasi ard apre islemi sirasinda g¢ektirilecek sekilde proses kosullari
arastirllmistir. Mevcut arastirmalar ve endiistriyel uygulamalar incelendiginde
mikrokapsitillerin kumaslara genellikle yiiksek aplikasyon verimliligi nedeniyle
emdirme metodu ile aplike edildigi gorilmektedir. Cektirme metodu ile
mikrokapsitllerin kumaslara aplikasyonu ile ilgili calismalarda farkh icerikli
mikrokapsiillerin ¢ektirme ile iplik veya kumaslara aplikasyonunun miimkiin
olacagi ancak bunun i¢in mikrokapsiil duvar yapisinin liflere aifinitesi olacak
sekilde gelistirilmesi gerekliligi ortaya konulmustur. Ayrica, o6zellikle
termokromik mikrokapstiller gibi yapiya renk efekti vermesi istenilen
mikrokapsitillerin lifli yapiya homojen dagitilabilmesi i¢in hem lifli yapinin hem
de flottenin hareketli olmasi itibari ile ¢cektirme metodu ile aplikasyonunun daha
faydali olacagi belirtilmektedir. Vurgulanan 6nemli bir husus da emdirme
metodu ile aplikasyonda mikrokapsiillerin liflere kalici1 baglanmasini saglamak
icin kullanilan binder (recine) maddelerinin kumaslarin tutum ve gecirgenlik gibi
ozelliklerini olumsuz yonde etkilemesidir. Devan Chemicals’a ait mikrokapsiilleri
diger mikrokapsiil 6rneklerinden ayiran mikrokapsiil duvar yapisinin baglayici
madde olmadan dogrudan life baglanmay1 saglayan reaktif gruplara sahip
olmasidir. Bu mikrokapsiillerin i¢ duvarinin melamin veya ilire formaldehit, dis
duvarinin epoksi, karboksilik asit vb gruplar iceren polimerlerden olusabilecegi
ve bu sekilde hem life afinite gosterecekleri hem de life iyonik veya kovalent
baglanma yapabilecekleri ifade edilmistir (Patent, EP 1871948 A2). Bu patent

referans alinarak bu c¢alismada, epoksi grubu iceren polimer duvar yapisi ile



mikrokapsiillenmis FDM ve termokromik sistemler pamuk ve polyester ipliklere

cektirme metodu ile uygulanmistir.

Mikrokapsiil igerikli iplik tiretimi ile ilgili olarak, yapay iplik liretim prosesinde
iplik kesitine mikrokapsiil yerlestirilmesi ticari iiretimlerde de kullanilan bir
yontemdir. Mikrokapsiil katkili iplikler bahsedilen yapay iplikler ile sinirl olup,
dogal elyaflardan mamul stapel ipliklere mikrokapsiil uygulanmasi sonucu
gelistirilmis ticari bir iirtin 6rnegi ulusal ve uluslararasi pazarda mevcut degildir.
Bu durumun en 6nemli nedeni gelistirilen mikrokapsiil yapilarinin ¢ogunun
cektirme metodu ile lif tarafindan verimli sekilde alinmasina olanak sunacak
duvar yapisina sahip olmamasi ve kumasa aplikasyon agisindan emdirme
metodunun verimli bir metot olmasidir. Ancak emdirme metodu ile kumasa
mikrokapsiil aplikasyonu da kullanilan fazla miktardaki binder nedeniyle kumas
tutumunun, gecirgenlik ve mukavemet 6zelliklerinin 6nemli derece zayiflamasi
ve flotteye ilave edilen fazla miktardaki mikrokapsiiliin kumasa aktarilamamasi
gibi ciddi dezavantajlar1 da mevcuttur. Tim bu hususlar degerlendirilerek bu
calismada, stapel dogal veya yapay elyaftan mamul ipliklere ilave bir proses
gerektirmeden mikrokapsiil aplikasyonunun gerceklestirilmesi i¢cin boyama

prosesi gelistirilmesi amaglanmistir.

1.1. Mikrokapsiilasyon Teknoloji ve Mikrokapsiil

Mikrokapsiilasyon kati, sivi ya da gaz formundaki malzemenin mikro boyutlu
olarak inert kabuk icerisinde kapsiillenmesidir. Mikrokapsiilasyon prosesi
sonucu elde edilen iirtin mikrokapsiil olarak tanimlanmaktadir. Mikrokapsiillerin
pargacik c¢aplar1 1-1000 pm araliginda degisim gostermektedir ve ideal
geometrileri kiireseldir. icerdikleri cekirdek (6z) madde kat1 veya siv1 fazda
olabildigi gibi cekrdek maddeyi ¢evreleyen duvar (kabuk ya da kilif) madde, i¢ faz
ile reaksiyona girmeyen organik, inorganik veya hibrit bir malzemeden olusabilir.
Herhangi bir madde, cevresel etkenlerden korumak ve dis etkenlere karsi izole
etmek, kontrolli salim, uzun siireli kullaniom gibi farkli amagclar icin
mikrokapsiillenebilmektedir (Ghosh, 2006). Mikrokapsiillerin ortalama parcacik

boyutu, parcacik boyut dagilimi, cekirdek madde tiirii ve 6zellikleri, kabuk madde



yap1 ve oOzellikleri, gecirgenligi ve geometrik sekli gibi ozellikleri karakteristik

ozelliklerini ortaya koyar (Ovez, 1992).

Duvar kisim
Cekirdek kisim

Sekil 1.1. Mikrokapsiil yapisi (Bakry vd., 2016)

Uygulama alanina goére boyarmadde, monomer, gii¢ tutusur, anti-bakteriyel, faz
degistiren maddeler ve kromik madde gibi bir¢ok c¢ekirdek madde farkl
yontemler ile farkli duvar yapilar icerisine kapsiillenebilmektedir. Duvar
maddesi olarak ise dogal polimerler ya da sentetik polimerler gibi organik
maddeler ve inorganik maddeler ile birlikte bunlarin birlesiminden olusan hibrit
malzemeler kullanilabilmektedir (Ghosh, 2006; Alay, 2010). Sekil 1.2’de kiirsel

morfolojide mikrokapsiil olusumunu gésteren SEM goriintiisii verilmistir.

Sekil 1.2. Mikrokapsiil SEM Gortinttsti (Boan, 2005)

Cekirdek madde ile duvar yapisinin uyumu mikrokapsiilasyon i¢in en 6nemli
etkendir (Alay, 2010). Mikrokapsiil iiretiminde duvar maddesi secilirken hangi
tiretim yonteminin kullanilacagi, cekirdek maddenin ne amacla kapstillenecegi ve

kullanilacak maddenin 6zellikleri dikkate alinmalidir (Karagénlii, 2011).



1.1.1. Mikrokapsiil morfolojisi

Mikrokapsiillerin yapisi ¢cekirdek (6z) ve duvar (kabuk) maddesine bagh olarak
degiskenlik gostermektedir. I¢ kisim olarak adlandirilan 6z madde tek cekirdekli,
cok cekirdekli ve matris yapida dagilmis olabilmektedir (Sekil 1.3) (Ghosh, 2006).
Mikrokapsiillerin duvar yapisi da tek kat bir yapidan olusabilecegi gibi ilave
kaplama yapilarak ¢ok duvarli yapi1 olarak da tasarlanabilmektedir.
Mikrokapsiillerin morfolojileri ise genellikle liretim yontemlerine bagh olarak

degismektedir ve idela geometri kiiresel pargacikl yapidir.
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Tek cekirdekli Matriks

Cok kabuklu Cok cekirdekli

Sekil 1.3. Mikrokapsiil morfolojisine ait sematik gésterim (Bakry vd., 2016)

Mikrokapsiilasyon teknolojisi ile birlikte sivi maddelerin kat1 halde, toksik ve
tehlikeli maddelerin giivenli bir sekilde tasinabilmesi ve en 6nemlisi tirtinlerin raf
omurlerinin  artirillabilmesi muimkin olmaktadir. Bunun yani sira
mikrokapstlasyon, farkli ozelliklere sahip maddelerin bir arada uyumlu bir
sekilde kullanilabilme olanagi da saglamaktadir (Ghosh, 2006; Erkan, 2008; Alay,
2010).

1.1.2. Mikrokapsiil iiretim yontemleri

Mikrokapsiil iiretim yontemleri fiziksel ve kimyasal olmak iizere ikiye

ayrilmaktadir (Cizelge 1.1).



Cizelge 1.1. Mikrokapsiil liretim yontemleri (Geng, 2016)

Kimyasal Yontemler Fiziksel Yontemler
Fiziko-Kimyasal Fiziko-Mekanik
Siispansiyon polimerizasyonu | Kompleks koaservasyon | Sprey kurutma
yontemi yontemi
Emiilsiyon polimerizasyonu Stiper kritik akiskan Santrifiij yontemi
yontemi
Dispersiyon polimerizasyonu | Fotoelektrolit cok Akigkan yatak
tabaka yontemi yontemi
Ara yiizey polikondenzasyonu Elektrostatik
polimerizasyonu yontem
In-sitii polimerizasyonu Sicak eriyik
yontemi
Sogutarak
kurutma yontemi

Literatir calismalan incelendiginde mikrokapsiil tiretiminde en sik kullanilan
yontemler, fiziko-kimyasal yontemler arasinda yer alan kompleks koaservasyon,
kimyasal yontemler arasinda yer alan emiilsiyon polimerizasyonu ve in-sitli
polimerizasyonu yontemleridir. Bu tez ¢alismasinda mikrokapsiil iiretimi icin

kullanilan emiilsiyon polimerizasyon yontemi detayl olarak tanimlanmistir.

1.1.3. Emiilsiyon polimerizasyonu

Emiilsiyon polimerizasyonu yonteminde, monomer ve ¢ekirdek madde yiizey
aktif madde (emiilgator) kullanilarak su fazi icerisinde
emiilsiyonlastirilmaktadir. Ortama ilave edilen ylizey aktif madde su i¢cinde yag
fazli ¢ekirdek maddenin kii¢iik damlaciklar halinde dagilmasini saglamakta yani
yani miselleri olusturmaktadir. Su fazin igerisinde yer alan yag fazli monomer
damlasindan az miktarda monomer ayrilarak su icerisinden misellere niifuz
etmektedir. Suda ¢6zlinebilen bir baslatici, su fazina ilave edilmekte ve ortam
baslaticinin bozunma sicakligina kadar 1sitilmaktadir. Baslaticinin 1s1 etkisinde
bozunmasi sonucu olusan serbest radikaller monomer molekiilii ile temas
ettiginde onu aktiflestirmekte ve aktif monomerik radikalleri olusturmaktadir.
Boylece baslayan polimerizasyon reaksiyonunun devam etmesi sonucunda
cekirdek madde etrafinda duvar yapiy1 olusturacak polimer molekiili

sentezlenmektedir. Ortama ilave edilen ¢apraz baglayici ile sentezlenen polimer



makromolekiilleri kimyasal olarak ¢apraz baglanarak duvar yapisinin stabil hale

gelmesi saglanmaktadir (Alay, 2010; Ozkayalar, 2019).

1.2. Faz Degistiren Malzemeler

Faz degistiren malzemeler, belirli sicaklik araliginda bir fazdan diger faza
gecebilen maddelerdir. Bu maddeler, ortam erime sicakliklarinin {tizerine
ciktiginda, erime prosesleri boyunca 1s1 alirken (gizli 1s1), tam tersi faz gegisi
durumunda depoladiklari bu 1siy1 ortama geri verirler (Alay, 2010). FDMler
vicudun farkli bolgelerindeki 1s1 degisimi ve cevresel sicaklik degisimi ile
etkilesime girer ve ortamda bulunan fazla 1s1y1 yapilarinda depo ederler. Sicaklik
diistligiinde ise katilasma prosesleri boyunca bu 1s1y1 ortama yayarlar. FDMlerin
sicaklik degisimine bagl olarak, belirli bir sicaklik araliginda 1s1 alig-veris
yapmalart  1s1  diizenleme (termo-regulating) fonksiyonu  olarak
tanimlanmaktadir ve bu madder 1s1 diizenleme etkileri ile bulunduklarin ortamin
sicakliginin belirli bir sicaklik araliginda sabit kalmasini1 saglarlar (Mondal,
2008). Sekil 1.4’te faz degistiren malzemelerin 1s1 depolamasi ve 1s1 yaymasini

gosteren sematik bir gosterim verilmistir.

Ist depolama

Rey

St

Ortam sicakhgy artar  FDM svilasrr  Sicaklik sabit

Ist yayma

N =y

Ortam sicakhg diiser FDM katdasir  Sicakhk sabit

ekil 1.4. FDM’lerin 1s1 depolama-yayma ve 1s1 dlizenleme 6zelliklerini gosteren
yay g
sematik gosterim (Karagonlii, 2011)

Dort farkh faz degistirme s6z konusudur. Bunlar; kati-sivi, sivi-gaz, kati-gaz ve
kati-kat1 faz degistirme olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Faz degistirmeyontemine
gore farkli tiir 1s1 depolama 6zellikli FDM olmasina ragmen tekstilde en sik

kullanilan kati-sivi faz degisim malzemeleridir. Bu sebeple tekstilde 1s1 depolayici
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ve 1s1 diizenleyici tekstil Uriinlerinin iiretimi denilince genellikle kati-siv1 faz
degistirme 6zelligine sahip maddeler akla gelmektedir (Mattila, 2006; Mondal,
2008). Sekil 1.5’te katidan siviya faz degistiren maddelerin faz degistirme 1s1

transfer karakteristigi gosterilmektedir.

Sicaklik

pP— Gizli Is| —

5

]

Sekil 1.5. Kati-sivi FDMlerin kati-sivi veya sivi-kati faz degisimi sirasindaki 1s1
transfer karakteristigi

Faz degisimi, sicaklik degisimine bagl olarak, belirli bir sicaklik araliginda
(erime-katilasma sicakligi) stirekli olarak gerceklesmektedir. FDM’ler bu esnada
1s1 alisverisi yaparak icinde bulunduklar1 ortamin sicaklik dalgalanmasinin
konfor lizerindeki etkisini minimize etmektedir (Alay, 2010). FDM’lerin sicakligin
dar bir aralikta sabit kalmasi lizerindeki etkisi giysilere dinamik 1s1 diizenleme

fonksiyonu ve gelismis termal konfor 6zelligi sunmaktadir.

1.3. Kromizm ve Termokromik Malzemeler

Kromizm renkteki degisimi ifade etmek icin kullanilan bir kavramdir. Kromizm
ozelligi sergileyebilen malzemelere kromik malzemeler adi verilir. Kromik
malzemeler, disardan aldigi uyariya bagh olarak rengini tersinir olarak
degistirebilen malzemelerdir. Cevresindeki degisimi baslatan uyaranlara
renklerinde tersinir degisim gostererek cevap veren kromik malzemeler,
uyaranlarinin sicaklik, 1s1k, basing, elektrik akimi vb. olmasina gére termokromik,
fotokromik, piezokromik ve elektrokromik malzemeler olarak
tanimlanmaktadirlar. Termokromik malzemeler veya boyalar, sicakligin bir
fonksiyonu olarak renk degisimi yaparlar. Bu renk degisimi, dar bir sicaklik

araliginda hizli bir sekilde meydana gelmektedir ve belirgindir (Ibrahim, 2012;
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Chowdhury, vd., 2014; Crano ve Guglielmetti, 2002). Bu malzemeler sicakliga
duyarh uyar etiketleri, sicak ve soguk icecek gostergesi, renk degistiren gorsel
etkili tekstiller, kamuflaj 6zellikli tekstiller, renk degistiren bardak, miicevher ve
otomotiv dis boyasi gibi amaglar i¢in kullanilabilmektedirler. Bu amaglar i¢in

kagt, tekstil, plastik, metal vb. pek ¢cok malzeme iizerine kaplanabilmektedirler

Termokromik malzemeler, “dogrudan (kendiliginden) termokromik” ve “dolayl
termokromik” malzemeler olarak siniflandirilmaktadir. Dogrudan termokromik
malzemelerde renk degisimi sadece 1siya bagl iken dolayli termokromik
sistemlerde 1s1 ile degisen c¢evre rengin degisimine neden olmaktadir.
Stereoizomeri, siv1 kristaller ve molekiler yeniden diizenlemeler dogrudan
termokromizm oOrnekleridir. Dolayli termokromizmde malzemelerin kendileri
termokromik degildir. Ancak sicaklik diistisii veya ylikselmesinin neden oldugu
fiziksel ortamlarindaki degisimin sonucu tersinir renk degisimi sergilerler.
Genellikle bu sistemlerde termokromizm pH duyarli boyarmaddelerin
varligindan kaynaklanir. Bu boyarmaddelerin kendileri 1sidan etkilenmezler,
ancak sistemin pH’1 1s1 ile degismektedir. pH degisimi ise boyarmaddenin renk
degisimine neden olmaktadir. Bu sistemlerde, fiziksel ortamdaki degisimin
gercekleserek kromik etkinin olusturulmasi ve mikrokapsiilasyonu igin belirli
oranlarda malzemenin kombinasyonuna ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu nedenle, bu
tir termokromik malzemeler genellikle kompozit termokromik pigment ya da
termokromik sistem olarak tanimlanmaktadirlar. Tekstil alaninda kullanilan
termokromik sistemler arasinda en 6nemlileri, renk olusturucu igeren organik

termokromik sistemlerdir (Ibrahim, 2012).

Termokromik sistemler veya pigmentler organik ve inorganik termokromik
sistemler olarak iki gruba ayrilmaktadir (ibrahim, 2012). inorganik
materyallerin ¢ogu kati veya c¢ozelti halinde iken termokromik o6zellik
gostermektedir. Buradaki termokromik 6zellik faz gecisi, ligant geometrisindeki
degisim, farkli molekiiler yapilar arasindaki denge ve koordinasyon kiiresindeki
cozelti molekillerinin  sayilarindaki degisimler gibi mekanizmalara
dayanmaktadir. Bu tiir inorganik termokromik sistemler gecis metalleri veya

organometalliklere dayanir. Bu tiir termokromik sistemlerin hemen hemen
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tamami dogrudan (dogas: geregi) termokromik sistemdir ve renk degisimleri
sadece 1s1 degisimine bagldir. Bu tir malzemelerin tekstil materyallerine
uygulanmasinda bazi sakincalar mevcuttur. Yiiksek sicaklikta ve ¢ozelti halinde
termokromik 6zellik gosteriyor olmalari ve renk degisiminin her zaman tersinir
olmamasi bu sakincalardan bazilaridir. Tekstil uygulamalar: i¢cin termokromik
sistemlerin ortam sicaklifinda veya viicut sicakligina yakin sicakliklarda tersinir
renk degisimi sergilemeleri gerekmektedir (Ibrahim, 2012). Organik
termokromik sistemler hem kendiliginden (dogrudan) hem de dolayh
termokromik sistemler olabilirler ve en yaygin kullanilan sistemlerdir. Bu
termokromik sistemler ile elde edilen termokromik renk degisimi net bir sekilde
gozle gorilebilirdir ve sicakligin kontrol edilmesi kolaydir (ibrahim, 2012;

Chowdhury vd., 2014).

1.3.1. Ug bilesenli termokromik sistemler (dolayl termokromik sistemler)

Dolayli termokromik sistemlerde kromofor (renk veren madde), sicaklik
degisimi sonucu cevresinde meydana gelen degisimlere tepki gostermektedir. Bu
sistemlerde kullanilan renklendiriciler kendi kendilerine termokromik degildir,
fakat sicaklik arttiginda ya da azaldiginda meydana gelen fiziksel ¢evredeki
farklhiliklardan dolay1 kromik davranislar gostermektedir (Crano ve Guglielmetti,
2002, ibrahim, 2012). Bu sistemde kullanilan kromoforlar pH duyarl,
asidokromik ya da iyonokromik sinifina ait boyalardir. Sicaklik arttigi zaman
renk olusturucu olan boyarmaddeyi iceren sistemin pH’1 degismektedir. pH
duyarl bir¢ok kromoforun hazir bir sekilde sentezlendigi ve genis bir renk
yelpazesi olusturmak icin modifiye edilebildigi bilinmektedir (Crano ve
Guglielmetti, 2002; ibrahim, 2012). Dolaylh sistemler normalde tekstil
triinlerinin kullanim 6mrii boyunca karsilastiklar: sicaklik araligi ile uyumlu bir
ortam sicakliginda ¢alismaktadirlar. Bu sistemlerde istenilen veya gerekli olan
sicakliklarda renk degisimi yapabilecek sekilde modifikasyonlar miimkiin
olmaktadir. Bu 6zellikleri itibari ile de dogas1 geregi termokromik sistemlerin

aksine tekstil alaninda daha fazla potansiyele sahiptirler (ibrahim, 2012).
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Dolayli termokromik sistemler, renk olusturucu (pH duyarhh bir boya), renk
gelistirici (proton verici veya elektron alic1) ve ugucu olmayan hidrofobik bir
¢ozlicii olmak tizere li¢ bilesenden olusmaktadir. Sistem Kkati formda iken
renklidir, ancak sicaklik yiikseldikce rengini kaybeder. Sicaklik diistiigiinde ise
tekrar renkli hale gelir. Sistemin bir bileseni olan renk olusturucu pH duyarh
bilesik olup, renksizden renkliye donmek i¢in proton alir. Sistemi olusturan renk
gelistirici, renk olusturucunun renkli olmasi i¢in gerekli protonun kaynagidir.
Farkli miktarlarda renk olusturucu ve renk gelistirici uygun ¢oziiciide ¢oziinerek
farkli niteliklerde sistemler hazirlanabilmektedir. Sistemdeki ¢oziiciiniin gorevi
renk olusturucu ile renk gelistirici arasindaki etkilesim icin uygun ortam
yaratmaktir. Sistem soguk iken, sicaklik ¢dziiciinlin katilasma noktasinin altinda
iken, ¢oziicii kat1 haldedir ve renk olusturucu ve renk gelistirici arasinda giicli
etkilesime yol agacak ortam olusturulmustur. Bu durum sistemin renkli olmasini
saglamaktadir. Sistem ¢o6zilclniin erime sicakliginin tizerindeki sicakliga kadar
1sitildiginda, organik ¢o6ziicii erimekte, renk olusturucu ve renk gelistirici
arasindaki etkilesim sona ermektedir. Bu durum sistemin renginin kaybolmasina
neden olmaktadir. Coziiciiniin erime noktasi rengin olustugu/acildig sicakligi
kontrol etmekte ve genellikle aktivasyon sicakligi olarak tanimlanmaktadir
(Crano ve Guglielmetti, 2002; Ibrahim, 2012; Chowdhury vd., 2014). Sicakliktaki
birka¢ derece degisim ile rengin degismesi, ¢oziicii secimi ile renk degistirme
sicakliginin degistirilebilmesi ve genis bir renk yelpazesi elde edilebiliyor olmasi
termokromik sistemlerin avantajlarindandir (Crano ve Guglielmetti, 2002).
Normalde renk degisimi sicaklik arttifinda renkliden renksize dénme

seklindedir.

Sistemde kullanilan renk olusturucu genellikle leyko bir boyadir (Bourque,
2014). pH duyarh boyalardan genellikle leyko boyalar ya da renk olusturucular
olarak bahsedilmektedir (Crano ve Guglielmetti, 2002). Organik termokromik
sistemlerde kullanilan renk olusturucular N-asil leykometilen blue tiirevleri,
fluoran boyalar, diarilftalid bilesenler, difenilmetan bilesenler ya da spiropiran
bilesenlerdir. En sik kullanilanlar kristal violet lakton analoglar1 (diarilftalid
bilesenler) ve fluoran boyalardir (Crano ve Guglielmetti, 2002; ibrahim, 2012).

Bu bilesikler kapali halka formunda olduklarinda renksizdirler, halka yapisi
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acildiginda renkli hale gelirler. pH duyarl boyalarda renk olusturucunun halka
yapisinin ag¢ilmasi, yapinin hidrojen iyonlar: (asitler) ya da hidroksil iyonlarin
(bazlar) varliginda yapisal modifikasyonlari ile saglanmaktadir. Termokromik
sistemlerde boyanin renkli formunu olusturmak i¢in asidik veya bazik renk
gelistiriciler kullanilmaktadir. Ornegin acik halka yapis, fenolik bir bilesik gibi
zayif asidik gelistirici kullanilarak gergeklestirilen protonasyon (H+ eklenerek
konjuge asidin olusturulmasi) ile saglanabilir (Ibrahim, 2012; Bourque, 2014).
Zayif asit gelistirici ile protonasyon sonucu renksiz laktonun halka agilimi renkli
formu vermektedir. Renk gelistirici olarak bir¢ok bilesenin kullanimi miimkiin
iken o6zellikle fenoller 6n plana ¢ikmis olup, en 6nemli ticari fenol bilesigi ise
Bisfenol A’dir. Ciinkiu yiiksek kontrast degisimlerini ve parlak renkleri
olusturmaktadir (Crano ve Guglielmetti, 2002). Sekil 1.6’da kristal viyolet lakton
(CVL)'nun renksiz spiropiran formu ve renkli merosiyanin formu verilmistir.
Spiropiran (SP) form olarak bahsedilen kristal violet lakton (CVL)’un kapali halka
formu spiro merkez olarak isimlendirilen merkezi bir sp3 karbon atomunun
varligindan dolay1 renksizdir. Bu kapali halka formunda CVL’'daki birlesme
uzunlugunu sinirlamaktadir. Asidik bir bilesen ile leyko CVL'un reaksiyonu
lakton halkasinin agilmasina neden olmakta ve merkezi bir sp2
melezlenmis/hibritlenmis karbon atomunu igeren agik halka formunu

tretmektedir (Bourque, 2014).
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/ - - P /
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Sekil 1.6. CVL'nun renksiz spiropiran formu ve renkli merosiyanin formu
(sagdaki) (Bourque, 2014).
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Sekil 1.7.’de ise fluoran leyko boya o6rneginin (2’-anilino-6"-diethylamino-3’-
methylfluoran) proton alarak renk olusturma reaksiyonu verilmistir. Renksiz
olan fluoran bilesiginin yapisindaki elektron verici grup asit bilesigi ile
reaksiyona girerek lakton halkasinin agilmasini ve konjuge cift bagin uzatilmasini
saglayarak floran bilesigin renkli olmasini saglar. Fluoran tiirii renk olusturucu
bilesiklerde 1ii¢c bilesenli termokromik sistemler olusturularak belirli

sicakliklarda tersinir renk degisimi 6zelligi sunabilmektedirler.

| u@ S H‘Q

Renksiz Form Renkli Form

Sekil 1.7. Fluoran leyko boya 6rneginin (2’-anilino-6"-diethylamino-3’-
methylfluoran) renk olusturma reaksiyonu (Hatano, 2002)
Termokromik sistemlerde renk olusturucu ve renk gelistiricinin etkilesimi icin
ortam olusturmak ve tersinir renk degisimini miimktin hale getirmek i¢in organik
hidrofobik c¢6ziiciiler kullanilmaktadir. Coziicii olarak genellikle alkoller,
hidrokarbonlar, esterler, eterler, ketonlar, yag asitleri, amidleri, asit amidler,
tiyoller, silfitler ve disiilfitler kullanilir. Genellikle diisiik konsantrasyonda
yuksek verimliliklerinden dolay1 c¢oziicii olarak alifatik ¢oziiciiler tercih
edilmektedir. Icerisinde renk olusturucu ve renk gelistiricinin ¢6ziindiigii ¢oziicii
kat1 halde iken, renk olusturucu ve renk gelistirici etkilesim halinde bulunur ve
termokromik sistem renklenir. Buna karsin ¢6ziicii eridiginde renk olusturucu ve
gelistirici arasindaki etkilesim sonlanir ve sistem renksiz hale gelir. Bu renkliden
renksize degisim sicakliga baglh olarak tersinir olarak gerceklesir ve ¢oziiciiniin

erime sicakligl sistemin renk degistirme sicakligini belirler

1.4. Cektirme Yontemi ile Bobin Boyama
En yaygin iplik boyama metodudur ve ekonomik bir yontemdir. Iplikler éncelikle

elyaf tiiriine bagh olarak 6zel patronlara belirli ¢ap ve yogunlukta sarilir. Bobin

boyamada, en 6nemli kissim boya kazanina girmeden o6nce boya konigine
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aktarilacak olan ipliklerin sarim yapisidir. Bobin sariminin her kisimda aym
siklikta olmasi ve sarim biiyiikliiklerinin esit olmasi ¢cok 6nemlidir. Ayni zamanda
kullanilan elyaf cinsininde sisme ve ¢cekme 6zelliklerinin iyi bilinmesi ve sarim
biiyiikliikleri belirlenirken goz éniinde bulundurulmasi gerekir. Ornegin; pamuk
iplikleri gevsek bir gerilimle sarilirken, viskon iplikleri boyama sirasinda yas

islemlerden dolay1 ¢cok daha fazla sisme gosterdiginden ¢cok daha gevsek sarilir.

Bobin boyama makinasinin ¢alismasi, igler lizerine yerlestirilen yumusak sarimh
bobinlerin, hazirlanan flottenin pompalar vasitasiyla bobinin i¢inden disina ve
disindan icine dogru yonlendirilmesi prensibine dayanmaktadir. Kisacas1 bobin
hareketsizken, flotte hareketlidir. Boyama sirasssinda akis 6l¢ciimiiniin yapilmasi
yani bir kg iplikte dakikada gecen flotte miktarinin dl¢iilmesi gerekmektedir. En
onemli avantaji flotte orani diisiik ve boyama verimliliginin yiiksek olmasidir.

Sekil 1.8’de bobin boyama makinasi verilmistir.

Sekil 1.8. Bobin boyama makinasina ait gortintiiler (Dikey Kazan)
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2. KAYNAK OZETLERI

Mevcut arastirmalar ve  endustriyel uygulamalar incelendiginde
mikrokapstllerin kumaslara genellikle ytiksek aplikasyon verimliligi nedeniyle
emdirme metodu ile aplike edildigi gorilmektedir. Cektirme metodu ile
mikrokapstllerin kumaslara aplikasyonu ile ilgili ¢alismalarda farkh igerikli
mikrokapstllerin ¢ektirme ile iplik veya kumaslara aplikasyonunun miimkiin
olacagl ancak bunun i¢in mikrokapsiil duvar yapisinin liflere aifinitesi olacak
sekilde gelistirilmesi gerekliligi ortaya konulmustur. Ayrica, 6zellikle
termokromik mikrokapsiiller gibi yapiya renk efekti vermesi istenilen
mikrokapsiillerin lifli yapiya homojen dagitilabilmesi icin hem lifli yapinin hem
de flottenin hareketli olmasi itibari ile cektirme metodu ile aplikasyonunun daha
faydali olacagir belirtilmektedir. Vurgulanan o6nemli bir husus da emdirme
metodu ile aplikasyonda mikrokapsillerin liflere kalici baglanmasini saglamak
icin kullanilan binder (recine) maddelerinin kumaslarin tutum ve gecirgenlik gibi
ozelliklerini olumsuz yonde etkilemesidir. Devan Chemicals firmasina ait
mikrokapstilleri diger ticari mikrokapsil orneklerinden ayiran o6zellik,
mikrokapstl duvar yapisinin baglayici madde olmadan dogrudan life baglanmay:
saglayan reaktif gruplara sahip olmasidir. Bu mikrokapsiillerin i¢ duvari melamin
veya Ure formaldehit, dis duvarinin epoksi, karboksilik asit vb gruplar iceren
polimerlerden olusabilecegi ve bu sekilde hem life afinite gosterecekleri hem de
life iyonik veya kovalent baglanma yapabilecekleri ifade edilmistir (Patent, EP
1871948 A2). Bu bilgi dikkate alinarak bu tez c¢alismasinda duvar yapisinda
epoksi grubu olan mikrokapsiiller tiretilmis ve mevcut epoksi grubu nedeniyle

mikrokapsiillerin lif molekiillerine karsi afinite sergilemesi 6ngorilmiistiir.

Bu béliimde farkl tiir ekten maddeler iceren mikrokapsiillerin ¢cektirme metoto
kullanilarak tekstil yapilarina aplikasyonu konulu arastirmalara ait bilgilere yer

verilmistir.
Monllor (2007), koku maddesi olarak nane yagi iceren melamin formaldehit

duvarli mikrokapsiilleri pamuklu kumasa emdirme ve ¢ektirme metotlarini

kullanarak aplike ettikleri ¢alismalarinda emdirme metodunun verimliliginin
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daha yiiksek oldugunu belirtmislerdir. Aydin ve arkadaslar1 (2011), koku
maddesi iceren politiretan duvarl ticari mikrokapstlleri el o6rgisu akrilik
ipliklere emdirme ve ¢ektirme metodu ile uygulanmis ve aplikasyon yontemlerini
verimlilik ve maliyet agisinda kiyaslamislardir. Calisma neticesinde emdirme
metodunun hem mikrokapsiil aplikasyon verimliligi hem de maliyet agisindan
daha avantajli bir metot oldugu belirtilmistir. Bonet ve arkadaslar1 (2012)
lavanta kokusu iceren melamin formaldehit duvarli mikrokapsiilleri % 100
pamuklu kumasa akrilik binder esliginde emdirme ve cektirme metotlar ile
uygulanmistir. Cektirme metodu ile aplikasyonda mikrokapsiil konsantrasyonu
ve aplikasyon sicaklik kosullarinin aplikasyon verimliligine etkisini
arastirmigslardir. Calisma neticesinde ayni Kkonsantrasyonda mikrokapsiil
aplikasyonunda emdirme metodunun ¢ektirme metoduna gore daha verimli
oldugu, cektirme metodu ile aplikasyonda 60 °C sicakligin en efektif sicaklik
oldugu belirtilmis. Ayrica, artan sicakligin lif ylizeyine daha fazla mikrokapsiil
tutunmasina olanak sagladig1 ancak sicaklik 60°C'nin tizerinde oldugunda, bu
etkinin onemli 6l¢ciide degismedigi, bu nedenle, mikrokapsiillerle calisirken
sicaklik uygulamalarinin miimkiin oldugunca disiik tutulmasi gerektigi; aksi
takdirde aktif maddenin zarar gorebilecegi belirtilmistir. Bonet ve arkadaslari
(2015) mikrokapsiillerin emdirme ve c¢ektirme metodu ile uygulayarak iki
metodun performansini kiyasladiklar diger bir ¢alismalarinda, islem verimliligi
acisindan mikrokapsiillerin aplikasyonu i¢in en iyi yontemin emdirme ydntemi
oldugunu agiklamislardir. Ayrica, emdirme metodu ile aplikasyonda aplikasyon
banyosuna daha az kimyasal madde ilavesinin yeterli olacagl, ancak ¢ektirme
banyosunu tekrar kullanarak banyodaki mikrokapsiillerin atik olarak

birakilmadan 6nce tekrar kumasa cektirilebilecegini belirtmislerdir.

Tozliim ve arkadaslar (2021a) Poli(metil metakrilat-ko-metakrilik asit) P(MMA-
ko-MAA) duvarly, ¢ekirdek madde olarak ii¢ bilesenli termokromik sistem iceren
mikrokapsiilleri emiilsiyon polimerizasyonu metodu ile tretip pamuk ve yiin
kumaslara ¢ektirme metodu ile aplike etmislerdir. Calismada kullanilan ¢
bilesenli termokromik sistem, ¢6ziicii olarak 1-tetradekanol (TD), 16yko boyasi
olarak kristal viyole lakton (CVL) ve renk gelistirici olarak fenolftaleinden (PP)

olusmaktadir. Calismada ytliksek kapasitede gizli 1s1 enerjisi depolay1 yayabilen,
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151 regiilasyon ozellikli, sicaklik degisimi ile mavi renkten renksize tersinir renk
degisimi yapabilen termokromik 6zellikte pamuk ve ylin kumaslar tretilmistir.
Tozum ve arkadaslari, Poli(metil metakrilat-ko-glisidil metakrilat) P(MMA-ko-
GMA) duvarl ve ayni termokromik sistem c¢ekirdekli miktokapsiilleri hem
emdirme (T6zim vd., 2020) hem de ¢ektirme (T6zlim vd., 2021) metodlari ile
pamuklu kumaslara aplike ettikleri ¢alismalarinda, mikrokapsiil duvar polimer
yapisinda mevcut glisidil metakrilat komonomerinin epoksi gruplarinin
varliginin mikrokapsiillerin seliiloz liflerine kars: afitine sergilemesine olanak
sagladigini belirtmislerdir. Ayn1 mikrokapsiiller pamuk kumasa emdirme
metodu ile aplike edildiginde sicaklik degisimine bagl olarak gerceklesen tersinir
renk degisimi sirasinda ol¢iilen toplam renk fark: degeri ¢ektirme metodu ile
aplikasyon sonucu daha ytliksek olarak belirlenmistir. AE degeri emdirme metodu
ile aplike edilen pamuk kumas i¢in 9 iken ¢ektirme metodu ile ayni kapsiil aplike
edilmis pamuk kumas icin 34.38 olarak oOl¢iilmistir. Arastirmacilar ayni
calismada (Toziim vd., 2021), pamuklu kumasa ilave olarak ylin kumasa da ayni
kapsiilleri cektirme metodu ile aplike ettiklerinde ytinlii kumaslarda 1s1 depolama
kapasitesinin daha yiiksek oldugunu, ancak kumaslarda elde edilen termokromik
renk degisimi sirasindaki toplam renk farki degerinin kumas tiirtinden ziyade
mikrokapstillerin igerdigi ¢ekirdek madde bileseni ile iliskili oldugunu

belirlemislerdir.

Oner ve arkadaslar (2019), ¢ekirdek malzeme olarak faz degistirme malzemesi
olan oktadekan ve organik Hindistan cevizi yag1 karisimi igeren melamin
formaldehit duvarli mikrokapsiilleri %98 pamuk ve %2 elastan bilesimli strec
denim kumasa farkli konsantrasyonlarda c¢ektirme yontemi kullanilarak
uygulanmislardir. Calisma sonucunda, kumaslarin, 25.2-25.5 °C pik sicakliklarda

0.7-0.8 ] /g kapasitede gizli depolama kapasitesine sahip olduklar1 belirlenmistir.

Cektirme metodu ile tekstil yiizeylerine mikrokapsiil aplikasyonu ile ilgili

patentler incelendiginde asagida 6zetleri verilen patentlere ulasilmistir.

Okamoto (1994) tarafinda bulusu yapilan patent, termokromik sistem igeren;

mikrokapsiilerin dogal ve rejenere seliilozik lifli materyallere (diger dogal ve
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yapay lifler ile karisimlarda dahil) cektirme prosesine gore uygulanmasi ile
ilgilidir. Seliilozik malzemelere, mikrokapsiillenmis termokromik sistem,
katyonik ve non-iyonik yiizey aktif maddeler ve ¢ektirme gelistirici ajan iceren,
sicaklig1 90 °C’den diisiik, pH’1 7°den fazla olmayan bir banyoda ¢ektirme metodu
ile mikrokapsil aplikasyonu ve sicaklik duyarh lifli yapida seliilozik

malzemelerin ¢ektirilmesi icin proses kosullar1 belirtilmistir.

Gomes ve arkadaslarinin bulus¢u olarak yer aldigi patentte (2013), reaktif
duvarli mikrokapsiilerin liflere kimyasal baglanmas1 arastirilmistir. Baglayici
madde kullanimina gerek kalmadan mikrokapsiilerin liflere baglanmasini
saglayacak sekilde, ard bir islem ile mikrokapsiil duvar yapisinin glisidil
metakrilat, akrilik asit, gibi maddeler ile reaktif hale getirilebilecegi belirtilmistir.
FDM ve kontrollii salim yapilabilecek antibakteriyel, ucucu yag, hos koku vb pek
cok tiir etken maddeyi igerebilecek mikrokapsiillerin emdirme ve piiskiirtme
metotlar ile aplikasyon ve ardindan yapilacak termofiksaj islemine uygun
olduklar1 gibi c¢ektirme metodu ile de tekstillere aplike edilebilecekleri
belirtilmistir. Cektirme metodu ile aplike edilecek mikrokapsiilerin duvar
yapilarinin liflerdeki fonksiyonel gruplar ile zit yiiklii olacak sekilde modifiye

edilmesi onerilmistir.

Bu calismada, gizli 1s1 enerjisi depolayabilen ve tersinir renk degisim yapabilen
termokromik pamuk ve poliester kesikli iplik Uretimi amaglanmistir. Faz
degistiren madde (FDM) kati-siv1 degistirme prosesi boyunca bulundugu ortamin
sicakligr belirli bir aralikta yiikseldiginde gizli 1s1 absorlayarak, sicaklik
distliigiinde ise bu enerjiyi aciga ¢ikartarak ortamin 1s1l dengenin korunmasina
yardimci olmaktadir. Tekstil sektoriinde 6zellikle organik parafin faz degistiren
maddeler 6nem kazanmistir ve mikrokapsiillenmis parafin érnekleri de ticari
olarak mevcuttur. Bunlar arasinda Rudolf Duraner firmasina ait Ruco-Therm
PCM-28 ve Devan Chemicals firmasina ait Thermic olarak tanimlanmis
mikrokapsiiller sayilabilir. Bu mikrokapsiil 6rneklerinde FDM olarak n-
oktadekan (parafin) kullanilmistir. Bu ¢alismada ise FDM olarak parafinlere gore

daha ucuz olan yag alkolleri kullanilacaktir.
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Ozetle, tekstil yapilarina mikrokapsiil uygulamalari lizerine yapilan calismalar ve
endustriyel uygulamalar incelendiginde genel olarak kumas halindeki materyale
emdirme, ¢ektirme ve kaplama gibi yontemler ile mikrokapsul aplikasyonu
gerceklestirildigi  goriilmektedir. Ticari olarak mevcut mikrokapsiiller
incelendiginde, hos koku, FDM, antimikrobiyal vb ¢esitli aktif maddelerin tekstil
materyallerine uygulanmak icin mikrokapsiillendikleri gorilmektedir. Bu
mikrokapstllerin tekstil uygulamasi i¢in tretici firmalar tarafindan genellikle
emdirme metodu, nadiren de ¢ektirme metodunun onerildigi gorilmektedir.
Mikrokapsiil icerikli iplik tiretimi ile ilgili olarak, yapay iplik tiretimi prosesinde
iplik kesitine mikrokapsiil yerlestirilmesi de ticari olarak kullanilan bir
yontemdir. Mikrokapsiil katkili iplikler bahsedilen yapay iplikler ile sinirli olup,
dogal elyaflardan mamul stapel ipliklere mikrokapsil uygulanmasi sonucu
gelistirilmis ticari bir tirtin 6rnegi ulusal ve uluslararasi pazarda mevcut degildir.
Bu durumun en o6nemli nedeni gelistirilen mikrokapsiil yapilarinin ¢ogunun
cektirme metodu ile lif tarafindan verimli sekilde alinmasina olanak sunacak
duvar yapisina sahip olmamasi ve kumasa aplikasyon agisindan emdirme
metodunun verimli bir metot olmasidir. Ancak emdirme metodu ile kumasa
mikrokapstl aplikasyonu da kullanilan fazla miktardaki binder nedeniyle kumasg
tutumunun, gecirgenlik ve mukavemet 6zelliklerinin 6nemli derece zayiflamasi
ve flotteye ilave edilen fazla miktardaki mikrokapsiiliin kumasa aktarilamamasi
gibi ciddi dezavantajlar1 da mevcuttur. Tiim bu hususlar degerlendirildiginde,
stapel dogal veya yapay elyaftan mamul ipliklere ilave bir proses gerektirmeden
ve iplik tutumunu olumsuz yonde etkilemeden mikrokapsiil aplikasyonunun
gerceklestirilmesi icin proses gelistirilmesi bu konuda 6nemli bir gelisme

saglayacaktir.
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3. MATERYAL ve YONTEM

Bu tez calismasinda, iplik boyama asamasinda mikrokapsiil aplikasyonu ile
standart bir ipligin boyama prosesi sonunda miisterilerin beklentilerini
karsilayabilecek nitelikte katma degerli bir iplige doniistliriilmesi amaglanmistir.
Bu amagla, ipliklere gizli 1s1 enerjisi depolama/yayma ve termokromik 6zellik
kazandirilmasina odaklanilmistir. Bu kapsamda, faz degisim malzemesi (FDM) ve
¢ bilesenli termokromik sistemlerin emiilsiyon polimerizasyonu yontemi ile
mikrokapsiilasyonu ve elde edilen mikrokapsiillerin bobin boyama prosesi
sirasinda veya sonrasinda %100 pamuk ve %100 polyester ipliklere ¢cektirme
yontemi ile aplikasyonu igin uygun proses kosullarinin belirlenmesi

hedeflenmistir.

Mikrokapsiil aplikasyon sonrasinda ipliklerin yapisinda mikrokapsiil varligi ve
dagilimi yaninda ipliklerin termal o6zellikleri, renk hashklar1 ve temel iplik
performans 6zelliklerindeki degisimler de arastirilmistir. Arastirma yapilirken
proses sirasinda degisken parametreler belirlenmis ve bunlarin boyama
sirasinda ve sonrasindaki etkileri incelenmistir. Calisma genelinde asagida
verilen faktorlerin ¢alisma parametrelerine etkisi incelenmistir.

» pH etkisi

» Katyonizasyon

» Boyama siiresi

» Boyama sicaklig

Calismada bu degiskenlerin;
» CIELab degerler
Yikamaya karsi renk hashgi
Tere (asidik-bazik) karsi renk hashgi
Su hasligi
Siirtiinmeye karsi renk hasligi

iplik diizgiinsiizliik degerler

vV V V V VYV V

iplik mukavemet degerlerine etkisi arastirilacaktir.
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3.1. Materyaller

Calismada, Ne 20/1 numara %100 pamuk iplikleri ve Ne 18/1 numara %100
kesikli PES iplikleri kullanilmistir. Kullanilan ipliklerin 6zellikleri Cizelge 3.1’de

verilmistir.
Cizelge 3.1. Kullanilan iplik 6zellikleri
Teknik Ozellikler | Iplik-1 Iplik-2
Hammadde Pamuk PES
Iplik No Ne 20/1 Ne 18/1
Biikiim (T/M) 598 688

Calisma sirasinda hem pamuk hem de polyester iplikleri ayni lot’a ait ipliklerden

secilmistir.

Pamuk ipliklerin 6n terbiye proseslerinde kullanilan islatici sivi-kati yiizey
arasindaki gerilimi azaltir ve sivinin iplik yiizeyinde yayilmasini saglar. Sivinin lif
icine girmesi saglanarak lif icinde kalmis havanin disar1 atilmasini saglar. Bobin
boyama sirasinda pamuk ipliklerine hidrofilite saglamak amaci ile kullanilmistir.
Kullanilan flotte miktarina bagh olarak 1 g/l konsantrasyonda kullanilmis ve notr

pH ortaminda ilave edilmistir.

Boyama sirasinda yumusak (Ozmos) su kullanilmakta birlikte banyo icerisine
iyon tutucu ilave edilmistir. Iyon tutucunun gérevi, bobin boyama sirasinda boya
kazani igerisinde ve kullanilan sudaki iyonlar1 tutmaktir.

Binder, pamuk ve polyester boyamalarinda mikrokapsiillerin tutunmasini

saglamak amaci ile kullanilmistir.

Boyama oncesi ipliklere katyonik 6zellik kazandirarak iplik tarafindan
mikrokapsiil aliminin artirilmasi hedeflenmistir. Bu amagla katyoniklestirici
(REWIN FSN, CHT) kullanilmis, katyoniklestirme islemi hem asidik hem de bazik

pH’ta aplike edilerek uygun proses sartlari belirlenmistir.
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Mamiil iizerinde kalan yag, pektin ve mum gibi maddeleri uzaklastirmak, banyo
pH degerini bazik ayarlamak ve agartmay:1 desteklemek icin boya banyosuna

sodyum hidroksit (NaOH) ilave edilmistir.

H20:2 (hidrojen peroksit), yiiksek beyazlik derecesini artirmak ve iyi bir hidrofilite
saglamak amaci ile boyama oOncesi yardimci madde olarak kullanilmistir.
H,0,'nin parg¢alanmasini azaltmak ve sonug¢ olarak elyafin zarar gormesini
engellemek icin stabilizator kullanilmistir. Antiperoksit, agartma sonrasi banyo
icerisinde ve mamiil tzerindeki H,O0,'nin giderilmesini saglamak icin

kullanilmistir.

Pamuk ipliklerin boyanmasi sirasinda kullanilan maddeler;

Tuz (NaCl); boyama sirasinda daha fazla boyanin lif tarafindan alinmasini saglar.
Egalizator, kullanilan boyarmaddenin iplik yapisinda homojen dagilmasini
saplamak amaci ile kullanilir. Soda (NaHCO3), renk derinligini saglamak ve pH
artirmak amaci ile kullanilir, boyama verimliliginin artmasini saglar. Calismada
FDM mikrokapsiil aplikasyonu sirasinda boya banyosuna Dyestuff yellow
(R1801), Dyestuff red (R1800), Dyestuff navy blue reaktif boyarmaddeleri ilave

edilmistir.

PES ipliklerin boyanmasi sirasinda kullanilan maddeler;

PES asidi, polyester boyamalarinda disergatér ve pH ayarlayic1 olarak
kullanilmistir. PES egalizatorii, boyama sirasinda boya taneciklerinin

aglomerasyonunu 6nlemek amaci ile kullanilmistir.

Kullanilan Mikrokapsiiller:

Tersinir renk degisimi yapan, li¢ bilesenli termokromik sistem hazirlamak i¢in 2’-
(Dibenzylamino)-6’-(diethylamino) (yesil renkli) boyarmadde renk olusturucu,
fenolftalein (FF) (Carlo Erba) renk gelistirici ve 1-tetradekanol (TD, Alfa Aesar,
%97) c¢oziici olarak kullanilmistir. Mikrokapsil liretiminde, metil metakrilat
(MMA, Sigma Aldrich, %99) ve glisidil metakrilat (GMA, Sigma Aldrich, %97)
monomer, etilen glikol dimetakrilat (EGDM, Sigma Aldrich, %98) ise capraz

baglayic1 olarak kullanilmistir. Mikrokapstl tretiminde baslatici olarak 2,2'-
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azobis(2-metilpropionamidin) dihidrokloriir (Aldrich, % 97), emiilgator olarak
poletilen glikol 1000 (PEG1000) kullanilmistir. Sisteme ayrica boyanin UV 1s181na
kars1 direncini gelistirmek amaciyla UV 15181 absorbe edici (2,4-

Dihydroxybenzophenone) ilave edilmistir.

FDM olarak safligt %97 ve flzeri olan 1-tetradekanol (Alfa Aesar, %97)
kullanilmistir. Mikrokapsiil duvar materyali ve mikrokapsiil iiretiminde
kullanilan diger yardimci malzemeler termokomik mikrokapsiiller ile ayni

kullanilmistir.

Termokromik sistemin hazirlanmasinda boya/gelistirici/¢6ziicii orani gram
cinsinden 0,55/0,09/6,42 olarak sabit tutulmustur. Yaklasik 90 °C’ye kadar
1s1tilan ¢oziicii igerisine uygun miktarlarda boya ve fenolftalein ilave edilmis ve

coziinene kadar kanstirilmistir (Ozkayalar vd., 2020).

Termokromik mikrokapsiiller hem pamuk hem de polyester ipliklere, FDM

mikrokapsiiller ise sadece pamuk ipligine uygulanmistir.

3.2. Kullanilan Cihazlar

ipliklerin boyanmasi c¢alismalar1 Basyazicioglu Tekstil A.S laboratuvarinda
gerceklestirilmistir. Calismada cile halinde iplik boyamalari i¢in laboratuvar tipi
cile boyama makinasi kullanilmistir. Proseste, 1:7 flotte orani ve 5 g'lk

numuneler kullanilmistir.

iplik bobin boyama islemleri icin ise Basyazicioglu Tekstil A.S laboratuvarinda
bulunan FC 30 EX FONGS model numune bobin boyama makinasi kullanilmistir.
Makine en fazla 2 bobin kapasiteli olup en az 200 gr agirhiginda bobinlerin

boyanmasina izin vermektedir.
Basyazicioglu Tekstil A.S laboratuvarinda bulunan KERN marka hassas

elektronik terazi ile laboratuvar ortaminda gerceklestirilen boyamalar icin,

boyarmaddelerin ve kimyasallarin agirlik tartimlari yapilmistir.
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3.3. Mikrokapsiil Uretimi

Calismada hem FDM hem de termokromik mikrokapsiil iiretimi emiilsiyon
polimerizasyonu metodu ile gerceklestirilmistir. Yontemde c¢ekirdek/duvar

madde orani 1:0,5 olarak kullanilmistir. Uretim agamalart:

e 100 mL deiyonize su 50 °C'ye 1s1tilip igerisine 6,5 g li¢ bilesenli TS veya FDM
ve 2 g PEG1000 eklenerek yarim saat boyunca 2000 d/d karistirma hizinda
karistirilarak su igerisinde yag emiilsiyonu olusturulmustur.

e Hazirlanan emiilsiyona 3,25 g monomer (MMA ve onun %10’u kadar GMA
iceren karisim), 1,35 g EGDM capraz baglayic1 ve 1 g baslatic1 ilave edilmis ve
sicaklik 80 °C’ye artirilip, karistirma hiz1 1000 d/d’ya ayarlanarak yaklasik ti¢
saat boyunca karistirmaya devam edilmistir. Bu siire sonunda iretilen
mikrokapsiiller 70 °C civarindaki sicak su ile birka¢ kez yikanip, durulanip

filtrelenmis ve buzdolabinda saklanmistir (Ozkayalar vd, 2020).

3.4. Mikrokapsiil Karakterizasyonu

3.4.1. Renkli fotograf goriintiileri

Mikrokapsiillenmis termokromik sistemlerin sicakliga bagh renk degisimleri
farkli sicakliklarda dijital bir kamera ile alinan fotograf goriintiileri ile
arastirdmistir. Mikrokapstller ise petri disk icerisinde 1sitici lizerinde renk
degistirme gerceklesene kadar 1sitilmis (DSC ile 6lglilen erime bitis sicakliklarinin
lizerine kadar) ve renksiz olduklar1 durumdaki fotograflar1 alinmistir. Ayni
orneklerin baslangi¢taki renklerine dontisiimleri gerceklesene kadar sogumalari

(oda sicakligina) sonrasi renkli durumda fotograflari alinmistir.

3.4.2. Taramal elektron mikroskobu (SEM) analizi
Uretilen mikrokapsiillerin morfolojilerini incelemek icin taramali elektron

mikroskobu (SEM) analizi kullanilmistir. Analizler Erciyes Universitesi Teknoloji

Arastirma ve Uygulama Merkezi'nde bulunan LEO 440 COMPUTER CONTROLLED
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DIGITAL cihazlar ile gerceklestirilmistir. Analiz 6ncesi numunelerin ytzeyi altin

kaplama ile kaplanarak iletken hale getirilmistir.

3.4.3. FT-IR (Fourier Donusiumlii Kizilotesi) spektrometre analizi

Mikrokapsiillerin kimyasal yapilarinin aydinlatilabilmesi i¢cin Fourier Dontisimli
Kizil Otesi (FT-IR) Spektrometresi analizi uygulanmistir. Analizler ile
mikrokapstillerin duvar yapisinin olusumu ve c¢ekirdek maddenin kapsiil
yapisindaki varhigl arastirilmistir. Analiz Siileyman Demirel Universitesi,
Yenilik¢i Teknolojiler Arastirma ve Uygulama Merkezi'nde Perkin Elmer
Spektrum BX cihazinda KBr pellet yontemiyle gerceklestirilmistir. FT-IR
analizleri KBr pellet teknigi ile 4 cm-1 ¢oziintirltikte, 4000-400 cm ! orta kizil 6tesi

bolgesinde 2 cm ! araliklar ile 16 sayisiyla gerceklestirilmistir.

3.4.4. TG (Termogravimetrik) analiz

Projede tretilen mikrokapsiillerin termal kararliliklarinin incelenmesi amaciyla
TG analizi gercgeklestirilmistir. Perkin Elmer TGA7 cihaz1 kullanilarak 0-500 °C

araliginda, 10 °C/d 1sitma hizinda, azot gazi ortaminda gergeklestirilmistir.

3.4.5. Diferansiyel taramali1 kalorimetri (DSC) analizi

Mikrokapsiillerin faz degisim sicakliklar1 ile 1s1 depolama ve yayma
kapasitelerinin belirlenmesi icin DSC analizleri yapilmistir. Analizler DSC214
Polyma, Netzsch DSC cihazi1 kullanilarak 0 °C - 65 °C sicakliklar1 arasinda 5 °C/d

1sitma/sogutma oraninda azot (N2) atmosferinde gerceklestirilmistir.

3.5. iplik boyama ve mikrokapsiil aplikasonu

Bu boéliimde ilk olarak mikrokapsiil aplikasyonu o6ncesi gerceklestirilen 6n
terbiye proseslerine ait bilgilere yer verilmistir. Bu prosesler kasar, 6n hazirlik ve

katyonizasyon islemleri olarak gerceklestirilmistir.
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3.5.1. Boyama oncesi iplik hazirlama prosesleri

3.5.1.1. Pamuk ipligi 6n terbiye prosesleri:

Kasar (agartma) prosesi:Kasar islemi pamuk ipliklerinin yapisindaki renk
veren maddelerin uzaklastirilmasina yonelik bir islem olup, yiikseltgen maddeler
ile isleme dayanmaktadir. Boyamadan once kullanilacak ipliklerin yeterince
beyaz ve hidrofil olmasi amaclanmis ve iplikler Sekil 3.1’de verilen proses
grafigine uygun olarak kasar islemine tabi tutulmustur. iplikler, éncelikle 1slaticy,
iyon tutucu ve stabilizator ile 50°C sicaklikta 6 dakika islem yapildiktan sonra
banyoya kostik ilave edilmis ve sicaklik 65 °C’ye c¢ikarilmis, ortama hidrojen
peroksit verilerek proses tamamlanmistir. Kasardan sonra iplikler 80 °C’de 10

dakika soguk su ile yikanmuistir.

islatici

iyon tutucu
Y kostik peroksit

e

Genel boyama uygulamasi Bosalt
5'tasaryilkama

Sekil 3.1. Iplik kasar islemine ait proses grafigi

Pompa giicti (%) ve Sirkiilasyon Siireleri (dk): 50-90°C araliginda 1/D 80°C 4 dk,
ve D/190°C 6 dk

Katyoniklestirme islemi: Kasar islemi sonras1 pamuk iplikleri Cizelge 3.2’de
detaylar1 verilen proses kosullarinda katyoniklestirme islemine tabi tutulmustur.
Katyoniklestirme prosesinde bobinin i¢ dis farkini 6nlemek ve homojen islem
saglayabilmek icin farkli proses kosullar1 arastirilmis ve en uygun proses
belirlenmistir. Yapilan denemeler icgerisinde konsantrasyon, pH ve sicaklik

paremetreleri baz alinmistir.
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Cizelge 3.2. Pamuk ipliklerinin katyoniklestirme proses kosullari

Numune kodu | Katyonizasyon Katyoniklestirici
Sicaklik pH Siire konsantrasyonu (%)
Y] (dak)

Pamuk-1 70 Asidik | 60’ 20%

Pamuk-2 70 Bazik | 60’ 20%

Pamuk-3 70 Asidik | 60' 30%

Pamuk-4 70 Bazik | 60’ 30%

Pamuk-5 50 Asidik | 60’ 20%

Pamuk-6 50 Bazik | 60’ 20%

Pamuk-7 50 Asidik | 60’ 30%

Pamuk-8 50 Bazik | 60’ 30%

Sekil 3.2’de optimum kosullarda katyoniklestirme prosesine ait islem grafigi
verilmistir. Katyoniklestirme islemi 1:7 flotte oraninda hazirlanmis 20 g/L
konsantrasyonda katyoniklestirici iceren banyoda gerceklestirilmistir.
Katyoniklestirme islemi sonrasi noétralizasyon islemi yapilmistir. Bu islemde

iplikler 0,5 g/L asetik asit ¢cozeltisinde 50 °C’de 10 dakika isleme tabi tutulmustur.

pH 5,5 asetik asit
30°C 60"
Genel boyama uygulamas Bosalt

5'tasar yikama

Sekil 3.2. Pamuk ipligi katyoniklestirme asidik islem grafigi

Pompa giicii (%) ve Sirkiilasyon Siireleri (dk), 50-90°C araliginda 1/D 80°C 4
dk, ve D/1 90°C 6 dk

Katyoniklestirme islemine ait bazik islem grafigi Sekil 3.3’te verilmistir
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pH 9,5 soda

90°C g0'

Genel boyama uygulamas Bosalt
5'tagar yilkama

Sekil 3.3. Pamuk ipligi bazik islem grafigi

Pompa giicii (%) ve Sirkiilasyon Siireleri (dKk): 50-90°C araliginda 1/D 80°C 4
dk, ve D/1 90°C 6 dk

3.5.1.2. Polyester ipligi on terbiye prosesleri

Mikrokapsiil aplikasyonu o6ncesi polyester ipliklere 6n islem ve ardindan

katyoniklestirme islemi yapilmistir.

On islem:Polyester iplikler boyama éncesi polyester asidi ve dispergator iceren
banyoda 60 °C’de 30 dakika on islem yapilmistir. Ardindan katyoniklestirme

islemi gerceklestirilmistir.

Katyoniklestirme: Mikrokapsiillerin ipliklere alimini artirmak amaciyla hem
pamuk hem de polyester ipliklere mikrokapsil aplikasyonu 0Oncesi
katyoniklestirme islemi yapilmistir. Boylece duvarinda negatif yiikler bulunan
mikrokapstillerin  pozitif ytkli lifler tarafindan aliminin artirilmasi
hedeflenmistir. Polyester ipliklerin katyoniklestirme islemi pH 5,5'de 10 g/L
katyoniklestirici  konsantrasyonunda  gerceklestirilmistir. =~ Sekil  3.4’de

katyoniklestirme islemine ait proses grafigi verilmistir.
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pH 5,5 PES asidi

60°C 20

Genel boyama uygulamasi Bosalt
5'tasar yikama

Sekil 3.4. Polyester iplik katyoniklestirme islem grafigi

Pompa giicii (%) ve Sirkilasyon Stireleri (dk): 50-90°C araliginda /D 80°C 4 dk,
ve D/190°C 6 dk

3.5.2. FDM mikrokapsiil aplikasyon prosesleri

Calismada FDM igeren ve termokromik sistem igeren iki grup mikrokapsiiliin
pamuk ve polyester ipliklere boyama sirasinda ve boyama sonrasi ard islem ile
aplikasyonu gerceklestirilmistir. Bu boliimde ipliklere mikrokapsiil aplikasyonu
calismalarina ait detaylara yer verilmistir. FDM iceren mikrokapsiiller pamuk
ipliklerine, hem ¢ile boyama hem de bobin boyama adimlarinda ayrica boyama
sonrast ard islemlerde aplike edilmistir. Termokromik sistem igeren
mikrokapsiiller ise hem pamuk ipliklerine hem de PES ipliklerine cile boyama ve
bobin boyama adimlarinda aplike edilmistir. Boyama adiminda boyama prosesi

sabit tutulmus tim numunelerde ayni proses dikkate alinmistir.

3.5.2.1. Pamuk ipliklerine FDM mikrokapsiil aplikasyonu

a. Bobin boyama sirasinda mikrokapsiil aplikasyonu

Cizelge 3.3’de bobin halinde iplik boyama prosesinde mikrokapsiil aplikasyonu

icin kullanilan boya banyosunun igerigi verilmistir. Katyoniklestirme islemi

uygulanmis iplikler bu banyolarda Sekil 3.5’te verilen boyama grafigine gore

boyanmis ve ayn1 zamanda FDM mikrokapsiil aplikasyonu yapilmistir. Boyama

32



sonrasl ipliklere 0,5 g/L konsantrasyonda asetik asit iceren banyoda 50 °C’de 10

dakika notralizasyon islemi yapilmistir.

Cizelge 3.3. Pamuk ipligi boyama y6teminde mikrokapsiil aplikasyonu banyo

icerigi
Boyama Regetesi
Boyarmadde Kons. (g/lt) Kurutma
Tuz 5
Dyestuff Yellow (R18101) 0,01
Dyestuff Red (R1800) 0,05
Dyestuff Mawvy Blue 0,09
140°C 5'
Mikrokapsiil
Binder
soda

*: 200 g agirhiginda bobinler kullanilmis olup 6 gram kapsiil banyo icerisine ilave

edilmistir.

pH 6,5

r
25°C a0°c 80°C 60°C
30' 60"

banyo bosalt

Sekil 3.5. Pamuk iplik bobin boyama ve mikrokapsiil aplikasyon islem grafigi

Pompa giicii (%) ve Sirkiilasyon Siireleri (dk): 50-90°C araliginda I/D 80°C 4
dk, ve D/190°C 6 dk

Cizelge 3.4'de, farkli kosullarda katyoniklestirme islemi uygulanmis (Cizelge
3.2’de verilen) ve ardindan, Cizgelge 3.3’'de verilen banyo sartlarinda Sekil 3.5’te
verilen boyama grafigine gore boyama sirasinda mirokapsiil aplike edilmis

pamuk ipliklerine ait bilgilere yer verilmistir.
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Cizelge 3.4. FDM mikrokapsiillerin, % 3 konsantrasyonda farkli katyonizasyon
kosullarinda, bobin boyama yontemi ile aplike edildigi pamuk iplik

numuneleri
Numune kodu | Katyonizasyon Katyoniklestirici | Boyama ve
Sicaklik | pH Sire | konsantrasyonu | mikrokapsiil
(°Q) (dak) | (%) aplikasyon
prosesi
PamukFDM-B1 | 90 5,5 60’ 20% Sekil 3.5’te
PamukFDM-B2 | 90 9,5 60’ 20% verilen
PamukFDM-B3 | 90 55 |60 30% grafige gore
PamukFDM-B4 | 90 9,5 |60 30%
PamukFDM-B5 | 70 55 |60 20%
PamukFDM-B6 | 70 9,5 |60 20%
PamukFDM-B7 | 70 55 |60 30%
PamukFDM-B8 | 70 9,5 |60 30%

b. Boyama sonrasi apre islemi sirasinda mikrokapsiil aplikasyonu

Calismada ipliklere mikrokapsitl aplikasyonu igin ikinci bir yontem olarak
boyama sonrasi yapilan apre islemi se¢ilmistir. Bu yontemde boyanmis ipliklere
yumusatici vb. apre maddelerinin verildigi proseste mikrokapsiil aplikasyonu
gerceklestirilmistir. Sekil 3.6’da apre islemi sirasinda mikrokapsiil aplikasyonu
icin kullanilan prosese ait grafik verilmistir. Bu aplikasyonda bobin boyama-
yikama islemi sonrasinda 0.5 g/lt asetik asit verilerek boyama banyosu
noétrlestirilmis ardindan bobin agirhigl tizerinden %3 mikrokapsil ve %?2

katyonik yumusatici ile 60°C’de 20 dakika boyunca aplike edilmistir.

Ph 5,5
20'

40°C l

Apre adimi
Sekil 3.6. Boyama sonras1 mikrokapsiil aplikasyon prosesine ait grafik

Pompa giicii (%) ve Sirkiilasyon Siireleri (dKk): 50-90°C araliginda I/D 80°C 4
dk, ve D/190°C 6 dk
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3.5.3. Termokromik mikrokapsiil aplikasyon prosesleri

Termokromik mikrokapsil aplikasyonu hem pamuk hem de polyester ipliklere
yapilmistir. Aplikasyon hem bobin hem de ¢ile formunda ipliklere

gerceklestirilmistir.

a. Pamuk iplik termokromik mikrokapsiil aplikasyonu

Pamuk ipliklerine boyama prosesi ile termokromik mikrokapsiil aplikasyonu cile

boyama prosesleri ile gerceklestirilmistir.

Cile boyama prosesi ile termokromik mikrokapsiil aplikasyonu: Cizelge
3.5’te cile halinde pamuk ipliklerinin termokromik mikrokapsiiller ile boyanma
proses banyosuna ait detaylar verilmistir. Hazirlanan banyoda boyama islemi
Sekil 3.6’da verilen proses grafigine gore gerceklestirilmistir. Boyamada

katyoniklestirme islemi uygulanmis pamuk iplikleri kullanilmistir.

Cizelge 3.5. Termokromik boyama banyosu icerigi

Boyama Regetesi
| Boyarmadde Kons. (g/lt) Kurutma
Tuz 5
Egalizator 1
Dispergatdr 0,5
60°C 20"
Termokromik Mikrokapsal 8
Binder 1

35



Ph4,5

1g/1t Egalizator

% 8 Mikrokapsal

1g/It Binder

20'

60"

Apre adimi

|

Banyo bosalt

Sekil 3.7. Cile boyama yontemi ile termokromik mikrokapsiil aplikasyon grafigi

Cizelge 3.6'da ¢ile boyama yontemi ile termokromik mikrokapsiil aplike edilmis

pamuk ipliklerine ait bilgilere yer verilmistir.

Cizelge 3.6. Cile boyama yontemi ile termokromik mikrokapsiil aplike edilmis
pamuklu ipliklere ait bilgiler

Numune Hammadde Mikrokapsiil- | Boyama Boyama
kodu konsantrasyon | Tipi Prosediirii
Termokromik - | Cile boyama
PamukTS-C1 | Pamuk 0% 3 pH 4,5
.| Cile
PamukTS-C2 | Pamuk Termokromik boyama-
% 3
pH 9,5
Termokromik - Gile ekil 3.7’d
PamukTS-C3 | Pamuk boyama- pH > 1268
% 6 4t verilen
: - grafige
Termokromik - | Cile boyama | .
PamukTS-C4 | Pamuk % 6 pH 9,5 gore
.| Cile
PamukTS-C5 | Pamuk Termokromik boyama- pH
%8 45
Termokromik - | Cile boyama
PamukTS-C6 | Pamuk % 8 pH 9.5

b. Polyester iplik termokromik mikrokapsiil aplikasyonu

Polyester ipliklerine boyama prosesi ile termokromik mikrokapsiil aplikasyonu

bobin boyama prosesleri ile gergeklestirilmistir.

Bobin Boyama prosesi ile termokromik mikrokapsiil aplikasyonu: Cizelge

3.7'de katyoniklestirme islemi uygulanmis polyester ipliginin (PolyesterTS-B)
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termokromik mikrokapsiiller ile bobin halinde boyanmasinda kullanilan banyo
icerigi verilmistir. Bu banyo icerisinde boyama islemi Sekil 3.8’de verilen boyama
proses grafigine gore yapilmistir. Boyama islemi sonrasi 2 kez tasar islemi
yapilmis, ardindan bobinler sikma islemine tabi tutulmus ve laboratuvar
ortaminda 3 saat boyunca oda sicakliginda bekletilmis ardindan 60°C’de 20

dakika kurutma makinasinda (T 608 SF Fast & Easy Drying) kurutulmustur.

Cizelge 3.7. Polyester ipligi termokromik bobin boyama banyosu icerigi

Boyama Regetesi

Boyarmadde Kons. (g/It) Kurutma

PES asidi 1
Dispergator 0,5

60°C 20"
Termokromik Mikrokapsil B

Binder 1

PES asidi
1g/It Dispergatar
Ph4,5 % 8 Mikrokapsil
1g/It Binder
20"

E— | -

a0°c 60°C 90°C 135° l

Boyama adimi
Banyo bosalt

Sekil 3.8. Bobin halinde polyester ipligi boyama yontemi ile termokromik
mikrokapsil aplikasyon grafigi
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3.6. Mikrokapsiil Uygulanms ipliklerin Test ve Analizleri

Tez calismasi kapsaminda, tiretilmis ipliklere ait 6zelliklerin belirlenmesi i¢in bir
testler yapilmistir. Olgiimler gerceklestirilmeden once, hazirlanan numunelerin
standart atmosfer kosullarinda (20£2°C sicaklik ve %65+2 nem) 24 saat
kondisyonlanmalari saglanmistir. Ipliklerin mukavemet ve diizgiinsiizliik testleri
uygulanmistir. Ayrica, Uretilmis ipliklerin boyama sonrasi renk kontrolt, renk

haslik testleri ve spektrofotomere ile renk 6l¢iimleri yapilmistir.

3.6.1. iplik Termoregiilasyon testleri

FDM nanokapsiil uygulamasindan kaynaklanan kumaslarin degisken sicaklik
ortamlarindaki ytizey sicakliklarindaki degisim, Thermal History (T-History) test
metodu kullanilarak belirlenmistir (Sekil 3.9). Bu metot standart bir test metodu
olmayip, literatiirde kumas numuneleri icin uygulama 6rnekleri mevcuttur. Bu
metotta, incelenecek numunenin yapisindaki kapsiiliin gizli 1s1 enerjisi sogurmasi
ve yaymasindan kaynaklanan sicaklik degisiminin belirlenmesi yani
numunelerinin termoregilasyon (sicaklik diizenleme) o6zelliklerinin analizi
gerceklestirilmektedir. Olciimler igin yalitimli, poliiiretan kopiikten ibaret, ic
ortam sicakligl termostata bagh ampul ile kontrol edilen kutu kullanilmaktadir.
T-history testinde, daha 6nceden soguk ortamda kondisyonlanmis numunenin,
sicak yalitiml bir kutu i¢inde 1sinmasi sirasinda ytizeyindeki sicaklik degisimi
termal kamera veya termokupl kullanilarak 6l¢tilmektedir (Demirbag ve Alay-
Aksoy, 2016; Geng¢ ve Alay-Aksoy, 2016; Alay-Aksoy vd., 2017). Ol¢ciim
sonucunda, belirli bir zaman diliminde numunenin yiizey sicakliindaki degisim
izlenmektedir. Kapsiil uygulanmis ve uygulanmamis numunenin yilizey
sicakliklar1 arasindaki fark, iplik/kumas yapisindaki kapsiillenmis FDM’nin
sicaklik diizenleme etkisi olarak degerlendirilmektedir. incelenecek numunenin
soguk ortamda kondisyonlanmasinin nedeni, yapidaki FDM'nin katilagsmasini
saglamaktir. Uretilen iplik numuneleri 6ncelikle kondisyonlanmis ve daha sonra
sicak yalitiml bir kutu icinde 1sinmasi sirasinda yiizeyindeki sicaklik degisimi
termal kamera kullanilarak odlciilmustiir. FDM nanokapsiil icerikli ipliklerin 1s1

depolama o6zelliklerini belirleyebilmek icin benzer sekilde kondisyonlanmis
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kapsiil icermeyen iplikler iizerinde de termal kamera ile Ol¢climler
gerceklestirilmistir. Ornekler sicak ortama alindigl andan itibaren yiizeylerde,
termal kamera (Fluke TiX500 9Hz Thermal Imager) ile her 30 saniyede bir
Olgiilen sicakliklarin zamana bagh degisim grafikleri (T-history grafikleri)
cizilmigtir. Ol¢iimler, kapsiil uygulanmis ve uygulanmamis iplikler icin
tekrarlanmis ve Olgililen sicaklik degerleri karsilastirilmistir. T-History
grafiklerinde, y ekseni iplik numunesinin yiizeyinde 6lgtlen sicakligi, x ekseni

6l¢iim siiresini gostermektedir.

Sicaklik kontroli

hava muhafazasi

Bilgisayar

Sekil 3.9. T-history test diizenegi

3.6.2. iplik Kalite Testleri

Iplik numara él¢iimleri Sekil 3.10’da gosterilen iplik ¢ikrigi kullanilarak TS 244
EN ISO 260 standardinda belirtilen cile yontemine gore yapilmistir. Testlerde
Zweigle T600 MSH iplik ¢cikrigi ile hazirlanan 100 metrelik cileler hassas terazide
tartilmis ve elde edilen degerlerden Ne olarak numara degerleri hesaplanmistir.

Calismada tiretilen her iplikten 5’er adet test yapilmistir.

Sekil 3.10. Iplik numara ¢ikrig
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Calismada tretilen ipliklerin bilikiimleri agma kapama yontemi kullanilarak
Zweigle D 314 biikiim o6lgme test cihazi ile gerceklestirilmistir. Ipliklerin
mukavemet testleri Sekil 3.11’de gosterilen Uster Tensorapid 5 iplik mukavemet
test cihazi ile gerceklestirilmistir. Olgiim cihazin hizi 5000 mm/dk olarak
kullanilmistir. Her bir iplik i¢in 10 adet test TS EN ISO 2062 test standardina gore
gerceklestirilmistir. Test sonucunda kopma mukavemeti (cN/tex) ve kopma

uzamasl (%) degerleri alinmistir.

Sekil 3.11. Calismada kullanilan Uster Tensorapid 5 iplik mukavemet test cihazi

ipliklerin diizgiinsiizliik testleri, Sekil 3.12’de gosterilen Uster Tester 6 iplik
diizglinsuzliik cihazinda gerceklestirilmistir. Cihazin test hiz1 800 m/dk olarak
ayarlanmistir. Her bir iplik testi icin 3 adet test gerceklestirilmis testler ASTM
1425 test standarlarina uygun olarak yapilmistir. Diizglinsiizliik testi sonucunda
ipliklere ait dizgiinsuzlik (% CVm), ince yer (-40%), kalin yer (+50%), neps
(+200%) ve tiiyliiliik, (H) sonuclari elde edilmistir.

Sekil 3.12. Calismada kullanilan Uster Tensorapid 5 iplik mukavemet test cihazi
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3.6.2. ipliklerin renk 6l¢iimii ve renk hashg testleri

Calismada tretilmis olan ipliklerin renk karsilastirmalar: icin Sekil 3.13’de
goriintiisti verilen 151k kabini kullanilmistir. Orneklerin incelenmesi D65 yapay
giin 15181 altinda gercgeklestirilmistir. Renk degerlendirmesi i¢in 45°C’lik agiyla ve
kabinle ayni renkte kiirsii yerlestirilmis olup gortinti yonu ytlizey diizlemine dik

olacak sekilde degerlendirilmistir.

Sekil 3.13. Renk degerlendirme 151k kabini

Calismada tretilen ipliklerin renk degerleri spektrofotometre kullanilarak
gerceklestirilmistir. Ociimler icin Sekil 3.14’de goriintiisii verilen cihaz
kullanilmistir. Test cihaz ile hem iplik hem de kumas halinde él¢iilmiistiir. Ilgili
numunelerde 100 gr cile ve kumaslar iki kere katlanarak 6l¢iim yapilmistir.
Numune ol¢ciim gozine yerlestirildiginde en ideal olanmi iginden hi¢ 1s1k
gecmemesidir. Numune o0l¢gim go6ziine yerlestirilen iplik ve kumasa ait

numunelerin yerlesimi 6l¢ciim 6ncesinde kontrol edilmistir.

Numune cihaza yerlestirilir ve bilgisayar programi araciligi ile renk o6lgtimi
gerceklestirilir. Oncelikle cihaz siyah ve beyaz kalibrasyonunun yapilmasi ile sifir
noktasi tespit edilir. Daha sonra okunan bu renk sifir noktalarindan ¢ikartilmasi
ile okunan rengin ham verilerine (400-700 nm arasindaki yansima verilerine)
ulasilir. Ham verilerden ilgili formiilasyonlar kullanilarak her bir 6l¢iimiin L*, a*,

b*, C* ve h degerlerine ulasilir.
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Sekil 3.14. Renk Ol¢iim Cihaz1 (Spektrofotometre)

Yikama Hashigi: Calismada tretilen boyali ipliklerin renklerinin yikamaya karsi
direnglerini belirlemek i¢in yikama haslig testi ISO 105 C01-C02-C03-C04-C05
standartlarina gore yapilmistir. Test i¢cin her numuneden 4*10 cm boyutlarinda
ve 50 gr agirhiginda iplik cileleri alinmis ve 6érnekler 4 cm enindeki multifiber
kumas ile kisa kenardan on yiizleri birbiri tizerine gelecek sekilde dikilmistir.
Yikama banyosu olarak 150 mL hacimde % 0.4 konsantrasyonda ECE deterjan
iceren sulu ¢dzelti hazirlanmistir. Deney kaplarina 150 ml yikama ¢o6zeltisi ve 25
adet celik bilye ve deney drnekleri konulmustur. Yikama 40°C’de 30 dakikada
gerceklestirilmistir. Yikama sonunda numuneler 3 kez durulanmistir. Durulanan
ornekler etiivde kurutulmus ardindan numunedeki renk degisimi solma ve

refakat bezindeki akma gri skala ile degerlendirilmistir.

Ter Hashg Testi: Giysi olarak kullanilan veya insan viicuduyla temas eden
baskili ve boyali kumaslarin renklerinin insan teri ile karsilastiklarindaki
degisimi ve beyaz giysilere renklerinin akmasi kontrol edilmektedir. Ter haslig1
testi ISO 105 E04 standardina gore yapilmistir. Deney i¢in asidik ve bazik deney
cozeltisi hazirlanmistir. Her iplik numunesine ait 4*10 cm boyutlarinda 3
numune 4*10 cm boyutlarinda kesilen multifiber kumasin arasina 50 gr olacak
sekilde yerlestirilip kenarindan dikilmistir. Hazirlanan deney numuneleri 3 adet
asidik (pH 5,5) ve 3 adet bazik (pH 8,5) cozelti icerisinde oda sicakliginda 4 saat
bekletilmistir. Daha sonra etiiv de 37°C’de 4 saat kurutulmustur. Numunelerdeki

renk degisimi ve refakat bezine akma gri skala ile degerlendirilmistir.
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Su Hashigir Testi: Su hashg testi, kisa ya da uzun siireli soguk su icerisinde
bekletilen boyali ipliklerin renklerinin suya dayanikli olup olmadigini él¢gmeye
dayanir. Bu test ISO 105-E01; 2013 standartina gore yapilmistir. Bu amagla ilgili
iplik numunelerinden 50 gr 10*4 cm boyutlarinda multifiber refakat bezi arasina
yerlestirilmistir. Daha sonra multifiber bez arasina yerlestirilen deney numunesi
cam plaka arasina yerlestirilip ve tizerine agirhik konulmustur. Bu cam plaka
arasina yerlestirilen numune ve {lizerine konulan agirlik ile 4 saat boyunca
37°C’de bekletilen 6rneklerde refakat bezi ve iplik numunesi ayrilarak etiivde
60°C’de kurutulmustur. Test sonunda refakat bezindeki renk degisimi (akma) gri

skala ile degerlendirilmistir.

Siirtme Hashigr Testi: Calismada uretilen ipliklerin boyama sonrasi kumas
formuna getirilip boyali kumaslarin siirtinme etkisine karsi dayanikli olup
olmadig test edilmistir. Siirttinme hashig testi (TS 717 EN ISO 105-X12) 2000,
ISO 105-A03 standardina gore kuru ve yas olarak iki sekilde yapilmistir. Deney
icin her numuneden 10*20 boyunda 4 adet numune alinmistir. Siirtiinme refakat
bezi olarak 5*5 boyutlarinda beyaz pamuklu bez kullanilmistir. Deney
Crockmeter cihazinda yapilmistir. Deney kumas numunesi cihazin alt ¢enesine,
beyaz refakat kumasi cihazin iist ¢cenesine yerlestirilmistir. Iki kumas 10 cm
boyunca 10 saniye de 10 defa gidip gelerek silirtiinmiistiir. Yas stirtiinmede ise
beyaz refakat kumasi 1slatilarak ayni islem tekrarlanir. Beyaz stirtiinme bezi
lizerinde meydana gelen akma ve numuneler tizerindeki degisimi yani solma gri

skala yardimi ile degerlendirilmistir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

Bu boliimde ilk olarak tretilen mikrokapsiillerin ¢ekirdek ve duvar yapisiny, 1s1l
ozelliklerini, kimyasal yapilarini ve termal stabilitelerini belirlemek igin
gerceklestirilen analiz sonuglar1 verilmistir. Son olarak ise mikrokapsiil
uygulanan ipliklerin yapisindaki mikrokapsiil varliginin tespiti yani sira ipliklerin
renk oOlciimleri, renk haslik testleri ve boyama 6ncesi ve sonrasi iplik kalite

testlerine ait sonuglara yer verilmistir.

4.1. Mikrokapsiil Analiz Sonuc¢lar1

4.1.1. Termokromik mikrokapsiillerin renkli fotograf goriintiileri

Sekil 4.1’de mikrokapstllere ait aktivasyon sicakliginin (¢oziiciiniin, 1-
tekradekanol erime sicakligl) altinda ve tizerinde alinan fotograflar verilmistir.
Goruntiiler incelendiginde, mikrokapsiiller ¢o6ziiciiniin erime sicakliginin
tizerindeki sicakliga (yaklasik 50 °C) isitildiginda renkleri koyu yesil renktir.
Ancak erime sicakliginin altinda bir sicakliga (oda sicakligi) sogutulduklarinda
yesil renk kaybolmakta ve mikrokapsiiller duvar yapiy1 olusturan polimer yap1
nedeniyle gri renk almaktadirlar. Bu renk gecisi sicaklik degisimine bagh olarak
tersinir sekilde gerceklesmektedir ve mikrokapsiillerin termokromik

ozelliklerini ortaya koymaktadir.

Soguk-Renkli Sicak-Renksiz

Sekil 4.1.Termokromik mikrokapstillerin farkli sicaklik altinda alinan goriintiileri

4.1.2. Mikrokapsiil SEM analizi sonuglari

Emiilsiyon polimerizasyonu yodntemi ile tlretilen PMMA-ko-GMA duvarl, 1-

tetradekanol ve termokromik sistem cekirdekli mikrokapsiillere ait SEM
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gorintiileri Sekil 4.2. ve Sekil 4.3.’de verilmistir. Gorlintiler incelendiginde,
homojen parcacik boyutlarina sahip, kiiresel morfolojili mikrokapsiillerin elde
edildigi goriilmektedir. SEM goriintiileri tizerindeki boyut skalasi incelendiginde,
kapsiillerin nano boyutlara sahip olduklar1 ve boyutlarinin yaklasik 150 nm ile

400 nm arasinda degistigi belirlenmistir.

Sekil 4.3. Termokromik mikrokapsiillere ait SEM gortintiisii

4.1.3. FT-IR spektrometre analizi sonuglari

Sekil 4.4’de emiilsiyon polimerizasyonu yontemi ile iiretilen PMMA-ko-GMA
duvarh ve 1-tetradekanol cekirdekli FDM mikrokapsiillere ait FT-IR spektrumu

verilmistir. Sekil 4.5’de ise termokromik sistem c¢ekirdekli termokromik

mikrokapsiillere ait FT-IR spektrumlar verilmistir.
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Sekil 4.4. PMMA-ko-GMA duvarl ve 1-tetradekanol ¢ekirdekli FDM
mikrokapsillere ait FT-IR spektrumu

Sekil 4.4."de verilen, FDM mikrokapsiillere ait FT-IR spektrumu incelendiginde;

e 2953 cml, 2919 cm! ve ve 2849 cml dalga boylarindaki pikler, 1-
tetradekanol yag alkoliine ait karakteristik C-H gerilme pikleridir. 1461 cm-l,
1456 cm ve 1435 cm-Vdeki pikler C-H gerilme pikleri olup, mikrokapsiillerin
yapisindaki tetradekanol ve glisidil metakrilat monomerlerine ait C-H gerilme
piklerine aittir.

e MMA ve GMA monomerlerine ait sirasiyla 1639 cm-! ve 1633 cm'’de ortaya
cikan -C=C- bagina ait gerilme piklerine mikrokapsiillere ait spektrumda
rastlanmamaktadir. Bu bulgu MMA ve GMA monomerleri arasindaki
polimerlesmenin gerceklestigine isaret etmektedir. Zira iki monomerin (MMA ve
GMA) polimerlesmesi radikalik katilma reaksiyonu sirasinda bu baglarin agilarak
monomerlerin olusan radikaller lizerinden birbirlerine baglanmasi seklinde
gerceklesmektedir.

e GMA monomerine ve MMA monomerine ait karbonil grubuna (C=0) ait
gerilme pikleri mikrokapsiillere ait spektrumlarda birleserek 1729 cm-'de
kuvvetli bir pik olarak ortaya ¢ikmaktadir. Bu pik mikrokapsiil duvar yapisinin

varliginin diger bir kanitidir (T6ziim, 2019).

Sekil 4.5.de emiilsiyon polimerizasyonu yontemi ile iiretilen PMMA-ko-GMA

duvarhi ve TS cekirdekli termokromik mikrokapsiillere ait FT-IR spektrumu
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verilmistir. FT-IR analizi sonuclarina goére mikrokapsillerin spektrumunda
yaklasik 2960 cm1, 2920 cm! ve 2850 cm-! dalga boylarinda goriinen pikler
termokromik sistemdeki 1-tetradekanol ¢oziisiine ait karakteristik C-H gerilme
pikleridir. Bu pikler mikrokapsiil yapisindaki termokromik sistemin varligini
kanitlamaktadir. FDM mikrokapsiillerde oldugu gibi bu spektrumda da
monomerlerin -C=C- bagina ait karakteristik pikler gorilmemis olup, duvar

yapinin sentezi dogrulanmistir.
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Sekil 4.5. PMMA-ko-GMA duvarli ve termokromik sistem ¢ekirdekli
mikrokapsiillere ait FT-IR spektrumu

4.1.4. TG (Termogravimetrik) analiz sonug¢lari

Uretilen PMMA-ko-GMA duvarh 1-tetradekanol ¢ekirdekli FDM mikrokapsiillere
ait TGA egrileri Sekil 4.6.’de verilmistir. TGA analizinden elde edilen bulgular ise
Cizelge 4.1’de verilmistir. TGA egrileri incelendiginde, mikrokapsiillerin iki
asamall termal bozunma davranisi sergiledikleri belirlenmistir. [lk bozunma %72
kiitle kaybi ile sonlanmistir. Kapsiillerde goriilen bu kiitle kaybi, mikrokapsiil
cekirdek maddesini olusturan 1-tetradekanoliin sicaklik artisina bagh olarak
termal parcalanmasindan ve buharlasarak duvar yapisindan uzaklasmasindan
kaynaklanmaktadir. Mikrokapsitillenmemis 1-tetradekanol yaklasik 135 °C
civarinda baslayan ve 260 °C civarinda sonlanan tek adim termal pargalanmaya

maruz kalmaktadir. Mikrokapsiillenmis 1-tetradekanol bozunmasi mikrokapsiil
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duvar yapisinin varligl ve termal direnci nedeniyle gecikmistir (222 °C ve
tizerinde bozunma). Mikrokapsiillere ait yaklasik 365 °C’de baslayan ikinci
termal bozunma ise duvar yapiy1 olusturan c¢apraz bagh PMMA-ko-GMA
kopolimer yapinin termal parg¢alanmasindan kaynaklanmaktadir ve % 21’lik

kiitle kaybu ile sonlanmistir.
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Sekil 4.6. FDM mikrokapsiillere ait TGA grafik egrisi

PMMA-ko-GMA duvarli termokromik sistem ¢ekirdekli termokromik
mikrokapstillere ait TGA egrisi ise Sekil 4.7’te verilmistir. TGA egrileri
incelendiginde, mikrokapsiillerin iki asamali termal bozunma davranisi
sergiledikleri belirlenmistir. ilk bozunma % 82 kiitle kayb1 ile sonlanmstir.
Kapsiillerde gortlen bu kiitle kaybi, mikrokapsiil ¢ekirdek maddesini olusturan
termokromik sistemin sicaklik artisina bagh olarak termal parcalanmasindan ve
buharlasarak duvar yapisindan uzaklasmasindan kaynaklanmaktadir..
Mikrokapsiillere ait yaklasik 348 °C’de baslayan ikinci termal bozunma ise duvar
yapiyl olusturan c¢apraz baghh PMMA-ko-GMA kopolimer yapinin termal

parcalanmasindan kaynaklanmaktadir ve % 13’liik kiitle kaybu ile sonlanmistir.
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Sekil 4.7. Termokromik mikrokapsiillere ait TGA grafik egrisi

Cizelge 4.1. Mikrokapsiillere ait TG analiz bulgulari

0

TG %

Mikrokapsiil Asama bozunma Asama bozunma
Sample T1 T2 %kayip | T1 T2 %kayip
FDM mikrokapsiil 222,9 | 263,7 | 72,0 365,1 | 436,6 | 21,5
Termokromik 175 197 82 348 450 13
mikrokapsil

4.1.5. Mikrokapsiil DSC analizi sonug¢lari

P(MMA-ko-GMA)/FDM mikrokapsiillere ait DSC grafigi Sekil 4.8’de verilmistir.

DSC grafigine gore mikrokapsiillerin erime sicaklig1 33,4 °C iken sogutuldugunda

ortaya ¢ikan sivi-kat1 ve kati-kati faz gegis sicakliklari sirasiyla 34 °C ve 28 °C’dir.

Mikrokapsiiller erimeleri sirasinda 125,7 j/g gizli 1s1 enerjisi depolamaktadirlar

Mikrokapsiillerin sivi-kati ve kati-kati faz degisimi boyunca yaydiklar gizli 1s1

degerleri ise toplam 125,1 j/g’dir.
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Sekil 4.8. FDM mikrokapsiile ait DSC egrisi

P(MMA-ko-GMA) duvarli, termokromik sistem ¢ekirdekli mikrokapsiillere ait
DSC grafigi Sekil 4.9’da verilmistir. DSC grafigine gore mikrokapsiillerin erime
sicakligr 28.6 °C iken katilasma sicakligr 26.2 °C’dir. Mikrokapsiiller erimeleri
sirasinda 41,54 j/g gizli 1s1 enerjisi depolamaktadirlar. Mikrokapsiillerin sivi-kati

faz degisimi boyunca yaydiklari gizli 1s1 degerleri ise toplam 39,32 j/g’dur.

DSC /(mW/mg)
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0.5 1
0.0 1 [ J
1.3
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-0.5 4
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Sekil 4.9. Termokromik mikrokapsiile ait DSC egrisi
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4.2. iplikte Mikrokapsiil Varhgimm Belirlemeye Yénelik Test ve Analiz

Sonuclari
4.2.1. iplik SEM analizi

Calisma kapsaminda tiretilen FDM Kkapsiil igerikli pamuk ipliklerine ait SEM
analizi sonuglar1 (PamukFDM B1-B8, Cizelge 3.5) asagida verilmistir. SEM
goriintiilerine gore yapisinda daha fazla miktarda mikrokapsiil varlig1 tespit
edilmis iplikler PamukFDM-B5 ve PamukFDM-B8 kodlu 6rneklerdir. Her iki
ipligin katyoniklestirme islemi 70 °C’de gergeklestirilmistir ve ardindan ipliklere
bobin boyama prosesi ile % 3 konsantrasyonda FDM mikrokapsiiller aplike
edilmistir. PamukFDM-B5 numarali iplige pH 5,5'de % 20 konsantrasyonda,
PamukFDM-B8 ipligine pH 9,5’de % 30 konsantrasyonda katyoniklestirme islemi
yapilmistir.

Sekil 4.11. PamukFDM-B2 iplik SEM goriintiileri
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Sekil 4.15. PamukFDM-B6 iplik SEM gortintiileri
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Sekil 4.17. PamukFDM-B8 iplik SEM goritintiileri

Farkli kosullarda termokromik mikrokapsiil aplike edilmis pamuk iplik
numunelerine (PamukTS-C1 ve PamukTS-C6, Cizelge 3.6) ait SEM goritintiileri
Sekil 4.18 -Sekil 4.23"de verilmistir. SEM goriintiileri incelendiginde tiim ipliklere
ait goruntiilerde yogun bir sekilde mikrokapsiil varlig1 dikkat cekmektedir.

Sekil 4.18. PamukTS-C1 termokromik mikrokapsiil iceren pamuk iplik SEM
gorintileri
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Sekil 4.19. PamukTS-C2 termokromik mikrokapsiil iceren pamuk iplik SEM
goruntiileri

Sekil 4.20. PamukTS-C3 termokromik mikrokapsiil iceren pamuk iplik SEM
goruntiileri

Sekil 4.21. PamukTS-C4 termokromik mikrokapsiil iceren pamuk iplik SEM
gorintileri
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Sekil 4.22. PamukTS-C5 termokromik mikrokapsiil iceren pamuk iplik SEM
goruntuleri

Sekil 4.23. PamukTS-C6 termokromik mikrokapsiil iceren pamuk iplik SEM
goruntuleri

Sekil 4.24’de bobin boyama proses ile termokromik mikrokapsiil aplike edilmis

katyoniklestirilmis polyester (PolyesterTS-B) iplik numunesine ait SEM

goruntiileri verilmistir. Goriintiilere gore iplik yapisinda yogun bir sekilde

mikrokapsiil varlig1 dikkat cekmektedir.

Sekil 4.24. PolyesterTS-B, termokromik mikrokapsiil iceren polyester iplik SEM
gorintileri
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Bes kez yikanmis, boyama sirasinda mikrokapsiil uygulanan pamuk ipliklerinin
SEM goritintileri Sekil 4.25’de verilmistir. Yikama islemi ISO 105 C08 standardina
uygun olacak sekilde Flotte orani 20 ml/g (20:1) olarak hazirlanmis olup %0.4
ECE deterjan +%0.1 Sodyum peraborate ¢6zeltisi hazirlanmis 40°C’de 30 dakika
boyunca yikanmis ve bu islem bes kez tekrarlanmistir. Yikama sonrasida ilgili
numuneler etiivde 30 dakika kurutulmus ardindan SEM goriintiisii alinmistir.
Goruntiilere gore, boyama sirasinda mikrokapsiil uygulanan bes kez yikanmig

iplik tizerinde yikama sonrasinda mikrokapsiil varligi goriilmektedir.

Sekil 4.25. Mikrokapsiil uygulanmis ipliklere ait bes yikama sonras1 SEM
goruntusu
Apre islemi sirasinda mikrokapsiil uygulanan ipliklere ait bes yikama sonrasi
SEM goritntiileri Sekil 4.26’da verilmistir. Yikama islemi ISO 105 CO5 standardina
uygun olacak sekilde Flotte orani 20 ml/g (20:1) olarak hazirlanmis olup %0.4
ECE deterjan +%0.1 Sodyum peraborate ¢ozeltisi hazirlanmis 40°C’de 30 dakika
boyunca yikanmis ve bu islem bes kez tekrarlanmistir yikama sonrasida ilgili
numuneler etiivde 30 dakika kurutulmus ardindan SEM gortintistu alinmistir. S6z

konusu ipliklere ait SEM gortintilerinde mikrokapsiil varligina rastlanmamaistir.

Sekil 4.26. Apre sirasinda mikrokapsiil uygulanan ipliklerin bes yikama sonrasi
SEM goriintiileri
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Bu béliimde termokromik mikrokapsiil uygulanmis pamuk ve polyester ipliklere
ait goriintiilere yer verilmistir. Goriintiilerden termokromik boyama yapilmis
ipliklerin renk koyuluklar1 gorsel olarak degerlendirilmistir. Sekil 4.27’de cile
boyama yontemi ile termokromik mikrokapsiil uygulanmis, katyonize edilmis
pamuk ipliklerine ait goriintiilere yer verilmistir. Goriintiilere gore ipliklerin
hemen hemen tiimiiniin benzer renklerde oldugu ve abrajli boyama ortaya ¢iktigi
dikkat cekmektedir. ipliklerin renk degerleri ayrica spektrofotometre ile de

degerlendirilmis ve sonuglar ilgili béliimde verilmistir.

B

Sekil 4.27. Cile boyama yontemi ile termokromik mikrokapsiil uygulanmis
pamuk ipliklerine (PamukTS-C1-C6) ait gortinttler
Sekil 4.28’de bobin boyama yontemi ile termokromik mikrokapsiil uygulanmus,
katyonize edilmis polyester ipligine ait goriintii verilmistir. Goriintiiye gore,

pamuk ipliklerine gore daha koyu tonda boyanmis polyester ipligi elde edilmistir.

Sekil 4.28. Bobin boyama yontemi ile termokromik mikrokapsiil uygulanmis
polyesterTS-B ipligine ait goriinti
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4.3. Iplik Test ve Analizleri

4.3.1. iplik termoregiilasyon é6zelliklerinin tayini

iplik yapilarindaki FDM’den kaynaklanan termoregiilasyon ozelliklerini
belirlemek icin yapilan T-history 6l¢limii sonucunda ham malzemeden farkl
olarak FDM icerikli ipliklerin ytlizeylerindeki sicaklik farki degerleri tespit
edilmistir. Sekil 4.29°da FDM mikrokapsiiliiniin uygulandig1 pamuk ipliklere ait
zamana bagh sicaklik degisim grafigi (T-History grafigi) verilmistir. Grafik
incelendiginde, FDM igerikli ipliklerin ham iplige gore daha yavas 1sindig1 ve tiim
test boyunca FDM icerikli ipliklerin ytlizey sicakliklarinin ham iplik ylizey
sicakligina gore yalasik 5 °C daha distik oldugu belirlenmistir. Bu sicaklik farki
FDM kapsiil icerikli ipliklerin yapisindaki FDM'nin soguk ortamda katilagtiktan
(kondisyonlama sirasinda) sonra sicak ortama alindiginda erimesi boyunca

ortamdan 1s1 absorbe etmesinden kaynaklanmaktadir.

40

N owmwowmowmo wmn o.uwm
N N o<t 41N aNO M <
NS AdANAN®SE < 00
O ™ ™ o o v ™ o o o
-20
@ Ham Pamuk iplik  e=====PamukFDM-B5 PamukFDM-B8

Sekil 4.29. FDM icerikli PamukFDM-B5 ve PamukFDM-B8 kodlu ipliklere ait T-
History grafikleri

Sekil 4.30’da TS mikrokapsiiliiniin uygulandig1 pamuk ve polyester ipliklere ait

zamana bagh sicaklik degisim grafigi (T-History grafigi) verilmistir. Grafik

incelendiginde, TS icerikli pamuk ipliklerin referans olarak alinan ham pamuk

ipligine gore daha yavas 1sindig1 ve tiim test boyunca TS icerikli ipliklerin yiizey

sicakliklarinin ham iplik yiizey sicakhigina gore maksimum 10 °C daha diisiik
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oldugu belirlenmistir. Polyester iplik yuizey sicakligi kiyaslandiginda ise TS
icerikli ipligin lizey sicakligl ile referans ipligin yiizey sicakligl arasindaki fark 8
°C 'ye kadar ulasmistir. Bu sicaklik farki TS kapsiil igerikli ipliklerin yapisindaki
cozicinin (FDM olarak 1s1 absorbsiyonu yapar) soguk ortamda katilastiktan
(kondisyonlama sirasinda) sonra sicak ortama alindiginda erimesi boyunca

ortamdan 1s1 absorbe etmesinden kaynaklanmaktadir.

40,00
35,00
30,00
25,00
20,00
15,00
10,00

5,00
0,00
5,00 @
-10,00 ©

00:35
01:10
01:45
02:20
02:55
03:30
04:05
04:40
05:15
05:50
06:25
07:00
07:35
08:10
08:45
09:20
09:55
10:30
11:05
11:40
12:15
12:50
13:25
14:00

e Ham Pamuk iplik e PamukTS-C4 PolyesterTS-B

Sekil 4.30. TS igerikli PamukTS-C4 ve PolyesterTS-B kodlu ipliklere ait T-History
grafikleri

4.3.2. iplik mekanik ve diizgiinsiizliik 6zelliklerinin tayini

Bu kisimda, iiretilen Ne 20/1 % 100 penye pamuk ve Ne 18/1 % 100 PES

ipliklerine ait test sonuclar1 bulunmaktadir.
%100 Penye pamuk ipliklerine ait test sonuclari

Bu kisimda, iiretilen % 100 penye pamuk ipliklerine ait test sonuclar1 yer
almaktadir. Cizelge 4.2°de ham ve kasar (agartma) islemi uygulanmis penye
pamuk ipliklerine ait kopma uzamasi ve mukavemet test sonuclari, Cizelge 4.3’de
katyonize edilmis pamuk ipliklerine ait kopma uzamasi ve mukavemet test
sonuglari, Cizelge 4.4’de boyanmis ve mikrokapsiil uygulanmis pamuk ipliklerine

ait kopma uzamasi ve mukavemet test sonuglari verilmistir.
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Cizelge 4.2. Ham iplik ve kasar ipliklerine ait mukavemet test sonuglari

No B-Kuvvet gF | Uzama % Mukavemet
(RKM)

Ham iplik 434,6 5,33 14,73

Kasar iplik 375,1 4,56 12,7

Cizelge 4.2’den goruldiigi tizere agartma isleminden sonra ipliklerin mukavemet
degerlerinde azalma meydana gelmistir. Cizelge 4.3’de katyonize edilmis
ipliklerine ait test sonuglar1 verilmistir. Sonuglar incelendiginde katyonizasyon
islemi sonrasi ipliklerin mukavemet degerleri artmistir. Katyonizasyon islemi
sirasinda pamugun seliiloz zincirlerine iyonik capraz baglarin sebep oldugu
pozitif yiikler kazandirmaktadir. Katyonizasyon asamasinda 1slak islem
sayesinde hidrojen baglar ile baglanarak aktif gruplar saglar bu sayede c¢apraz
baglar seliilloz yapisini

olumlu ol¢iide degistirmesinden dolayr kopma

mukavemetini 6nemli dl¢lide iyilestirmektedir.

Cizelge 4.3. Katyonize edilmis ipliklere ait ait mukavemet test sonuglari

No B-Kuvvet | Kopma Mukavemet
(gF) Uzamasi (%) | (RKM)
Pamuk-1 468 6,35 15,86
Pamuk-2 478 6,52 16,23
Pamuk-3 450 6,12 15,25
Pamuk-4 462 6,5 15,63
Pamuk-5 456 6,22 15,47
Pamuk-6 468 6,32 15,72
Pamuk-7 472 6,36 16,21
Pamuk-8 465 6,24 15,89

Cizelge 4.4’de ise ayni ipliklere boyama sirasinda FDM mikrokapsiil aplikasyonu
uygulandiktan sonra olgiilen mukavemet (RKM) degerleri verilmistir. Sekil 4.31.’de
tiim ipliklere ait mukavemet, Sekil 4.32’de ise kopma uazamasi test sonuglari
verilmistir. Sekil 4.31'de verilen grafik ayni iplik numarasi ve biikiim katsayisina
sahip ring ipliklerine ait kopma mukavemet degerleri olup boyama sonrasi
ipliklerin mukavemetinin ham iplik degerlerine gore %11 arttig1 belirlenmistir.
Ham iplik mukavemeti ile kiyaslandiginda agartma islemi sonrasi mukavemet
degerlerinde % 14’lik diisiis goriulmis, ancak katyonize isleminden sonra %

10’luk bir artis meydana gelmistir. Calismada elde edilen bulgulara gore,
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konvensiyonel boyama islemi sonrasinda ipliklerde mukavemet kaybi daha fazla
gorilmekte iken c¢alismada mikrokapsiil aplikasyonu ve boyama prosesi
uygulamasi sonrasi mukavemet kaybi1 daha diisiik olarak belirlenmistir. Daha
diisiik seviyedeki mukavemet kaybinin katyonizasyon sirasindaki mukavemet
artis1 ile iligkili oldugu sonucuna varilmistir. Ayrica, mikrokapsiil
aplikasyonunun yapildigi boyama sirasinda kullanilan tuz (NaCl) ve soda
miktarinin azaltilmasinin da diisiik mukavemet kaybinda etkili oldugu

distiniilmektedir.

Cizelge 4.4. Bobin voyama ve FDM mikrokapstil aplikasyon prosesi sonrasi
ipliklere ait ait mukavemet test sonuglari

No B-Kuvvet (gF) Kopma Uzamasi Mukavemet
(%) (RKM)
PamukFDM-B1 | 496 5,19 17,81
PamukFDM-B2 | 439 6,49 15,89
PamukFDM-B3 | 457 6,61 16,51
PamukFDM-B4 | 429 6,33 15,54
PamukFDM-B5 | 462 5,05 16,67
PamukFDM-B6 | 458 6,12 16,28
PamukFDM-B7 | 456 6,22 17,12
PamukFDM-B8 | 455 6,64 16,41

iplik mukavemet

16,67
18 1473 15,47 1589 16,415 31166667

16 12,7

14

12

10

6

4 327283148
2

5 -

Ham  Kasar Katy | Katy | Pam Pam ort SS
iplik = iplik @ onize onize uk-5 uk-8
iplik = iplik = Boya Boya
B5 B8 ma ma
m iplik mukavemet ' 14,73 12,7 15,47 15,89 16,67 16,41 15,31171,32728

RKM
)

RKM

Sekil 4.31. Pamuk ipliklerine ait kopma mukavemeti test sonuglar1 (RKM)

61




ipliklere ait % kopma uzamasi degerleri incelendiginde, katyonizasyon sonrasi

azaldig,, boyama ve mikrokapsiil aplikasyon prosesi sonrasi ise arttig

belirlenmistir.
kopma uzamasi
8
6,64
7 = 642 64 5,673333333
© 6 456 5,05
£ 5
g 4
> 3
i 0,741f7303
0

pamuk | pamuk

ham  kasarl kaitzy;on kaitzy;on B5 B8 ortala standa
iplik iplik inlik BS iplik B8 (boya (boya ma capma

ma) ma)
M iplik mukavemet 5,33 4,56 6,22 6,24 5,05 6,64 5,673333,741657

% Uzama

Sekil 4.32. Pamuk ipliklerine ait kopma uzamasi test sonuglari

% 100 PES ipliklerine ait test sonuclari

Bobin boyama prosesi ile termokromik mikrokapsiil uygulanmis polyester iplik
numunesine (PolyesterTS-B) ait mukavemet ve % kopma uzamasi degerlerine ait
grafikler Sekil 4.33 ve Sekil 4.34’ de verilmistir. Elde edilen test sonuclarina gore,
hem katyonizasyon hem de mikrokapsiil aplikasyon ve boyama prosesi sonrasi

iplik kopma mukavemeti ve % kopma uazamasi degerleri azalmistir.

iplik Mukavemet

35 28,2 275 2871333333
30
25
5 20
o 15
10 1,253936025
S5 -y
0
Ham Katyoniz PES-1 ort SS
iplik e iplik
| | iplik Mukavemet 30,44 28,2 27,5 28,713333331,253936025
RKM

Sekil 4.33. PolyesterTS-B ipligine ait mukavemet degeri
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iplik Mukavemet

14 1251 11,58 11,79666667
N 12
2 10
& 8
5
E 6
s 4
N 2 0, 51719328
0
Ham Katyoniz PES-1
iplik e iplik
m iplik Mukavemet 12,51 11,58 11,3  11,796666670,51719328

Kopma Uzamasi %

Sekil 4.34. PolyesterTS-B ipligine ait kopma uzamasi degeri

%100 Pamuk iplik hatalari: ince yer, kalin yer ve neps olarak
gruplandirilmakta olup bu hatalar iplikte ytliksek diizglinsiizliige neden olmakta
ve ipligin genel kalitesini olumsuz etkilemektedir. Ince yer hatasi, -40 % seklinde
gosterilmekte olup ortalama iplik kesitinin %401 kadar ya da daha daha azi1 kadar
olan yer ince yer hatasi olarak degerlendirilmektedir. Kalin yer hatas1 +50 %
seklinde gosterilmekte olup ortalama iplik kesitinin %50’si kalin yer olarak
degerlendirilmektedir. Neps hatas1 ring ipliklerine +200 % seklinde
gosterilmekte olup ortalama iplik kalinhiginin % 300’4 (3 kat1) kadar kalin yer
hatas1  olarak degergerlendirilecektir. ~Calismada tretilen ipliklerin
diizglinsuzlik, ince yer, kalin yer, neps, tiyliiliik, degerleri siras1 Cizelge 4.5 ve
Cizelge 4.6’da verilmistir. Elde edilen degerler Sekil 4.33-Sekil 4.44’de grafikler

halinde verilmistir.
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Cizelge 4.5. Ham pamuk ve katyonize edilmis pamuk ipliklerine ait diizglinsuizlik,
hata ve tiiyliiliik degerleri

ince Yer | Xaln Neps | Neps
_ o N
iplikKodu | °CV™ | (a0) | Yer +140 | +200 | ruvlulik
(+50)
Ort Ort Ort Ort Ort Ort
Ham Iplik 10,4 5 7,5 40 5 6,82
Kasar iplik 10,73 7,5 12 10 10 6,84
Katyonik
Pamuk B1 10,64 12,5 10 5 7,5 7,45
Katyonik
Pamuk B2 10,79 2,5 5 15 5,8 7,01
Katyonik
Pamuk B3 10,77 2,5 5 10 7,5 6,63
Katyonik
Pamuk B4 10,84 5 2,5 20 5 6,70
Katyonik
Pamuk BS 10,57 0 5 5 0 6,86
Katynik
Pamuk B6 10,47 10 10 16 2,3 6,93
Katyonik
Pamuk B7 10,50 7,5 7,5 13 10 6,04
Katyonik
Pamuk BS 10,55 5 2,5 10 5 7,92

Cizelge 4.6. Boyama ve FDM mikrokapsiil aplikasyonu sonrasi iplik
diizglinsuzlik, tiyliilik ve hata degerleri

Kiitlesel ince Yer | Kalin Yer | Neps

iplik | Diizginsiizlik % | o (+50) +zgo Tityliiliik
Kodu (CVm)

Ort Ort Ort Ort Ort
Pamuk
FDMB1 10,17 0 7,5 25 7,13
Pamuk
FDMB2 10,58 7,5 12,5 32,5 6,61
Pamuk
FDMB3 10,41 2,5 5 17,5 6,56
Pamuk
FDMB4 10,60 0 10 15 6,78
Pamuk
FDMBS 10,12 2,5 10 5 6,84
Pamuk
FDMB6 10,76 0 10 12,5 6,87
Pamuk
FDMB7 10,57 0 15 27,5 6,93
Pamuk
FDMBS 10,16 0 10 25 6,88
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Calismaya ait ipliklerin % CVm degerlerindeki degisim Sekil 4.35’de verilmistir.
Sekil 4.35’deki % CVm degerleri incelendiginde, kasarli ipligin iplik diizglinsiizliik
degerinin en yiiksek oldugu ve iplik diizgiinsiizliigii bakimindan en iyi omasi
beklenen ipliklerin katyonize iplik B5 numarali numuneye ait oldugu
gorilmiistiir. Ancak sadece iplik dlizgiinsiizliik degeri iplik kalitesinin durumunu
degerlendirmek icin yeterli degildir. Diger deneme numunelerinin diizgiinstizliikk
degerleri sonucunda ilgili Kkalitelerin kritik olmadigi durumlar i¢in kabul
edilebilir seviyede oldugu Sekil 4.35'de verilmistir. Elde edilen sonuglara gore
ham iplik asamasindan boyama islemi sonucuna kadar elde edilen veriler

arasinda farklilik olmadig1 gozlemlenmektedir.

iplik Diizglinstizliik

?E) 12 1073 1057 1055 151,  10,1610,42166667
~ 10
E
S 8
(%]
_C
N
)
a 4
K9]
3 2
g 221164846
2 9
ham kasarli  katyoniz katyoniz pamuk- pamuk- ortalam standart
iplik iplik e iplik- eiplik- B5 B8 a sapma
B5 B8 (boyam | (boyam
a) a)

mSeril 104 10,73 10,57 10,55 10,12 10,16 10,4217 0,22116
Kitlesel Diizglinsuzlik (CVm)

Sekil 4.35. Pamuk FDM ipliklerine ait % CVm diizgiinsiizliik test sonuglari

Calismada iiretilen ipliklerin USTER ince yer (-40), kalin yer (+50) ve neps (+200)
degerleri sirasiyla Sekil 4.36, Sekil 4.37 ve Sekil 4.38’de verilmistir.
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iplik Diizglinstizliik

7,5
8
7
g 6 5 5
o
5 5
3 4
>
2,5
8 3
£
2
1 0 0
0 A A
ham iplik kasar katyonize = katyonize Pamuk- Pamuk-
iplik B5 iplik B8 B5 B6
M iplik degeri 5 7,5 0 5 2,5 0

ince Yer (-40)
Sekil 4.36. Pamuk FDM ipliklerine ait ince yer (-40) degerleri

iplik DUngnsUzIUk

12

10
8
4
2
0

iplik ham iplik kasar katyoniz = katyoniz pamuk pamuk

Kalin yer (+50)
[e)]

degeri eiplik B5 = eiplik B8 B5 B8
boyama @ boyama
W Seril 7,5 12 5 2,5 10 10

Kalin yer (+50)

Sekil 4.37. Pamuk ipliklerine ait kalin yer (+50) degerleri
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iplik dizglnsuzlik

25
. 20
o
N 15
3 10 8,755950358
* ,333333333
53 10 5 5 5
=2
5
ge-808
0
ham  kasarli = katyon katyon Pamuk Pamuk ort ss
iplik iplik iza iza B5 B8
iplik iplik (Boya = (Boya
B5 B8 ma) ma)
M iplik dizglinstizluk 5 10 0 5 5 25 8,3333338,75595
Neps (+200)

Sekil 4.38. Pamuk ipliklerine ait Neps (+200) ait degerler.

Sekil 4.36. ince yer (-40) hatas1 incelendiginde ham iplikten boyama sonrasi iplik
gruplarinda ipliklerin olumlu azalis gésterdigi goriilmektedir. Ince yer degerinin
diisiik oldugu ve daha diizgiin kumas goriniimleri elde edilebilecegi 6n
gorilmiistiir. Sekil 4.37°de pamuk ipliklerine ait kalin yer (+50) hata degerleri
verilmistir. Kalin yer (+50) hata degerinin degisen oranlarda disiik oldugu
gorilmektedir. Ancak elde edilen verilere gore pamuk-B5 numunesinde kalin yer
hatasinda ham iplikten boyama sonrasi dlciimlere kadar elde edilen degerler
arasinda azalma oldugu ve bu degerlerin kabul edilebilir degerler oldugu
ongorilmistir. Sonuglar incelendiginde ince yer (-40), kalin yer (+50) ve neps
(+200) hatalarinda belirgin iplik hata degerlerine rastlanmamistir. Ancak pamuk

B8 ipliklerinde neps (+200) degerinde artma egilimi gostermektedir.

Calismaya ait ipliklerin Uster H tiiyliiliik degerlerindeki degisim Sekil 4.39°da
verilmistir. Iplik tiiylilik sonuglar1 incelendiginde, calismada kullanilan
ipliklerin tiyliiliik degerleri arasinda belirgin farklhiliklar olmadig1 ve elde edilen
sonuglarin kabul edilebilir degerler oldugu 6n gorilmiistir. Ancak katyonize iplik

B8 ¢alismasindaki iplik tiiyliilitk degerlerinin ¢ok yiiksek oldugu aciktir.
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iplik Diizglinstizliik

7,92
8
7,8
A 7,6
]
g 7,4
£ 72
< 7 6,82 6,84 6,86 6,84 6,83
3
S 6,8
=
2 6,6
6,4
6,2
ham iplik kasar katyonize = katyonize | pamuk-B5 @ pamuk-B8
iplik B5 iplik B8
W Seril 6,82 6,84 6,86 7,92 6,84 6,88

Taylaluk (Hairness)

Sekil 4.39. Pamuk ipliklerine ait tiiylilik degerleri

PES iplik hatalar:: calismada kullanilan PES ipliklerinin iplik diizglinstizliik test
sonuglar: Sekil 4.40 - Sekil 4.43’de verilmistir. Elde edilen sonuglara gore ince yer
(-40), kalin yer (+50) ve neps (+200) degerlerinde islem dncesi ve sonrasi 6l¢lim

sonuglarinda belirgin bir farklilik olmadig: belirlenmistir.

iplik Dlizglinsiizliik

3,5
3,5

w

2,5

N

1,5

[N

0,40824829

Ham iplik Katyonize PES-1 ort SS
iplik
W iplik Diizglinsiizliik 2,5 3 3,5 3 0,40824829

0,5

Kitlesel Diizglinstizlik (CVm)

Kutlesel Dlizglinstzliik (CVm)

eKll 4. . PolyesterTS5-B ipligine ait % m degeril
kil 4.40. PolyesterTS-B ipligine ait % CVm deger
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45
40
35
30
25
20
15
10

ince Yer (-40)

| iplik Dlizglinsiizlik

iplik Diizglinstizliik

422 40  40,16666667
38
1,840893503
Ham Katyoni PES-1 ort SS
iplik ze Iplik
42,5 38 40  40,16666667,840893503

ince Yer (-40)

Sekil 4.41. PolyesterTS-B ipligine ait ince yer (-40)

45
40
35
30
25
20
15
10

Kalin Yer (+50)

| iplik Dlizglinsiizlik

iplik Diizglinstizliik

45
35 37,33333333
32
5,557777334
Ham Katyoni PES-1 ort SS
iplik ze Iplik
45 32 35  37,33333338,557777334

Kalin Yer (+50)

Sekil 4.42. PolyesterTS-B ipligine ait kalin yer (+50)
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iplik Diizglinstizliik

9 7.9 8 8,2 3033333333
8
. 7
§ 6
* 5
¥ 4
= ,
1 0,124721913
0 A
Ham Katyoni PES-1 ort SS
iplik ze iplik
m iplik Diizgiinsiizliik 7,9 8 8,2  8,033333338,124721913
NEPS (+200)

Sekil 4.43. PolyesterTS-B ipligine ait neps (+200)
4.4. iplik renk degerleri ve renk hashg test 6l¢ciim analizi

4.4.1. Spektrofotometre ile renk 6l¢iim sonuclari

Bu béliimde, termokromik mikrokapsiillerin uygulandigr ipliklerin termokromik
ozelliklerini belirlemeye yonelik yapilan renk ol¢limlerine ait sonuglara yer
verilmistir. TS mikrokapsiillerin uygulandig1 ipliklerin farkli sicakliklarda
yapilan renk o6lciimleri sonrasi elde edilen degerler kiyaslanarak orneklerde
sicakliga bagh renk degerlerinde degisim olup olmadig1 arastirilmistir. Pamuk
iplikleri arasinda secilen PamukTS-C5 kodlu ipligin 25°C’de ve 50° C’de o6lgiilen
L* a* b* degerleri Cizelge 4.8’de, polyester ipligine (PolyesterTS-B) ait dl¢lim
sonuglar1 Cizelge 4.9’da verilmistir. Sonuclara gore L* degerinin arttigl
gorilmektedir. L* degerinin artisi, renkteki aciklig1 ifade etmekte olup sicaklik

artisi ile ipliklerin renginin acildigini géstermektedir.

Cizelge 4.7. Termokromik mikrokapsiil uygulanmis pamuk ipliklerine ait L*, a*,

b* degerleri
iplik kodu Sicaklik (°C) | Olciim say1s1 | L* a* b*
1 73,30 -2,27 3,71
25°C 2 73,12 -3,35 3,94
PamuKkTS- 3 76,67 -2,38 4,08
Cc5 1 81,40 -0,82 10,51
50°C 2 85,48 -0,93 9,39
3 85,88 -0,84 10,07
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Cizelge 4.8. Termokromik mikrokapstil uygulanmis polyester ipligine ait L*, a*,

b* degerleri
iplik kodu ?:(c:?khk Ol¢iim say1s1 | L* a* b*

1 75,72 -2,73 3,76

25°C 2 76,02 -2,69 3,96

Polvester 3 71,32 -1,80 -1,27
y 1 89,48 -0,82 10,02

50°C 2 85,68 -0,96 4,88

3 88,62 -0,87 9,48

Ayrica elde edilen bu test sonuglarinin yani sira termokromik mikrokapsiil
uygulanan ipliklerin pH duyarlilig: tespit edilmis asidik pH’ ta rengin koyu yesil
yoninde renk degistirdigi bazik pH’ta ise rengin kirmizi yoéniinde renk

degistirdigi tespit edilmis olup L*, a* ve b* degerleri Cizelge 4.10’de verilmistir.

Cizelge 4.9. Termokromik ipliklerin pH duyarliligina ait 6l¢iim degerleri

iplik kodu pH L* a* b*
Numune 75,72 -2,73 3,76

PamukTS-C5 | Asidik (2-3) | 65,70 1,72 4,28
Bazik (11-14) | 66,69 16,80 -6,66

4.4.2. Mikrokapsiill Uygulanmis ipliklerin Yikama, Ter ve Siirtme

Hasliklarinin Arastirilmasi

a.Yikama hashg

Calismada, FDM mikrokapsiil uygulanmis pamuk ve TS mikrokapsiil uygulanmis
polyester ipliklerin renk haslik 6zelliklerini arastirmak amaciyla yikama, ter, su
ve slrtme hashgl testleri yapilmistir. FDM Mikrokapsiil uygulanmis pamuk
ipliklerin haslik testleri sonucunda yikama sonrasi renk degisimi (solma) ve
akmasinda (lekelenme) elde edilen haslik sonuglar: Cizelge 4.11’de verilmistir.
Elde edilen sonuglar gri skalada degerlendirilmis olup lekelenme ve renk
degisimi sonuclarina gore haslik degerlerinin kabul edilebilir diizeyde oldugu

lekelenme ve renk degisimi goriilmedigi tespit edilmistir.
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Cizelge 4.10. FDM Mikrokapsiil uygulanmis pamuk ipliklerin yikama hashk

sonuglari

_— Lekeleme

Iplik Kodu Solma Asetat | Pamuk | Nylon | PES Akrilik Yiin
Pamuk-B1 FDM | 5 5 2 5 5 5 5
Pamuk-B2 FDM | 5 5 3 5 5 5 5
Pamuk-B3 FDM | 5 5 2/3 4/5 5 5 5
Pamuk-B4 FDM | 5 5 3/4 5 5 5 5
Pamuk-B5 FDM | 5 5 4/5 5 5 5 5
Pamuk-B6 FDM | 5 5 4 5 5 5 5
Pamuk-B7 FDM | 5 5 2 4 5 5 5
Pamuk-B8 FDM | 5 5 4/5 5 5 5 5

Ter Hashgi

Calismada, FDM mikrokapsil uygulanmis pamuk ipliklerine ait hem asidik,
hemde bazik ter hashgi testleri TS EN ISO-A04 standardina gore yapilmistir.
Cizelge 4.12'de asidik ter hasligina ait 6l¢iim sonuglari, Cizelge 4.13’de bazik ter
hasligina ait 6l¢iim sonuglar verilmistir. Haslik sonuglar1 degerlendiginde FDM
icerikli mikrokapsiil uygulanan pamuk ipliklerinde elde edilen degerlerin kabul

edilebilir degerler oldugu gorilmiistiir.

Cizelge 4.11. FDM mikrokapsil uygulanmis pamuk ipliklerine ait ter hashgi
(asidik) sonuglari

iplik Kodu Lekeleme
Solma | Asetat Pamuk | Nylon | PES | Akrilik | Yi
n
Pamuk-B1 FDM | 5 5 4/5 5 5 5 5
Pamuk-B2 FDM | 5 5 4/5 5 5 5 5
Pamuk-B3 FDM | 5 5 5 5 5 5 5
Pamuk-B4 FDM | 5 5 5 5 5 5 5
Pamuk-B5 FDM | 5 5 5 5 5 5 5
Pamuk-B6 FDM | 5 5 5 5 5 5 5
Pamuk-B7 FDM | 5 5 5 4 5 5 5
Pamuk-B8 FDM | 5 5 5 5 5 5 5
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Cizelge 4.12. FDM mikrokapsiil uygulanmis ipliklere ait ter hashig (bazik)

sonuglari
iplik Kodu Lekeleme
Solma | Asetat Pamuk | Nylon | PES | Akrilik | Yii

n

Pamuk-B1 FDM | 5 5 4/3 5 5 5 5

Pamuk-B2 FDM | 5 5 4 5 5 5 5

Pamuk-B3 FDM | 5 5 4/5 5 5 5 5

Pamuk-B4 FDM | 5 5 5 5 5 5 5

Pamuk-B5 FDM | 5 5 5 5 5 5 5

Pamuk-B6 FDM | 5 5 5 5 5 5 5

Pamuk-B7 FDM | 5 5 5 4 5 5 5

Pamuk-B8 FDM | 5 5 5 5 5 5 5

Su hashgi

Calismada, FDM mikrokapsil uygulanmis pamuk ipliklerinin suya karsi renk
hashig testi TS EN ISO105- E013:2013 standardina gore yapilmistir. Elde edilen
lekelenme ve renk degisim degerleri Cizelge 4.14’de verilmistir. Elde edilen
sonuglar gri skalada degerlendirilmis olup lekelenme ve renk degisimi
sonuglarina gore haslik degerlerinin kabul edilebilir diizeyde oldugu lekelenme

ve renk degisimi goriilmedigi tespit edilmistir.

Cizelge 4.13. FDM mikrokapsiil uygulanmis pamuk ipliklerine ait su haslig test

sonuglari
iplik kodu Lekeleme
Solma | Asetat Pamuk | Nylon | PES | Akrilik | Yu

n

Pamuk-B1 FDM | 5 5 5 5 5 5 5

Pamuk-B2 FDM | 5 5 5 5 5 5 5

Pamuk-B3 FDM | 5 5 2/3 5 5 5 5

Pamuk-B4 FDM | 5 5 5 5 5 5 5

Pamuk-B5 FDM | 5 5 5 5 5 5 5

Pamuk-B6 FDM | 5 5 5 5 5 5 5

Pamuk-B7 FDM | 5 5 5 4 5 5 5

Pamuk-B8 FDM | 5 5 5 5 5 5 5

Siirtme Haslhigi

Calismada, mikrokapsiil uygulanan ipliklerin yas ve kuru siirtme testi sonrasi
belirlenen renk degisimi (solma) ve akma (lekeleme) degerleri Cizelge 4.15’de

verilmistir. Stirtme haslik degerlerinin Pamuk-B5 ve Pamuk-B8 numuneleri i¢in
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kabul edilebilir diizeyde oldugu, ancak diger numunelerde yas haslik degerlerinin
disiik oldugu belirlenmistir. Bu dusiik renk hashigl degerlerinin ipliklerin
boyanmasi1 sirasinda, boyanin tamamen c¢ektirilememesinden kaynaklandigi

sonucuna varilmistir.

Cizelge 4.14. FDM mikrokapsiil uygulanan pamuk ipliklerine ait siirtme hashgi
test sonuclari

iplik Kodu Kuru siirtme (hashik) | Yas siirtme (haslik)
Pamuk B1 FDM 5/4 4/3

Pamuk B2 FDM 5/4 3

Pamuk B3 FDM 5 2

Pamuk B4 FDM 5 1/2

Pamuk B5 FDM 5 4

Pamuk B6 FDM 5/4 1/2

Pamuk B7 FDM 5/4 2

Pamuk B8 FDM 5/4 4

Polyester ipligi haslik test sonuclari

TS mikrokapsiillerin aplike edildigi polyester ipligine (PolyesterTS-B) ait yikama,
ter ve suya karsi renk haslig1 test sonuglar1 Cizelge 4.16’da, stirtme hashk
sonuglari ise Cizelge 4.17’de verilmistir. Yikama, ter ve suya karsi renk haslik test
sonuglar1 incelendiginde, tiim hashk pdegerlerinin kabul edilebilir degerler
oldugu belirlenmistir. PES ipliklerine ait stirtme testi 6l¢iim sonuglana gore renk
haslik degerleri ticari olarak diisiik, kabul edilebilir (3 ve alt1) olarak

belirtilmistir.

Cizelge 4.15. PolyesterTS-B ipligine ait renk hasligi test sonuclari

iplik Kodu Solma Lekeleme

Asetat Pamuk | Nylon | PES | Akrilik | Yiin
Yikama 5 5 4/5 5 5 5 5
Ter (asidik) | 5 5 4/5 5 5 5 5
Ter (bazik) 5 5 5 5 5 5 5
Su 5 5 5 5 5 5 5

Cizelge 4.16. PolyesterTS-B ipligine ait siirtme renk haslig test sonuclari

PES

Kuru siirtme hashgi

Yas siirtme hashgi

5

4/3
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5. SONUCLAR ve TARTISMA

FDM iceren mikrokapsiiller ve sicakligin etkisi ile renk degisimi gosteren
termokromik sistemlerin mikrokapsiilasyonu ve tekstil materyallerine
uygulanmasinin amaglandigi bu tez c¢alismasinda, termokromik sistemin
hazirlanmasinda ¢ bilesenli termokromik sistem hazirlamak i¢in 2’-
(Dibenzylamino)-6’-(diethylamino) fluoran boyarmadde renk olusturucu,
fenolftalein (FF) renk gelistirici ve 1-tetradekanol ¢6ziicli olarak kullanilmistir.
FDM olarak 1-tetradekanol yag alkolii kullanilmistir. S6z konusu g¢ekirdek
maddeler poli(metil metakrilakt-ko-glisidil metakrilat) (PMMA-ko-GMA) duvar

yap1 icerisine mikrokapiillenmislerdir.

Calisma kapsaminda mikrokapsiillerin tliretimi emiilsiyon polimerizasyonu
metodu kullanilarak gerceklestirilmistir. Uretilen mikrokapsiillerin kimyasal
yapis1 FT-IR, morfolojileri SEM, 1s1l 6zellikleri DSC ve TG analizleri ile karakterize
edilmistir. Mikrokapsiillerin termokromik o6zellikleri farkl sicaklikta gekilen
goruntiileri ile belirlenmistir. SEM goriintiileri incelendiginde, homojen parcacik
boyutlarina sahip, kiiresel morfolojili mikrokapstillerin elde edildigi
belirlenmistir. SEM goritintileri Uzerindeki boyut skalasi incelendiginde ise
kapsiillerin nano boyutlara sahip olduklar1 ve boyutlarinin yaklasik 150 nm ile
400 nm arasinda degistigi tespit edilmistir. FT-IR analizi ile mikrokapstil yapisini
olustura  maddelere ait  karakteristik  piklerin = mikrokapsiillerinin
spektrumlarinda mevcut oldugu ve tasarlandigi sekilde FDM veya TS ¢ekirdekli
ve PMMA-ko-GMAduvarh mikrokapsiillerin iiretildigi tespit edilmistir. Uretilen
FDM mikrokapsiillerin 33,4 °C’de yaklasik 125 j/g gizli 1s1 enerjisi depoladigi, TS
cekirdekli mikrokapsiillerin ise yaklasik 28,6 °C’de yaklasik 41 j/g enerji
depoladig belirlenmistir. Termogravimetrik analiz sonug¢larina gore her iki grup
mikrokapsil de iki asamali bozunma sergilemis ve duvar yapin igerdigi cekirdek
maddenin termal bozunmaya karsi direncinin gelismesini katki saglamistir.
Netice olarak iiretilen mikrokapsiillerin termal diren¢ acisindan da tesktil
boyama prosediirlerinde Kkarsilasma olast sicakliklara direngli oldugu

belirlenmistir.
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Calismada tretilen FDM mikrokapsitller bobin boyama yontemi ile pamuk
ipliklerine aplike edilmistir. TS mikrokapsiiller ise cile boyama yontemi ile
pamuk ve bobin boyama yontemi ile polyester ipliklere cektirme metodu ile
aplike edilmistir. Ipliklerin mikrokapsiill alimim artirabilmek amaciyla
boyama/mikrokapsiil aplikasyon prosesi o6ncesi her iki iplik grubuna da
katyoniklestirme islemi yapilmistir. Bu asamada, farkli sicaklik, konsantrasyon
ve pH'larda yapilan denemeler sonucunda pamuk ipliklerinin boyanabilirligini,
mikrokapstl alimini ve iplik test sonug¢larindan elde edilen verilere gore en uygun
aplikasyon sonuglarinin pH 5,5, 70°C sicaklik, 60 dakika siire ve % 20
konsantrasyon seklinde oldugu sonucuna varilmistir. Polyester ipliklerin
katyoniklestirme proses kosullari olarak ise 60 °C sicaklik, 60 dakika siire ve %
10 konsantrasyonun optimum oldugu belirlenmistir. Katyonizasyon islemi
sonrast yapilan boyamalarda, katyonize pamugun boya tiiketimi ve
sabitlemesinin miikemmel oldugu bunun yani sira boya banyosunda kullanilan
mikrokapstllerin pamuk ipliklerine tamemen cektirilebildigi ve banyo atik

yukin berrak oldugu gorilmustiir.

FDM mikrokapsiillerin, pamuk ipliklerine bobin boyama prosesinde boyarmadde
iceren banyoya ilavesi ile basarili bir sekilde aplike edildigi ve iplik yapisindaki
homojen mikrokapsiil dagilimi iplik SEM goriintiileri ile ortaya konulmustur.
Ayrica yapisindaki mikrokapstil miktari agisindan segilen iplik 6rnekleri tizerinde
yapilan T-History test sonuglarina gore de ipliklerin sicaklik diizenleme
fonksiyonu sergiledikleri tespit edilmistir. Ote yandan, TS mikrokapsiillerin cile
boyama yontemi ile pamuk ipliklerine aplike edilebildigi ve mikrokapsiillerin
iplik yapisindaki varlig1 iplik SEM goériintiileri ile ortaya konulmus olmasina
ragmen, PamukTS-Cile5 kodlu (% 8 konsantrasyonda mikrokapsiil iceren
banyoda, pH 9,5’de boyama) iplikler hari¢ diger ipliklerin termokromik 6zellik
sergilemedikleri belirlenmistir. Banyo iceriginin TS mikrokapsillerin
termokromik 6zelligini bozdugu ve ipliklerin boyali olmasina ragmen sicakliga
bagh renk degistirme performansi sergilemedikleri tespit edilmistir. PamukTS-
Cile5 kodlu pamuk ipliginin termokromik davranisi spektrofotometre ile dlgiilen
renk degerleri ile tespit edilmistir. Ayrica pamuk ipliklerindeki hashlk testleri

sirasinda TS mikrokapsiil uygulanmis ipliklerin pH’a duyarl tersinir renk
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degisimi sergiledikleri de tespit edilmistir. Katyonize edilmis polyester iplige TS
mikrokapsiul aplikasyonu c¢alismalar1 sonrasinda, belirlenen aplikasyon
prosesinde mikrokapsiillerin iplige basarili bir sekilde aplike edilebilmis ve
ipliklerin yapisindaki mikrokapsil varlign SEM goéruntiileri, ipliklerin
termokromik 6zelligi ise spektrofotometre ile dl¢ciilen renk degerleri ile ortaya

konulmustur.

Calismada, katyonize edilen pamuk ipliklerinin katyonize islemi sonrasi
mukavemet degerlerinde artis oldugu gozlemlenmistir. Katyonize isleminin
pamugun seliiloz zincirlerine iyonik ¢apraz baglarin pozitif yiiklerle yiiklenmesi
sonucu kopma mukavemetini artirdigr gorulmustir. Boyama/mikrokapsiil
aplikasyon islemi sonrasinda ipliklerin kopma mukavemeti degerlerinde artis
gorilmiistiir. Normal boyama sirasinda kullanilan tuz pamuk liflerinin arasinda
girerek lifleri zayiflatir ve mukavemetin diismesine sebep olur. Bu ¢alismada,
katyonizasyon isleminin sebep oldugu mukavemet artisina ilave olarak,
gelistirilen mikrokapsiil aplikasyonu/boyama prosesinde normal boyamaya gore
daha diisik miktarda tuz ve soda kullanilmis olmasinin nihai ipliklerin
mukavemtinin artisinda etkili oldugu degerlendirilmistir. Pamuk ipliklerine ait
diizgiinsiizliik test sonuclar: incelendiginde katyonizasyon prosesinin etkisine
ragmen nihai boyali/kapstl igerikli ipliklerin kalite degerlerinde (ince yer, kalin
yer, neps ve tiiyliilik) 6nemli derecede fark goriilmedigi ve elde edilen degerlerin

kabul edilebilir degerler oldugu tespit edilmistir.

FDM mikrokapsiil icerikli pamuk ipliklerine ait renk hashg test sonuglari
incelendiginde, yikama, su, ter ve kuru sirtme hasliklarinin iyi oldugu, yas
surtme haslhklarinin ise orta seviyede, ancak ticari olarak kabul edilebilir

seviyede oldugu gorilmiistiir.
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