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OZET

KONTROL EDILEBILIR SALIM VEYA KIRILMA MEKANIZMASI iLE KOKU
YAYAN URETAN ESASLI MIKRO/NANO BOYUTLU KAPSULLERIN URETIMI
VE TEKSTIL UYGULAMALARI

Ozseving, Ali
Doktora, Fen Bilimleri ve Kimya Ana Bilim Dal1
Tez Danismani: Prof. Dr. Cemil Alkan
Haziran 2022, xv + 117 sayfa

Giliniimiizde bilimsel gelismeler sayesinde tekstil endiistrisinde yenilik¢i tiretimler
yapilabilmektedir. Mikrokapsiilleme teknikleri sayesinde de kiiciik boyuttaki
mikrokapsiillerin iiretimi yapilarak, tekstil sanayinde kumaslara uygulanmasi ile konfor
ozellikleri iyilestirilebilmekte ve ekstra ozellikler saglanabilmektedir. Koku maddeleri
ucucu Ozelliklerinden dolay:1 direkt olarak tekstil malzemelerinde kullanilmamaktadir.
Mikrokapsiilleme teknikleri sayesinde, tekstil malzemelerinde uygulanabilir ve daha
uzun siire etki gosterebilir hale getirilirler.

Bu calisma kapsaminda tekstil malzemeleri i¢in, koku yayma Ozelligine sahip olan
poliiiretan esasli mikro &lgekli kapsiiller iiretilmistir. Ozgiin lavanta kokusu toluen
diizosiyanat, izofuran diizosiyanat ve metilenbisfenol diizosiyanat-farkli diol ve poliol
etkilesimleri ile poliiiretan bir kabuk icerisinde hapsedilerek, araylizey polimerizasyon
teknigi ile kapsiil iiretimi gergeklestirilmistir. Koku kapstillerinin karakterizasyonu FT-
IR spektroskopisi, parcacik biiyiikliigii, polarize optik mikroskop (POM) ve taramali
elektron mikroskobu (SEM) ile yapilmistir. Periyodik olarak koku kapsiillerinin agirlik
takibi yapilarak salim siireleri belirlenmistir. Ortalama pargacik biyiikligi 15-50 pm
tespit edilmis, FT-IR spektroskopi analizinde politiretanin spesifik pikleri-NH, -C=0 ve
—CN pikleri tespit edilmistir. SEM goriintiilerine gére de kapsiiller basarili bir sekilde
tiretilmistir. Cektirme yontemi ile de %100 pamuklu dokuma kumaslara aplike edilerek,
fiziksel olarak mikrokapsiillerin liflerin arasinda tutunmalari gézlemlenmistir. Koku
kapsiilleri genellikle firmalarin patentli iiriinii olarak iiretilmekte ve yiiksek meblagl
olarak satis1 yapilmaktadir. Calismanin yurt disindan yiiksek bedeller karsiliginda alinan
koku kapsiillerinin iiretimi sayesinde, daha diisiik maliyetlerle her tekstil malzemesine
uygulanabilecek ve {ilkemiz tekstil endiistrisi ve ekonomisine katki saglayacak sonuglari
olacag diistiniilmiistiir.

Anahtar Kelimeler: Koku Kapsiilii, Diaminoantrakinon, Tibbi lavanta, Poliiiretan



ABSTRACT

PRODUCTION OF URETHANE-BASED MICRO/NANO-SIZE CAPSULES
EMITTING ODOR BY CONTROLLED RELEASE OR MECHANICAL STIMULI
AND TEXTILE APPLICATIONS

Ozseving, Ali
Doctoral, Natural Sciences, Chemistry Departmant
Thesis Advvisor: Prof. Dr. Cemil Alkan
June 2022, xv + 117 pages

Thanks to scientific developments, innovative products can now be manufactured in the
textile industry. Thanks to microencapsulation techniques, small microcapsules can be
produced and applied to fabrics in the textile industry to improve comfort and provide
additional properties. Fragrances cannot be used directly in textiles due to their volatile
properties. Thanks to microencapsulation techniques, they can be used in textiles and
remain effective longer.

In this study, microscale capsules based on polyurethane, which can release odors, were
prepared for textile materials. The original lavender odor was encapsulated in a
polyurethane shell by the interaction of toluene, isophorone and methylene bisphenol
diisocyanate with various diols and poliols. The odor capsules were characterized by FT-
IR spectroscopy, particle size analysis, polarized optical microscopy (POM) and scanning
electron microscopy (SEM). At regular intervals, the weight of the odor capsules was
monitored and the release time was determined. The average particle size was determined
in the range of 15-50 um, and the specific peaks of the polyurethane -NH, -C=0, and -
CN of microparticles were determined in the FT-IR spectroscopy analysis. The capsules
were also successfully prepared according to the pictures of SEM. When 100% cotton
was applied to woven fabrics by the exhaust method, it was observed that the
microcapsules were physically held between the fibers. Fragrance capsules are generally
manufactured as a patented product by companies and sold at high prices. It is believed
that the results of the study can be applied to any textile material with lower cost and
contribute to the textile industry and economy of our country, by the way, fragrance
capsules will not be imported at high prices.

Keywords: Fragrance capsule, Diaminoanthraquinone, Medicinal lavender, Polyurethane
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1. GIRIS

Bilim ve teknolojinin ilerlemesi ile beraber, tekstil iiriinlerinde giinliik 6rtiinme, korunma,
1sinma Ve giizel goriinme gibi, kullanim 6zelliklerine ek olarak akilli ve fonksiyonel
ozellik tasiyan tekstiller gelistirilmistir (Tarak¢ioglu, 2003). Ornegin yanmaz, su
gecirmez, antimikrobiyal, radyasyon engelleyici, kursungecirmez kumaslar gibi birgok
yenilik¢i arastirmalar tekstil endiistrisinde uygulanabilmektedir. Mikrokapsiilleme
teknikleri sayesinde de kiiciilk boyuttaki mikrokapsiillerin iiretimi yapilarak, tekstil
malzemelerine uygulanmasi ile konfor 6zellikleri iyilestirilebilmekte ve ekstra 6zellikler
saglanabilmektedir. Mikrokapsiilleme teknigi, yaygin olarak faz degistiren maddelerin

kapsiillenmesi ile tekstilde termal konforun iyilestirilmesi lizerine yogunlagsmaktadir.

Koku maddeleri ugucu ozelliklerinden dolayr direkt olarak tekstil malzemelerinde
kullanilmamaktadir. Mikrokapsiilleme teknikleri sayesinde, tekstil malzemelerinde
uygulanabilir ve daha uzun siire etki gosterebilir hale getirilirler. Bu ¢alisma kapsaminda
ise tekstil uygulamalar1 i¢in, koku yayma 6zelligine sahip olan poliiiretan esasli mikro
Olcekli kapsiiller iiretilmistir. Koku kapsiilleri iceren tekstil tirlinlerinin popiilaritesi giin
gectikce artmaktadir. Bu kapsiillerin ticari 6nemi nedeniyle iiretimi bilinmemektedir.
Onceki ¢alismalari arastirdigimizda koku kapsiillerinin iiretiminin polimer kabugun dis
etkilerle (nem, sicaklik, 151k, 1s1, mekanik etki) kirilarak kokunun disar1 yayilmasi veya
koku maddesinin kendisini ¢evreleyen bir kapsiil duvardan kontrollii salinimi esasina
dayandigin1 gormekteyiz (Azizi ve ark., 2013). Literatiir 1518inda koku yayma ozelligine

sahip poliiiretan esasli koku kapsiillerinin 6zgiin olarak tiretimi ger¢eklestirilmistir.

Ticari olarak ulasilabilen koku mikrokapsiillerin cogunlugu amin formaldehit tabanlidir,
fakat cevresel etkilerden dolayr kullanimi kisithdir (Leclerg ve ark., 2009). Koku ve
parfiim iceren mikrokapsiiller kompleks koaservasyon yontemiyle jelatin ve arap zamki
kullanilarak ¢ok farkli boyutlarda iiretilebilir. Bu yontemde mikrokapsiiller birbirine
yapisabilir ve parcacik biliylikligli degisken araliklarda daha iri tanecikler olusturabilir,
ayrica genellikle diisiik molekiil agirlikli  polimerler kullanildigindan dolay1
mikrokapsiiliin dis etkilere kars1 mekanik dayanimi diisiiktiir ve ¢abuk kirilir. Bu yiizden

dis kabuk olarak poliiiretan ve poliiire sistemlerinde en etkili yontem 1yi mekanik



Ozelliklerinden dolay1 arayiizey polimerizasyonudur (Puslar ve ark., 2015). Mikrokapsiil
tiretiminde arayiizey polimerizasyon teknigi segilerek, ceketli cam reaktdrle kurulan
iretim sistemi diizenegi ile gergeklestirilmistir. Calisma kapsaminda koku maddesi olarak
tibb1 6zellikli lavanta yagi (lavandula angustifolia) se¢ilmistir. Lavanta yaginin en 6nemli
esansiyal yag bilesikleri linallol, linalil asetat ve sineol’ dur. Bunlarin igerisinde
lavantanin kalitesini belirleyen linalil asetat en 0nemlisidir. Lavanta yaginda bulunan
linalool ve linalil asetatin  narkotik ve  yatistirict  etkisi  sayesinde,
anksiyete ve depresyon tedavisinde yardimci olabilmektedir. Solunum fonksiyonlarinda
rahatlama, gevseme ve uykuya gecis safhasinda fayda saglayabilecegi yapilan

calismalarla gosterilmistir.

Poliliretan polimerinin {iretimi sirasinda polioller ve diisosiyanat malzemeleri
kullanilmaktadir. Calismada Toluendizosiyanat (TDI), izofurandiizosiyanat (IPDI) ve
Metilenbisfenoldizioziyanat (MBFDI) ile ii¢c grup halinde koku kapsiilii iiretimi
gerceklestirilmistir. I. grupta oligomer diizeyinde poliollerden etilen glikol ve propilen
glikol (EG-PG) faydalanarak kirilabilir ve koku kontrollii salim1 yapabilen, II. grupta
daha uzun zincirli poliollerle, 400 molekiil agirhiginda polietilen-polipropilen glikol ve
1000-1200 molekiil agirhiginda polietilen-polipropilen glikol ile (PEG 400 — PPG 400, PEG
1000-PPG1200) Ve Il1. grupta ise sisteme mikrokapsiillere kavite olabilen diaminoantrakinon
ilavesi ile koku kontrolii salimi yapan mikrokapsiiller iiretilmistir. Mikrokapsiillerin
karekterizasyonunda FT-IR, parcacik biyiikligii dagilimi (PBD), polarize optik
mikroskop (POM), taramali elektron mikroskop (SEM) analizi yapilarak kontrollii salim
ozellikleri belirlenmistir. Ayrica ti¢ grup igerisinden segilen koku kapsiilleri (Mik-1, Mik-
7 ve Mik-21) pamuklu kumaslara cektirme yontemi ile aplike edilerek fiziksel

baglanmalar1 FT-IR ve SEM analizi ile incelenmistir.

Calisma kapsaminda, zamana bagli ve mekanik (karistirma) etki ile tibbi 6zellikli lavanta
yag1 kontrollii salim1 yapabilen poliliretan temelli koku kapsiilleri, tekstil iirtinlerinde

kullanima uygun PBD’ da tiretilmesi amaglanmustir.


https://www.drozdogan.com/anksiyete-nedir-kanserde-anksiyete-belirtileri-ve-tedavisi/
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2. GENEL BILGILER
21 Mikrokapsiiller

Mikrokapsiilleme, kat1, stvi bir maddenin veya gaz kabarciginin polimer bir kabuk ile
mikron seviyesinde kaplanmast ile i¢ maddeyi ¢evresel etkilerden koruyan bir paketleme
teknigidir (Cimen, 2007; Erik¢i, 2010). Mikrokapsiiller, ¢ekirdek ve duvar (kabuk)
maddesi olarak iki boliimden olusmaktadir. Cekirdek etken maddeyi igerirken, duvar ise
cekirdek maddeyi dis ortamdan korumaktadir (Gosh. 2006). Mikrokapsiilleme sayesinde
dis ortamlara karst dayaniksiz malzemeler paketleme ile koruma altina alinarak,
taginabilir ve malzemelere kontrollii salim 6zelligi kazandirabilir hale getirilir (Sarugik,
2002). Kapsiiller biiyiikliiklerine gére siniflandirilmaktadir. Kapsiil biiytikliigii 1 pm’dan
kiigiik ise nanokapsiil, 1 ile 1000 um arasi ise mikrokapsiil ve 1000 pm’dan biiyiik ise

makrokapsiil olarak tanimlanmaktadir (Pena ve ark., 2009).
211 Mikrokapsiilasyon yontemleri

Mikrokapsiilasyon teknikleri, kimyasal ve mekanik yontemler olmak iizere 2’ye
ayrilmaktadir. Sekil 2,1°de yaygin olarak kullanilmakta olan mikrokapsiilasyon
yontemleri gosterilmistir. Bu yontemler haricinde literatiirde baska yontemlere de
rastlamak miimkiindiir. Uretim teknigi secilirken cekirdek maddesinin &zellikleri, elde
edilecek partikiil biiyiikliigli, duvar maddesinin 6zellikleri ve {retilecek kapsiilden

beklenen performans gibi kriterlere dikkat edilmelidir (Teixeria, 2010).



Mikrokapsiil Uretim Yéntemleri
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Sekil 2. 1. Yaygin kullanilan mikrokapsiilayon yontemleri

Arayiizey polimerizasyonu

Arayiizey polimerizasyonun da birbirine karigmayan su ve organik fazin kesigsme
noktalarinda, monomerler arasindaki reaksiyondan dolayr ¢ekirdek maddesinin
yiizeyinde polimer bir zar olusur. Birbirine karigmayan su ve organik faz karistirilarak
temas eden yiizey alani artirilir. Cekirdek maddesindeki monomer, i¢ine jellestirici bir
monomer ¢oziindiiriilmiis sivi faza dispers edilir, daha sonra sivi1 faz ve organik faz
karistirilarak kapsiil iiretilir. Reaksiyon ¢ok hizli gergeklesir ve karistirict hizina gore
kapsiil biiyiiklikleri degisir (Bouechemal ve ark., 2006). Sekil 2.2°de araylizey

polimerizasyonunun olusumu gdsterilmistir.

Reaksiyon 3 asamadan olusmaktadir;



1- Suigerisinde yagin dagilimi (yag-su emiilsiyonu)
2- Kaplamanin olusumu (eklenmis monomerlerle arayiizey reaksiyonu)

3- Kaplamanin stabilizasyonu- olgunlasma (Dubey Ve ark., 2009).

Monomerler

II. asama IIl. asama

I. asama

- Mikrokapsiil
1. Koruyucu Monomer ile Duvar malzemesinin
ile sulu faz  aktif vag esasi olusumu

Sekil 2. 2. Arayiizey polimerizasyonu ile mikrokapsiil olusumu

Emiilsivon polimerizasyonu

Emiilsiyon polimerizasyonunda, monomer ile kapsiillenecek olan olan ¢ekirdek
malzeme, yiizey aktif madde sayesinde su icerisinde biiyilk monomer damlalari seklinde
emiilsiyanlastirilir. Suda ¢6ziinebilme yetenegi olan baslatici ilavesi ve ortam 1sitilarak
polimerizasyon baglatilir. Misel olusumu ile beraber, yiizey alani farkindan dolay
baglatict misellerle reaksiyona girmeye baslar. Misel icerisinde monomer polimerize
olarak polimer tanecigi seklini alarak mikrokapsiiller iiretilmis olur (Dubey ve ark.,
2009). Karistirma hizi, mikrokapsiillerin boyutunu belirlemede etkilidir, yiiksek hizlarda
daha kiiciik boyutlu kapsiiller iiretilirken, diisiik hizlarda mikrokapsiillerin boyutu
artmaktadir  (Ozerdem, 2011). Emiilsiyon polimerizasyonunun  siispansiyon
polimerizasyonuna gore en biiyiik avantaj1 daha kiiciik kapsiiller tiretilebilmesidir. Proses
Harkins teorik modeli ile acgiklanabilmektedir, Sekil 2.3’de gosterildigi sekilde 4

asamadan olusmaktadir.

1- Monomer damlaciklarinin emiilsiyon yapict maddeler tarafindan sarilmasi

2- Monomerin baslaticinin ¢6ziildiigli su faz1 ortamina aktarimi



3- Polimer monomer kiimelerinin olugsmaya baslamasi

4- Polimer kiimelerinin olugmasi (Sacak, 2006).

Monomer 21 Monomer
Damlaciklan Molekiilleri

Su
Misel e
olusumu

Baslatici
Radikali

Polimero

Sekil 2. 3. Emiilsiyon polimerizasyonun asamalari

In-situ polimerizasyonu

In-situ polimerizasyon, arayiizey mikrokapsiilleme teknigine benzer sekildedir, sadece
cekirdek maddeye reaktif haricinde herhangi ajan eklenmemektedir. Polimerizasyon
stirekli fazda gerceklesmektedir, arayiizey polimerizasyonunda ise siirekli faz ile ¢ekirdek
madde arasindaki arayiiz’iin her iki tarafinda olusmaktadir (Nelson, 2013). In-situ
mikrokapsiilleme teknigi, yaygin olarak iire ve melamin formaldehit kapsiillerin
tiretiminde kullanilmaktadir (Rodrigues ve ark., 2008). Sekil 2.3’de mikrokapsiilleme
asamalar1 gosterilmistir. Formaldehit kapsiillerin ¢evreye verdikleri zararlardan dolayi

kullanimlari kisitlidir.
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Sekil 2. 4. In-situ polimerizasyonun agamalari

Faz Ayrimi (Koaservasyon) Yontemi

Mikrokapsiileme verimi ¢ok yiiksek olarak, en yaygin kullanilan yontemlerdendir. Basit
ve kompleks koaservasyon olarak ikiye ayrilmaktadir. Basit koaservasyon yonteminde,
jelatin kitosan gibi kolloidal ¢6ziinen maddeler kullanilirken, kompleks koaservasyonda
ise zit yiiklere sahip iki kolloidal kullanilarak gergeklestirilmektedir (Kas, 2002). Sekil
2.5’de koaservasyon yontemi ile mikrokapsiil tiretimi gdsterilmistir (Koksal ve Gdode.,

2017).

' A < A 1‘_‘ ‘

= (.av" O ej}') O,
(@ . o 4 O &5
A~ © - " o ;.

\ 9
1. Emiilsiyon 2. Polimerlerin kompleks
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3. Polimerlerin cekirdek 4. Mikrokapsiil olusumu
madde iizerinde toplanmasi

Sekil 2. 5. Faz ayrimi1 yontemi ile mikrokapsiil iiretimi asamalar1

7



Superkritik akiskan yontemi

Stiper kritik akiskanlar, sivi ve gaz Ozellikleri tasiyan ve ¢ok fazla sikistirilabilen
gazlardir. Karbondioksit, alkanlar ve azot oksitler en yaygin kullanilanlaridir. Sicaklik
veya basingtaki ¢ok kiigiik degisimler bile ancak kritik noktaya yakinken, siiper kritik
akigkanlarin yogunlugunda ¢ok biiylik degisikliklere yol agmaktadir (Ocak, 2011). Stiper
kritik CO2 ucuz ve yiiksek saflikta elde edilebilmesinden ve diisiik kritik sicaklik degerine
sahip olmasindan dolay1 en ¢ok kullanilan siiper kritik akiskandir. Pestisitler, pigmentler,
ecza maddeleri, vitaminler, koku ve tat veren maddeler ve boyalar bu yontem ile
kapsiillenebilmektedir (Topbas, 2011).

Molekiiler kapsulleme yontemi

Tekstil malzemelerine antimikrobiyal, koku salimi1 gibi ekstra 6zellikler kazandirmak igin
i¢i bosluklu yapiya sahip siklodekstrinler yaygin olarak kullanilmaktadir. inkliizyon
yontemi olarak bilinen, molekiiler kapsiilleme yontemi icerik doldurma komplekslerinin

hazirlanmasi esasina dayanmaktadir (\Voncina ve Le Marechal., 2004).

Bu kimyasal yontemlerin haricinde, asagidaki mekanik yontemler ile de mikrokapsiil

tiretimleri gerceklestirilmektedir.

e Piiskiirterek kurutma yontemi

e Sogutarak kurutma yontemi

e Sicak eriyik mikrokapsiilasyonu

e Santrifiij yontemi

e Rotasyonal siispansiyon ayirma yontemi

e Akiskan yatak yontemi
212 Mikrokapsiillemin amaglari

e Swvilarin kolay tasinmasini saglamak igin kati hale getirmek.
e Ucucu maddelerin buharlagma kaybin1 azaltmak.
e Istenmeyen tat ve kokuyu gizlemek.

e Gegimsizligi gidermek.



e Atmosfer kosullarindan korumak.

e Stabiliteyi artirmak.

o Etki siiresini uzatmak.

e Kontrollii salim yapan sistemleri iiretmek.

e Toz yada sivilarin kat1 halde akis 6zelliklerini diizeltmek, akicilig1 artirmak.

e Toz veya sivilarin kat1 halde basilabilirligini ve konsolidasyonunu diizenlemek

ve artirmak (Benita, 1996).

213 Tekstilde mikrokapsiilasyon uygulamalari

Teknolojik gelismeler sayesinde, tekstil sektoriinde de ortiinme, soguktan korunma ve
giizel gériinme gibi sebeplerin yani sira fonksiyonel 6zellik tasiyan iiriinler tercih sebebi
haline getirmistir. Mikrokapsiiller, uzun yillardan beri tip, farmokoloji, gida vb. cok farli
alanlarda  kullanilmaktadir. Mikrokapsiil c¢alismalarinin  tekstil malzemelerine
uygulamalari, 1990° 11 yillara denk gelmektedir. Mikrokapsiillerin tekstil alaninda dikkat
cekmeleri, NASA (National Aeronautics and Space Administration) tarafindan yapilan
uzayda astronotlarin karsilastiklart sicaklik farkliliklarini gidermek igin calisilan bir
projeyle gergeklesmisler ve faz degistiren malzeme (FDM) iceren mikrokapsiilleri (n-
nonadekan) iiretilmislerdir. (Nelson, 2002). Son yillarda mikrokapsiillerin tekstil alaninda
da kullanim1 yayginlasmistir (Monllor ve ark., 2007). Tekstil alaninda o6zellikle 1s1
depolayan, antimikrobiyal, gii¢ tutusur, yara ortiisii, cilt bakim triinleri ve kokulu tirtinler

tiretiminde mikrokapsiil teknolojisi kullanilmaktadir (Aydin ve ark., 2011).

Mikrokapsiillerin  tekstil iirlinlerine uygulanmasi, tekstilin biitlin asamalarinda
gerceklesebilmektedir. Lif liretimi asamasinda mikrokapsiiller tekstil malzemelerine
katilabilecegi gibi, yaygin olarak kumas formunda bitim islemleri ile eklenmektedirler.
Mikrokapsiiller, tekstil {iriinlerine lif ¢cekim esnasinda, kaplama, emdirme ve g¢ektirme

yontemleri ile katilabilirler.

Lif cekimi ile katilma

Lif ¢ekim esnasinda polimerlerin lif gekim yontemine gore, polimer eriyigi veya ¢ozeltisi

icerisine mikrokapsiiller eklenebilmektedir. Lif ¢ekim esnasinda mikrokapsiillerin lif
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biinyesine katildiklar1 zaman herhangi bir ek proses veya ard isleme gerek olmamasi
avantaj saglarken, katilim sinirli oranda olmasi dezavantajidir. Katilma yiizdesi artirildigt
zaman, liflerin fiziksel Ozelliklerinde (mukavemet, elastikiyet gibi) kotiilesme
gerceklesmistir. Bu sebeple uygulanan kapsiillerden beklenen ekstra 6zellikler sinirlt
kalmistir. Outlast™ firmas1 Sekil 2.6’da gosterilen akrilik lifi igerisine FDM
mikrokapsiileri uygulamislardir (Xiaoming, 2001).

Sekil 2. 6. Mikrokapsiil igeren akrilik lifleri (Outlast ™)

Kaplama yontemi ile katilma

Kaplama kumaglar; 6rme, dokuma veya dokusuz yiizey teknolojisi ile firetilen
kumaslarm, tek veya ¢ift yilizeyinin, kimyasal bir madde ile kaplanmasi ile tretilirler.
Sekil 2.7°de temel prensibi gosterilen laminasyon ve kaplama teknolojisi, tekstil
malzemelerine ekstra 6zellik kazandirmak, gelistirmek veya degistirmek i¢in, kaplama
malzemesi (film, kopiik, polimer vb.) ile kaplanan malzemelerin avantajlarinm
birlestirmek amaciyla yapilir (Oner, 2009). Tekstil sanayinde asagida gosterilen farkli
birgok kaplama teknigi kullanilmaktadir.

e Bicakli kaplama

e Silindirik kaplama

e Daldirma teknigi ile kaplama
e Transfer kaplama

e Rotasyon baski teknigi ile kaplama
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e Piiskiirtme kaplama

e Kalender ile kaplama

e Sicak eriyik ile kaplama

e Plazma teknolojisi ile yiizey islem ve kaplamalari

e Sol-gel teknigi ile kaplama

Kaplama iinitesi Hava ile
(5] sogutma sistemi
— Il v / \\
@ ® K t \/\C) / \"\J,‘f‘/'/
Kaplanacak HL Kaplanms
materyal materyal

Sekil 2. 7. Kaplama igleminin sematik gosterimi

Kaplama yontemi ile kumaslara daha yogun olarak mikrokapsiil uygulamasi
yapilabilmektedir, fakat kumaslarin gozeneklerinin kapanmasindan dolayr hava ve nem
gecirgenlikleri diismektedir (Sirin Deveci, 2009). Klasik kaplama teknolojilerinin
yansira, Son zamanlarda sol-gel ve plazma teknolojisinin kullanim1 da yayginlagsmaktadir.
Literatiirde kaplama yontemi ile mikrokapsiil uygulamasi olarak farkli caligmalara
rastlanmaktadir (Kim ve Cho., 2002; Ching ve Cho., 2004; Onder ve ark., 2008; Koo ve
ark,. 2008).

Mikrokapsillerin bitim islemlerivle tekstil malzemelerine (emdirme ve cektirme)

katilmasi

Tekstil malzemelerinde en yaygin kullanilan bitim islemleri ¢ektirme ve emdirme
yontemidir. Mikrokapsiiller ise avantaj ve dezavantajlarim1 degerlendirdigimizde en

uygun yontem olarak emdirme yontemi ¢ikmaktadir.

Emdirme yontemi; mikrokapsiil ve diger yardime1 kimyasallar (¢apraz baglayici, kopiik
kesici, yumusatict vb.) iceren bir flotte igerisinden kumas gegcirilip, sikma silindirleri
arasindan gecirilerek sikilma ve daha sonra kurutma ve fiksaj isleminin yapilmasi

prensibine dayanmaktadir. C6zeltinin mikrokapsiil orani, fulard hizi, sikma silindirlerinin
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basinci ve kumas Ozellikleri direk olarak mikrokapsiil alimini etkilemektedir (Salaiin ve
ark., 2010; Alay ve ark., 2011). Sekil 2.8’de emdirme islemi ile mikrokapsiil uygulamasi

gosterilmektedir.

4 kurutma
3 stkma /

TPy
MY

2 mikrokapsiillii flotte

! kumas /

gulaxmns kumas

/
’

Sekil 2. 8. Emdirme yontemi ile mikrokapsiil uygulamast

Cektirme yontemi; mikrokapsiil ve diger yardimci kimyasallarla beraber kumasin bir
banyo icerisinde uzun siire bekletilerek mikrokapsiillerin liflerin arasinda yerlesmesi
saglanir. Cektirme yontemi tekstil boyaciliginda yaygin olarak kullanilmaktadir. Uretim
hizi emdirme yontemine gore diisiiktiir. Cektirme yontemi ile emdirme yonteminden daha
fazla mikrokapsiil tekstil malzemelerine uygulanabilirken, uygulama proses uzunlugu ve
hareketin daha fazla olmasindan dolayi, mikrokapsiillerin zarar gérme ihtimalleri

yiiksektir (Aydin ve ark., 2014).
2.2 Poliiiretanlar

Politiretanlar ¢ok yonlii malzemelerden biri olarak endiistride yaygin olarak
kullanilmaktadir. Politiretanin ilk sentezi Almanya’da 1937 yilinda Otto Bayer ve ¢alisma
arkadaslar1 tarafindan gerceklestirilmistir. Tekstil endiistrisinde de lif olarak {iretimi
yapilmakta ve elastomerik liflerin tiretiminde kullanilmaktadir. Poliiiretan elastomerlerin
tiretiminde ¢esitli izosiyanat ve dioller kullanilarak liflerin yapisinda sert ve yumusak
birimlerin beraber bulunmasi saglanir. Yumusak bolgeler liflerde uzama yeteneginin

olugsmasini saglar ve amorf yapida olup kolaylikla deforme olurlar. Sert bolgeler ise
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kisadir ve polimer zincirleri arasinda ¢apraz bag gorevi olusturarak yapimin bir arada

kalmasini saglar (Howard, 2002)

Poliiiretan sentezinde cesitli izosiyanatlar ve farklt molekiil agirliginda polioller

kullanilmaktadir. Sekil 2.9°da politiretanlarin temel iiretim semasi gosterilmistir.

O=C=N —@— @—N C=0 4 HO—CH,—CH,—OH

Poliol
Diizosiyanat

‘Pl o
H

Poliiiretan

Sekil 2. 9. Poliiiretanin temel iiretim semasi

221 lzosiyanatlar
Poliiiretanlarin tiretimi i¢in iki veya daha fazla -NCO grubu igeren izosiyanatlar
gereklidir. izosiyanatlar reaktif grup olmasindan dolayr -OH ve —NH fonksiyonel

gruplarla ¢cok hizli etkilesime girerek farkli iirlin olusturabilirler (Randall ve Lee., 2002).

Cizelge 2.1°de farkli izosiyanatlar kimyasal formiilleriyle beraber gosterilmistir.
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Cizelge 2. 1. Farkli yapidaki izosiyanatlar

izosiyanat Lineer formiil Kimyasal yapisi
NCO
Toluen 2,4 diizosiyanat CoHsN202
H3C
NCO
H3G NCO
[zofurandiizosiyanat OCNCgH7(CH3)3sCH;NCO H3CQ s
N
HsC
CH,
L C ral
Metilenbisfenilendiizosiyanat C4HesO2 \C—n
OH
Hekzametilendiizosiyanat OCN(CH2)sNCO 0=C=N">">"~ N=C=0
2.2.2 Polioller

Polioller, polyester ve poliiiretanlarin yapitaslarini olusturan polihidroksi bilesikleridir.
Polioller petrokimya iirlinii olarak sentez edilebilmektedir, fakat son zamanlarda maliyet
yiikselmesi ve cevresel sorunlardan dolay: alternatif kaynaklara yonelinmistir. Bitkisel
yaglardan (soya, misir, palm, ay¢icek yagi gibi) poliol {iretimi yapilmaktadir (Behrendt,
2009). Polioller ¢ok farkli molekiil agirlhiginda ve Cizelge 2.2°de bazi 6rnekleri gosterilen

cesitte endiistride genis uygulama alanina sahiptirler.
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Cizelge 2. 2. Poliol ¢esitleri

Poliol Kapah formiil Kimyasal yap
Etilen glikol (EG) HOCH,CH,OH HOCH,CH,OH
OH
Propilen glikol (PG) CH3CH(OH)CH,0OH H C)\/OH
3
Polietilenglikol 400 (PEGa0o) H(OCH2CH2)4000H H'lro\/\]\OH
n
CHj
Polipropilenglikol 400 (PPG400) H[OCH(CHg)CHz]mooOH H+ OH
O n
fo
H(OCH2CH2)10000H H OH
Poli(etilen glikol 1000 (PEG:00) n
A CHj
Polipropilenglikol 1200
(PPGa200) H[OCH(CH:)CHzl1200OH H+o)\+OH

n

2.2.3 Poliiiretanlarim kullanim alanlar

Poliiiretanlari, endiistride 4 ana grup (kopiik, fiber, kaplama ve elastomer) olarak agagida

belirtilen alanlarda yaygin olarak kullanilmaktadir (Hosgor, 2011).

« Ingaat ve tiim yap1 sektorii

e Tasmmacilik

e Mobilya sektoriiniin farkli kademelerinde

e Cihaz ve alet iiretimi sektorii

e Ambalajlama sanayi

o Tekstil sanayi

e Su depolarinda sizdirmazlik istenen yerlerde

o Binatemelleri
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o Hayvan barinaklari ve tiretim ¢iftlikleri
e Evlerin catilari

e Soguk gida depolari

« Makine ve elektronik sektorii

2.3 Kontrolli salim

Kontrollii salim sistemleri, 1950 yillarin baslarinda polimerik sistemlerin gelistirilmesi
ile beraber uygulanmaya baslanmistir. Oncelikle deniz kirlenmesini énleyici maddeler
gelistirilmis, 1970’11 yillarda gilibre sanayinde uygulamalar baslamistir. Daha sonra ilag,
kozmetik, antimikrobiyal uygulamalar, tarim, tekstil gibi cok genis alanlarda

kullanilmaya baslanmistir (Jantsen ve Robinson., 2002).

Kontrollii salim sistemleri etkin maddenin bolgesel veya sistematik olarak Onceden
belirlenmis oranlarda ve spesifik zaman araliklarinda salim yapmasini saglar (S6zmen,
2008). Yaygin olarak kontrollii salim sistemleri ilag sanayinde kullanilmaktadir ve
kullanilan dis kabuk polimerinin 6zelliklerine gore salimim miktar1 degigsmektedir. Son
yillarda koku maddelerinin tekstil malzemelerine uygulanarak daha uzun siire koku etkili

malzemeler tiretilebilmektedir.

Dogal (lipitler, proteinler, karbonhidratlar, amino polisakkaritler) ve sentetik (polilaktik
asit, polikaprolakton, polietilen glikol, polikarbonat, polistiren) polimerler etken
maddenin, sistem ve tasiyicidan salim hizin1 kontrollii bir sekilde saglayabilmek i¢in
yaygin olarak kullanilirlar. Sentetik polimerler biyolojik olarak parcalanan ve

parcalanmayan olarak kontrollii salim sistemlerinde kullanilirlar (Gopferich, 1996).

Kontrollii salim sistemleri, etken maddenin ortama salimin1 kontrol eden sisteme gore

siniflandirilir. Bunlar;

1.Diflizyon kontrolli sistemler
e Membran sistemler,

o Matris sistemler
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2. Kimyasal kontrollii sistemler
e Biyolojik olarak asinabilen sistemler,
e Zincire takil1 sistemler
3. Coziicliniin harekete gegirdigi sistemler
¢ Sisme kontrollii sistemler,
e Ozmotik kontrollii sistemler
4. Diger sistemler
e Manyetik kontrollii sistemler,
e Ultrasonik kontrollii sistemler ve
e Ortama duyarl sistemlerdir.

Kontrollii salim sistemlerinde salimin nasil yapildigin1 gosteren temsili bir gosterim

Sekil 2.10°da gosterilmektedir.

Polimer Membrani

o0
()
" 80 o
o0 Yoo o
o0 (o) o
Etkin Madde o
>
Zaman=0 Zaman=t

Sekil 2. 10. Kontrollii salim sistemi mekanizmasi (S6zmen., 2008)
231 Mikrokapsiillerle kontrollii salim

Kapsiillerden ¢ekirdek malzemelerin salim hizini etkileyen en 6nemli parametreler salim

mekanizmasi, polimerik duvarin yapisi, yogunlugu, gegirgenligi ve biyolojik
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Ozellikleridir. Genel olarak kapsiillerden ¢ekirdek malzemenin salimi Sekil 2.11°de

gosterildigi gibi dort salim mekanizmasi ile olmaktadir.

1. Mekanik etki: Baski, siirtiinme gibi fiziksel dis kuvvetlerle polimerik kapsiil duvarinin

parcalanmasi ile

2. Kimyasal etki: pH, sicaklik, enzimatik uygulama ve kabugun uygun ¢oziiciide ¢oziinme

gibi kimyasal uygulamalarla, ¢ekirdegin kapsiil duvarindan kontrollii salim1

3. Sicaklik etkisi: Kapsiil duvariin erime sicakligina bagli olarak kontrollii salim yapan
sistemlerdir. Cekirdek malzemenin erime sicakligi, duvar malzemesinde daha diisiik
malzemeler secilerek kapsiiller hazirlanir. Kapsiil duvarmin erimesi sonucunda ig

malzeme serbest kalir veya yok olur.

4. Diflizyon etkisi: Kapsiil duvarinda bulanan su gibi dis sivilarin difiizyonu temeline
dayanmaktadir. Duvar matriksinde bulunan sivinin gegirgenligi ve ¢oziinebilirligine bagl
olarak salim degigmektedir. Diflizyon kapsiiliin i¢ ve dis tarafindaki basin¢ farkindan
dolay1 gergeklesmektedir ve ¢ekirdek malzeme duvar disina tasinmaktadir (Ronald, 1998;
Bishop ve ark., 1998; Madane ve ark., 2006; Cheng ve ark., 2006).

mekanik etki
' koku Q
- / ‘ kimyasal etki

. sicakil

difiizyon

kapsiil

¢ozici

Sekil 2. 11. Mikrokapsiillerden koku salim mekanizmasi1 (Ghayempour ve Montazer.,

2016)
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24 Koku maddeleri

Koku, burundaki 6zel sinirler aracilifiyla hissedilebilen, havada ¢Ozlinmiis olarak
bulunan ¢ok kiigiik orandaki kimyasallardir. Kokular, parfiim olarakta bilinen, ugucu
kimyasallarin uyumlu bir karigimidir. Parfiim Latincede duman yoluyla anlamina gelen
‘per fumum’ olarak tanimlanmaktadir. Charles’e gore Sekil 2.12°de gosterilen koku
piramidi Ozelliklerine gore {iist, orta ve dip kokular olmak {izere ili¢ boliimden

olugmaktadir (Ma ve Yamaguchi., 2001).
st
keoloular

orta
kokular

dip kokular

Sekil 2. 12. Uguculuk esasindan Charles’in koku piramidi

Koku maddeleri, tekstil endiistrinde aromaterapi, giizel koku, antimikrobiyal ve medikal
tekstiller olarak uygulanabilmektedir. Koku maddelerini tekstil malzemelerine direk
olarak uyguladigimizda ugucu 6zelliklerinden dolay:r etki siireleri sinirli kalmaktadir
(Rodrigues ve ark., 2008). Bu yiizden ¢esitli mekanizmalarla ¢alisan, farkli kokular, farkli

uygulamalarla literatiirde ¢ok fazla ¢alisilmistir.

Cizelge 2. 3. Firmalarin patentli koku kapsiil {irlinlerine baz1 6rnekler

Firma Ismi Mikrokapsiil

. . Poliiire-poliiiretan duvar tabanli guadinli parfiim igeren
Firmenich (2007) mikrokapsiller
il

BASF Aktiengesellchaft (2006) Poliiire duvar malzemeli mikrokapsiillerin tiretimi
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The Hong Kong  Polytechnic Faz degistiren maddelerle mikrokapsiil iiretimi ve termal

University (2004) konfor i¢in tekstil uygulamalari

National Center for Scientific and

. Yag maddeleri veya seker iceren mikrokapsiillerin liretimi
Technical (CNRS) (2004)

) Guadin. poliamid ve poliizosiyanat duvar malzemeli
Bayer Corporation (2002) ) ) o )
mikrokapsiillerin {iretimi ve tekstil uygulamalar1

Sara Lee Corporation (2002) Tekstil malzemelerine (nylon) mikrokapsiillerin uygulanmasi

3M Innovative properties company . ol ) o o
Hidrojel teknolojisi ile koku mikrotanelerinin {iretimi

(2001)
Givaudan Roure (International) SA Koaservasyon prosediiri ile amfifilik koku maddesinin
(2000) tretilmesi

Aero, Kemicna, Graficna in Papirna
Industrija, D.0.0. (1996) Arcade, Inc.
(1991)

Melamin formaldehit ve iire formaldegit koku kapsiillerinin

uretilmesi

Parfiim iceren mikrokapsiillerin etilseliiloz duvar malzemesi
Arcade, Inc. (1991)
ile iiretilmesi

Koku kapsiilleri, firmalarin patentli Urtinleridir ve tiretimleri hakkinda pek fazla bilgi
bulunmamaktadir. Koku kapsiillerinin iiretimi ve tekstil endiistrisinde uygulamarinda

firmalarin patentli tirlinleri Cizelge 2.3’de gosterilmistir (Rodrigues ve ark., 2008).

Ticari olarak ulagilabilen koku mikrokapsiillerin cogunlugu aminformaldehit tabanldir,
fakat ¢evresel etkilerden dolayr kullanimi kisithidir (Leclerg ve ark., 2009). Koku ve
parfiim iceren mikrokapsiiller kompleks koaservasyon yontemiyle jelatin ve arap zamki
kullanilarak ¢ok farkli boyutlarda iiretilebilir. Bu yontemde mikrokapsiiller birbirine
yapisabilir ve parcacik biiylikliigli degisken araliklarda daha iri tanecikler olusturabilir,
ayrica genellikle diisiik molekiil agirlikli polimerler kullanildigindan dolay

mikrokapsiiliin dis etkilere kars1 mekanik dayanimi diisiiktiir ve ¢cabuk kirilir. Bu yiizden
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dis kabuk olarak poliiiretan ve poliiire sistemlerinde en etkili yontem iyi mekanik
ozelliklerinden dolay1 arayiizey polimerizasyonudur (Puslar ve ark., 2015). Bu yiizden,
tez kapsaminda arayiizey polimerizasyon teknigi secilerek poliiiriitan mikrokapsiillerin

tiretimi gergeklestirilmistir.

Koku maddeleri, tekstil endistrisinde asagidaki uygulama alanlarinda yaygin olarak

kullanilmaktadir;

o Kokulu tekstiller

e Aromaterapi etkili tekstiller
e Antikmikrobiyal tekstiller
e Medikal tekstiller

e Hasere kovucu tekstiller

Aromatik bitkilerden elde edilen ucucu yaglar, esansiyal yaglar olarak da bilinmektedir.
Kokularin insan davraniglarimi etkiledigi ve giinliik hayatta etken maddelerinin insan
psikolojisini ve hayat konforunu 1iyilestirdigi literatiirde bir¢cok arastirma ile
gosterilmistir. Bazi ugucu yaglarin ¢esitli davraniglarimi ne yonde etkiledigi Cizelge
2.4°de gosterilmistir (Cimen, 2007). Bu c¢alismalarda en yaygin kullanilan ugucu yag

lavanta olmustur.

Cizelge 2. 4. Bazi ucucu yaglarin faydali etkileri

Ucucu yag Etki
Uyku getirici, tansiyon diigiiriicii, birlestirme, adet diizenleyici, agr1 kesici, ter
Lavanta o
attiric, toksik giderici
Limon Yatistirma, sakinlestirme, kilo azaltma,
Kekik Diiiretik, unutkanlik azaltma, mide rahatlatma, ter attirma, ishal giderme, agr1
ekl
azaltma
Karanfil Romatizma iyilestirici, birlestirme, istah agma, ishal giderici
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Nane Yatigtirma, adet diizenleyici, istah acici, ishal giderici, agr1 kesici mide rahatlatici

Sos Yatistirma, unutkanlik azaltici, mide rahatlatici, agri kesici, romatizma
ogan TP
iyilestirici, kilo azaltic

Yasemin Anksiyete, alerji giderici, gerginlik azaltici, yaslanma azaltic1 (cilt uygulamasi)

25  Lavanta yag

Lavanta, ballibabagiller (Lamiaceae) familyasindan ¢ok degerli bir ugucu yag bitkisidir.
Bilinen ¢ogu Akdeniz kokenli 39 farkli ¢esit lavanta bulunmaktadir. Bunlardan ii¢

tanesinin ticari olarak ugucu yag kalitesi yliksektir. Bunlar;

e Ingiliz lavantas1 (Lavandula angustifolia)
e Hibrit lavanta (Lavandula itermedia)

e Spike lavantasi (Lavandula spica)’ dir.

Icerdikleri degerli esansiyal yaglardan dolay: parfiim ve ila¢ sanayinde yaygin olarak bu

ti¢ tiir lavanta kullanilmaktadir. (Kara ve Baydar., 2013).

Lavanta yaginin en 6nemli esansiyal yag bilesikleri linallol, linalil asetat ve sineol’ dur.
Bunlarm igerisinde lavantanin kalitesini belirleyen linalil asetat en énemlisidir (Unal,
2018). Esansiyal yaglar solunum, masaj veya oral yoldan kullanilabilir. Lavanta yaginin
faydalar lizerine ¢aligmalar1 inceledigimizde lavanta yaginda bulunan linalool ve linalil
asetatin narkotik ve yatistirict etkisi oldugu goriilmektedir (Fayazi., 2011). Gednay ve
arkadaslar1 5 damla lavanta yagimi pamuklu gazli beze uygulayarak hastalarin yanina
koymuslar ve kisa silire igerisinde solunum yoluyla uyku kalitesinin arttigini tespit
etmislerdir (Gednay ve ark., 2004). Ayrica Peng ve arkadaslar1 lavanta yagindan salinan

asetikolinin uykuya geciste rahatlatici etkisini tespit etmislerdir (Peng ve ark., 2009).
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2.6 Literatiir ozeti

Koku maddeleri, tekstil materyallerine ugucu Ozelliklerinden dolayr dogrudan
uygulanamamaktadirlar (Rodrigues ve ark., 2008). Bu yiizden koku maddeleri bir duvar
icinde kapsiillenerek dis etkilerden korunmakta ve boylece tekstil malzemelerine aplike
edilmektedir. Kullanim esnasinda da dis etkiler sayesinde kapsiil duvarinin kirilmasi veya
mikrokapsiilin duvarindan koku maddesinin salinmasi saglanmaktadir (Aydin ve ark.,

2011; Rodrigues ve ark., 2008).

Onceki caligmalari arastirdigimizda koku kapsiillerinin iiretiminin polimer kabugun dis
etkilerle (nem, sicaklik, 151k, 151, mekanik etki vb.) kirilarak kokunun disar1 yayilmasi
veya koku maddesinin kendisini ¢evreleyen bir kapsiil duvardan kontrolli salinimi
esasina dayandigin1 gormekteyiz (Azizi ve ark., 2013). Sekil 2.13’de tekstil malzemesine

uygulanmis koku kapsiiliinden salim mekanizmasi gosterilmistir.

Sekil 2. 13. Tekstil malzemesine uygulanmis koku mikrokapsiiliiniin sematik gosterimi

1-Kumas, 2- Koku maddesinin salinimi, 3- Capraz baglayici (Teixeira ve ark., 2011).

Literatiirde koku maddesi olarak limon, portakal, yasemin, lavanta, giil gibi ¢esitli koku
maddeleri kapsiillenerek tekstil malzemelerine uygulanmistir (Ghayempour ve

Montazer., 2016).

Hong ve Park migrin yagini melamin ve formalin duvar malzemesi, sodyum lauril siilfat
(SLS) emiilsiilfier ve polivinialkol (PVA) koruyucu maddesi ile in situ polimerizasyon
yontemiyle kapsiilleyerek, baski islemi ile pamuk kumaglara akrilik binder kullanarak

uygulamislardir. Uygulanan kapsiiller yaklasik olarak 15 yikama dayanimi
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gostermislerdir. 5 um’dan kiigiik tiretilen mikrokapsiiller kumas yiizeyinde diizgiin olarak
dagilmistir (Hong, 1999; Park, 2000).

Hong ve Park diger bir calismalarinda ise koku maddesini farkli molekiil agirliginda PEG
kullanilarak arayiizey polimerizasyon teknigi ile poliiiretan mikrokapsiiller tiretmislerdir.
PEG’iin molekiil agirligin direk olarak koku salim siiresine etki ettigini tespit etmislerdir.

Molekiil agirhigr arttikga koku salinim siiresi uzamistir (Hong, 1999; Park, 1999).

Li ve arkadaslar1 (2008), politiretan ve akrilik ve dimetil hidroksi etilen binderleri ile
limon yagi i¢ceren mikrokapsiilleri pamuk kumaslara uygulamiglardir. 25 yikama sonunda
akrilik binderlerin digerlerine gore daha iyi yikama sonuglar elde etmislerdir. Kurutma
yontemi olarak mikrodalga, infra-red ve konveksiyonel sicak kurutma kullanmislar ve

mikrodalga kurutmada daha az mikrokapsiil kayb1 yasamislardir.

Rodrigues ve arkadaslari (2009), tarafindan ¢ekirdek maddesi olarak limon yagi igeren
poliiiretan-iire mikrokapstiller ortalama 10 um olarak araylizey polimerizasyonu ile
uiretilerek, tekstil iiriinlerine aplike edilmistir. Daha sonra kuru temizleme sonucunda
tekstil iirtiniinden uzaklagmasini incelemislerdir. Limon yagi azalma oranimi bir kez kuru
temizleme sonucunda %24, bes kez kuru temizleme sonucunda ise hemen hemen
tamaminin uzaklastigini tespit etmislerdir. Asinma testi sonucunda ise azalma oranini

3000 devir sonras1 %40, 9000 devir sonras1 % 60 olarak tespit etmislerdir.

Also ve Specos (2010) ¢alisma gruplari ile beraber, jelatin ve Arap zamki kullanarak
kompleks koaservasyon yontemi ile elde ettikleri limon kokusu igeren kapsiilleri kaplama
yontemi ile pamuklu kumaslara aktarmiglardir. Capraz baglayici olarak gluteraldehit

tercih ederek basarili sonuglar elde etmislerdir.

Feczko ve arkadaslar1 (2010) tarafindan vanilin koku maddesini, yag i¢inde su ¢6ziicii
buharlagtirma yontemine gore etil seliiloz kullanarak mikrokapsiiller tiretmigler ve tekstil
malzemelerinde koku salim siiresini uzatmaya calismislardir. Etilseliilozun cinsi ve
konsantrasyonunun mikrokapsiillerin biiytikliigiinii direk olarak etkiledigini tespit

etmislerdir. Daha sonra iiretilen mikrokapstiller 1,2,3,4 biitantetrakarboksilik asit ¢apraz
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baglayicilar kullanilarak kitosan ile kaplanmistir. Kaplama neticesinde koku saliniminin

yavaslayarak daha uzun siire etki ettigini tespit etmislerdir.

Aydin ve arkadaglar1 (2011), lavanta yag1 iceren poliiiretan mikrokapsiilleri (Bayscent
Lavender) akrilik el 6rgiisii ipliklere ¢ektirme ve emdirme yontemleri ile uygulamislardir.
Mikrokapsiillerin ~ ylizeye baglanmasinda nano poliliretan ¢apraz baglayicilar
kullanilmistir. Yikama ve siirtme testleri sonrasinda mikrokapsiil miktarindaki degisim
aragtirilmugtir. Ozellikle ilk yikama sonrasinda mikrokapsiillerin yogun bir sekilde
uzaklastigi, besinci yikama sonrasinda ise mikrokapsiil miktariin ilk yikama sonrasina
gore onemli miktarda degismedigini gbzlemlemislerdir. Siirtme testleri sonucunda kumas
yiizeyindeki azalan mikrokapsiil miktarinin yikama islemine gore daha az oldugu ve yas
siirtme isleminin kuru siirtme islemine gore mikrokapsiillere daha fazla zarar verdigi
tespit edilmistir. Emdirme ve ¢ektirme yontemine gére mikrokapsiil uygulama verimliligi
karsilagtirildiginda ise hem maliyet hem de kalici koku etkisi agisindan emdirme

metodunun daha etkili oldugu sonucuna ulagilmistir.

Tekin ve arkadaslar1 (2013), poliiiretan-iire mikrokapsiillerini ¢ekirdek maddesi olarak
Teddysoft ™ (EPS) kullanarak arayiizey polimerizasyonu ile iiretmislerdir. Ortalama 10-
80 um arasinda degisen mikrokapsiilleri farkli karigtirma hizlarinda tiretmislerdir. SEM
goriintiilerinde karistirma hizina gore mikrokapsiillerin boyut ve morfolojilerinin
degistigini tespit emislerdir. Karistirma hizin1 2000 d/dk, 4000 d/dk ve 6000 d/dk olarak
3 farkli hizda mikrokapsiillerin boyutlarin1 analiz etmislerdir. Hiz artis1 ile
mikrokapstillerin boyutunun kii¢tildiigiinti belirtmislerdir. Cizelge 2.4’de farkli calisma

hizlarinda mikrokapsiil boyutlar1 gosterilmistir.

Cizelge 2. 5. Farkli karistirma hizlarinda mikrokapsiil boyut degisimleri

Kanstirma Hiz1 (d/dkk) Mikrokapsiil Boyutu
2000 50-80 um
4000 20-30 um
6000 10-20 pm
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Azizi ve arkadaslar1 (2013) tarafindan yapilan calismada, neroline koku maddesi
poliiiretan kabuk maddesi ile araylizey polimerizasyonu yontemiyle mikrokapsiillenerek
ortalama 27 pm biiyiikliigiinde iiretilmistir. Uretilen mikrokapsiiller poliamid tekstil
irlinlerine akrilik capraz baglayicilarla (RESACRIL BD CONC. 50 g/It) 15 dk
bekletilerek ¢ektirme yapilmis, 100 °C’ta 5 dk kurutulmus ve 120 °C’ ta fikse edilmistir.
Yapilan caligma sonrasinda poliamid kumas yikama testine tabi tutulmustur. 5 yikama
sonrasinda mikrokapsiillerin yaklasik %30’u, 20 yikama sonrasinda ise yaklasik %70’
kumastan uzaklagmaktadir. 35 yikama sonrasinda ise mikrokapsiil kumasta hemen hemen

kalmamaktadir.

Suthaphot ve arkadaslar1 (2014), pamuklu tekstil malzemelerine farkli aromaterapi
etkisine sahip ortalama 2.4 um biiytlikliigiindeki koku kapsiillerini emdirme yontemiyle
uygulamislardir. Emdirme isleminden sonra 1slak olan tekstil malzemesinin kurutulmasi
sirasinda bazi koku kapsiillerinin sicaklik etkisi ile zarar gordiigiinii tespit etmislerdir.
Calismalarinda emdirme igsleminden sonra kurutmayi oda sicakliginda yaptiklarinda

hicbir koku kapsiiliiniin zarar gérmedigini a¢iklamiglardir.

Kog¢ ve arkadaglar1 (2014), ¢ekirdek materyali olarak ¢ay ekstresi ve B-karoten’i, arap
zamki ve etil selilloz c¢eper maddeleri ile kompleks koaservasyon yontemiyle
kapsiilleyerek kumasa transfer etmislerdir. Bu kumaslarin UV koruyucu o6zelliklerini

incelemislerdir.

Gode ve Kebaper (2014), kompleks koaservasyon yontemiyle ¢cekirdek materyali olarak
giill esansii, duvar maddesi olarak jelatin ve Arap zamki kullanarak farkli ¢apraz
baglayicilarla ve farkli duvar maddesi oranlarinda ¢alismalar yapmislardir. En 1yi capraz
baglayicinin gluteraldehit ve polimer duvar malzeme oraninin 1:1 oldugunu GC-MS

analizinde tespit etmislerdir.

Biswas ve arkadaslar1 (2015) tarafindan g¢ekirdek maddesi olarak yasemin yagi igeren
melamin formaldehit mikrokapsiilleri ortalama 2.53 um olarak in-situ polimerizasyon
teknigiyle treterek, jiit tekstil triinlerine aplike etmisler ve aroma terapi etkisini yatak
tekstil tiriinlerinde arastirmislardir. Tekstil {iriinlerine aplike islemi sirasinda poliiiretan

ve poliakrilat binderler kullanarak yikama dayanimlarini artirmiglardir. Binder ve kumas
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arasindaki yapisma etkisini ise sodyum-klorit kullanarak saglamislardir. Ayrica on

yikama boyunca aromaterapi etkisinin devam ettigini tespit etmislerdir.

Puslar ve arkadaslar1 (2015) tarafindan poliiiratan ve poliiire mikrokapsiilleri arayiizey
polimerizasyon teknigi ile portakal yagi ¢ekirdek maddesini 4,4-metilen difenil
diisosiyanat ve 2,2 toluen diisosiyanat ile 1: 0.2 molar oraninda yagda ¢6ziiniir monomer
olarak karigtirmislardir. D1g kabuk kompozisyonunun, inceliginin ve diger 6zelliklerinin
yagda ¢Ozlinen monomer miktarina ve suda ¢oziinen zincir biiyiikliine gore degistigini
tespit etmislerdir. Calismada amin grup temelli etilendiamin ve dietilentriamin ile
hidroksil grup temelli 1,4 biitandiol ve PEGaoo kullanmiglardir. Portakal yaginin salinim
miktarmin PEG kullaninca hizlandigimi fakat multi-fonksiyonel zincirler (etilendiamin)
kullanarak daha yavas salinim yaptigim1 ve mekanik direncinin yiikseldigini tespit

etmislerdir.

Sarugik ve Kartal (2015), koku maddesi olarak limon yagini lipozomlar igerisine
kapsiillemislerdir. Bu kapsiilleri poliliretan ¢apraz baglayicilar yardimiyla emdirme
yontemi ile dokusuz yiizey maskelerine aktarmiglardir. Ortalama 250 um olarak
kapsiiller1 tiretmisler ve yeni bir teknoloji olan lipozomlarin koku maddesi olarak

tekstilde kullanilabilecegini gostermislerdir.

Abdelkader ve Azizi (2018), calisma arkadaslari ile beraber, nerolin igeren poliiiretan
mikrokapstilleri hegzan diizosiyanat ve isosorbit kullanarak, arayilizey polimerizasyonu
ile 2-100 um olarak tiretmislerdir. Bu kapsiiller 260 °C sicakliga dayanim gdstermistir,
pamuklu 6rme kumaslara emdirme yontemi ile uygulamislar ve kumaslarin 5 yikama
sonrasinda mikrokapsiillerin %25°ni, 40. yikama sonrasinda ise %91’ini kaybettiklerini

belirlemislerdir.

Nuraini ve arkadaslart (2020), karanfil yagi iceren poliiiretan kapsiil sentezini,
metilendifenil diizosiyanat ve PEGaoo ile yag-su fazinda araylizey polimerizasyonu ile
tretmislerdir. Yiizey aktif madde olarak SLS segmislerdir. 246-832 um arasinda pargacik
boyutu degisim gostermistir.
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Mertgeng ve arkadaslar1 (2021), metilkedril keton igeren poliiiretan mikrokapsiilleri,
izosiyanat, PEGaoo ve poliamin kullanarak arayiizey polimerizasyon teknigi ile

sentezlemislerdir. Poliliretan mikrokapstil iiretiminin reaksiyon formiilleri Sekil 2.14°de

gosterilmistir.
Isocyanate Alcohol Unethane
~.__-NCO L
ﬂ I HO~ E'o ]OH -
N ~ T/
TDI + v
NC PEGN OCHN
Sy
Isocyanate Amine - Urea
J\ /‘_o_\
A _Nco /L\ JNH 1 N»LNH“"
" HZN{\}NHZ s N —
ﬂ\ /j 16 / HN—NH; ——= [ I
Nco TDI + HMDA | Hydrazine OCHNW
o

Sekil 2. 14. Poliiiretan ve poliiire mikrokapsiillerin tiretim formiilii (Mertgeng ve ark.,
2021).

Karistirma hizinin artisi ile mikrokapsiillerin pargacik boyutunda artis gozlemlemislerdir,
3000 rpm kanistirmada 3.3-11.6 um iken 9000 rpm’da 13.2-50 pum olarak Slgmiislerdir.
Ayrica farkli mol kiitlesinde polietilen glikol 400 kullanarak koku kapstillerinin 8 hafta
boyunca Sekil 2.15°de gosterilen agirlik takibini yapmislardir. PEG miktarmin artigi

salimi fazla degistirmedigini tespit etmislerdir.
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Sekil 2. 15. Farkl1 oranlarda PEGaoo kullanimi ile mikrokapsiillerin agirlik kaybi
(Mertgeng ve ark., 2021).

Literatiir 6zetine gore, tiretilen kapsiillerin polimerizasyon yontemi, karigtirma hizi, koku
maddesi tiirli, duvar maddesi bilesenleri, kapsiil biiyiikliikleri ve mekanik 6zellikleri
mikrokapsiillerin koku salim 6zelliklerini 6nemli derecede etkiledigi sonucu ¢ikarilabilir.
Ayrica tekstil malzemelerine uygulama yontemlerine ve kullanilan ¢apraz baglayicilara
gore yitkama dayanimlarinin degistigi, kullanim stiresini ve kumaga tutunan mikrokapsiil

miktarini direk olarak etkiledigi goriilmektedir.
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3. MATERYAL ve YONTEM

Bu ¢alismada, tekstil uygulamalar i¢in koku salim 6zelligine sahip poliiiretan temelli
mikrokapsiiller, 3 farkli sistemde, araylizey polimerizasyon teknigi ile iiretimi

gergeklestirilmistir.

Bu amagla; 3 farkli izosiyanat toluen diizosiyanat, izofurandiizosiyanat ve
metilenbisfenol diizosiyanat (TDI, IPDI ve MBFDI) ile birinci sistemde kisa zincirli
dioller (EG ve PG), ikinci sistemde uzun zincirli polioller (PEGago, PEG1000 Ve PPGaoo,
PPG100) ve lgiincii sistemde poliliretan’a kaviteli yapisi ile salim 6zelligi katabilen
diaminoantrakinon ilavesi ile kontrollii salim 0zellikli poliliretan mikrokapsiillerin

tiretimi gergeklestirilmistir.
3.1  Deneysel calismada kullanilan kimyasallar

Bu calismada koku maddesi olarak tibbi 6zelikli lavanta yagi (lavandula angustifolia)
(Seving Eczanesi), kabuk malzemesi olarak, TDI (Aldrich), IPDI (Aldrich), MBFDI
(Aldrich), EG (Merck), PG (Aldrich), PEGaoo (Merck), PEGiooo (Merck), PPGago (Alfa
Easer), PPG100 (Alfa Easer), diaminoantrakinon (Aldrich), DBTDL (Aldrich), Moviol
(Aldrich) kimyasallart  kullamilmugtir.  Uretilen mikrokapsiillerden  diizosiyanat
kalintilari1 uzaklastirmak icin %30’luk etil alkol ile yikanmistir. Cizelge 3.1°de

kullanilan kimyasallarin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri verilmistir.

Cizelge 3.1. Kullanilan kimyasallarin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri

Erime Kaynama
Molar Yogunluk
Molekiil Noktasi Noktasi
Kimyasal Molekiil yapilar Kiitle (g/cm?d)
Formiilii (@/mol) (25°C)
(°C) (°C)
NCO
TDI CoHsN202 17416 121 20 125
HsC

NCO
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Cizelge 3.1. (Devam) Kullanilan kimyasallarin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri

HsC

OCNCgH-(C NCO
IPDI Hs)sCH.NC ~ HsC 22228 1.05 - 159
NCO
@) H;C
e
MBFDI C4HsO2 \( ~ 86.06 102 14-15 161
:(_)
OH
HOCH,CH,
EG OH HOCH,CH,OH 62.07 1.11 -13 197
H
CHsCH(OH) o
PG OH 76.09 1.04 -60 187
CH.OH ch)\/
H(OCH:CH. 0 380-
PEGa00 H OH 1.13 5 220
)4000H n 420
H[OCH(CHs CHs 380-
PPGuaoo H OH 1.01 -60 187
)CH2]4000H ‘Po 400
n
H(OCH,CH, 0 950-
PEG1000 H OH 1.20 33-40 190
)10000H n 1050
PP
Gz H[OCH(CH3 CHs 1150-
H OH 1.1 -60 188
)CH2]12000H +O 1250
n
O NH,
A _NH;
Diaminoantrakinon  Ci4H10N20> ” o ”' " 240.26 1.44 265 340
S
0
(CH3CH,CH CHy
2CH>),S,[OC 0 S/O Ot CHlsCHy
DBTDL M 631.56 1.07 24 205
O(CHg)1oCH  CH{CH)CH 0 0
3]z HC

31



Cizelge 3.2. (Devam) Kullanilan kimyasallarin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri

OH
[CH2CHOH]
PV A~30000 ~30000 1.19 200 230

n

3.2 Metot

Tez kapsaminda; politiretanin temel yapisini olusturan farkli diizosiyanatlar ve polioller
ile, koku maddesi olarak kullanilan lavanta yag: kapsiilenmistir. Ayrica poliiiretan kabuk
yapisina kavite 6zelligi bulunan diaminoantrakinon ilave edilerek kapsiil tiretimleride
gerceklestirilmigtir. Politiretan polimerinin sentezi ve diaminoantrakinonun kimyasal

yapist Sekil 3.1°de gosterilmistir.

0 NH
| a3
NCO L |nwl—of [o o*
| n
| HO [o ]“ou - | | PrN
| + iol v
NCO poliol OCHN
izosi S o] NH-
izosiyanat 2
diaminoantrakinon

Sekil 3. 1. Poliiiretan polimerinin sentez semast ve diaminoantrakinonun kimyasal yapis1

Kapsill tiretimi ceketli cam reaktoérde gergeklestirilmis ve biitiin kapsiillerin {iretiminde,
ilk asamada izosiyanat + koku maddesi (lavanta yag1) manyetik karigtirict da 200 d/dk’
da 5 dk kanistirilarak organik faz elde edilmistir. Daha sonra deiyonize su + koruyucu
(Moviol 3-96) manyetik karistirictda 200 d/dk’da 5 dk karistirilarak su  fazi
olusturulmustur. Bu iki faz homojenizatérde 4000 d/dk’ da 10 dk homojenize edildikten
sonra 200 d/dk’ da manyetik karistiricida 5 dk karistirllarak, 70 °C’ de cam ceketli
reaktdre alinmistir. Diol + DBDTL + deiyonize su 200 d/dk’ da 5 dk manyetik
kanistiricida karistirilarak reaktore eklenmis ve arayiizey polimerizasyonu baglatilmistir.
Ceketli cam reaktérde 200 d/dk ile 70 °C’ de 2 saat karistirilarak mikrokapsiiller
tretilmistir. Biitin koku kapsiillerinin iiretimimde kullanilan sistem Sekil 3.2°de
gosterilmistir. Uretilen mikrokapsiiller %30°luk etanol ile yikanarak oda sicakliginda

kurutulmuslardir.
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izosivanat + Lavanta vagi Su + PVA Su + Poliol + DBDTL

- Su fazi-2
Su fazi-1

Yag fazi ?

Homojenizator

Sekil 3. 2. Mikrokapsiil liretimi i¢in kullanilan tiretim sistemi

Biitiin kapsiillerin tiretiminde kullanilan tiretim diizenegi Sekil 3. 3°de gosterilmistir.

Sekil 3. 3. Mikrokapsiil liretimi i¢in hazirlanan iiretim diizenegi
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Ayni1 deneysel prosediir kullanilarak, 3 ayr1 grupta toplam 30 adet poliiiretan yapida koku

kapstilii iiretimi gergeklestirilmis Cizelge 3.2°de gosterilmistir.

Cizelge 3. 2. Tez kapsaminda tiretimi gerceklestirilen koku kapstilleri

izosiyanat Diol
I, Grup TDI EG, PG
IPDI E.G, PG
MBFDI E.G, PG
TDI PEGa00, PEG1000, PPGa00,PPG1200
1. Grup IPDI PEGu00, PEG 1000, PPGa00,PPG1200
MBFDI PEGao0, PEG1000, PPGa00,PPG1200
TDI PEGa400, PEG1000, PPG400,PPG1200+ diaminoantrakinon
1. Grup IPDI PEGao0, PEG 1000, PPGago, PPG1200+ diaminoantrakinon
MBFDI PEG400, PEG1000, PPGaoo, PPG1200+ diaminoantrakinon

321 1. Grup mikrokapsiiller

l. grup mikarokapsiillerin tiretiminde diisiik molekiil agirlikli etilen glikol ve propilen
glikol kullanilarak kirilabilen ve ayni zamanda koku kontrollii salimi yapabilen koku
kapsiilleri iiretilmistir. Uretilen koku kapsiillerinde kullanilan kimyasallar ve miktarlart

Cizelge. 3.3 de gosterilmistir.

Cizelge 3. 3. I. Grup kapsiillerde kullanilan kimyasallar ve miktarlari

Moviol

Mikro Koku Su izosiyanat 396 EG-PG DBDTL
Faz

kapsiil (mL) (mL) (mL) ) (mL) (mL)
Yag 20 7.50 TDI

Mik-1 Suy 120 2.00
Suz 50 291 EG 0.50
Yag 20 7.50 TDI

Mik-2 Sup 120 2.00
Suz 50 3.81PG 0.50
Yag 20 7.50 IPDI

Mik-3 Sup 120 2.00
Suz 50 1.97 EG 0.50
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Cizelge 3. 3. (Devam) 1. Grup kapsiillerde kullanilan kimyasallar ve miktarlar

Yag 20 7.50 IPDI

Mik-4 Suz 120 2.00
Suz 50 2.80 PG 0.50
Yag 20 7.50 MBFDI

Mik-5 Suz 120 2.00
Suz 50 1.97 EG 0.50
Yag 20 7.50 MBFDI

Mik-6 Suz 120 2.00
Suz 50 2.5PG 0.50

322 1l. Grup mikrokapsiiller

Il. Grup mikrokapsiilerin tiretiminde daha yiiksek molekiil agirlikli dioller kullanarak
zamana bagli koku salimi yapan mikrokapsiiller {iretilmistir. Koku kapsiillerinin

tiretiminde kullanilan kimyasallar ve miktarlar1 Cizelge. 3.4’de gdsterilmistir.

Cizelge 3. 4. 1. Grup kapsiillerde kullanilan kimyasallar ve miktarlari

Miked A Koku su izosiyanat '\"305’:50' PEG-PPG  DBDTL

kapstl M) My M) g M) (D)
Yag 20 7.50 TDI

Mik-7 su; 120 2.00
Suz 60 1870 PEGio 050
Yag 20 7.50 IPDI

Mik-8 Sus 120 2.00
Suz 60 1250 PEGao  0.50
Yag 20 7.50 MBFDI

Mik-9 Su; 120 2.00
Suz 60 1640 PEGio  0.50
Yag 20 7.50 TDI

Mik-10 Su; 120 2.00
Suz 60 1040 PPio 050
Yag 20 7.50 IPDI

Mik-11 Su; 120 2.00
Su 60 715PPao 050
Yag 20 7.50 MBFDI
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Cizelge 3. 4. (Devam) II. Grup kapsiillerde kullanilan kimyasallar ve miktarlar1

Mik-12 Sug 120 2.00
Su; 60 7.00 PP4oo 0.50
Yag 20 7.50 TDI

Mik-13 Suy 120 2.00
Su 60 52.53 PEG1o000 0.50
Yag 20 7.50 IPDI

Mik-14 Sug 120 2.00  35.39 PEGuooo 0.50
Sup 60
Yag 30 7.50 MBFDI

Mik-15 Su; 120 2.00
Sup 60 35.36 PEG1000 0,50
Yag 20 7.50 TDI

Mik-16 Suy 120 2.00
Su 60 12.60 PP1200 0.50
Yag 20 7.50 IPDI

Mik-17 Suy 120 2.00
Su 60 8.58 PP 1200 0.50
Yag 20 7.50 MBFDI

Mik-18 Suy 120 2.00
Su 60 8.50 PP1200 0.50

323 1ll. Grup mikrokapsiiller

. Grup mikrokapsiilerin tiretiminde daha yiiksek molekiil agirlikli dioller ve daha biiyiik

molekiilli diaminoanrakinon (%]1) kullanilarak, zamana bagli koku salimi yapan

mikrokapsiiller iiretilmistir. Koku kapsiillerinin iiretiminde kullanilan kimyasallar ve

miktarlar1 Cizelge. 3.5’de gosterilmistir.

Cizelge 3.5. III. Grup kapsiillerde kullanilan kimyasallar ve miktarlar

Moviol

Mikro Koku su izosiyanat 3.95 PEG-PPG  Diaminoa DBDT
Faz ntrakinon

kapsiil (mL)  (mL) (mL) @ (mL) (@) L(mL)
Yag 20 7.50 TDI

Mik-19 Suz 120 2.00
Suz 60 18.30 PEGao 0.26 0.50
Yag 20 7.50 IPDI
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Cizelge 3. 5. (Devam) III. Grup kapsiillerde kullanilan kimyasallar ve miktarlar

Mik-20 Sup 120 2.00

Suy 60 14.00 PEGuano 0.17 0.50
Yag 20 7.50 MBFDI

Mik-21 Suy 120 2.00 12.60 PEGa0o
Suz 60 0.25 0.50
Yag 20 7.50 TDI

Mik-22 Suy 120 2.00
Su 60 10.20 PP4go 0.13 0.50
Yag 20 7.50 IPDI

Mik-23 Sup 120
Su, 60 7.00 PP1200 0.17 0.50
Yag 20 7.50 MBFDI

Mik-24 Sup 120 2.00
Su 60 6.85 PPago 0.17 0.50
Yag 20 7.50 TDI

Mik-25 Sup 120 2.00
Suz 60 52.53 PEG10o 0.25 0.50
Yag 20 7.50 IPDI

Mik-26 Sup 120
Su, 60 35.00 PEG1000 0.17 0.50
Yag 20 7.50 MBFDI

Mik-27 Sup 120 2.00
Su, 60 34.60 PEG1000 0.17 0.50
Yag 20 7.50 TDI

Mik-28 Sup 120 2.00
Su, 60 12.35 PP1200 0.25 0.50
Yag 20 7.50 IPDI

Mik-29 Sup 120 2.00
Sup 60 8.41 PP120 0.17 0.50
Yag 20 7.50 MBFDI

Mik-30 Suy 120 2.00
Su, 60 8.30 PP 1200 0.17 0.50

Kullanilan izosiyanat/diol orani biitiin mikrokapsiillerde 1:1 mol olarak alinmistir, PP4oo

ve PP1oqo ile iiretilen kapsiillerde ise 1;0.2 mol oraninda kullanilmistir.
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3.3 Kumaslara mikrokapsiil uygulanmasi

Uc grup halinde iiretimi gergeklestirilen mikrokapsiillerden, her gruptan birer adet
secilerek (Mik-1, Mik-7 ve Mik-21) %100 pamuklu kumasa, ¢ektirme yontemi ile
uygulanmistir. Cizelge 3.6’da kumasg’a ait ¢ozgii-atki iplik numara ve sikliklari, agirlig

ve orgli yapist belirtilmistir.

Cizelge 3. 6. Mikrokapsiil uygulamasi yapilan kumas 6zellikleri

Cozgii Cinsi ve Cozgii Atk Cinsi ve Atki Gramaj
Numarasi (Ne) Sikhig Numarasi Sikhigr  (g/m?) Orgii
20/1 Penye pamuk 51 20/1 Karde pamuk 18 212 B 1/1

Mikrokapsiillerin kumasa uygulamasi, herhangi bir ¢apraz baglayict kullanilmadan
cektirme yontemi ile Hasozgen Boya ve Baski fabrikasinda Prowhite marka numune
boyama makinasinda yapilmustir. Ik 6nce mikrokapsiil ¢ozeltisi 1 g/It olarak homejenize
sekilde hazirlanmistir. Flotte orani; 1:20 olarak ayarlanmis ve 2.5 g kumas tiiplere
yerlestirilmis ve 50 ml kapsiil iceren ¢ozelti igerisinde 60 dk, c¢apraz baglayici

kullanmadan numune boyama makinesinde uygulanmustir.
34  Mikrokapsiillerin karakterizasyonu

Uretilen koku kapsiilleri ve iiretimde kullanilan kimyasallarin yapisinda bulunan
kimyasal gruplarimn tespiti i¢in FT-IR, pargacik bityiikliigii dagiliminin 6l¢iilmesinde lazer
sagilma detektorlic PBA, kapsiillerin sekil ve gorintii gibi fiziksel ozelliklerinin
incelemesinde POM-SEM ve kontrollii salim 6zelliklerin belirlenmesi de diizenli olarak

kiitle takibi yapilarak ol¢tilmiistiir.
341 FT-IR spektroskopisi

Bu c¢alismada mikrokapsiil iiretimi i¢in kullamilan kimyasallarin ve {iretilen
mikrokapsiillerin yapisindaki kimyasal gruplarin belirlenmesinde FT-IR spektrokopisi
kullanilmistir. FT-IR spektrometresi herhangi bir maddenin, 151k 1smlart ile

etkilesiminden gelistirilmis spektrometre teknigidir, belli bir frekansta 1sinimdan
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yararlanilmaktadir. Tez kapsaminda analizler, Jasco FT-IR 4700 cihazinda ATR

ekipmani sayesinde dogrudan analiz edilerek yapilmis olup kullanilan kimyasallarin

spesifik gruplar1 Cizelge 3.7°de gosterilmistir.

Cizelge 3. 7. Mikrokapsiil iiretiminde kullanilan kimyasallarin spesifik gruplar1 ve dalga

boylar1
Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3400-3500 -OH gerilme piki
2966 -CH asimetrik gerilme (-CHs)
2925 CH asimetrik gerilme (-CHy)
Lavanta 1735 -C=0 gerilme
1366 -CH egilme
1240 P=0 asimetrik gerilme
3400 -OH gerilme piki
2925 - CH asimetrik gerilme (-CHy)
2255 -N-C-O gerilme
1610 -OH egilme
TDI 1574 -NH egilme
2960 - CH asimetrik gerilme (-CHs)
2930 CH asimetrik gerilme (-CHy)
2250 -N-C-O gerilme
IPDI 1460 -CH biikiilme (-CH,)
1366 -CH biikiilme
3290 -NH gerilme piki
2254 -N-C-O gerilme
1770 -C=0 gerilme
MBFDI 1510 -NH gerilme
3300 -OH gerilme piki
2930 -CH asimetrik gerilme (-CH>)
2870 -CH simetrik gerilme (-CHy)
1400-1450 -CH3,-CHZ2 egilme
=G 3300 -OH gerilme piki
2925 -CH asimetrik gerilme (-CH)
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Cizelge 3. 7. (Devam) Mikrokapsiil iiretiminde kullanilan kimyasallarin spesifik gruplari
ve dalga boylari

2850 -CH simetrik geriime (-CHy)

PG
1400-1460 -CHj3,-CH; egilme
3447 -OH gerilme piki

PEGuoo 2864 -CH simetrik gerilme (-CHy)
1454 -CH egilme
1346 -OH egilme
3455 -OH gerilme piki

PPuos 2968 -CH asimetrik gerilme (-CHs)
2865 -CH simetrik gerilme (-CH>)
1370 -CH egilme
3450 -OH gerilme piki

PEG1000 2970 -CH asimetrik gerilme (-CH>)
2870 -CH simetrik gerilme (-CH,)
3450 -OH gerilme piki

PPG 1200 2970 -CH asimetrik gerilme (-CH>)
2874 -CH simetrik gerilme (-CH>)
1370 -CHs,-CH; egilme
1090 C-0-C
3378 -NH gerilme

L . 3250 Aromatik halkada —NH pikleri

Diaminoantrakinon
1520-1560 Aromatik halkada ¢ift baglar
1440 -NH deformasyon (CH)

34.2 Parcacik biiyiikliigii analizi (PBA)

Uretimi  gerceklestirilen kapsiillerin PBD ve biiyiikliik grafikleri Malvern Marka
MS2000E model PBA ile, istenilen biiylikliikte tek dagilimli olarak Olgiilmiistiir.
Mikrokapsiillerin tekstil malzemelerinde kullanima uygun olup olmadig: tespit edilmistir.
Mikrokapsiiller 20-60 pm araliginda dlglilmistiir. Par¢acik boyutu 6l¢iimii 6ncesinde 0.5
g mikrokapsiil, 2-3 damla yiizey aktif madde (Triton- X 100) ve 50 mL deiyonize su ile
homejenizatérde 10000 d/dk hizda, 15 dk karstirllmis ve homojen mikrokapsiil

dispersiyonu elde edilmesi amaglanmustir.
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34.3 POM analizi

Uretilen mikrokapsiillerin morfolojik &zelliklerini belirlemek igin; Polarize optik

mikroskop goriintiileri, Leica DMP EP model ile 12X100 kat biiyiitiilerek alinmuistir.
344 SEM analizi

Mikrokapsiillerin sekil, goriintii ve yapilarini incelemek tizere SEM analizi Sivas
Cumhuriyet Universitesi, Bilimsel Arastirma Merkezinde, MIRA III, TESCAN marka

cihazda yapilmstir.
345 Kontrollii salim sonuglari

Uretilen koku kapsiilii petri kabina konularak, hassas terazide 24 saatte bir 30 giin
boyunca agirlik 6l¢iimii yapilarak, koku maddesinin kapsiil duvarindan uzaklasarak

ortama koku salmasi kiitle kaybi ile grafikleri ile aragtirilmistir.
34.6 Mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin karakterizasyonu

Kumaglarda mikrokapsiil varligini tespit etmek i¢in FT-IR spektroskopi analizi ve SEM

goriintiileri alinarak yapilmstir.
34.7 Lavanta yagimn analizi

Calisma kapsaminda koku maddesi olarak kullanilan lavanta yagmin (lavandula
angustifolia) Anadolu Universitesi Bitki Ilag ve Bilimsel Arastirmalar Merkezinde
(AUBIBAM), GC/MS analizi yapilarak, igeriginde bulunan bilesenlerin bagil yiizdeleri
Cizelge 3.8 de gosterilmistir. Linolol %33.8 ve linalil asetat %27.3 olmak iizere, toplam

%90.6 bulunarak yiiksek kalitede lavanta yagi oldugu tespit edilmistir.

Cizelge 3. 8. Lavanta ugucu yaginin bilesenleri

No  Bilesik Bagl yiizde (%)
1 1.8- Sineol 0.50
2 3- Oktanon 0.90
3 p-Simen 0.90
4 Amil vinil karbonil asetat 1.10
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Cizelge 3. 8. (Devam) Lavanta ucucu yaginin bilesenleri

5 Hegzil biitanoat 0.60
6 Linalol 33.80
7 Linalil asetat 27.30
8 Terpinen-4-ol 6.50
9 (E)-Farnesen 5.80
10 Lavandulol 0.50
11 a- Terpineol 1.20
12 Borneol 2.10
13 Neril asetat 1.10
14 Geranil asetat 0.70
15 Geraniol 1.30
16 a- Terpineol 0.80
17 Izo-Karyofilen oksit 0.70
18 Karyofilen oksit 4.30
19 T-Kadinol 0.50
TOPLAM 90.60
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4. BULGULAR ve TARTISMA
4.1 FT-IR Analizleri

FT-IR spektroskopisi ile kimyasal yap1 analizinde mikrokapsiiller, mikrokapsiil
tiretiminde kullanilan duvar ve ¢ekirdek maddelere ait spektrumlar incelenmis ve
mikrokapsiil yapisinda koku ve duvar polimerinin mevcut olup olmadig1 ve olusan

mikrokaspiillerin poliliretan yapida olduklar tespit edilmistir.
41.1 1. Grup mikrokapsiillerin FT-IR analizleri

Mik-1 FT-IR stroskopi analizi

Duvar maddesi olarak EG ve TDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmistir. Sekil 4.1°de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan EG ve TDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilari ve titresim tiirleri de Cizelge 4.1°de gosterilmistir.

\ /gy

N /
o EG w 1\//
> [
1

Mik-

X 1 N 1 N ! N
4000 3000 2000 1000 400

Dalga sayis1 (cm-1)

Sekil 4. 1. Mik-1 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri
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Cizelge 4. 1. Mik-1’e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3275 -NH gerilme sinyali
2965 -CH asimetrik gerilme(-CHs)
2922 CH asimetrik gerilme(-CH>)
2850 -CH simetrik gerilme (-CH>)
Mik-1 2273 O=C=0 sinyali
1740 C=0 gerilme sinyali
1635 -NH gerilme, -CN gerilme sinyali
1540 Amin-11 sinyali
1223 Amin-111 sinyali

Mik-2 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PG ve TDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmistir. Sekil 4.2°de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan PG ve TDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve titresim tiirleri de Cizelge 4.2’de gosterilmistir.

e et et g

1 ! 2 | ) 1 1
1000 3000 2000 1000 401

Dalga sayis1 (cm-1

Sekil 4. 2. Mik-2 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

44



Cizelge 4. 2. Mik-2’¢ ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numaras1 (cm™?) Sinyal cinsi
3275 -NH gerilme sinyali
2965 -CH asimetrik gerilme(-CHa)
2922 CH asimetrik gerilme(-CH>)
2855 -CH simetrik gerilme (-CHy)
Mik-2 2273 O=C=0 sinyali
1740 C=0 gerilme sinyali
1635 C=0 gerilme, -CN gerilme
1540 Amin-I11 sinyali
1223 Amin-111 sinyali

Mik-3 FT-IR stroskopi analizi

Duvar maddesi olarak EG ve IPDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmistir. Sekil 4.3’de mikrokapsiil tiretiminde kullanilan EG ve IPDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilar ve titresim tiirleri de Cizelge 4.3’de gosterilmistir.

Lavanta —v W

P——— [— Jr———

Voo WM

£ \/ \\/

L 1 . | N | .
4000 3000 2000 1000 400

Dalga say1s1 (cm-1)

%
——

Sekil 4. 3. Mik-3 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri
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Cizelge 4. 3. Mik-3’¢e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™?) Sinyal cinsi
3300 -NH gerilme sinyali
2960 -CH asimetrik gerilme(-CHa)
2922 CH asimetrik gerilme(-CH>)
Mik-3 1733 C=0 gerilme sinyali
1630 -NH gerilme, -CN gerilme sinyali
1550 Amin-11 sinyali
1236 Amin-111 sinyali

Mik-4 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PG ve IPDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmistir. Sekil 4.4’de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan PG ve IPDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilar ve titresim tiirleri de Cizelge 4.4’de gosterilmistir.

Lavanta "v W
IPDI \ / X / S '”\\r A (,.-,,,\,/v""r/\' .Jﬁf\\ fﬁﬂ‘

%
g~)
j

Mik-4

A L i 1 A |
4000 3000 2000 1000 400
Dalga savis1 (cm-1)

Sekil 4. 4. Mik-4 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri
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Cizelge 4. 4. Mik-4’¢ ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3330 -NH gerilme sinyali
2955 -CH asimetrik gerilme(-CHa)
2916 CH asimetrik gerilme(-CH>)
Mik-4 1700 C=0 gerilme sinyali
1633 -NH gerilme, -CN gerilme sinyali
1554 Amin-11 sinyali
1240 Amin-111 sinyali

Mik-5 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak EG ve MBFDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmistir. Sekil 4.5°de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan EG ve MBFDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilari ve titresim tiirleri de Cizelge 4.5’de gosterilmistir.

. MBFDI ﬂ/ ‘”\V\/«WW\‘ nf\q \f,

M’" \ j’ W WIS

%

. 1 . 1 . | "
4000 3000 2000 1000 400

Dalga sayis1 (cm-1)

Sekil 4. 5. Mik-5 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri
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Cizelge 4. 5. Mik-5¢ ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3288 -NH gerilme sinyali
2966 -CH asimetrik gerilme(-CHa)
2921 CH asimetrik gerilme(-CH>)
2854 -CH simetrik gerilme (-CHy)
Mik-5
1175 -CH simetrik gerilme (-CHy)
1637 -NH gerilme, -CN gerilme sinyali
1535 Amin-I1 sinyali
1227 Amin-I11 sinyali

Mik-6 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PG ve MBFDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta
kokusu kullanilmistir. Sekil 4.6’da mikrokapsiil tiretiminde kullanilan PG ve MBFDI ile
koku maddesine ait FTIR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilari ve titresim tiirleri de Cizelge 4.6’da gésterilmistir.

"\/—'—w"—"’_'—" - —
YWy

\\ / \ / W"““(Wfrf"“,ﬂ "{ )

MBFDI

%

—pc‘\/-\/f VWA
Mik-6
A | " 1 A 1 A
4000 3000 2000 1000 400

Dalea savisi (cm-1)

Sekil 4. 6. Mik-6 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri
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Cizelge 4. 6. Mik-6’ya ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™?) Sinyal cinsi
3290 -NH gerilme sinyali
2966 -CH asimetrik gerilme(-CHa)
2920 CH asimetrik gerilme(-CH>)
2854 -CH simetrik gerilme (-CHy)
Mik-6
1770 C=0 gerilme sinyali
1640 -NH gerilme, -CN gerilme
1536 Amin-I1 sinyali
1227 Amin-111 sinyali

Uretilen 1. grup koku kapsiillerinde poliiiretanin yapisinda bulunan —NH, -CH, -CH, -
C=0, -C-N ve —N-CO-O pikleri tespit edilmistir buda lavanta kokusunun poliiiretan
kabuk ile kapsiillenerek mikrokapsiil olustugunu gostermektedir. Sekil. 4.7°de
mikrokapsiillere ait FT-IR grafikleri gosterilmistir.

N-H CH-CH: .\'-i-O
MIK-1 N
MIK-2 G oemmml
MIK.3 -~ NV
X
1 MK+ ~1" \\/
: 3\ "/__——Y
MiK.8
[ s 3300 29702920 v
16407 13107,
1510
i 1 i | i 1 "
4000 3000 2000 1000 400

dalga savist

Sekil 4. 7. 1. Grup mikrokapsiillerin FT-IR dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri
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4.1.2 II. Grup mikrokapsiillerin FT-IR analizleri

Mik-7 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PEGago ve TDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmistir. Sekil 4.8’de mikrokapsiil tiretiminde kullanilan PEGaeo ve TDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapstillere ait dalga sayilar1 ve titresim tiirleri de Cizelge 4.7’ de gdsterilmistir.

sl W W
o T e

PEG 400 \/f My \
- |

. 1 . 1 . 1 .
4000 3000 2000 1000 400

Dalga sayis1 (cm-1)

Sekil 4. 8. Mik-7 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 7. Mik-7’e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi

3270 -NH gerilme sinyali
2860-2970 -CH gerilme sinyali

1740 C=0 gerilme sinyali

Mik-7 2265 O=C=0 sinyali
1540 Amin-I11 sinyali
1223 Amin-I11 sinyali
1100 -C-O-C gerilme sinyali

50



Mik-8 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PEGaoo ve IPDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmustir. Sekil 4.9°da mikrokapsiil tiretiminde kullanilan PEGago ve IPDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve titresim tiirleri de Cizelge 4.8’de gosterilmistir.

| IPDI V

'.—ﬁ‘ N
| PEG 400 ‘f\
|
Mik-8 '

L | A | i | i
1000 3000 2000 1000 400

Dalga sayis1 (cm-1)

Sekil 4. 9. Mik-8 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 8. Mik-8¢ ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™?) Sinyal cinsi
3300-3360 -NH gerilme sinyali
2950 -CH asimetrik gerilme(-CHs)
1738 C=0 gerilme sinyali
Mik-8 1630 -C=C gerilme sinyali
1548 Amin Il sinyali
1235 Amin 11 sinyali
1107 -C-0-C eter sinyali
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Mik-9 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PEGao ve MBFDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta

kokusu kullanilmigtir. Sekil 4.10°da mikrokapsiil iliretiminde kullanilan PEGaoo Ve

MBFDI ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber

gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilari ve titresim tiirleri de Cizelge 4.9°da

gosterilmistir.
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Sekil 4. 10. Mik-9 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 9. Mik-9’a ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numaras1 (cm™) Sinyal cinsi
3260-3320 -NH gerilme sinyali
2965 -CH asimetrik gerilme(-CHs)
2916 CH asimetrik gerilme(-CHy)
1777 C=0 gerilme sinyali
Mik-9
1637 -C=C gerilme sinyali
1536 Amin I sinyali
1232 Amin Il sinyali
1100 -C-O-C eter sinyali
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Mik-10 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PP4go ve TDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmistir. Sekil 4.11°de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan PPsg ve TDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve titresim tiirleri de Cizelge 4.10’da gosterilmistir.
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Sekil 4. 11. Mik-10 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 10. Mik-10’a ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3270 -NH gerilme sinyali
2850-2965 -CH gerilme sinyali
1740 C=0 gerilme sinyali
Mik-10 1500-1640 -C=N, C=C, N=N ¢ift baglar
1536 Amin-II sinyali
1224 Amin-111 sinyali
1093 -C-O-C eter sinyali
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Mik-11 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PPGago Ve IPDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmistir. Sekil 4.12°de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan PPGago ve IPDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilari ve titresim tiirleri de Cizelge 4.11°de gosterilmistir.
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Sekil 4. 12. Mik-11 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 11. Mik-11"e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Sinyal
Madde Dalga Numarasi (cm™)
cinsi
3260-3360 -NH gerilme sinyali
2965 -CH asimetrik gerilme(-CHzs)
2916 CH asimetrik gerilme(-CH,)
1733 C=0 gerilme sinyali
Mik-11
1635 -C=C gerilme sinyali
1540 Amin Il sinyali
1226 Amin 11 sinyali
1100 -C-O-C eter sinyali
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Mik-12 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PP4o0 ve MBFDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmigtir. Sekil 4.13’de mikrokapsiil tiretiminde kullanilan PP4oo , MBFDI polimeri
ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir.

Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve titresim tiirleri de Cizelge 4.12°de

gosterilmistir.
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Sekil 4. 13. Mik-12 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 12. Mik-12’e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3300 -NH gerilme sinyali
2860-2960 -CH gerilme sinyali
2290 0O=C=0 sinyali
Mik-12 1734 C=0 gerilme sinyali
1500-1650 -C=N, C=C, N=N gift baglar
1229 Amin-111 sinyali
1196 -C-O-C eter sinyali
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Mik-13 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PEGioo0 ve TDI, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmistir. Sekil 4.14’de mikrokapsiil tiretiminde kullanilan PEG100 Ve TDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve titresim tiirleri de Cizelge 4.13’de gosterilmistir.
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Sekil 4. 14. Mik-13 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 13. Mik-13’¢ ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3270 -NH gerilme sinyali
2917 -CH asimetrik gerilme(-CHs)
2860 CH asimetrik gerilme(-CHy)
1738 C=0 gerilme sinyali
Mik-13
1640 -C=C gerilme sinyali
1530 Amin Il sinyali
1220 Amin Il sinyali |
1096 C-O-C eter sinyali
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Mik-14 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PEGa1o00 Ve IPDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmistir. Sekil 4.15’°de mikrokapsiil tiretiminde kullanilan PEGz1o00 Ve IPDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri, iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve titresim tiirleri de Cizelge 4.14’de gosterilmistir.
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Sekil 4. 15. Mik-14 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 14. Mik-14’e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3300-3360 -NH gerilme sinyali
2952 -CH asimetrik gerilme(-CHz)
2918 CH asimetrik gerilme(-CH,)
1739 C=0 gerilme sinyali
Mik-14
1630 -C=C gerilme sinyali
1550 Amin 1l sinyali
1236 Amin 11 sinyali
1105 -C-O-C eter sinyali
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Mik-15 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PEG1000 Ve MBFDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta
kokusu kullanilmigtir. Sekil 4.16°da mikrokapsiil iiretiminde kullanilan PEGiooo Ve
MBFDI ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber

gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve titresim tiirleri de Cizelge 4.1°de

gosterilmistir.
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Sekil 4. 16. Mik-15 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 15. Mik-15’e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3289 -NH gerilme sinyali
2870-2960 -CH gerilme sinyali
2290 0=C=0
Mik-15 1770 C=0 gerilme sinyali
1510-1650 -C=N, C=C, N=N ¢ift baglar
1224 Amin-I1I sinyali
1100 -C-O-C eter sinyali
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Mik-16 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PPix0 ve TDI, c¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmistir. Sekil 4.17°de mikrokapsiil tiretiminde kullanilan PP1200 Ve TDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilari ve titresim tiirleri de Cizelge 4.16°da gosterilmistir.
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Sekil 4. 17. Mik-16 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 16. Mik-16’a ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3270 -NH gerilme sinyali
2960 -CH asimetrik gerilme(-CHs)
2860 CH asimetrik gerilme(-CHy)
1738 C=0 gerilme sinyali
Mik-16
1640 -C=C gerilme sinyali
1535 Amin Il sinyali
1229 Amin 11 sinyali
1096 C-O-C eter sinyali
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Mik-17 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PPG1200 Ve IPDI polimeri, ¢ekirdek maddesi olarak lavanta kokusu
kullanilmistir. Sekil 4.18’de mikrokapsiil tiretiminde kullanilan PPG1200 Ve IPDI ile koku
maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilari ve titresim tiirleri de Cizelge 4.17‘de gOsterilmistir.
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Sekil 4. 18. Mik-17 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 17. Mik-17’e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™?) Sinyal cinsi
3300-3370 -NH gerilme sinyali
2956 -CH asimetrik gerilme(-CHs)
2916 CH asimetrik gerilme(-CH>)
1736 C=0 gerilme sinyali
Mik-17
1629 -C=C gerilme sinyali
1547 Amin Il sinyali
1232 Amin 11 sinyali
1102 -C-O-C eter sinyali
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Mik-18 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PPi2gg ve MBFDI. cekirdek maddesi olarak lavanta kokusu

kullanilmistir. Sekil 4.19°da mikrokapsiil iretiminde kullanilan PP1200 Ve MBFEDI ile koku

maddesine ait FT-IR grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan

mikrokapsiile ait dalga sayilari ve titresim tiirleri de Cizelge 4.18’de gOsterilmistir.

MBFDI ‘{H
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4000 3000 2000 1000 400
Dalga sayisi (cm))

Sekil 4. 19. Mik-18 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 18. Mik-18’e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™?) Sinyal cinsi
3280 -NH gerilme sinyali
2970 -CH asimetrik gerilme(-CHs)
2864 CH asimetrik gerilme(-CH,)
Mik-18 1730 C=0 gerilme sinyali
1640 -C=C gerilme
1535 Amin 1l sinyali
1224 Amin 11 sinyali
1100 C-O-C eter sinyali
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Uretilen I1. grup koku kapsiillerinde poliiiretanin yapsinda bulunan —NH, -CH, -CHa, -
C=0, -C-N ve —N-CO-O pikleri tespit edilmistir buda lavanta kokusunun poliiiretan

kabuk ile kapsiillenerek mikrokapsiil olustugunu gostermektedir.
4.1.3 III. Grup mikrokapsiillerin FT-IR analizleri

Mik-19 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PEGao, diaminoantrakinon ve TDI polimeri, ¢ekirdek maddesi
olarak lavanta kokusu kullanilmistir. Sekil 4.20°de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan
PEGua00, diaminoantrakinon ve TDI polimeri ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri
tiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve

titresim tiirleri de Cizelge 4.19°de gosterilmistir.

%

4000 3000 2000 1000 400
Dalga sayis: (cmY)

Sekil 4. 20. Mik-19 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 19. Mik-19’a ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3265 -NH gerilme sinyali
2860-2960 -CH gerilme sinyali
Mik-19 1740 C=0 gerilme sinyali
1500-1640 -C=N, C=C, N=N gift baglar
1219 Amin-I11 sinyali
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Cizelge 4. 19. (Devam) Mik-19’a ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri
1110 -C-O-C eter sinyali

Mik-20 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PEGaoo, diaminoantrakinon ve IPDI polimeri, ¢ekirdek maddesi
olarak lavanta kokusu kullanilmistir. Sekil 4.21°de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan
PEaoo, diaminoantrakinon ve IPDI polimeri ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri
tiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve

titresim tiirleri de Cizelge 4.20°de gosterilmistir.
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Sekil 4. 21. Mik-20 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 20. Mik-20’e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3300-3360 -NH gerilme sinyali
2860-2960 -CH gerilme sinyali
1740 C=0 gerilme sinyali
Mik-20
1500-1650 -C=N, C=C, N=N gift baglar
1235 Amin-I11 sinyali
1107 -C-O-C eter sinyali
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Mik-21 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PEGaoo, diaminoantrakinon ve MBFDI polimeri, ¢ekirdek maddesi
olarak lavanta kokusu kullanilmistir. Sekil 4.22°de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan
PEGao0, diaminoantrakinon ve MBFDI polimeri ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri
iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve

titresim tiirleri de Cizelge 4.21°de gosterilmistir.
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Sekil 4. 22. Mik-21 FT-IR spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 21. Mik-21"e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™?) Sinyal cinsi
3300 -NH gerilme sinyali
2860-2960 -CH gerilme sinyali
1900 -C=C asimetrik gerilme sinyali
Mik-21 1740-1778 C=0 gerilme sinyali
1500-1650 -C=N, C=C, N=N cift baglar
1229 Amin-I11 sinyali
1100 -C-O-C eter sinyali
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Mik-22 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PPasgo, diaminoantrakinon ve TDI polimeri, ¢ekirdek maddesi

olarak lavanta kokusu kullanilmistir. Sekil 4.23’de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan

PP4go, diaminoantrakinon ve TDI polimeri ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri

iiretilen mikrokapstille beraber gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve

titresim tiirleri de Cizelge 4.22°de gosterilmistir.
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Sekil 4. 23. Mik-22 spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 22. Mik-22’e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3275 -NH gerilme sinyali
2860-2970 -CH gerilme sinyali
Mik-22 2270 0=C=0 sinyali
1730 C=0 gerilme
1500-1640 -C=N, C=C, N=N gift baglar
1219 Amin-I11 sinyali
1090 -C-O-C eter sinyali

65

400



Mik-23 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PPago, diaminoantrakinon ve IPDI polimeri, ¢ekirdek maddesi
olarak lavanta kokusu kullanilmistir. Sekil 4.24’de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan
PP4o0, diaminoantrakinon ve IPDI polimeri ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri
iiretilen mikrokapstille beraber gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve

titresim tiirleri de Cizelge 4.23’de gosterilmistir.
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Sekil 4. 24. Mik-23 spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 23. Mik-23’e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3260 -NH gerilme piki sinyali
2850-2962 -CH gerilme sinyali
2266 O=C=0 sinyali
Mik-23 1734 C=0 gerilme sinyali
1500-1640 -C=N, C=C, N=N ¢ift baglar
1219 Amin-I1I sinyali
1110 -C-O-C eter sinyali
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Mik-24 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PP4go, diaminoantrakinon ve MBFDI polimeri, ¢ekirdek maddesi

olarak lavanta kokusu kullanilmistir. Sekil 4.25°de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan

PP4go, diaminoantrakinon ve MBFDI polimeri ile koku maddesine ait FT-IRgrafikleri

iiretilen mikrokapstille beraber gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve

titresim tiirleri de Cizelge 4.24’de gosterilmistir.
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Sekil 4. 25. Mik-24 spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 24. Mik-24’e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3300 -NH gerilme sinyali
2860-2970 -CH gerilme sinyali
2290 O=C=0 sinyali
Mik-24 1711 C=0 gerilme sinyali
1510-1640 -C=N, C=C, N=N ¢ift baglar
1219 Amin-I11 sinyali
1091 -C-O-C eter sinyali
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Mik-25 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PEG1o00, diaminoantrakinon ve TDI polimeri, ¢ekirdek maddesi
olarak lavanta kokusu kullanilmistir. Sekil 4.26’de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan
PEG1000, diaminoantrakinon ve TDI polimeri ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri
iiretilen mikrokapstille beraber gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve

titresim tiirleri de Cizelge 4.25°de gosterilmistir.
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Sekil 4. 26. Mik-25 spektroskopisi analiz grafikleri
Cizelge 4. 25. Mik-25’¢ ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri
Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3300 -NH gerilme sinyali
2860-2970 -CH gerilme sinyali
1711 C=0 gerilme sinyali
Mik -25 2290 0O=C=0 sinyali
1510-1640 -C=N, C=C, N=N cift baglar
1219 Amin-111 sinyali
1091 -C-O-C eter sinyali
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Mik-26 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PEG1o00, diaminoantrakinon ve IPDI polimeri, ¢ekirdek maddesi

olarak lavanta kokusu kullanilmistir. Sekil 4.27°de mikrokapsiil liretiminde kullanilan

PEGu1000, diaminoantrakinon ve IPDI polimeri ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri

iiretilen mikrokapstille beraber gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve

titresim tiirleri de Cizelge 4.26’da gosterilmistir.
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Sekil 4. 27. Mik-26 spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 26. Mik-26’a ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

400

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3330 -NH gerilme sinyali
2890-2960 -CH gerilme sinyali
1711 C=0 gerilme sinyali
Mik-26
1460-1640 -C=N, C=C, N=N ift baglar
1219 Amin-I11 sinyali
1110 -C-O-C eter sinyali

Mik-27 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PEG1oo00, diaminoantrakinon ve MBFDI polimeri, ¢ekirdek

maddesi olarak lavanta kokusu kullanilmistir. Sekil 4.28°de mikrokapsiil liretiminde
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kullanilan PEGzo00, diaminoantrakinon ve MBFDI polimeri ile koku maddesine ait FT-IR
grafikleri iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olugan mikrokapsiile ait dalga

sayilar1 ve titresim tiirleri de Cizelge 4.27°de gosterilmistir.
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Sekil 4. 28 Mik-27 spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 27. Mik-27’¢ ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™?) Sinyal cinsi
3300 -NH gerilme sinyali
2860-2910 -CH gerilme sinyali
1711 C=0 gerilme sinyali
Mik-27 2290 O=C=0 sinyali
1510-1640 -C=N, C=C, N=N cift baglar
1219 Amin-I1I sinyali
1086 -C-O-C eter sinyali

Mik-28 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PP1200, diaminoantrakinon ve TDI polimeri, ¢ekirdek maddesi
olarak lavanta kokusu kullanilmistir. Sekil 4.29°da mikrokapsiil iiretiminde kullanilan

PP1200, diaminoantrakinon ve TDI polimeri ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri
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iiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve

titresim tiirleri de Cizelge 4.28de gosterilmistir.
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Sekil 4. 29. Mik-28 spektroskopisi analiz grafikleri
Cizelge 4. 28. Mik-28’e ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri
Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3270 -NH gerilme sinyali
2860-2970 -CH gerilme sinyali
1735 C=0 gerilme sinyali
Mik-28 2290 0=C=0 sinyali
1510-1640 -C=N, C=C, N=N ift baglar
1219 Amin-I11 sinyali
1095 -C-O-C eter sinyali

Mik-29 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PP1200, diaminoantrakinon ve IPDI polimeri, ¢ekirdek maddesi
olarak lavanta kokusu kullanilmistir. Sekil 4.30°da mikrokapsiil iiretiminde kullanilan
PP1200, diaminoantrakinon ve TDI polimeri ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri
tiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilar1 ve

titresim tiirleri de Cizelge 4.29°da gosterilmistir.
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Sekil 4. 30. Mik-29 spektroskopisi analiz grafikleri
Cizelge 4. 29. Mik-29’a ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri
Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3340 -NH gerilme sinyali
2860-29760 -CH gerilme sinyali
1743 = i i i
Mik-29 C=0 gerilme sinyali
1450-1650 -C=N, C=C, N=N cift baglar
1232 Amin-I11 sinyali
1102 -C-O-C eter sinyali

Mik-30 FT-IR spektroskopi analizi

Duvar maddesi olarak PP1200, diaminoantrakinon ve MBFDI polimeri, ¢ekirdek maddesi

olarak lavanta kokusu kullanilmistir. Sekil 4.31°de mikrokapsiil iiretiminde kullanilan

PP1200, diaminoantrakinon ve MBFDI polimeri ile koku maddesine ait FT-IR grafikleri

tiretilen mikrokapsiille beraber gosterilmistir. Olusan mikrokapsiile ait dalga sayilart ve

titresim tiirleri de Cizelge 4.30‘dagosterilmistir.
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Sekil 4. 31. Mik-30 spektroskopisi analiz grafikleri

Cizelge 4. 30. Mik-30’a ait dalga sayilar1 ve sinyal cinsleri

Madde Dalga Numarasi (cm™) Sinyal cinsi
3290 -NH gerilme sinyali
2860-2970 -CH gerilme
2300 O=C=0 sinyali
Mik-30 1740 C=0 gerilme sinyali
1510-1640 -C=N, C=C, N=N ift baglar
1224 Amin-I11 sinyali
1096 -C-O-C eter sinyali

Uretilen III. grup koku kapsiillerinde poliiiretanin yapsinda bulunan —NH, -CH, -CHp, -
C=0, -C-N ve —C-0O-C- pikleri tespit edilmistir buda lavanta kokusunun poliiiretan kabuk

ile kapstillenerek mikrokapsiil olustugunu gostermektedir.

Koku kapsiilleri iiretim sartlari ile ayni sartlarda, igerisine lavanta yagi eklenmeden bos
poliiiretan kapsiil tiretimi gerceklestirierek, 3 grup igersinden segilen (Mik-1, Mik-7 ve
Mik-21) ile beraber Sekil 4.32’de gosterilmistir. Sekil 4.32°ye gore {iretimi
gerceklestirlen kapsiillerin  politiretan yapida oldugu ve benzer grafigi verdigi

belirlenmistir.
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Bos kapsiil

4000 3000 2000 1000 400
Dalga sayis1 (cm™)

Sekil 4. 32. Poliiiretan bos kapsiil (lavanta yag: igermeyen), Mik-1, Mik-7 ve Mik-21 FT-

IR spektrumlari
42  Mikrokapsiillerin PBD analizleri

Uretimi gergeklestirilen mikrokapsiillerin pargacik boyutu 6lciimii éncesinde 0.5 gr
mikrokapsiil, 2-3 damla yiizey aktif madde (Triton X100) ve 50 mL deiyonize su ile
homejenizatorde 10000 d/dk hizda, homojen mikrokapsiil dispersiyonu elde edilmesi i¢in

15 dk siire ile karistirilmastir.
42.1 1. Grup mikrokapsiillerin PBD analizleri

Bu grupta iiretilen mikrokapsiillerin, Sekil 4. 33’de PBD grafikleri gosterilmistir.
Grafiklere gore ortalama parcacik biiylikliikleri 10-50 um arasindadir ve pargaciklar tek

dagilimhdir.
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Sekil 4. 33. I. Grup mikrokapsiillerin PBD grafikleri; a: Mik-1, b: Mik-2, ¢: Mik-3, d:
Mik-4, f: Mik-5 ve g: Mik-6

Cizelge 4.31°de mikrokapsiillerin pargacik dagilimlari %10, %50, %90’ nin parcacik
dagilimi, yilizey agirlikli ortalamasi (D [3.2]) ve hacim agirlikli ortalamasi (D[4.3]) um
boyutunda gosterilmistir. Tabloda verilen degerlere bakildiginda Mik-1-6’ya ait ortalama
parcacik boyutlarinin 4.57-94.07 pm arasinda degistigi goriilmektedir. Tabloda verilen
degerler ve boyut dagilim grafikleri incelendiginde EG ve PG’den iiretilen
mikrokapsiillerin (Mik-1-6) ortalama pargacik boyutu ve dagilimlar1 bakiminda tekstil

malzemelerinde kullanilmaya uygun oldugu sonucuna ulagilmistir.
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Cizelge 4. 31. I. Grup mikrokapsiillere ait PBD analizi

Spesifik Yiizey Hacimce
d (0.10) d (0.50) d (0.90)
Kapsiil yiizey alam agirhik ort. agirhkh ort.
(nm) (nm) (nm) 2

(m*/g) (nm) (nm)
Mik-1 6.18 24.78 49.89 0.41 14.55 27.01
Mik-2 20.77 40.94 70.49 0.17 34.41 43.91
Mik-3 25.48 45.24 72.57 0.15 39.09 48.00
Mik-4 27.74 48.17 94.07 0.14 43.16 56.90
Mik-5 4.57 11.56 27.19 0.65 9.16 14.09
Mik-6 4.88 14.16 39.87 0.57 10.47 18.65

4.2.2 1I. Grup mikrokapsiillerin PBD analizleri

Bu grupta iiretilen mikrokapsiillerin, Sekil 4.34°de pargacik PBD grafikleri gosterilmistir.
Grafiklere gore ortalama pargacik biiyiikliikleri 15-55 pm arasinda ve pargaciklar dar bir

aralikta homojen dagilimlhidir.
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Sekil 4. 34. II. Grup mikrokapsiillerin par¢acik PBD grafikleri; a: Mik-7, b: Mik-8, c:
Mik-9, d: Mik-10, e: Mik-11, f: Mik-12
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Sekil 4.34. (Devam) II. Grup mikrokapsiillerin PBD grafikleri; g: Mik-13, h: Mik-14, i:
Mik-15, 1: Mik-16, j: Mik-17 ve k: Mik-18

Cizelge 4.32’de mikrokapsiillerin pargacik dagilimlart %10, %50, %90°nin parcacik
dagilimi, yilizey agirlikli ortalamasi (D [3.2]) ve hacim agirlikli ortalamasi (D[4.3]) um
boyutunda gosterilmistir. Tabloda verilen degerlere bakildiginda Mik-7-18’ya ait
ortalama parcacik boyutlarinin 5.75-99.34 um arasinda degistigi goriilmektedir. Tabloda
verilen degerler ve boyut dagilim grafikleri incelendiginde Mik-7-18 mikrokapsiillerin
ortalama pargacik boyutu ve dagilimlar1 bakimindan tekstil malzemelerinde kullanilmaya

uygun oldugu sonucuna ulasilmaistir.
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Cizelge 4. 32. II. Grup mikrokapsiiller’e ait PBD analizi

Kapsiil d (0.10) d (0.50) d (0.90) Spesifik Yiizey Hacimce
(nm) (nm) (nm) yiizey alam agirhk ort. agirhikh ort.
(m?g) (nm) (nm)
Mik-7 5.02 15.96 53.33 0.42 12.05 25.20
Mik-8 7.68 23.26 56.65 0.35 16.97 29.74
Mik-9 6.75 19.03 51.63 0.43 14.11 25.17
Mik-10 27.64 52.23 90.89 0.14 44.39 57.06
Mik-11 11.60 44.16 67.43 0.51 11.63 67.43
Mik-12 7.15 15.31 24.98 0.48 12.51 15.71
Mik-13 5.75 18.58 58.24 0.46 12.97 26.47
Mik-14 38.23 53.35 77.40 0.12 52.26 57.62
Mik-15 25.33 45.10 83.53 0.15 39.34 51.51
Mik-16 29.16 44.43 67.35 0.15 40.26 47.25
Mik-17 22.89 49.24 99.34 0.16 38.30 61.23
Mik-18 29.94 45.98 68.75 0.14 41.62 48.73

4.2.3 1II. Grup mikrokapsiillerin PBD analizleri

Bu grupta iiretilen mikrokapstllerin, Sekil 4.35°de PBD grafikleri gosterilmistir.
Grafiklere gore ortalama pargacik biiyiikliikleri 23-60 um arasinda ve homojen tek

dagilimli olarak tiretilmiglerdir.
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Sekil 4. 35. III. Grup mikrokapsiillerin PBD grafikleri; a: Mik-19, b: Mik-20, ¢: Mik-21,
d: Mik-22, e: Mik-23, f: Mik-24, g: Mik-25, h: Mik-26
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Sekil 4.35. (Devam) I1I. Grup mikrokapsiillerin PBD grafikleri; i: Mik-27, 1: Mik-28, j:
Mik-29 ve k: Mik-30

Cizelge 4.33’de mikrokapsiillerin parcacik dagilimlart %10, %50, %90’ nin parcacik
dagilimi, yiizey agirlikli ortalamasi (D [3.2]) ve hacim agirlikli ortalamasi (D[4.3]) um
boyutunda gosterilmistir. Tabloda verilen degerlere bakildiginda Mik-7-18’ya ait
ortalama parcacik boyutlarinin 8.49-90.18 um arasinda degistigi goriilmektedir. Tabloda
verilen degerler ve boyut dagilim grafikleri incelendiginde Mik-19-30 mikrokapsiillerin
ortalama pargacik boyutu ve dagilimlari bakimindan tekstil malzemelerinde kullanilmaya

uygun oldugu sonucuna ulasilmistir.

Cizelge 4. 33. III. Grup mikrokapsiillere ait PBD analizi

Kapsiil d (0.10) d (0.50) d (0.90)  Spesifik yiizey Yiizey agirhk Hacimce agirhkh

(nm) (um) (nm) alami (m?/q) ort. (um) ort.(um)
Mik-19 29.19 37.48 49.41 0.16 37.48 49.41
Mik-20 15.98 43.13 73.65 0.45 13.38 44.69
Mik-21 27.58 45.04 67.23 0.16 37.04 46.21
Mik-22 31.90 51.07 83.25 0.13 45.59 54.45
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Cizelge 4. 33. (Devam) III. Grup mikrokapsiillere ait PBD analizi

Mik-23 12.29 53.34 81.32 0.44 13.62 51.71
Mik-24 16.13 30.88 44.46 0.19 30.88 44.46
Mik-25 34.46 58.28 90.18 0.13 46.66 60.15
Mik-26 16.87 49.24 83.29 0.42 14.29 50.90
Mik-27 8.49 23.35 52.75 0.36 16.90 27.66
Mik-28 38.23 53.35 77.40 0.12 52.26 57.62
Mik-29 41.14 58.37 82.51 111 56.30 60.38
Mik-30 40.30 56.39 78.51 0.10 54.30 58.78

Tekstil malzemelerinde nano boyuttaki kapsiiller saglik agisindan tehlikeler olusturmakta
ve genellikle 20-2000 mikron boyutundaki kapsiiller tercih edilmektedir. Uretimi
gerceklestirilen biitlin  kapsiiller ortalama 40-50 pm pargacik boyutunda tekstil
malzemelerinde kullanilmaya uygun olarak iiretilmislerdir. Biitiin kapsiillerin tek
dagilmli ve dar bir bantta iretildikleri parcacik boyutu diyagramlarindan

gbzlemlenmektedir.
43  Mikrokapsiillerin POM goriintiileri

Mikrokapsiillerin POM goriintiileri alinmadan 6nce, mikrokapsiillerin topaklanma
problemlerine engel olmak ve daha diizgiin goriintii elde edebilmek i¢in, mikrokapsiiller
emiilsiyon halinde 10000 d/dk hizda yarim saat homojenize edildikten sonra POM
gorlntiileri1 kaydedilmistir. POM goriintiileri incelendiginde mikrokapsiillerin PBD
grafiklerine uygun olarak (5-100 um) kiiresel boyutta iiretildikleri tespit edilmistir. POM
goriintiilerinde Ozellikle 30-40 pum arasi mikrokapsiiller daha rahat goriintiilenirken,
kiiciik mikrokapsiillerde tespit edilmistir. Fakat daha biiyilkk mikrokapsiiller de
goriintiilenmistir. Sekil 4.36’de 1.grup, Sekil 4.37°de Il. grup ve Sekil 4.38”de ise I11. grup

mikrokapsiillerin POM goriintiileri gdsterilmistir.
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Sekil 4. 36. 1. Grup mikrokapsiillerin POM goriintiileri a: Mik-1, b: Mik-2, ¢: Mik-3, d:
Mik-4, e: Mik-5 ve f: Mik-6
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Sekil 4. 37. II. Grup mikrokapsiillerin POM goriintiileri; a: Mik-7, b: Mik-8, c: Mik-9,
d: Mik-10, e: Mik-11, f: Mik-12
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Sekil 4.3. (Devam) II. Grup mikrokapsiillerin POM goriintiileri; g: Mik-13, h: Mik-14, i:
Mik-15, 1: Mik-16, j: Mik-17 ve k: Mik-18
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Sekil 4. 38. TI1. Grup mikrokapsiillerin POM goriintiileri; a: Mik-19, b: Mik-20, c: Mik-
21, d: Mik-22, e: Mik-23, f: Mik-24
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Sekil 4.38. (Devam) III. Grup mikrokapsiillerin POM goriintiileri g: Mik-25, h: Mik-26, i:
Mik-27, 1: Mik-28, j: Mik-29 ve k: Mik-30
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44  Mikrokapsiillerin SEM goriintiileri

SEM malzemelerin yiizey 6zelliklerini nano ve mikro boyutta belirlemek icin yaygin
kullanilan etkili bir yontemdir. Uretimi gerceklestirilen mikrokapsiillerin SEM

goriintiileri incelenerek, kapsiil sekli, kabuk yapisi ve kirilma durumlart arastirilmistir.
44.1 1. Grup mikrokapsiillerin SEM goriintiileri

Mikrokapsiillerin kontrollii salim 6ncesi ve sonrasinda SEM goriintiileri alinarak Sekil

4.39°de gosterilmistir.

. S
0 pm ¢+
- :

Sekil 4. 39. 1. Grup Mikrokapsiillerin SEM goriintiileri; a: Mik-2 salim oncesi, b: Mik-2
salim Oncesi, ¢: Mik-3 salim Oncesi, al: Mik-2 salim sonrasi, bl: Mik-2 salim sonrasi,

cl: Mik-3 salim sonrast,
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Sekil 3.39. (Devam) I. Grup Mikrokapsiillerin SEM goriintiileri d: Mik-4 salim 6ncesi, e:
Mik-5 salim oncesi, f: Mik-6 salim oncesi, d1: Mik-4 salim sonrasi, el: Mik-5 salim

sonrasi, f1: Mik-6 salim sonrasi,

Mikrokapsiillerin SEM goériintiileri incelendigi zaman, Mik-1 ve Mik-2 kapsiiller diizgiin
kiiresel yapida fretilmislerdir. Mik-3 ve Mik-4 Kkapsiiller (IPDI’tan fiiretilen
mikrokapstiller) liziim salkimi seklinde kiimelenme problemleri olmasina ragmen
tiretimlerinin gergeklestigi goriilmektedir. Mikrokapsiil liretim siiresi ve yiizey aktif
madde miktarinin artirilmasi ile farkli tiretimler gergeklestirilmis kiimelesme problemleri
devam etmistir. Mik-5 ve Mik-6’da ise yine basarili sekilde kiiresel mikrokapsiil iiretimi
gerceklestirilmistir. Ayrica kontrollii salim sonrast alman SEM goriintiileri ile
mikrokapsiillerde kirilim sayesinde de salim gerceklestigi Sekil 4.40°da gosterilmistir.
SEM goriintiilerinden mikrokapsiillerin PBD grafiklerine paralel olarak iiretimlerinin

gerceklestigi de anlagilmaktadir.
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SEM HV: 6.0 kV WD: 10.13 mm | | MIRA3 TESCAN

View field: 41.5 ym 10 ym
SEM MAG: 5.00 kx Det: SE Performance in nanospace

Sekil 4. 40. Mik-1 kirilmis koku kapsiilii goriintiisti
4.4.2 1I. Grup mikrokapsiillerin SEM goriintiileri

Bu grupta {iretimi gergeklestirilen kapsiillerin SEM goriintiileri  Sekil 4.41°de
gosterilmistir. SEM  goriintiilerine gore PEGa00-PEGi000’ den {iretilen kapsiillerin
diizgiin kiiresel yapiya sahip oldugu goriintiilenirken, PPGas0-PPGi200’ den iiretilen
kapsiillerin diizensiz kapsiil yapisina sahip olduklar1 goriintiilenmistir. Ayrica SEM
goriintiileri incelendigi zaman II. grup kapsiillerinde PBD diyagramlarina uygun olarak

tiretildikleri gozlemlenmistir.

Sekil 4. 41. II. Grup mikrokapstillerin SEM goriintiisii; a: Mik-7, b: Mik-8
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Sekil 4.41. (Devam) I1. Grup mikrokapsiillerin SEM goriintiisii; ¢: Mik-9, d: Mik-10, e:
Mik-11, f: Mik-12, g: Mik-13, h: Mik-14
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Sekil 4.41. (Devam) II. Grup mikrokapsiillerin SEM goriintiisi; i: Mik-15, i: Mik-186, j:
Mik-17 ve k: Mik-18

443 1II. Grup mikrokapsiillerin SEM goriintiileri

II. Grup mikrokapsiillerin SEM goriintiileri Sekil 4.42°de gosterilmistir. PEGuaoo-
PEGu1000” den iiretilen kapsiillerin diizgiin kiiresel yapiya sahip oldugu goriintiilenirken,
PPGuaoo-PPG1200” den iiretilen kapsiillerin diizensiz kapsiil seklinde olduklar
gorlintiillenmistir. Diaminoantrakinon ilavesi 1ile kapsiil yiizeylerinin piiriizsiiz

goriintlisiinde degisikliklere (kabariklik seklinde) sebep oldugu degerlendirilmistir.
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Sekil 4. 42. I11. Grup mikrokapsiillerin SEM goériintiisii; a: Mik-19, b: Mik-20, c: Mik-
21, d: Mik-22, e: Mik-23, f: Mik-24
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Sekil 4.42 (Devam) III. Grup mikrokapsiillerin SEM goriintiisii; g: Mik-25, h: Mik-26, i:
Mik-27, 1: Mik-28, j: Mik-29 ve k: Mik-30
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Mikrokapsiillerin SEM goriintiileri incelediginde, PEGaoo, PEG1000 ile PEGa400, PEG1000+
diaminoantrakinon ile iretilen kapsiillerin basarili bir sekilde kiiresel olarak mikrokapsiil
olarak {iretildigi ve diaminoantrakinon ilavesi ile kapsiillerin goriintiisiiniin piiriizsiiz
yiizey goriintiisiiniin degiserek, futbol topu goriintiisii seklinde kabarik bir goriintii aldig1
tespit edilmistir. PPGago, PPG1200 Ve PPGago, PPG1200+ diaminoantrakinon ile iiretilen
kapsiiller ise kiiresel olamayarak, mikrokapsiilden ziyade mikroparcacik olarak

tiretilmislerdir.

Ayrica SEM goriintiileri tiretilen kapsiillerin kabuk kalinlig1 hakkinda bilgi vermekte olup
4.43’de kirilmis bir kapsiiliin kabuk kalinlig1 gosterilmistir. Mikrokapsiillerin SEM
goriintiilerinden, PBA’lerine uygun olarak 20-50 um arasinda tiretildikleri tespit edilerek
Sekil. 4.44°de gosterilmistir.

MIRA3 TESCAN

Performance in nanospace

Sekil 4. 43. Kirilmis bir kapsiilliin (Mik-1) kabuk kalinligi SEM goriintiisii
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Sekil 4. 44. SEM goriintiilerine gore Mik-1kapsiillerin PBD sonuglari
45 Kontrollii salim sonuclari

Uretilen koku kapsiilleri oda sicakliginda kurutulduktan sonra petri kabma konularak
hassas terazide 24 saatte bir 30 giin boyunca agirlik 6l¢timii yapilmis ve koku maddesinin

kapsiil duvarindan uzaklasarak ortama koku salmasi kiitle kaybi ile arastirilmistir.

45.1 1. Grup mikrokapsiillerin kontrollii salim sonuclari

I. Grup mikrokapsiillere ait 30 giinliik agirlik tarim sonuglar1 Cizelge 4.34’de verilmistir.
I. Grup mikrokapsiillere on giinde bir, toplam 3 kere 1 dk boyunca karistirma iglemi

yapilarak kirilmanin kontrollii salim iizerine etkisi de aragtirilmistir.
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Cizelge 4. 34. 1. Grup koku kapsiillerin 30 giinliik agirlik tartim sonuglari

Gin Mik-1(g) Mik2(g) Mik3(g) Mik-4(g) Mik5(g) Mik®6(g)

1 15.24 14.45 11.97 13.31 15.64 12.92
2 14.71 13.70 11.41 12.43 14.41 11.52
3 14.25 13.11 10.8 11.78 13.58 10.41
4 13.92 12.78 10.45 11.02 13.08 9.54
5 13.44 12.28 9.85 10.53 12.10 8.77
6 13.11 11.95 9.43 10.01 11.43 8.21
7 12.88 11.74 8.97 9.54 10.83 7.76
8 12.49 11.45 8.63 9.13 10.32 7.48
9 12.21 11.27 8.32 8.80 9.93 7.38
10 11.93 11.05 7.97 8.66 9.79 7.30
11 11.53 10.90 7.79 8.42 9.54 7.18
12 11.27 10.78 7.66 8.31 9.37 7.00
13 11.14 10.73 7.61 8.18 9.17 6.86
14 11.01 10.68 7.57 8.06 8.94 6.79
15 10.86 10.63 7.50 7.98 8.81 6.7

16 10.70 10.56 7.44 7.90 8.66 6.65
17 10.50 10.50 7.39 7.85 8.56 6.56
18 10.37 10.45 7.35 7.81 8.48 6.52
19 10.23 10.41 7.30 7.78 8.40 6.50
20 10.06 10.35 7.28 7.75 8.31 6.47
21 9.92 10.31 7.20 7.67 8.02 6.40
22 9.86 10.29 7.18 7.64 7.96 6.39
23 9.75 10.25 7.14 7.61 7.92 6.37
24 9.67 10.23 7.13 7.59 7.89 6.35
25 9.59 10.20 7.10 7.56 7.85 6.33
26 9.53 10.18 7.09 7.55 7.8 6.30
27 9.47 10.16 7.08 7.54 7.77 6.26
28 9.42 10.15 7.06 7.52 7.73 6.24
29 9.37 10.14 7.05 7.49 7.68 6.21
30 9.31 10.11 7.04 7.48 7.65 6.18

l. Grup koku kapsiillerin 30 giin boyunca agirliklarinin yiizdesel olarak degisimlerine

baktigimizda, ortalama agirliklarinin %40’ kaybettiklerini gérmekteyiz. Salim ilk 10

giinde goreli olarak hizli iken, ikinci 10 giin ortalama seyretmis ve son 10 giinde ise
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yavaslamistir. Mikrokapsiillere 10 giinde bir 1 dk boyumca karistirma islemi uygulanmis
ve karistirma sonrasindaki giin, salim kirilmadan dolayr hizlanmistir. Uretilen koku

kapstillerinin 30 giin boyunca agirliklarindaki yiizdesel olarak degisimi Sekil 4.45’de

gosterilmistir.
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Sekil 4. 45. Grup koku kapsiillerinin zamana bagli % kiitlesel degisim grafigi
45.2 II. Grup mikrokapsiillerin kontrollii salim sonuclari

Il Grup mikrokapsiillere ait agirlik tartim sonuglar1 gram olarak Cizelge 4.35°de

gosterilmistir.

Cizelge 4. 35. II. Grup koku kapsiillerin 30 giinliik agirlik tartim sonuglari

Mik-7  Mik-8 Mik-9 Mik-10 Mik-11 Mik-12 Mik-13 Mik-14 Mik-15 Mik-16 Mik-17 Mik-18

1859 1318 1711 2263 1414  18.05 15.12 15.98 1781  23.89 1785 1528

17.7 12.78 16.77 2178 1313 1741 1478  15.29 1721 2354 16.98  15.00

16.84 1237 1637 2119 1211 16.93 14.48 14.82 16.81  22.92 16.16 14.69

16.1 1195 16.00 20.73 1129  16.55 1420 1449 16.4 2214 1553 1435

153 1162 1572 2026 1044  16.07 13.92 14.16 16.01  21.40 1489  14.03

1455 1129 1545 19.67 9.69 1561 1363 1385 1565  20.63 1432 13.90
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Cizelge 4. 35. (Devam) II. Grup koku kapsiillerin 30 giinliik agirlik tartim sonuglari

1403 1090 1514 19.22 9.28 15.17 13.35  13.67 153 2005 13,78 13.10

1342 1064 1488 18.85 8.72 14.73 131 13.53 14.97 194 1331 12,92

1297 1032 1462 1848 8.40 1423  12.86 13.4 1458 18.82 1295 1274

12.49 9.99 1439 18.14 8.08 13.66 1271 1329 14.31 18.36  12.67 1257

12.12 9.68 1411 1777 7.87 13.30 12.6 1320 1402 18.02 1245 12.4

11.75 9.43 13.92 1749 7.70 1296 1232 1313 1374 1772 1232 1224

11.29 9.15 13.75  17.07 7.63 12.62 1209 13.03 13.41 17.51 12,18  12.06

11.04 8.87 135 16.65 7.5 12.17 1189 1292 1311 1722 1205 11.89

10.85 8.63 13.26  16.38 7.42 1167 1167 1284 1279 1701 1190 11.70

10.66 8.38 13.07 16.1 7.35 11.33 1147 1272 1254 1683 1176 1157

10.52 8.12 12.84  15.83 7.28 11.07 1133 1263 1233 16.68 1162 1140

10.38 7.92 1265 1551 7.2 10.7 1116 1255 1198  16.49 1148  11.23

10.22 7.77 1249  15.18 7.16 1055 1098 1247 11.8 16.3 1135 1111

10.16 7.64 12.31 14.8 7.11 1041  10.83 12.4 1163 1621 1124 10.98

10.08 7.51 12.15 1449 7.05 1035 1071 1232 11.49 16.15 1112  10.83

10.01 7.36 1199 14.28 7.00 10.30 1056 1225 1119 16.01 1101 10.7

9.97 7.25 11.79  14.06 6.96 1024 1026 1219 1098 1585 10.89  10.59

9.92 7.11 1154  13.86 9.91 10.2 10.02 1211 10.76 1576  10.79  10.48

9.85 7.03 1136  13.74 6.88 10.14 9.84 12.06 1055 15.7 10.71  10.35

9.83 6.98 11.15 13.6 6.85 10.11 9.71 12.02 1035 1561 1063  10.25

9.79 6.91 1095 13.55 6.82 10.08 9.57 11.97 10.15 1555 1056  10.14

9.75 6.90 10.84  13.49 6.80 10.03 9.37 11.94 9.89 1551 1049  10.02

9.72 6.83 10.7 13.39 6.78 10 9.26 11.89 9.71 1545 1044 9.98

9.69 6.73 10.58 1331 6.75 9.94 9.14 11.86 9.60 154 10.38 9.92

Il. Grup koku kapsiillerin 30 giin boyunca agirliklarinin yiizdesel olarak degisimlerine
baktigimizda, ortalama agirliklarinin %45°ni kaybettiklerini gormekteyiz. Salim goreli
olarak ilk 10 giin hizli iken, ikinci 10 giin ortalama seyretmis ve son 10 giinde ise
yavaslamistir. Ayrica poliolun molekiil agirhigr artis1 ile salimin biraz azaldigi tespit
edilmistir. PEGaoo -PPGaoo V& PEG1000-PPGu200 iiretilen kapsiillere ait kontrollii salim
grafikleri Sekil 4.46 ve Sekil 4.47°de gosterilmistir.

Uretilen mikrokapsiillerin salim davranislarinin kendi aralarinda kiiciikfarkliliklar1 olsa
da genel anlamda herhangi birinin liretim ve degerlendirmesinin miimkiin olacagi
sonucuna ulagilmistir. Zira lteratiirde mikrokapsiil yapilarin salim i¢in olmayan c¢esitli
tiirlerinde 15 yila kadar kararlilik iddias1 bulunmakta iken burda yapilan ¢alismalarda elde
edilen kapstillerin genelinde 1 ay icersinde kaydadeger miktarda salim oldugu agikca
gorilmiistiir.
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Sekil 4. 46. PEGaoo Ve PPGaoo> den tiretilen kapsiillerin % kiitlesel degisim grafikleri
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ekil 4. 47. 1000 V€ 1200 den tretilen kapsiillerin % kiitlesel degisim grafikleri
Sekil 4. 47. PEG PPG den tretilen kapstillerin % kiitlesel degisi fikleri

453 III. Grup mikrokapsiillerin kontrollii salim sonuclari

I1l. Grup mikrokapsiillere ait agirlik tartim sonuglar1 gram olarak Cizelge 4.36°da

gosterilmistir.

100



Cizelge 4. 36. II1. Grup koku kapsiillerin 30 giinliik agirlik tartim sonuglari

Mik-19 Mik-20 Mik-21 Mik-22 Mik-23 Mik-24 Mik-25 Mik-26 Mik-27 Mik-28 Mik-29 Mik-30

18.65 11.01 14.25 22.02 14.92 18.87 2232 9.15 1771 18.75 15.55 11.23

17.99 10.2 12.97 21.62 13.91 18.32  21.66 8.22 1717 17.13 14.81 10.9

17.39 9.50 12.26 20.98 13.06 1799  21.07 7.73 16.63  16.28 14.02 10.63

16.96 9.02 11.60 20.44 12.42 17.6 20.53 7.46 16.11 15.74 13.20 10.42

16.52 8.55 11.02 19.96 11.78 1719  20.07 7.26 1574  15.18 12.90 10.25

16.13 8.29 10.34 19.70 11.14 1670 19.64 7.14 1539  14.67 12.47 10.01

15.83 8.06 9.85 19.18 10.71  16.03  19.23 7.01 1497 1413 12.11 9.82

15.49 7.78 9.41 18.80 10.23 1558  18.96 6.92 1460 1395 1174 9.59

15.05 7.54 9.35 18.55 9.81 1512  18.68 6.70 1427  13.77 11.52 9.40

14.75 7.38 9.04 18.28 9.50 1451  18.28 6.60 13.77  13.59 11.33 9.23

1451 7.25 8.90 17.72 9.24 13.82  17.96 6.52 1342  13.38 11.15 9.03

14.23 7.13 8.78 17.62 9.01 1321 1761 6.44 13.09 13.28 11.03 8.85

13.91 7.00 8.62 17.10 8.74 12.84  17.22 6.3 12,67 1321 10.92 8.65

13.7 6.89 8.55 16.72 8.60 12.64  16.89 6.17 1236 13.09 10.81 8.48

13.26 6.79 8.49 16.4 8.47 1239  16.64 6.08 12.04  12.96 10.73 8.29

1291 6.70 8.43 16.07 8.30 1221 16.33 6.00 1181 1281 10.59 8.10

12.7 6.62 8.41 15.62 8.20 12.00 16.04 5.90 1158 12.75 10.48 7.96

12.48 6.54 8.38 1541 8.12 11.86 15.84 581 1129 12.70 10.36 7.80

12.22 6.45 8.33 15.30 8.05 11.70 1557 5.72 11.05 12.63 10.27 7.67

12 6.37 8.3 15.20 7.96 1152 1531 5.63 1083 1257 10.19 7.51

11.68 6.30 8.28 15.07 7.88 1141 1495 5.56 10.6 12.50 10.14 7.35

11.33 6.25 8.25 14.90 7.82 11.33 1467 5.49 1042 1241 10.08 7.17

11 6.19 8.24 1481 7.75 11.24 1424 5.44 10.18 1233 10.03 6.99

10.71 6.14 8.22 14.72 7.69 11.10 14.00 5.37 10.03 12.25 10.00 6.85

10.4 6.10 8.21 14.60 7.65 11.02  13.74 5.35 9.90 12.13 9.96 6.76

10.04 6.06 8.20 14.47 7.6 1096 1343 53 9.79 12.09 9.91 6.67

9.9 6.01 8.18 14.38 7.56 10.89 1311 5.27 9.68 12.04 9.87 6.52

9.72 5.95 8.16 14.34 7.50 10.80 12.80 5.22 9.6 12.00 9.83 6.45

9.59 591 8.15 14.29 7.44 10.75 1253 52 9.52 11.96 9.80 6.40

9.48 5.87 8.14 14.25 7.40 10.71 1239 5.17 9.43 11.90 9.78 6.36
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III. Grup koku kapsiillerin 30 giin boyunca agirliklarinin yiizdesel olarak degisimlerine
baktigimizda, ortalama agirliklarinin % 45°ni kaybettiklerini goriilmiistiir. Salim goreli

olarak ilk 10 giin ¢ok hizli iken, ikinci 10 giin ortalama ve son 10 giinde ise yavas olarak

izlenmistir.
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Sekil 4. 48. Diaminoantrakinon-PEGuaoo, PP4oo etkilesimi ile iiretilen kapsiillerin grafikleri
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Sekil 4. 49. Diaminoantrakinon-PEGio00, PP1200 etkilesimi ile iiretilen kapsiillerin

grafikleri

PEGa400-PPGago+diaminoantrakinon ve PEGigoo-PPGi200+ diaminoantrakinon iiretilen

kapsiillere ait kontrollii salim grafikleri Sekil 4.48 ve Sekil 4.49°da gosterilmistir.

Uretimi gerceklestirilen biitiin koku kapsiillerinin kontrollii salim davranisi benzerlik
gostermektedir. Zaman bagl olarak lavanta koku salimi1 1 ay boyunca ger¢eklesmisdir.
Yaklagik olarak biitiin kapsiiller agirliklarinin yarisim1 lavanta koku salimi yaparak

kaybetmistir.

3 grup halinde iiretimi gergeklestirilen koku kapsiillerinden her gruptan birer adet
kapsiiller secilerek (Mik-1, Mik-7 ve Mik-21), kontrollii salim 6nce ve sonrasinda FT-IR
grafikleri alinarak Sekil. 4.50° de karsilagtirmali olarak gosterilmistir. Lavanta
kokusundan gelen 1740, 1372 ve 916 cm™ dalga boyunda sinyaller, koku maddesinin

kapstilden uzaklasarak salim yaptigin1 géstermektedir.
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Sekil 4. 50. Kontrollii salim 6nce ve sonrasit Mik-1, Mik-7 ve Mik-21 FT-IR grafikleri

4.6 Mikrokapsiillerin kumaslara uygulanmasi

I11 grup halinde tiretimi gergeklestirilen mikrokapsiillerden, her gruptan bir adet segilerek
Mik-1 (I. grup), Mik-7 (1. grup) ve Mik-21 (I11. grup) %100 pamuklu kumaslara ¢ektirme
yontemi ile uygulanmistir. Mikrokapsiiller kumaslara fiziksel olarak tutturulmuslardir.
Cektirme yontemi mikrokapsiillerin  kumaglara uygulanabilmesi  konusunda
degerlendirilebilecek en kolay yontem olarak tercih edilmistir. Uretilen mikrokapsiillerin
tiretan yapida olmasi nedeniyle ylizeylerinde yer alan fonksiyonel guruplari dolayisi ile
herhangi bir baglayict ile tekstil yiizeyine tutturulmas: elbette daha kolay
gerceklestirilebilir. Bu noktada ¢ektirme yonteminin kullanilmasinin diger bir nedeni de

kapsiillerin tekstil materyali iizerinde sabitlenmesinin gerekli olmamasidir.
4.6.1 Mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin karekterizasyonu

Kumaslarda koku kapsiillerinin varligt FT-IR ve SEM analizi yapilmistir. Yapilan
analizler neticesinde mikrokapsiillenmis tibbi lavantanin kumas yiizeyine tutunduruldugu

ispatlanmistir.
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FT-IR spektroskopi analizi analizi

Mikrokapsiil uygulanmis pamuklu kumaslarla beraber, mikrokapsiil uygulamasi
yapilmayan pamuklu kumaslarin FT-IR grafikleri Sekil 4.51°de beraber gosterilmistir.
1541cm™ ve 1642 cm™ dalga boyundaki pikler, -NH ve —CN pikleri poliiiretanin

karakteristik pikleri olarak, mikrokapsiil uygulanmis kumaslarda da tespit edilmislerdir.

mik.7 4 kumasg

%

mik.21 + kumis

i 1 s 1 " 1 L
4000 3000 2000 1000 400
Dalga savist (cm-1)

Sekil 4. 51 %100 Pamuklu kumas ve mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin FT-IR
grafikleri

Karakteristik piklerin bir arada bulunmas1 mikrokapsiillenmis yapilarin, 6zellikle kabuk
yapisinin ¢oziinmesinin s6z konusu olmadig1 yapilarin karakterizasyonun da siklikla
tercih edilmistir. FT-IR cihazina bagl bulunan ATR ekipmani bu ¢alisma da digerlerinde
oldugu gibi tanimlanacak olan malzemenin KBr ile karistirilmasina gerek birakmadigi
icin 6nemli bir sanstir. FT-IR spektrumlari katt numunelerden kolaylikla kaydedilebilmis

ve yiiksek ¢oziiniirliik sayesinde malzeme sistemindeki bilesenlere gore atfedilebilmistir.
SEM analizi

Mikrokapsiil uygulanmis kumaslardan alinan SEM goriintiileri incelendiginde, Sekil.

4.51’de pamuklu kumaslar1 olusturan ipliklerin liflerinin arasinda koku kapsiilleri
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goriintiilenmistir. Mikrokapsiiller lifler arasinda homojen bir bicimde fiziksel olarak

tutundurulmustur.

Sekil 4. 52. Mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin SEM goriintiisii; a: Mik-1, b: Mik-2 ve
c: Mik-3 (Biiyiitme oran1:2000X)

Mikrokapsiil yapisindaki katki malzemelerinin tekstil yiizeylerine tutundurulmasi
durumunda ortaya ¢ikan SEM goriintiileri literatiirdeki cesitli caligmalarda yer
almaktadir. Burada elde edilen SEM fotograflar1 mikrokapsiil fotograflarindaki kiiresel

malzemenin bir yiizey aktif madde yardimiyla sulu ortama dagitilabildigini ve tekstil
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ylizeyine uygulandig1 zamanda uygun bosluklarda yerleserek kullanilabildigini de

gostermektedir.
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5. SONUC ve ONERILER

Bu calismada, tekstil iirtinlerinde kullanilmak iizere kirilma ve zamana baglh koku salimi
yapabilen, poliliretan yapida koku kapsiilleri farkli izosiyanat ve poliollerle arayiizey
polimerizasyonu yontemi ile liretilmislerdir. Calisma kapsaminda 3 grup halinde, toplam
30 adet iiretimi gergeklestirilen politiretan koku kapsiillerinin FT-IR spektroskopi analizi
ile yapisal karekterizasyonlar1 yapilmig, POM ve SEM, PBD analizi ile kapsiil yap1 ve
yiizey morfolojik 6zellikleri arastirilmig ve koku salim davranislart kapsiillerin kiitle
kaybu ile takip edilmistir. Ayrica iiretilen 3 grup malzemeden birer tanesi segilerek %100
pamuklu dokuma kumasa ¢ektirme yontemi ile uygulanmis ve kumasta liflerin arasinda

fiziksel tutunmalart SEM ve FT-IR analizleri ile gosterilmistir.

FT-IR spektroskopi analizi analiz sonuglarina gore biitiin mikrokapsiillerde, poliiiretanin
yapisinda bulunan spesifik -NH, -CH, -CH», -C=0, -C-N ve —C-O-C- pikleri tespit
edilmistir. Buda iretilen koku kapsiillerinin poliliretan yapida {iretildiklerini

gostermektedir.

PBD analizlerine gore mikrokapsiiller ortalama 20-60 pm arasinda degisen
biiyiikliiklerde, hedeflenen tekstil malzemelerinde kullanilmaya wuygun olarak
uretilmislerdir. PBD egrileri mikrokapsiillerin tek dagilimli olarak, dar bir biiytiklik
6l¢eginde dagildigini gostermistir. PBD sonuglarinda ayrintili degerlendirme yapilmuigstir.
Tekin ve arkadaslar1 (2013), homojenizatér karistirma hizi artis1 ile mikrokapsiil
boyutunun kii¢iildiiglinii tespit etmisler ve 4000 d/dk ¢alisma hizinda ortalama 20-30 pm
olarak 6l¢mislerdir. Calismamizda da 4000 d/dk ¢alisma hizinda benzer biiyiikliikte

mikrokapsiiller tiretilmistir.

POM ve SEM sonuglarina gore, |. Grup mikrokapsiillerin (EG ve PG ile iiretilen) diizgiin
kiiresel yapiya sahip oldugu, II. ve III. Grup mikrokapsiillerde ise PEGago, PEG1000 Ve
diaminoantrakinon ilavesi ile iiretilen biitiin kapsiillerin kiiresel yapida mikrokapsiil
olarak tiretildigi, PPGaoo, PPG1200 Ve diaminoantrakinon ilavesi ile iiretilen kapsiillerin

diizensiz mikrokapsiil olarak tiretildikleri gozlemlenmistir.
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Kontrollii salim sonuglarma goére, 30 giin boyunca kiitle kaybi takibi yapilarak
mikrokapsiillerin  %40-50 agirliklari1  kaybederek ortama koku salimi yaptiklar
grafiklerle tespit edilmistir. Mertgeng Ve arkadaslar1 (2021) farkli mol agirliginda PEGaoo
ile yapilan calismada agirlik takibi ile koku salimini arastirmislar, ortalama %8 olarak
kapsiillerin agirliklarini kaybettiklerini hesaplamislardir. Uretimi gergeklestirilen biitiin
diizenli ve diizensiz mikrokapsiiller poliliretanin gozenekli yapisindan dolayr lavanta
kokusu salimi yapmislardir, kullanilan diollerin molekiil agirliginin artig1 ve sisteme
diaminoantrikon ilavesi kapsiillerin yiizey sekillerini degistirmesine ragmen koku salim
strelerini fazla etkilememistir. Mik-1, Mik-7 ve Mik-21 kontrollii salim Once ve
sonrasinda FT-IR grafikleri alinmis, lavanta kokusundan gelen salim 6ncesi 1740, 1372
ve 916 cm™ dalga boyunda pikler, salim sonrasinda kaybolmus veya kiigiilmiislerdir, bu
da lavanta kokusunun kapsiillerden salim yapildigin1 gdstermektedir. Puslar ve
arkadaslar1 (2015) tarafindan yapilan calismada portakal yagi salim miktarinin PEG
kullaninca hizlandiginmi fakat multi-fonksiyonel zincirler (etilendiamin) kullanarak daha
yavas salmim yaptigin1 ve mekanik direncinin yiikseldigini tespit etmiglerdir.
Calismamizda ise diaminoantrakinon ilavesinin (%1) salim miktarin1 6nemli derecede
etkilememesine ragmen kapsiillerin yiizey piriizliliginii artirmistir, kullanilan
diaminoantrakinon miktarinin artirilmasiyla salim siireleri ve kapsiil yapilariin

degisecedi diisiiniilmektedir.

Uretimi gerceklestirilen mikrokapsiillerden Mik-1, Mik-7 ve Mik-21, pamuklu kumaslara
cektirme yontemi ile uygulanmis ve fiziksel olarak kumaglara tutunabildikleri SEM

goriintiileri ile gosterilmistir.

Bu caligsma ile arayiizey polimerizasyonu yontemi kullanilarak, mekanik karistirma etkisi
ve zamana bagli medikal 6zelikte lavanta yagi kontrollii salimi1 yapabilen mikrotanecik
boyutunda kapsiillerin iiretiminin basaril1 bir sekilde yapilabilecegi gosterilmistir. Ayrica
diaminoantrakinon ile koku kapsiilii {iretimi gergeklestirilerek literatiire katki
saglanmistir. Uretilen kapsiillerinde tekstil malzemelerine uygulanabilecegi ve tekstil
malzemelerin koku salim 0Ozelligi kazandirilarak katma degeri yiiksek iiriinlere
doniistiirebilecegi sonuglarina ulagilmistir. Koku kapsiilleri firmalarin patentli iiriinleri

olduklari i¢in iiretim yontemleri binmemekte ve yiiksek bedeller karsiliginda yurt
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disindan temin edilmektedir, bu yiizden iilke ekonomisini de katki saglayacagi

diistiniilmektedir.
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