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ÖZET 

 

VÜCUT SICAKLIĞI CİVARINDA ÇALIŞAN FAZ DEĞİŞTİRİCİ MATERYAL- 

POLİLAKTİK ASİT HİBRİT YAPISININ HAZIRLANMASI VE KARAKTERİZE 

EDİLMESİ 

 

İsmail Cem SANCAK 

Çanakkale Onsekiz Mart Üniversitesi 

Fen Bilimleri Enstitüsü 

Kimya Anabilim Dalı Yüksek Lisans Tezi 

Danışman:  Doç. Dr. Ayhan ORAL 

31/07/2019, 76 

 

Faz değiştirici materyaller son yıllarda hızla gelişmektedir. Bu nedenle günümüzde 

farklı polimer çeşitleriyle kompozit materyaller hazırlanarak birçok alanda kullanılmaktadır. 

Katma değeri yüksek biyomedikal ürünler üretebilmek için bu konudaki çalışmalar gittikçe 

doğal ürünlere doğru yönelmeye başlamaktadır. Burada kullanılan bileşenlerin doğal 

olmasının biyouyumluluk ve biyobozunurluk gibi avantajları nedeniyle, bu ürünler daha 

önemli hale gelmiştir. Bu çalışmada faz değiştirici materyallerden Eikosan ile 

biyobozunurluğa sahip bir biyopolimer olan Poli(laktik asit) kullanılarak, faz değiştiren 

madde içeren hibrit yapının geliştirilmesi hedeflenen film ve lif örneklerinden polimer 

kompozitler hazırlanmıştır. Bu amaçla çözelti dökme ve elektro eğirme yöntemlerini 

kullanarak; Poli(laktik asit) matrisine %50, %40, %30, %20, %10, %5, %2,5, %1’lik 

oranlarda ilave edilen Eikosan ile hazırlanan bu kompozitlerin SEM, DSC, DMA, TGA ve 

Polarize Optik Mikroskop teknikleri kullanılarak karakterizasyonu tamamlanmıştır. Bu 

örneklerin termal ve mekanik özellikleri incelenerek elde edilen film ve liflerin uygulama 

alanları konusunda değerlendirmeler yapılmıştır. 

 

Anahtar sözcükler: FDM, Eikosan, Poli (Laktik Asit), Kompozit, Nanolif 
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ABSTRACT 

 

PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF PHASE CHANGING 

MATERIAL-POLYLACTIC ACID HYBRID MATERIAL WORKING AT 

NEARLY OF BODY TEMPERATURE 

 

İsmail Cem SANCAK 

Çanakkale Onsekiz Mart University 

Graduate School of Natural and Applied Sciences 

Master of Science Thesis in Chemistry 

Advisor: Assoc. Prof. Dr. Ayhan ORAL 

31/07/2019, 76 

 

 Phase change materials have been developing rapidly in recent years and have a 

large number of application areas. In this area, composite materials with different polymer 

types are prepared and used in many fields today. In order to be able to produce high value-

added biomedical products, studies in this area are increasingly beginning to shift towards 

natural products. The naturalness of the ingredients used here makes these products 

important because of their advantages such as biocompatibility and biodegradability. In this 

study, polymer composites were prepared as fiber film samples which we aimed to develop 

a hybrid structure containing phase-changing material by using the phase-change material 

Eicosane and a commercialized biopolymer Poly (lactic acid). For this purpose, by using 

solution casting and electrospinning methods, composites were prepared with 50%, 40%, 

30%, 20%, 10%, 5%, 2.5%, and 1% of Eicosane which were added to Poli (lactic acid) 

matrix and the composites characterization have been completed via SEM, DSC, DMA, 

TGA and Polarized Optical Microscopy techniques. The thermal and mechanic properties of 

these samples were examined and application areas of the films and fiber were evaluated. 

 

 Keywords: PCMs, Eicosane, Poly (Lactic Acid), Composites, Nanofibers 
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BÖLÜM 1                                                                                                                                   

GİRİŞ 

 

Enerji kelimesi aslen Yunanca bir kelimedir. Energeia olarak bilinen kelimede ‘en’ iç 

anlamına gelirken, ‘ergon’ ise iş anlamına gelmektedir. Kısaca enerji, sistemin iş yapabilme 

yetisine denir (B. Encyclopedia). Canlılığın devam etmesi için bütün varlıkların kendilerine 

yetecek kadar enerji elde etmeleri gereklidir. Böylelikle işlenebilir ve yaşamsal 

fonksiyonları sürdürebilirler. İnsanlar haricindeki bütün canlılar, enerjiyi sadece aldıkları 

besinlerden temin ederken, insanlar ise besinlerle alınan enerjinin yanında, yaşamsal 

konforlarını artırmak için alternatif enerji kaynaklarını da kullanmışlardır (İnan ve ark., 

2002; Demircioğlu, 2003). 

Son zamanlarda Dünyada kullanılan enerjinin büyük çoğunluğu fosil yakıtlardan elde 

edilen kaynaklardan sağlanmaktadır. Fosil yakıtlardan elde edilen enerji kaynakları 

yenilenemeyen enerjilerdir. Atmosfere salınımları sonucunda CO2, SO2, NO2 ve NO gibi 

zehirli gazların salınımı gerçekleşirken, asit yağmurlarına, ozon tabakasında zarar 

görülmesine ve küresel ısınmaya neden olmaktadırlar (Nordell, 2003). Bu yüzden fosil 

yakıtlarından elde edilen enerji ihtiyacını azaltmak için yenilenebilir özellik gösteren güneş, 

rüzgâr gibi temiz enerji kaynaklarından yararlanılarak alternatif yöntemler kullanılmalıdır. 

Ne yazık ki bu alternatif enerji kaynaklarının birçoğu süreklilik göstermemektedir. Bu 

sebeple var olan enerjinin depo edilip gerekli durumlarda tekrardan kullanılması büyük 

önem taşımaktadır. Enerjinin depo edilmesinde en yaygın kullanılan yöntemlerden biri de 

termal enerji depolama yöntemleridir. Bu yöntem kullanılarak sıcaklık farklarından elde 

edilen ısı, depo edilip gerektiği zaman tekrardan kullanılabilir ve böylelikle enerjinin sürekli 

olarak kullanılma imkânı elde edilebilmektedir (Abhat, 1983; Dinçer ve Rosen, 2002; 

Mazman, 2006). 

Bu tez çalışmasında, enerji depolamada kullanılan faz değiştirici materyallerden 

Eikosan ile yüksek biyobozunurluğa sahip bir biyopolimer olan Poli(laktik asit) (PLA) 

kullanılmıştır. Hazırlanan hibrit yapının, çözelti dökme ve elektro eğirme yöntemleri ile elde 

edilen film ve lif örneklerinin karakterizasyonu yapılarak mekanik ve kimyasal 

özelliklerindeki değişim ayrıntılı olarak gösterilmiştir. 

 

  

 

 



 

2 

 

1.1. Polimerler 

Polimerler çok sayıda küçük moleküllerin kimyasal bağlarla birbirine bağlanarak 

oluşturduğu büyük moleküllerdir. Monomer adı verilen bu küçük moleküllerin 

polimerizasyon reaksiyonu sonucu oluşan polimerler, büyük molekül ağırlığına sahip 

yapılardır (Saçak, 1998). Polimerler sentez yöntemlerine göre ikiye ayrılır. Şekil 1.1’ de 

katılma polimerleşmesinin şematik gösterimi verilmiştir. Şekil 1.2’ de ise laktik asitten 

polilaktik asit eldesiyle kondenzasyon polimerleşmesi örnek olarak verilebilir. 

 

 

Şekil 1.1. Katılma polimerizasyonu (Bayrak, 2015) 

 

 

Şekil 1.2. Laktik asitin kondenizasyon polimerizasyonu (Karagöz, 2014) 

 

  Polimerler şekillendirilmesi kolay, hafif, ekonomik, pek çok alanda kullanılabilen ve 

kimyasal olarak aktif özellik göstermeyen, korozyona dayanıklı maddelerdir. Bu nedenle 

polimerlerden sadece kimya alanında değil, endüstri, makine, tıp, biyofizik ve tekstil gibi 

pek çok alanda faydalanılmaktadır. Polimer terimi, 1920’ de bazı moleküllerin daha büyük 

olduğunu ileri süren Staudinger’ in hipotezlerinin on yıl sonra kabulüyle bilim dünyasına 

girmiştir. Bu aşamadan sonra kimya alanında polimerler yoğun biçimde çalışılmış ve pek 

çok polimer sentezlenerek günlük hayatta yerini alarak, çelik, seramik gibi ürünlerden daha 

yaygın kullanılmaya başlamıştır (Yalçınkaya, 2008).  
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Polimerler kendi içinde kaynağına, yapılarına, monomer çeşitlerine ve sentez 

yöntemine göre çeşitli kategorilere ayrılabilir. Çizelge 1.1’ de polimerlerin sınıflandırılması 

gösterilmiştir (Yılmaz, 2013). 

 

Çizelge 1.1. Polimerlerin sınıflandırılması  

 

 

Günümüzde birçok polimer türü geniş bir uygulama alanında, çeşitli amaçlar için 

kullanılmaktadır. Bunların en önemlilerinden biri biyopolimerlerdir (Ece ve ark., 1999; 

Güngör ve Ece, 1999). 

 

1.1.1. Biyopolimerler 

Biyopolimerler, monasakkaritlerin bir araya gelerek bağ oluşturması sonucu meydana 

gelen polisakkaritlerin bağlanmasıyla oluşur (Sonebi, 2006). Canlı organizmalardan 

üretilmiş olup çok farklı çeşitlerde polimerler oluşturabilirler (Mohanty ve ark., 2005).  

Biyopolimerler doğada biyolojik olarak parçalanma özelliğine sahiptirler ve parçalanması 

sonucu daha az zararsız kabul edilen CO2 ve H2O gibi bileşikleri oluştururlar. 

Biyopolimerlerin, geri dönüştürülebilme, biyobozunurluğu ve biyouyumluluğu yüksektir. 

Doğal yapılar olmaları nedeniyle antibakteriyel etki gösterirler. (Schiffman ve Schauer, 

2008) 
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Biyopolimerler kaynağına ve üretim şekline göre üç gruba ayrılır. Bunlar; 

1) Ortam koşulları ayarlanarak mikroorganizmalar tarafından elde edilen 

biyopolimerler; bunlara örnek olarak polihidroksibütürat ve kopolimeri gibi polimerler 

verilebilir. 

2)  Doğal biyopolimerler; kimyasal özelliğinden herhangi bir değişim yapılmadan 

basit ayırma yöntemleriyle elde edilen selüloz, zein, kalojen gibi polimerler örnek verilebilir.  

3) Sentetik biyopolimerler; biyo kökenli kaynaklardan kimyasal yöntemler 

kullanılarak elde edilen alifatik poliesterlerdir (Tıhmınlıoğlu ve ark., 2010). Yüksek 

biyobozunurluğa sahip özellikler gösteren  sentetik biyopolimerlere, poli(kaprolaktan), 

polianhidrit ve poli(laktik asit) örnek verilebilir (Savaşcı ve ark., 1998). 

 

1.1.2. Poli(Laktik Asit) 

Biyouyumlu özellikler gösteren polimerler üzerine yapılan çalışmalar son zamanlarda 

giderek yaygınlaşmaktadır (Sawyer, 2003; Henton ve ark., 2005). Bu konuda en fazla 

çalışma örneği bulunan polimerlerden birisi de poli(laktik asit) tir. Poli (laktik asit) PLA, ilk 

olarak Carothers tarafından 1932 yılında keşfedilmiştir. Laktik asit, mısır nişastasından elde 

edilen bir fermantasyon işlemi ile sentezlenir. Şeker pancarı, nişasta, mısır vb. gibi 

kaynaklardan elde edilen PLA yenilenebilir, biyobozunurluğu yüksek doğal polimer olarak 

umut vadeden bir poliesterdir. PLA’ nın bütün biyobozunur polimerler arasında uyumluluk, 

emilebilirlik ve yüksek mukavemet gibi üstün özellikleri vardır (Jamshidian ve ark., 2010). 

 Son 10 yıl içinde ambalaj sektöründe (Lehermeier ve ark., 2001), plastik, havacılık, 

otomotiv gibi sektörlerde, ekonomik ve çevresel faktörlerde PLA’ nın biyobozunur 

özelliklerinden ötürü sürdürülebilir sonuçlar alınmaktadır (Carrasco ve ark., 2010). Bu 

avantajının yanında PLA’ nın mekanik ve kimyasal özelliklerinden daha da üstün özellikler 

kazanılması amaçlıyla kompozitler de oluşturulabilir.  

 Kompozitlerde malzemeleri bir arada tutma görevi matris malzemelerindir. 

Kompozit malzemeler takviye edilen matris tiplerine göre metal, seramik ve polimer 

kompozitler olarak üç grupta incelenir. Bu gruptaki polimer kompozitler avantajları 

nedeniyle pek çok alanda yaygın olarak kullanılır. Bileşen oranları belirlenerek mekanik, 

termal ve kimyasal özellikleri üstün polimerler elde edilebilir. Kompozit polimerlerin elde 

edildiği maddeler farklı veya aynı gruptan olabilir. Bu nedenlerle polimerlerin bir araya 

getirilmesi basit ve ekonomik bir yöntem olduğundan kullanımı kolaydır ve otomobil, uçak, 
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uzay aracı, ambalaj, plastik endüstrileri ve biyomedikal alanlarda yaygın olarak tercih edilir 

(Parameswaranpillia ve ark., 2014; Wang ve ark., 2011; Bar ve ark., 2015). 

 

1.2. Enerjinin Depolanması ve Depolama Yöntemleri 

Günümüzde dünya enerji pazarı çok geniş yer kaplamaktadır. Bunla ilgili yapılan 

çalışmalar gelişmiş ülkelerde milyar doların üstündedir, bu da gelecek zamanda enerjinin ne 

kadar büyük bir öneme sahip olacağını göstermektedir. Bu bağlamda dünyanın üstünde 

yoğun olarak çalıştığı konular enerjinin üretimi, dönüştürülmesi, işlenmesi ve depo edilmesi 

olarak belirtilebilir. Enerji depolama, temel olarak var olan enerjinin, daha sonra tekrar 

kullanabilmek için, başka bir enerji çeşidine dönüştürülmesi ve ihtiyaç halinde depo edilen 

enerjinin tekrardan geri kazanılmasıdır. Enerjinin depo edilmesinde yüksek verim elde 

edilmesi, güvenli ve maliyetinin düşük olması önemli faktörlerdir (TÜBİTAK, 2003; Ahbat, 

1987; Zalba ve ark., 2003). 

Enerji depolamanın, toplumsal ihtiyaçların daha yüksek verimle karşılanması, 

binaların ısıtma ve soğutma sistemleri, sanayide atık olarak kullanılan enerjinin 

değerlendirilmesi, tehlikesiz ısının kullanılmasının sağlanması gibi birçok alanda önemli 

katkıları vardır (Dinçer ve Rosen, 2002). Depolanan enerjinin uygun zamanda etkili ve 

yaygın kullanılmasında verimli, ekonomik, güvenli bir enerji depolama metodu 

kullanılmalıdır (Abhat, 1983).  

Mekanik enerji, termal enerji, kimyasal enerji ve elektrik enerjisi ile manyetik enerji 

olmak üzere dört çeşit enerji depolama yöntemi vardır. Bu depolama yöntemlerini 

birbirinden farklı kılan özellikleri birim hacimde depolayabildikleri enerji miktarlarıdır. 

Çizelge 1.2’de sözü edilen enerji depolama sistemlerinin alt grupları verilmiştir (Arslan, 

1993). 

 

Çizelge 1.2. Enerji depolama yöntemleri
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Bu enerji depolama yöntemlerinden en yaygın ve avantajlı olanlardan biri termal enerji 

depolama sistemleridir. Termal enerji depolama sistemlerinde ozon tabakasına zarar veren 

kloroflorokarbonlara (CFC) ihtiyaç duyulmadan ısıtma-soğutma sağlanabilmektedir. 

Böylelikle elektriğe duyulan ihtiyaç azalmaktadır (Özonur, 2004). 

 

1.2.1. Termal Enerji Depolama 

Maddeyi bir araya getiren küçük moleküllerin ve atomların potansiyel ve kinetik 

enerjileri toplamına termal (ısı) enerji denir. Moleküler ve atomik titreşimler sonucunda 

maddede termal enerji oluşur. Oluşan bu enerjinin aktarımı, sıcaklık farkından ısı 

aktarımıyla sağlanır. Bu ısı aktarımıyla termal enerji depolama gerçekleşmiş olur (Dikici, 

2004). Termal enerji depolama sistemlerinin ana prensibi depolama sistemine enerji 

sağlanması, elde edilen bu enerjinin depo edilmesi ve uygun zamanda tekrardan kullanılma 

mantığına dayalıdır. Kısaca bu sistem enerjinin yüklenmesi (şarj), depo edilmesi ve 

tekrardan geri kazanılması (deşarj) mantığıyla çalışır. Şekil 1.3’ te bu prensip gösterilmiştir 

(Dinçer ve Rosen, 2002). 

 

 

Şekil 1.3. Termal enerjinin şarj-deşarj prensibi  (Dinçer ve Rosen, 2002). 

 

Termal enerji depolama sistemlerinde ilk öne çıkan güneş enerjisi sistemidir. Güneş 

enerjisi fosil yakıtların aksine kalıcılığa sahip değildir. Güneş enerjisi sistemleri, 

sürdürebilirliği sağlamak için termal enerji depolama ile birleştirilir. Bu sistemler düşük 

veya yüksek sıcaklıklarda daha sonra kullanılmak üzere enerji depolama sağlar. Örneğin, 

termal enerji sistemlerinin güneş enerjisi ile birlikte kullanılması sonucunda gündüz 

depoladığı enerji gece tekrardan kullanılır (Uzun, 2012). 
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 Bu prosedür sürdürülebilir enerji kullanımı sağlayabilir. Mevcut enerji sistemlerinin 

sürdürülebilir, verimli, ekonomik ve çevre dostu kullanımı için termal enerji depolama şarttır 

(Dinçer ve Rosen, 2002). Termal enerji depolamada enerji, depolama ortamının iç enerjisini 

duyulur ısı, gizli ısı, termokimyasal ısı veya bunların bir kombinasyonu ile değiştirerek 

depolayabilir (Sharma ve ark., 2009). Şekil 1.4’ te termal enerji depolama yöntemleri alt 

gruplar halinde gösterilmiştir. 

 

  

Şekil 1.4. Isı depolamada kullanılan yöntemler (Abhat, 1983). 

 

Isıtma veya soğutma uygulamaları için tercih edilen yaygın termal enerji depolama 

teknikleri, duyulur ısı ve gizli ısı depolama olarak tarif edilebilir (Abhat, 1983). 

 

1.2.2. Duyulur Isı Enerji Depolama 

Maddenin sıcaklık değişimine göre açığa çıkan enerjiye veya maddenin aldığı enerjiye 

duyulur ısı denir (Akçay, 2006). Isıl enerji katı veya sıvı hallerdeki maddelerin sıcaklık 

değişimiyle depo edilir. Diğer bir değişle maddenin sıcaklığının yükseltilmesiyle ısı 

depolanması anlamına gelir. Duyulur ısı depolamada katı olarak çakıl taşı, toprak, kaya gibi 

materyaller, sıvı olarak ise genellikle su, etilen glikol ve bazı alkoller kullanılmaktadır 

(Paksoy, 1992). Duyulur ısı depolamada kullanılan bazı katı ve sıvıların sabit bir sıcaklıktaki 

özellikleri çizelge 1.3’ te belirtilmiştir (Günerhan, 2004). Bu özelliklerden faydalanarak 

duyulur ısı depolama kapasitesi davranışları incelenebilir. 
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Çizelge 1.3. Duyulur ısı depolama malzemelerinin özellikleri 

Materyal 

 

Yoğunluk 

(kg/m3) 

Isı iletim 

kat.(W/mK ) 

Özgül ısı 

(J/kg K) 

Isı yayılım 

katsayısı  (10-6 

m2/s ) 

Isı 

kapasitesi 

(106 

J/m3K) 

Odun 721 0,159 1260 0,17 0,91 

Beton 1600 0,790 840 0,59 1,34 

Ateş tuğlası 1920 0,900 790 0,59 1,52 

Cam 2710 0,760 837 0,33 2,27 

Alüminyum 2702 237,000 903 97,13 2,44 

Karbon çeliği 78,54 60,500 434 17,75 3,41 

Saf demir 7870 80,200 447 22,80 3,52 

Çakıl taşı 2050 1,730 1840 0,46 3,77 

Su 996 0,615 4178 0,15 4,16 

 

Depolanacak ısının miktarı ortamın ısı kapasitesi, sıcaklık değişim miktarı ve 

depolama materyal miktarına göre belirlenir. Duyulur ısıyı bulmak için aşağıdaki eşitlikten 

yararlanılabilir: 

 

Q  = m.Cp. ∆T = V.p.Cp.(T2 – T1 )                                                                        (1.1) 

 

Buradaki eşitlikte V maddenin hacmini, p maddenin yoğunluğunu, Cp değeri de 

maddenin özgül ısısını gösterir. Depo edilen ısıyı bulmada m kütleye sahip madde, T2 

sıcaklığına çıkartıldığında depo edilen ısının miktarının fazla olması için yoğunluk ve özgül 

ısı değerlerinin yüksek olması gerekir (Arda, 2006). 

Duyulur ısının, sıcaklık değişimi sonucu alınıp verilen enerjinin depolanmasında 

kullanılan maddenin kimyasal özelliklerinde bir değişim olmaksızın, geri kazanımı ve 

tekrarlanabilirliği yüksek ve uzun ömürlü olması önemli avantajlarındandır.  Diğer yandan, 

enerji alışverişlerinde ısı kaybı meydana gelmesi ve bu yüzden izolasyon gerektirmesi,  depo 

edilen hacmin yüksek olması ise dezavantajları olarak söylenebilir (Mazman ve ark., 2002; 

Mazman, 2006). Duyulur ısı dışında termal depolama yöntemlerinin en avantajlılarından biri 

ise gizli ısı enerji depolamadır. 
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1.2.3. Gizli Isı Enerji Depolama 

Maddelerin faz değişimleri veya durum değişiklikleri gizli ısı depolama ile açıklanır. 

Termal enerji depolama tekniklerinden biri olan gizli ısı, sabit bir sıcaklıkta veya belirli bir 

sıcaklık aralığındaki maddelerde faz değiştirme sürecinde, iç enerji değişiminin depolanması 

veya serbest bırakılmasına bağlı olarak değişir. Kısaca gizli ısı,  maddenin faz değişimi 

esnasında aldığı ya da verdiği ısı şeklinde tanımlanabilir (Sarı, 2000). Şekil 1.5’ te sabit 

sıcaklıkta faz değişimi gözlenen gizli ısı depolama grafiği verilmiştir.  

 

 

Şekil 1.5. Duyulur - Gizli ısı depolama sıcaklık-ısı grafiği (Sarı ve ark., 2005) 

 

Genel olarak gizli ısı depolama yöntemlerindeki faz değişimleri katı-katı, katı-sıvı, 

katı-buhar, sıvı-sıvı, sıvı-buhar şeklinde beş kategoride incelenmektedir (Wang ve ark., 

2000b). Faz geçiş yöntemlerinden en sık kullanılanı katı-sıvı yöntemidir. Çünkü diğer faz 

değişim yöntemlerine göre uygulanabilirliği en avantajlı olanıdır (Farid ve ark., 2004). 

Bunun yanında sıvı-gaz ve katı-gaz faz değişim yöntemlerinin gizli ısı tutma kapasitesi 

yüksek olmasına rağmen, gazlarda oluşan hacim değişimi dezavantaj oluşturmaktadır. 

Gizli ısı depolama yönteminin diğer metotlara göre daha çok tercih edilmesinin en 

belirgin sebepleri,  duyulur ısıya göre daha fazla depolama kapasitesine sahipken daha az ısı 

deposu alanı gerektirmesidir.  

Aynı zamanda depolama veya enerji dönüşümü maliyetinin düşük olması, yüksek 

enerji gerektiren uygulamalarda kullanılabilmesi, kısa sürede depolama kolaylığı sağlaması, 

sınırlı ya da sabit sıcaklık aralıklarında depolamaya elverişli olması gibi avantajlar da 

sağlamaktadır (Abhat, 1983; Hasnain, 1998b).  
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Çizelge 1.4‘ te kaya ve su kullanılarak duyulur ısı depolama yöntemi, organik ve 

inorganik bileşikler kullanılarak da maddelerin gizli ısı kapasiteleri karşılaştırılmıştır. 

 

Çizelge 1.4. Organik ve inorganik maddelerin ısı depolamaların karşılaştırılması 

Termofiziksel 

özellikler 

Kaya Su Organik 

FDM 

İnorganik 

FDM 

Yoğunluk(kg/m3) 2240 1000 800 1600 

Özgül ısı(kj/kg.K) 1,0 4,2 2,0 2,0 

Gizli ısı(kj/kg) - - 190 230 

Gizli ısı(kj/m3) - - 152 368 

106j enerji depolamak 

için gerekli hacim(kg) 

67 16 5,26 4,35 

106j enerji depolamak 

için gerekli hacim(m3) 

30 16 6,6 2,7 

Bağıl kütle 15 4 1,25 1 

Bağıl hacim 11 6 2,5 1 

 

Gizli ısı enerji depolama, faz değişim maddeleri (FDM) ile gerçekleşir. Maddenin katı 

halden sıvı hale geçişinde ısıl enerji değişimi meydana gelir ve bu durum faz değişimi olarak 

tanımlanır. Isı transferinin ilk aşamasında FDM’ ler sabit bir sıcaklıkta ısı alır ve ısıyı geri 

bırakır. FDM‘ lerin ısı depolama kapasiteleri duyulur ısı depolama maddelerine göre 14 kata 

kadar çıkabilmektedir. Aynı zamanda FDM’ lerin daha kolay elde edilmesi,  uygulama 

alanlarının daha geniş olması ve ekonomik avantajları nedeniyle bu maddeler daha çok tercih 

edilmektedir (Abhat, 1983). 

 

1.3. Faz Değiştirici Materyaller  

Belli sıcaklık aralığında fazlarını değiştirme özelliğine sahip materyallere faz 

değiştirici maddeler (FDM) denir. FDM’ lerin en önemli özelliği gizli ısı depolama 

yeteneklerinin olmasıdır.  Gizli ısı depolama metotlarından katı-sıvı faz değiştirme yöntemi 

FDM’ ler de en çok tercih edilen yöntemdir.  Katı – sıvı faz değişimlerinde ortamdan alınan 

ısı enerjisiyle katı fazdan sıvı faza geçişte, faz geçiş sıcaklığına ulaşıldığında depolanan gizli 

ısı maddeyi katı fazdan sıvı faza getirmeye başlar. Erime işlemi tamamen bitene kadar 

sıcaklık değişmez (Garg ve ark., 1985; Hasnain, 1998a). 
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 Maddenin faz değişim esnasında, bulundukları ortamın sıcaklığı FDM’ lerin 

sıcaklığından fazla ise maddeler dışarıdan ısı alır. Ortamın sıcaklığının azalması durumunda 

ise katı faza geri dönerken aldığı ısıyı serbest bırakır. Bu sürekli tekrar eden dönüşüm (şarj-

deşarj) ortam sıcaklığını da etkileyerek binaların ısı yalıtımında, tekstil malzemelerinde, 

gıda taşınmasında ve medikal alanlarda enerji tasarrufu amacıyla yaygın olarak kullanılır 

(Baetensa ve ark., 2010; Özonur, 2004).  

 

1.3.1. Faz Değiştirici Materyallerin Sınıflandırılması 

Faz değiştirici materyaller, faz değişimi sıcaklığı, termal ısı iletkenliği ve depoladıkları 

gizli ısı kapasitesine göre değerlendirilir. Sentetik ve doğal olmak üzere tespit edilen         

500’ den fazla FDM bulunur. Bilinen faz değiştirici malzemelerin sıcaklık aralıkları ve 

kapladıkları ısı depolama alanları birbirlerinden farklılık gösterir. FDM’ ler kimyasal 

yapılarına göre organik bileşikler,  anorganik bileşikler ve ötektik karışımlar olarak 

sınıflandırılabilir. Biyomedikal ürünlerde ve tekstil malzemelerinde, vücut sıcaklığına en 

yakın olduğu için, erime sıcaklığı olarak 15-38 °C arasındaki organik FDM’ ler daha çok 

tercih edilmektedir (Alay, 2010). Enerji depolamada kullanılan malzemeleri Çizelge 1.5’ 

teki gibi sınıflandırabiliriz (Mazman, 2006).  
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Çizelge 1.5. Faz değiştirici materyallerin sınıflandırılması  

 

 

1.3.2. İnorganik Faz Değiştirici Materyaller 

İnorganik faz değiştirici materyaller,  tuzlar, alaşımlar ve tuz hidratlar olarak 

sınıflandırabilir. En çok kullanım alanı olan inorganik FDM’ ler ise tuz hidratlar ve ötektik 

karışımlarıdır (Lane,1983; Verma ve ark., 2008). Tuz hidratların yapıları inorganiktir ve 

kristal yapılarında barındırdıkları ‘n mol’ su ile tanımlanır (Önder ve Sarıer, 2006). Faz 

değiştirici madde olarak geniş kullanım özelliklerine sahip olan tuz hidratlar düşük 

maliyetleri, kolay temin edilmeleri ve zehirli özellik göstermemesi nedeniyle yaygın olarak 

kullanılmıştır (Lane,1989). 

Organik faz değiştirici materyallere göre ısı tutma kapasitesi daha yüksektir. Isınma 

ve soğuma çevrimlerinin daha fazla olmasına rağmen erime ısılarını sabit değerde korurlar, 

yüksek ısıl iletkenliğe sahiptirler ve depolama sistemlerinde hacim değişimleri daha 

küçüktür. Bu özelliğinden dolayı depolama yeri olarak daha avantajlı özelliklere sahiptir 

(Sharma, 2009). Dezavantajları olarak ise çekirdekleşme özelliklerinin zayıf olması 

nedeniyle donma halinde aşırı soğuma durumu gözlenir. Bu durumda maddelerin 

ergimelerindeki düzensizlikten dolayı faz ayrımı gösterirler. Metallere karşı aşındırıcı 

özellik gösterebilirler ( Ahbat, 1983; Özonur, 2004; Bruno, 2005; Ayçay, 2006; Karaipekli, 

2006; Yılmaz, 2008). Çizelge 1.6’ da bazı tuz hidratların özellikleri verilmiştir (Mazman, 

2006). 

FAZ DEĞİŞTİRİCİ 
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Çizelge 1.6. Faz değiştirici materyaller için kullanılan bazı tuz hidratlar  

Tuz hidratları Ergime sıcaklığı Ergime ısısı Yoğunluk(kg/dm3) Özgül ısı  

CaCl2.6H20 29,7 171 1,710 1,45 

NaSO4.10H20 32,4 254 1,485 1,93 

Na2S203.5H20 48,0 201 1,730 1,46 

NaHPO4.12H20 35,0 281 1,520 1,70 

Zn(NO3)2.6H20 36,4 147 2,065 1,34 

Ba(OH)2.6H20 78,0 267 2,180 1,17 

Mg.Cl2.8H20 116,0 165 1,570 1,72 

 

1.3.3. Organik Faz Değiştirici Materyaller 

Organik faz değiştirici maddeler, Ötektik FDM’ler ve Bileşik (Karışım) FDM’ler 

olmak üzere iki gruba ayrılır. Karışım FDM’ ler de kendi arasında parafin ve parafin 

olmayanlar (yağ asitleri vb.) olarak sınıflandırılabilir. Organik FDM’ ler kimyasal özellikleri 

bakımından kararlı ve kullanım süreleri fazladır. Bu tür FDM’ lerde aşırı miktarda soğuma, 

faz ayrımı gibi olumsuz sonuçlara çok rastlanmaz. Aşındırıcı özellik göstermezler. 

Depolama alanında değişme olmadan tekrarlanabilme, ergime ve aşırı soğumaya uğramadan 

donabilme ve kendi kendilerine kristalleşme performansları diğer maddelere göre üstün 

özellikleridir. Organik FDM’ ler arasında en çok kullanılan parafinlerdir (Feldman ve ark., 

1986 ; Bugaje, 1997). 
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1.3.4. Parafinler 

Parafinler ham petrol rafinasyonundan elde edilen renksiz, kokusuz, mumsu 

özelliklere sahip doymuş hidrokarbonlardır.  Kapalı formülleri CnH2n+2 şeklindedir. Düz 

zincirli yapıda olan parafinlerin karbon zincirindeki uzunlukları artıkça faz değişim 

entalpileri ve erime sıcaklıkları artar (Mehling ve Cabeza, 2008). Alkanların ilk dört grubu 

(metan, etan, propan, bütan) oda koşullarında gaz fazında, karbon sayısı 5 ve 15 

arasındakiler sıvı, karbon sayısı 15 den büyük olanlar ise katı fazlarında bulunur. Organik 

ısı depolama malzemesi olarak en fazla kullanılan parafin waxlardır (Hale ve ark., 1971; 

Lane, 1983). 

Parafinlerin katı-sıvı faz değişimleri arasında hacim değişimi gözlemlenir. Depo alanı 

da bu hacim değişimine göre değerlendirilmelidir. Yüksek ısı depolama alanına sahip oluşu  

(inorganik maddelere göre düşüktür) ve ergime sıcaklığının geniş bir alan kaplaması üstün 

özellikleridir. Çizelge 1.7’ de parafinlerin ayrıntılı olarak avantaj ve dezavantajları 

gösterilmiştir (Yazıcı, 2013). 

 

Çizelge 1.7. Parafinin avantajları ve dezavantajları 

AVANTAJLARI DEZAVANTAJLARI 

• Kimyasal olarak kararlı 

yapıdadırlar. 

• Maliyetleri düşüktür ve temin 

etmek kolaydır. 

• Gizli ısı kapasiteleri yüksektir 

• Katı-sıvı faz geçişlerinde büyük faz 

değişimi göstermezler. 

• Erime noktası geniş bir yelpaze 

kaplar. 

• Toksik ve tahriş edici özellikte 

değildir. 

• Tehlikesiz özellik 

gösterdiklerinden geri 

dönüştürülebilirler.  

 

• Yanıcı özellik gösterirler. 

• Büyük yüzey alanı gerektirmeleri 

• Erime sıcaklıkları sabit değildir. 

• Katı hallerindeki gözenekli 

yapısından dolayı ısı iletkenlikleri 

çok yüksek değildir. 

 

 



 

15 

 

Çizelge 1.7’de de görüldüğü gibi en önemli avantajlarından biri geniş erime noktası 

ve gizli ısı tutma kapasitesidir. Çizelge 1.8’ da ise bazı parafinlerin erime noktası ve erime 

gizli ısı kapasiteleri verilmiştir (Lafçı, 2012).  

 

Çizelge 1.8. Parafinlerin gizli ısı kapasiteleri 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1.3.5. Parafin Olmayanlar 

Esterler, alkoller, yağ asitleri ve glikoller parafin olmayan maddelere örnek 

gösterilebilir. Parafin olmayan maddeler gizli ısı depolama alanları olarak en geniş 

maddelerdir (Abhat, 1983). Parafin olmayan FDM’ ler birbirine yakın özellikler 

göstermeyip her biri kendine özgü özellikler göstermektedir. Bunların ısıl iletkenliği 

düşüktür ve az miktarda zehirlenme özelliği vardır. Yanıcı özellikte olan bu maddeler 

yüksek sıcaklıklarda tutulmamalıdır (Keleş, 2003). 

 

 

Karbon 

 Atom sayısı 

Erime noktası  

(°C) 

Erime gizli ısı (kJ/kg) 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

32 

33 

34 

5,5 

10 

16 

21,7 

28 

32 

36,7 

40,2 

44 

47,5 

50,6 

49,4 

56,3 

58,8 

61,6 

63,4 

65,4 

68 

69,5 

73,9 

75,9 

228 

205 

237 

213 

244 

222 

246 

200 

249 

232 

255 

238 

256 

236 

253 

240 

251 

242 

170 

268 

269 
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1.3.6. Ötektik Faz Değiştirici Materyaller 

Ötektik faz değiştirici maddeler kristallenme boyunca bir araya gelen kristallerden 

oluşan karışımın, faz ayrımı olmadan eriyen ya da katılaşan minimum erime noktalı 

karışımlardır (Lane,1983; Sarı, 2005; Sharma ve Sagara, 2005). Ötektik karışımlar arasında 

en fazla kullanılanı yağ asidi ötektik karışımlardır (Akçay, 2006).  

 

1.3.7. Yağ Asidi Ötektik Karışımlar 

Yağ asitlerinin genel kimyasal formülleri CH3(-CH2-)2n.COOH olarak gösterilir. Yağ 

asitlerinin diğer faz değiştiriciler arasında en iyi olduğu belirtilebilir. Parafinlere göre yüksek 

ısı tutma kapasitesine sahiptirler (Abhat, 1983). Katı- sıvı faz geçişlerinde aşırı soğuma 

davranışı göstermeden tekrarlanabilirler (Herrick ve Golibersuch, 1978). Bitkisel ve 

hayvansal yağlar faz değiştirici materyal olarak kullanılabilir. Yemeklerimizde kullanılan 

yağlarda ve soya yağlarında yağ asitleri yüksek oranda bulunurlar (palmitik, oleik, lineoleik 

ve sterit asit vb.) (Cedeno ve ark., 2001). Diğer FDM’ lere göre önemli olumsuz özellikleri; 

parafinlere göre 2-3 kat daha pahalı olmaları ve az miktarda da olsa tahriş edici özellikler 

göstermeleridir. Ayrıca inorganik ve organik faz değiştirici materyallere göre farklı bir 

seçenek kaynağı olarak da gösterilir (Suppes ve ark., 2003). Bazı önemli yağ asitlerini gizli 

ısı depolama kapasiteleri çizelge 1.9’ da verilmiştir (Lafçı, 2012).  

 

Çizelge 1.9. Yağ asitlerini erime noktası ve erime gizli ısıları  

Madde Formül Erime noktası (°C) Gizli ısı (kj/kg) 

Polietilenglikol  

Kaprik asit 

Elatik asit 

Laurik asit 

Pentadekanoik asit  

Tristearin 

Miristik asit  

Palmitik asit 

Stearik asit 

Metil Fumarat 

H(OC2H2)n.OH 

CH3(CH2)8.COOH 

C8H7C9H16.COOH 

CH3(CH2)10.COOH 

CH3(CH2)13.COOH 

(C17H35COO)C3H5  

CH3(CH2)12.COOH 

CH3(CH2)14.COOH 

CH3(CH2)16.COOH   

(CHCO2NH3)2 

20-25  

36  

47  

49  

52,5  

56  

58  

55  

69,4  

102  

146 

152 

218 

178 

178 

191 

199 

163 

199 

242  



 

17 

 

BÖLÜM 2                                                                                                                                 

ÖNCEKİ ÇALIŞMALAR 

 

Bu çalışma kapsamında vücut sıcaklığı civarında faz değiştirici özellik gösteren 

Eioksan ile biyobozunurluğa sahip biyopolimerlerden biri olan PLA bir araya getirilmiştir. 

Hazırlanan kompozit çözeltiden, elektro eğirme ve çözelti dökme yöntemleri kullanılarak, 

elde edilen film ve nanolif örneklerinin karakterizasyonu yapılarak, PLA’ nın termal ve 

mekanik özelliklerindeki değişim irdelenmiştir. Buna yönelik bir literatür taraması 

yapılmıştır.   

Biyonanokompozitler, malzeme bilimi, nanoteknoloji ve biyoloji gibi alanlarda 

önemli uygulamaların bir araya getirilerek oluşturdukları ürünlerdir. Biyopolimerlerden elde 

edilen nanokompozitlerin termal, mekanik ve bariyer gibi özelliklerinde değişimler ve 

gelişimler gözlenebilir (Ruiz-Hitzky ve ark., 2005). Nanoteknolojik yöntemler kullanılarak 

çapı mikronun da altında olan lifler elde edilir. Oluşan bu lifler, nanolif olarak isimlendirilir. 

Nanoliflerin elde edilmesinde en önemli nanolif üretim metotlarından biri elektro eğirme 

metodudur. Bu yöntemle elde edilen lif örneklerinde küçük çap boyutlarında geniş yüzey 

alanı imkânı gözlenebilir. Bu yüzden geniş bir uygulama alanına sahiptirler (Shin ve ark., 

2001; Li ve ark., 2006; Qin ve Wang, 2006). Bu doğrultuda, elektro eğirme yöntemi ile, PLA 

ve farklı maddeler kullanılarak hazırlanan kompozit karışımlardan elde edilen nanoliflerin 

termal ve mekanik özellikleri incelenmiştir.  

Joon ve ark. (2007) elektro eğirme yöntemini kullanarak,  Poli (L laktik- D laktik asit) 

(PLDLA)’ ten lifler elde etmişlerdir. Elde edilen liflerde çözücü sistemi olarak kloroform 

kullanmışlardır. Elektro eğirme yönteminde kullanılan parametre değerleri ise 8 cm mesafe, 

5-25 kv voltaj ve 0.002-0.005 ml/dk akış hızı şartlarında çalışmışlardır. Çalışma sonucunda, 

polimerin ağırlıkça yüzdelik oranını artırdıkça, viskozitesinin de arttığı ve lif yapısında 

oluşan boncuk yerine uniform yapıya doğru bir geçiş olduğu gözlenmiştir  

Gümüş ve ark. (2012) PLA ve kil kullanarak biyonanokompozit elde etmişlerdir. 

Kompozitleri elde ederken plastikleştirici ajan olarak polietilen glikol (PEG) içeren ve 

içermeyen kompozitlerin termal, optik, bariyer ve morfolojik değişimlerinin etkilerini 

incelemişlerdir.  
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Başka bir çalışmada ise Jia Xu ve ark. (2009) PLA ve kitosan karışımından nanolif 

üretim çalışmaları gerçekleştirmişlerdir. Elektro eğirmede kullanılan parametre değerleri, 22 

cm mesafe, 0-30 kv voltaj ve % 15-29 aralığında derişim değerlerinde pürüzsüz lifler elde 

etmişlerdir. Elde edilen bu lif örneklerinin biyomedikal uygulama alanı olarak 

kullanılabilecek doku mühendisliğine uygun olduğunu belirtmişlerdir. 

Elektro eğirmeyle yapılmış başka bir çalışmada ise Gu ve ark.  (2009) PLA ve jelatin 

karışımından elektro eğirme yöntemi kullanarak lif elde etmişler, elde edilen bu lif 

örneklerinin PLA’ ya jelatin katıldığında daha üstün özellikler kazandırdıklarını 

gözlemlemişlerdir. PLA ile yapılan liflerin yanında film ile ilgili çalışmalara bakıldığında 

ise PLA ile çalışılan filmler genellikle gıda paketleme alanında ağırlık göstermektedir. Abad 

ve ark. (2014) yaptıkları bir çalışmada PLA matriksine gümüş iyonları ilave etmişlerdir. 

İlave edilen gümüş iyonlarını iki farklı çözücü sisteminde çözüp, çözelti dökme yöntemiyle 

hazırlayarak, film örneklerini incelendiklerinde gümüş iyonları kullanılarak hazırlanan 

numunelerin yüksek antibakteriyel özellikler gösterdiklerini tespit etmişlerdir.  

PLA ile yapılan film ve liflerin mekanik özelliklerinin zayıf olması yüzünden, 

mekanik özelliklerini artırıcı etki gösteren materyaller ilave edilerek film ve liflerin ısı 

kapasitesi, tutuşma sıcaklığı, gaz bariyeri artırılabilir (Katiyer ve ark., 2011). Bu artıcı etken 

maddelerinden biri olarak ileri sürülen faz değiştirici materyallerin özelliklerine 

baktığımızda ise; Faz değiştirici maddeler uzun yıllardır çeşitli alanlarda insanların 

faydalandığı önemli kaynaklardır. Her ne kadar özellikle 70’li yıllardaki enerji krizi 

nedeniyle bilimsel olarak daha yaygın incelenmeye başlansa da, ilk incelemelerin 40’lı 

yıllarda yapıldığı görülmektedir (Agyenim ve ark., 2011).   

FDM’ ler çok eski tarihlerden beri buzun depolanması ile günlük yaşamın içinde 

olmuştur. Geçmişe bakıldığında en belirgin başlangıcın İngiliz demiryolları tarafından, 

yolcu konforunu artırma amaçlı olarak, faz değiştirici maddelerin koltuk kaplamalarında 

kullanıldığı göze çarpmaktadır. Bu uygulamada koltuklara eklenen faz değiştirici maddenin 

erime noktası 44 OC olan sodyum tiyosülfat pentahidrat kullanıldığı görülmektedir (Dinçer 

ve Rosen, 2002). Ayrıca FDM’ lerin binalarda ilk kullanımı 70‘ li yılların başında bir 

üniversitede yapılmıştır ve bu alandaki deneysel ilk çalışma olarak kabul edilmektedir (Lane, 

1983). Günümüzde ise enerji tüketimin ve depolanmasının çok daha önemli ve zorunlu bir 

ihtiyaç haline gelmesiyle faz değiştirici materyallerin kullanım alanı genişlemiştir.  Örneğin 

enerji tüketimin azaltılmasında, geniş ısı depolama sistemlerinde, binalarda ısı transferinde 

ve zemin döşemelerinde, tekstil malzemelerinde, ısıl iletkenliği artırmak gibi pek çok 

uygulama alanı mevcuttur (Dinçer, 2002;  Erkan, 2004).  
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Literatüre bakıldığında Wang ve ark. (2011) yaptıkları çalışmada polikarbonat (PC) 

içerisine Eikosan ilave ederek çözelti dökme yöntemiyle kompozit filmler hazırlayarak 

binalarda gizli ısı depolama kapasiteleri üzerine çalışmışlardır. Elde edilen sonuçların 

ışığında kompozit FDM ‘nin binalarda ısı yalıtımında iyi bir termal ve kimyasal kararlılığa 

sahip olduğunu bulmuşlardır. 

Başka bir çalışmada Cong ve ark. (2013) potansiyel ısı depolama uygulamaları için 

çekirdek / kabuk yapılı Eikosan / poli (vinilden florur)’den elde edilen kompozitten elektro 

eğirme yöntemiyle nanolif hazırlamışlardır. Elde edilen fiberleri elektro eğirme yöntemiyle, 

ortam koşulları olarak 12kv bir voltaj uygulanıp 17 cm mesafede tutulmuş, beslenme hızı 

olarak da saatte 1,5 ml olacak şekilde ayarlanmıştır. Oluşan çekirdek/kabuk kompozit lifleri 

insan vücut sıcaklığına yakın olan, erime noktası 39,2 OC ve yüksek sayılabilecek 77 j/g lık 

gizli ısı değerlerine sahiptir. Bu şekilde ısı düzenleyicisi yüksek, potansiyel ısı depolama 

uygulamaları için yeterli miktarda lifler elde ettiklerini belirtmişlerdir.  

FDM’ lerin olumsuz özelliklerinden biri de düşük ısıl iletkenliğe sahip olmasıdır. Bu 

yüzden ısıl iletkenliği artırmak için FDM’ lere yüksek ısıl iletkenlik gösteren karbon, grafit 

veya metal gibi maddeler nano ölçekli eklenerek oluşan kompozit yapıların ısıl iletkenliği 

artırılabilir ( Şahan ve ark., 2015). 

Ho ve ark. (2009) yaptıkları bir çalışmada ısıl iletkenlik üzerine çalışmışlar, faz 

değiştirici materyal olarak kullanılan parafinin içine alümina nano parçacıkları ekleyerek saf 

parafine göre bir artış gözlemlemişlerdir. 

Başka bir çalışmada ise Xia ve ark. ( 2010) faz değiştirici materyale grafit ekleyerek 

elde edilen kompozit ısıl iletkenlikte 10 kat daha fazla bir artış gözlemlemişlerdir. Ayrıca 

kompozit 100 oC’ ın altındaki sıcaklıklarda herhangi bir bozulma durumu göstermemiş 

termal kararlılığı ve depolama alanları için de kullanılmasında bir sakınca bulunmamıştır.  

Konuklu ve ark.  (2009) yaptıkları bir çalışmada binalarda faz değiştirici materyalden 

yararlanarak ısı tutma kapasitesini araştırmışlar. Erime noktası 26 oC, gizli ısı kapasitesi 110 

kj olan bir FDM ile erime noktası 23 oC, 110 kj ısı tutma özelliklerine sahip başka bir FDM 

kullanarak, binalardaki ısıtma ve soğutma yükünü azalmayı hedeflemişlerdir. Yaptıkları bu 

çalışma sonunda yazın %5-%10 oranında, kışın ise %10-%20 oranında bir tasarruf 

sağlamışlardır. 
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Litaratür incelendiğinde biyouyumlu ve biyobozunur bir malzeme olan PLA ile 

herhangi bir faz değiştirici materyalin ve dolayısıyla da Eikosanın birlikte kullanılarak 

yapılmış herhangi bir çalışmaya rastlanmamıştır. PLA' ya belli oranlarda Eikosan ilave 

edilerek hazırladığımız kompozit film ve liflerin SEM, DSC, DMA, TGA ve Polarize Optik 

Mikroskopla incelenmiş olup PLA’ nın mekanik ve termal özelliklerindeki değişim 

gösterilmiştir. 
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BÖLÜM 3                                                                                                                                   

MATERYAL VE YÖNTEM 

 

Bu tez çalışmasında geniş kullanım alanlarına sahip biyouyumlu ve biyobozunur 

özellikler gösteren bir biyopolimer olan PLA ile biyopolimere uygun vücut sıcaklığı 

civarında faz değiştirici özellik gösteren Eikosan, uygun çözücülerde belli oranlarda 

karıştırılarak çözülmüştür. Elde edilen kompozit karışımlarla, çözelti dökme ve elektro 

eğirme yöntemleri kullanılarak, biyomedikal uygulama potansiyeli yüksek film ve lifler elde 

edilmesi amaçlanmıştır. Bu film ve liflerin karakterizasyonu için SEM, TGA, DSC, DMA 

ve Polarize Optik Mikroskop analizlerine bakılmıştır. 

 

3.1. Materyal 

3.1.1. Deneysel Çalışmalarda Kullanılan Kimyasallar Maddeler 

Deneysel çalışmalarda, Poli (Laktik asit) (PLA 4043-D, Natureworks LLC), Eikosan 

(Acros), Diklorometan (DCM, Merck), Tetrahidrofuron (THF, Merck), Polietilen glikol 

(PEG 4000, Merck) kullanılmıştır. 

 

 

Şekil 3.1. PLA formülü 

 

                                     

  Şekil 3.2. Eikosan formülü 
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3.1.2. Kullanılan Cihazlar ve Aletler 

Kimyasal maddelerin tartım işlemleri için Radwag marka AS 2020/C/2 Model  ±0.001 

g duyarlı elektronik hassas terazi kullanılmıştır. Film ve liflerin hazırlanmasında, çözeltiler 

Ika marka manyetik ısıtıcılı karıştırıcıyla hazırlanmıştır. Numuneler hazırlandıktan sonra 

çözücünün uzaklaştırılıp, kurutma işleminin gerçekleştirilmesi için vakum etüvü (memert) 

kullanılmıştır. Liflerin hazırlanması ise Inovenso Ne100 model elektro eğirme cihazı ile 

gerçekleştirilmiştir. 

 

3.2. Yöntem 

3.2.1. Film ve Liflerin Üretimi 

PLA ve belli oranlarda ilave edilen Eikosan karışımı uygun çözücülerde çözünüp 

çözelti dökme (Antonia ve ark., 2014)  ve elektro eğirme yöntemleriyle (Cassole ve ark., 

2014) film ve lifler elde edilmiştir. Aşağıda elde edilme işlemleri ayrıntılı olarak verilmiştir.  

 

3.2.2. Çözelti Dökme Yöntemiyle Filmlerin Hazırlanması 

Bu çalışmada filmler çözelti dökme yöntemi kullanılarak hazırlanmıştır. Bu 

doğrultuda 1 gr PLA tartılarak,  üzerine çözücü olarak 12,5 ml THF eklenmiştir. Isıtıcılı 

manyetik karıştırıcıda 35 OC’ de tamamen homojen oluncaya dek 3,5 saat boyunca 

karıştırılmıştır. PLA çözüldükten sonra faz değiştirici özellik gösteren Eikosan’ dan        

PLA’ ya göre kütlece  %50, %40, %30, %20, %10, %5, %2,5 ve %1’lik oranda ilave 

edilmiştir. Filmlerin kırılganlığını azaltmak için polietilen glikol (PEG) ilave edilerek bir 

saat daha manyetik karıştırıcıda karıştırılmıştır. Elde edilen viskoz çözelti cam petri 

kaplarına dökülerek çözücünün uçması için oda koşullarında 24 saat bekletilerek filmler elde 

edilmiştir. Çalışma sürecinde bu filmlere PED-0, PED-1, PED-2, PED-3, PED-4, PED-5,       

PED-6, PED-7 ve PED-8 kodları verilmiştir. Şekil 3.3’ te çözelti dökme yöntemiyle elde 

edilen film sonuçları sunulmuştur. Çizelge 3.1’ de ise deney sonuçları gösterilmiştir. 
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Çizelge 3.1. Film üretimi için yapılan çalışmalar                                       

No Kodlar Polimere göre Kütlece 

Eikosan Oranları 

1 PED-0 0 

2 PED-1 %1 

3 PED-2 %2,5 

4 PED-3 %5 

5 PED-4 %10 

6 PED-5 %20 

7 PED-6 %30 

8 PED-7 %40 

9 PED-8 %50 
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Şekil 3.3. PLA - Eikosan film örnekleri; (a) PED-0, (b) PED-1 (c) PED-2, (d) PED-3,  

(e) PED-4, (f) PED-5, (g) PED-6, (h) PED-7, (ı) PED-8  

e) 

a) b) 

c) d) 

f) 
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Şekil 3.3.’ün devamı 

 

3.2.3. Elektro Eğirme Yöntemiyle Liflerin Hazırlanması 

  Elektro eğirme yöntemi polimerlerden tek aşamada, nano boyutta lifler elde edilme 

işlemidir. Yaptığımız çalışmada elektro eğirme yöntemindeki parametreleri bu çalışmada 

yapılan değerleri referans alarak kullanılmıştır (Casasola ve ark., 2014). Lif üretiminde 

öncelikle, 0,5 gr PLA,  2,5 ml DCM ve 2,5 ml DMF ilave edilerek 5ml’lik hazırlanan çözelti 

manyetik karıştırıcıda karıştırılarak çözüldükten sonra %50, %40, %30, %20, %10, %5, 

%2,5, %1’lik oranlarda Eikosan ilave edilerek 1 saat daha karıştırılmıştır.  Kompozit karışım 

elektro eğirme cihazında, 5 ml’lik şırıngaya çekilerek, şırınga ucuna bağlı bir elektrota 

(iğneye) yüksek voltaj uygulanmıştır.  

 

  h) g) 

ı) 
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Bu süreçte iğneden çıkan polimer çözelti damlası alandaki yüksek voltaj yüzünden 

koni oluşturarak karşı elektroda hareket etmektedir. Bu hareket esnasında çözeltideki çözücü 

buharlaşmakta ve toplayıcı yüzeyde yüksek voltajdan elektrostatik kuvvetler altında 

nanolifler üretilmektedir. 

 Bu çalışmada da bu sürece uygun olarak, PEF-0, PEF-1, PEF-2, PEF-3, PEF-4,     

PEF-5, PEF-6, PEF-7 kodları verilen PLA-Eikosan kompozit çözeltiler hazırlanmıştır.    

PEF-4’ den sonraki çözeltiler çok viskoz olduğu için lifler elde edilememiştir. Şekil 3.4’de 

elektro eğirme cihazı gösterilmiştir. Çizelge 3.2’de ise yapılan çalışmalar gösterilmiştir. 

 

   

Şekil 3.4. Elektro eğirme cihazı; (a) Polimer çözeltisi, (b) Yüksek voltaj güç kaynağı, (c) 

İğne ucunda damlacığın aldığı koni formu, (d) Toplayıcı üzerinde oluşan nano lifli yüzey, 

(e) Elektro eğirme cihazı 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

a) 

b) 

c) 

d) 

e) 
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Çizelge 3.2. Lif üretimi için yapılan çalışmalar 

 

No 

 

KODLAR 

 

Polimere göre Kütlece 

Eikosan Oranları 

 

Lif Oluşumu 

1 PEF-0 0 Var 

2 PEF-1 %1 Var 

3 PEF-2 %2,5 Var 

4 PEF-3 %5 Var 

5 PEF-4 %10 Var 

6 PEF-5 %20 Yok 

7 PEF-6 %30 Yok 

8 PEF-7 %50 Yok 

 

3.3. Filmler ve Liflerin Karakterizasyonu 

3.3.1. DSC (Diferansiyel Taramalı Kalorimetri) Analizi 

Filmler ve lifler için elde edilen numunelerin termal davranışları incelenirken,  

polimerlerin erime noktaları (Te), soğuk kristalleşme sıcaklığı (Tk), kristalizasyon ve erime 

entalpileri (Hk, He) belirlenmesinde diferansiyel taramalı kalorimetre (DSC) kullanılır. 

DSC analiz cihazı olarak Perkin Elmer modeli kullanılmıştır. Analiz koşulları; Azot 

atmosferinde, sıcaklık Aralığı -70 ile 200 oC arasında ve sıcaklık artış hızı 10 oC/ dk olarak 

yapılmıştır. 

 

3.3.2. SEM (Taramalı Elektron Mikroskobu) Analizi 

Filmlerin ve nano liflerin yüzey morfolojisi, liflerin çapları ve incelik dağılımlarında 

daha ayrıntılı bilgi sahibi olmak için taramalı elektron mikroskobu (SEM) analizleri 

yapılmıştır. Bunun için Çanakkale Onsekiz Mart Üniversitesi bünyesinde bulunan 

ÇOBİLTUM‘ da JEOL SEM-7100-EDX model elektron mikroskobu kullanılmıştır. 
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3.3.3. Polarize Optik Mikroskop Analizi 

Polarize Optik Mikroskop analizleri için Leica EP model Polarize Optik Mikroskop 

cihazı kullanılmıştır. Film görüntüleri, Leica model kamera sistemiyle kaydedilmiştir. Şekil 

3.5. ve şekil 3.6.’ de Eikosan- PLA kompozit lif ve filmlerin Polarize Optik Mikroskop 

görüntüleri verilmiştir. 

 

 

Şekil 3.5. Polarize optik mikroskop lif sonuçları; (a)PEF-0, (b)PEF-1, (c)PEF-2, (d) PEF-3 

 

 

 

a) b) 

c) d) 
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Şekil 3.6. Polarize optik mikroskop film sonuçları; (a) PED-0, (b) PED-1, (c) PED-2, 

 (d) PED-3, (e) PED-4, (f) PED-5, (g) PED-6, (h) PED-7, (ı) PED-8 

 

a) b) 

c) 

D) 

d) 

e) f) 
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Şekil 3.6.’nın devamı 

  

Polarize Optik Mikroskop lif sonuçlarına bakıldığında PLA’ ya eklenen Eikosan 

yüzdesi artıkça lif miktarında artış gözlenmiş ve lifler kalınlaşmıştır. % 5’ lik Eikosan 

miktarından sonraki yüzdelerde polarize optik mikroskopta lif gözlenmemiştir. Polarize 

optik mikroskop film sonuçlarına bakıldığında ise PLA’ ya eklenen Eikosan miktarının 

yüzdesi artıkça yüzey morfolojisinde artışlar gözlemlenmiştir. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

g) 
h)

) 

ı) 
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3.3.4. TGA ( Termogravimetrik Analiz)  

Film ve lif için elde edilen numunelerin ısısal kararlılıklarının incelenmesinde 

Çanakkale Onsekiz Mart Üniversitesi bünyesinde bulunan ÇOBİLTUM’ da Perkin Elmer 

analiz cihazı kullanılmıştır. Analiz koşulları; 10 ºC/dak ısıtma hızın da azot atmosferinde 

gerçekleştirilmiştir. TGA ölçümleri platin krozede Alüminyum oksit (Al2O3) ile kalibre 

edilmiş ve 200 ml/dak gaz akış hızına ayarlanmış sistemde gerçekleştirilmiştir. 

 

3.3.5. DMA (Dinamik Mekanik Analiz) 

Dinamik mekanik analiz (DMA) yöntemi, numunelerin viskoelastik özelliklerini 

belirlemek için, bu numunelerin üzerine belli bir frekansta artıp azalan yük motorunun 

kullanılmasıyla gerçekleştirilir. Dinamik Mekanik Analiz sonuçları üç başlık altında 

incelenir. Bunlar; 

1)  Depolama modülü (E’): Numune üzerine uygulanan tepki sonucu deformasyona 

zıt elastik tepkiler ile ilişkilidir.  

2)  Kayıp modülü (E’’): Malzemenin ısı biçiminde kaybettiği deformasyon enerjisidir 

ve viskoz karakterin göstergesidir. 

3) Sönümleme parametresi (Tan δ): Kayıp modülünün (E’’) depolama modülüne 

bölümü (E’) ise sönümü belirten Tan δ’ yı verir. 

 Tan δ eğrisinde görülen tepe noktasından camsı geçiş sıcaklığı gösterilir. DMA 

yöntemi camsı geçiş sıcaklığının belirlenmesinde kullanılan en belirleyiciliği yüksek 

metotlardan biridir. Çanakkale Onsekiz Mart Üniversitesi bünyesinde bulunan 

ÇOBİLTUM’ da Perkin Elmer model dinamik mekanik analiz cihazı kullanılmıştır. Analiz 

koşulları; 30 OC ile 100 OC arasında, sıcaklık artış hızı 3 OC/ dk ve frekansı 1 hz olarak 

belirlenmiştir. 
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BÖLÜM 4                                                                                                                                   

ARAŞTIRMA BULGULARI VE TARTIŞMA 

 

4.1. DMA (Dinamik Mekanik Analiz) Sonuçları 

Film ve liflerin depolama modülü (storage modulus) E’, kayıp modülü (loss modulus) 

E’’ ve sönümü belirten tanδ’ nın sıcaklıkla ilişkisini göstererek DMA eğrileri elde edilmiştir. 

Dinamik mekanik analizde tipik bir DMA eğrisi farklı ısıl ve moleküler değişimleri 

gösterebilmektedir. Bu çalışmada elde edilen eğrilerde (T-E’) ana molekül zincirinin 

hareketlenmesini kapsayan camsı kısım ile kağuçuğumsu kısım arasındaki geçişi veren 

bölge grafiklerde görülmektedir. Camsı geçiş sıcaklığı da bu bölge içerisinde tespit 

edilebilmektedir.  

 

 

Şekil 4.1. PED-0 DMA diyagramı 
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Şekil 4.2. PED-1 DMA diyagramı 

 

 

 

Şekil 4.3. PED-2 DMA diyagramı 
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Şekil 4.4. PED-3 DMA diyagramı 

 

 

Şekil 4.5. PED-4 DMA diyagramı 
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Şekil 4.6. PED-5 DMA diyagramı 

 

 

Şekil 4.7. PED-6 DMA diyagramı  
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Şekil 4.8. PED-7 DMA diyagramı 

 

 

Şekil 4.9. PED-8 DMA diyagramı 
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Şekil 4.10. PLA/Eikosan film depolama modülü karşılaştırma 

 

Şekil 4.10’ da kompozit filmlerin depolama modülleri (E’) karşılaştırıldığında,      

PED-0’ ın 30-40 OC sıcaklık aralığında maksimum depolama modülünün 1,9 MPa civarında 

olduğu, ilave edilen Eikosan miktarı artıkça, PED-1’ in depolama modülünün 0,5 MPa 

civarı, PED-2’ nin 0,4 MPa civarı olduğu ölçülmüştür. PED-2’ ye kadar ilave edilen Eikosan 

miktarı artıkça malzemenin elastik depolama modülünde azalma gözlenmiştir. PED-3’ de 

ise depolama modülü 0,9 MPa ölçülmüştür. PED-0’ a göre depolama modülü daha az olsa 

da diğer Eikosan konsantrasyonlarına oranla elastik modülünün artığı görülmektedir. 
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Şekil 4.11. PLA/Eikosan film kayıp modülü karşılaştırma 

 

     Şekil 4.11’ de kompozit filmlerin kayıp modülleri (E’’) karşılaştırıldığında ise, 

PED-0 ‘ın 30-50 OC sıcaklık aralığında kayıp modülünün en fazla 1,8 MPa civarında olduğu, 

ilave edilen Eikosan miktarı artıkça, PED-1’ in kayıp modülünün 0,8 GPa civarı, PED-2’ 

nin ise 0,4 MPa civarı olduğu ölçülmüştür. PED-2’ ye kadar eklenen Eikosan miktarı artıkça 

malzemenin kalıcı deformasyon özeliğinde azalma gözlenmiştir. PED-3’ de ise kayıp 

modülü 1,4 MPa ölçülmüştür. PED-0’ a göre kayıp modülü daha az olsa da diğer Eikosan 

konsantrasyonlarına göre kalıcı deformasyon özelliğinde artış gözlenmektedir.  

Kayıp modülünün depolama modülüne oranı ise malzemenin sönümünü belirten        

Tan δ’ yı verir. Tan δ eğrisinde görülen tepe noktasından camsı geçiş sıcaklığı gösterilir. Tan 

δ grafiğinden elde edilen camsı geçiş sıcaklıkları Çizelge 4.1.’de gösterilmiştir. Camsı geçiş 

sıcaklığı (Tg), malzemenin molekül ağırlığı, etkileşimi ve zincir esnekliği gibi değişkenlere 

bağlı olarak farklılıklar gösteren karmaşık bir olaydır (Qin ve ark., 2011). Tg sonuçları DMA 

ile belirlenmiştir.  
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Çizelge 4.1. Film Tg sonuçları 

%PED  Tg (
OC) 

PED-0 (Saf PLA) 60,50 °C                   

PED-1 (%1) 63,04 °C                   

PED-2 (%2,5) 66,12 °C                   

PED-3 (%5) 64,59 °C                   

PED-4 (%10) 62,79 °C                   

PED-5 (%20) 67,26 °C                   

PED-6 (%30) 63,69 °C                   

PED-7 (%40) 64,09 °C                   

PED-8 (%50) 63,05 °C                   

 

Çizelge 4.1’ de gösterildiği gibi çözelti dökme yöntemiyle hazırlanan filmlerde,          

saf PLA ile matrise Eikosan ilave edilmiş kompozit filmlerin camsı geçiş sıcaklıklarına 

bakıldığında kompozitlerin Tg değerlerinde Eikosan ilavesiyle artışlar gözlenmiştir. Bu 

nedenle Eikosan ile PLA’ nın etkileşimi sonucunda elde edilen filmlerde PLA zincirinin 

hareketliliğini azaltarak Tg değerini artırıcı etki göstermiştir. 

 

 

Şekil 4.12. PEF-0 DMA diyagramı 
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Şekil 4.13. PEF-1 DMA diyagramı 

 

 

Şekil 4.14. PEF-2 DMA diyagramı 
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Şekil 4.15. PEF-3 DMA diyagramı 

 

 

Şekil 4.16. PLA/Eikosan lif depolama modülü karşılaştırma 

 

Şekil 4.16’ da kompozit liflerin depolama modülleri (E’) karşılaştırılmıştır. Buna göre 

PEF-0 ‘ın 30-60 OC sıcaklık aralığında maksimum depolama modülünün 0,1 MPa civarında 

olduğu gözlenirken, ilave edilen Eikosan miktarı artıkça, PEF-1’ in depolama modülü 0,1 

MPa’ ın biraz üstünde gözlenmiştir. PEF-2’ de ise ani bir yükselişle 0,6 MPa civarı olduğu 

ölçülmüştür.  
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PEF-2’ ye kadar ilave edilen Eikosan miktarı artıkça elastik modülünün özelliklerinde 

artma gözlenmiştir. PEF-3’ de ise depolama modülü 0,2 MPa ‘a düşerek elastik modülünün 

özelliğinin azaldığı görülmektedir. 

 

 

Şekil 4.17. PLA/Eikosan lif kayıp modülü karşılaştırma 

 

Şekil 4.17’ de kompozit liflerin kayıp modülleri (E’’) karşılaştırılmıştır. Buna göre 

PEF-0 ‘ın 30-60 OC sıcaklık aralığında maksimum kayıp modülünün 0,1 MPa civarında 

olduğu gözlenirken, ilave edilen Eikosan miktarı artıkça, PEF-1’ in kayıp modülü 0,1 MPa’ 

ın biraz üstünde gözlenmiştir. PEF-2’ de ise ani bir yükselişle 0,6 MPa civarı olduğu 

ölçülmüştür. PEF-2’ ye kadar ilave edilen Eikosan miktarı artıkça kayıp modülünün kalıcı 

deformasyon özeliğinde artma gözlenmiştir. PEF-3’ de ise kayıp modülün 0,3 MPa ‘a 

düşerek kalıcı deformasyon özelliğinin azaldığı görülmektedir. Liflerin Tg sonuçları DMA 

ile belirlenerek çizelge 4.2 de gösterilmiştir. 
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Çizelge 4.2. Lif Tg sonuçları 

%PEF Tg (
OC) 

PEF-0 (Saf PLA) 53,65 °C                           

PEF-1 (%1) 55,68 °C 

PEF-2 (%2,5) 55,56 °C                           

PEF-3 (%5) 56,05 °C 

 

Çizelge 4.2’deki elektro eğirme yöntemiyle hazırlanan PLA ve Eikosan kompozitlere 

baktığımızda ise Eikosan konsantrasyonu artıkça PLA’ nın polimer zincirlerinin hareketliliği 

kısıtlandığından zincirlerin hareketi zorlaşmıştır. Bu sebeple Lif sonuçlarının Tg 

değerlerinde artış gözlenmiştir. 

 

4.2. TGA (Termogravimetrik Analiz) Sonuçları 

Saf PLA ve belli oranlarda Eikosan ilave edilerek hazırlanan film ve lif 

kompozitlerinin termal kararlılıkları TGA ile karakterize edilmiştir. Bu tez çalışmasında 

PLA’ ya kütlece %1, %2.5, %5, %10, %20, %30, %40, %50 Eikosan ilave edilerek elde 

edilen film ve liflerin termal bozunma sıcaklıklarının kendi içlerinde karşılaştırılması 

yapılmıştır. Hazırlanan PED-0, PED-1, PED-2, PED-3, PED-4, PED-5, PED-6, PED-7, 

PED-8 filmleri ve PEF-0, PEF-1, PEF-2, PEF-3 liflerinin termal bozunma sıcaklıklarını 

değerlendirmek amacıyla 30 OC ile 550 OC sıcaklık aralığında ve 10 OC/dk azot gazı akış 

hızında TGA sonuçları gösterilmiştir. Bu analiz sonuçlarına göre, kompozitlerin Eikosan 

miktarındaki artışına göre bozunduğu sıcaklık değerleri çizelge 4.3 ve 4.4 gösterilmiştir. 
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Çizelge 4.3. TGA lif sonuçları 

 

 

 

 

 

 

 

 

 PLA-Eikosan liflere bakıldığında saf  PLA’ nın ilk bozunma sıcaklığı 239,33 °C iken 

% 1’lik Eikosan içeren PEF-1’ in bozulma sıcaklığının 222,53 °C, %2,5’ luk Eikosan içeren                 

PEF-2’ nin 234,93 °C, % 5’lik Eikosan içeren PEF-3’ ün 238,84 °C olduğu gözlemlenmiştir. 

Buna göre Saf PLA’ nın bozunma sıcaklığının, ilave edilen Eikosan konsantrasyonun 

miktarı artıkça 222-238 °C aralığında azaldığı görülmüştür. Böylelikle saf PLA lifinin ilk 

sıcaklığına göre ilave edilen Eikosan miktarı artıkça termal kararlığında azalma 

gözlemlenmiştir. 

 

Çizelge 4.4. TGA film sonuçları 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

LİF Tilk Tmax 

PEF-0 239,33 °C 337,22 °C 

PEF-1 222,53 °C 323,21 °C 

PEF-2 234,93 °C 350,62 °C 

PEF-3 238,84 °C 339,98 °C 

FİLM Tilk Tmax 

PED-0 285,55 °C 358,75 °C 

PED-1 287,97 °C 365,56 °C 

PED-2 290,08 °C 361,85 °C 

PED-3 301,95 °C 371,09 °C 

PED-4 243,34 °C 338,91 °C 

PED-5 246,60 °C 357,29 °C 

PED-6 262,28 °C 360,80 °C 

PED-7 253,67 °C 368,35 °C 

PED-8 255,55 °C 366,19 °C 
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PLA-Eikosan film kompozitleri incelendiğinde saf PLA polimerinin bozunma 

sıcaklığı 285 °C iken, %1’ lik Eikosan içeren PED-1’ in 287,97 °C , %2,5’ luk Eikosan 

içeren PED-2’ nin 290,08 °C, % 5’ lik Eikosan içeren PED-3’ ün ise 301,95 °C’ ta 

bozunmaya başladığı görülmüştür.  

İlave edilen Eikosan miktarı artıkça bozunma sıcaklığında da artış gözlemlenirken,     

% 10’ luk Eikosan içeren PED-4’ de saf PLA’ nın ilk bozunma sıcaklığının altında       

(243,34 °C) bir düşüş gerçekleşmiştir. Bunun devamında % 20’ lik Eikosan içeren            

PED-5’ in 246,60 °C, % 30’ luk Eikosan içeren PED-6’ nın 262,28 °C,  % 40’ lık Eikosan 

içeren PED-7’ nin 253.67 °C , % 50’ lik Eikosan içeren PED-8’ in ise 255,55 °C 

sıcaklıklarında ilave edilen Eikosan miktarı artıkça düşük konsantrasyon değerlerinde 

bozunma sıcaklıkları artmış, yüksek konsantrasyonlarda ise bozunma sıcaklığı azalarak 

termal olarak daha kararsız hale geçmiştir.  

 

 

Şekil 4.18. PED-0 TGA termogramı 
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Şekil 4.19. PED-1 TGA termogramı 

 

 

Şekil 4.20. PED-2 TGA termogramı 
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Şekil 4.21. PED-3 TGA termogramı 

 

 

Şekil 4.22. PED-4 TGA termogramı 
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Şekil 4.23. PED-5 TGA termogramı 

 

 

Şekil 4.24. PED-6 TGA termogramı 
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Şekil 4.25. PED-7 TGA termogramı 

 

 

Şekil 4.26. PED-8 TGA termogramı 
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Şekil 4.27. PLA/Eikosan film TGA karşılaştırma 

 

PLA ve Eikosan kompoziti içeren filmlerin TGA sonuçlarını karşılaştırdığımızda 

PLA’ ya ilave edilen Eikosan miktarı artıkça bozunma sıcaklığında artış gözlenir. 

 

 

Şekil 4.28. PLA/Eikosan DTG film TGA karşılaştırma 

 

PLA ve Eikosan içeren filmlerin DTG sonuçları incelendiğinde saf  PLA’ nın bozunma 

sıcaklığı 350 OC civarlarındadır. Eikosanın bozunma sıcaklığı 200 OC civarlarındadır.  
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PLA’ ya eklenen Eikosan yüzdesi artıkça % 10’ luk PLA dışında bozunma 

sıcaklığında artış gözlenmiştir. Kompozit film yapıları daha hızlı bozunmuşlardır. 

 

 

Şekil 4.29. PEF-0 TGA termogramı 

 

 

Şekil 4.30. PEF-1 TGA termogramı 
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Şekil 4.31. PEF-2 TGA termogramı 

 

 

Şekil 4.32. PEF-3 TGA termogramı 
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Şekil 4.33. PLA/Eikosan lif TGA karşılaştırma 

 

 

Şekil 4.34. PLA/Eikosan DTG TGA lif karşılaştırma 

 

PLA ve Eikosan içeren liflerin DTG sonuçları incelendiğinde saf PLA’ ya eklenen 

Eikosan miktarı artıkça bozunma sıcaklığı % 1’ de saf PLA’ ya göre azalmıştır. % 2  ve        

% 5 değerlerinde bozunma sıcaklığında artış gözlenmiştir. Saf PLA’ ya eklenen kütlece 

Eikosan yüzdesi artıkça daha hızlı bozunma gerçekleşmiştir. Kompozit lif yapısı daha kolay 

bozunmuştur. 
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4.3. DSC (Diferansiyel Taramalı Kalorimetri) Analiz Sonuçları 

PLA’ ya ilave edilen Eikosan miktarına göre hazırlanan filmlerin, soğuk kristalleşme 

sıcaklığı (Tk), erime sıcaklığı (Te), kristalizasyon ve erime entalpileri (Hk,  He) DSC 

analizi ile belirlenmiştir. DSC analizden elde edilen sonuçlar çizelge 4.5’ te belirtilmiştir. 

 

Çizelge 4.5. PLA/Eikosan kompozit filmlerin Tk, ΔHk, Te, ΔHe, değerleri                                                                     

Eikosan 

Örnekleri  

Kristalleşme  

sıcaklığı  

Tk (oC) 

Enerji depolama 

kapasitesi 

ΔHk (J/g) 

 

Erime sıcaklığı 

Te (oC) 

Enerji 

depolama 

kapasitesi 

ΔHe (J/g) 

PED-3 (%5) 32,66 -2,385 34,60 1,995 

PED-4 (%10) 32,57 -7,298 35,44 12,65 

PED-5 (%20) 32,26 -8,450 35,55 11,72 

PED-6 (%30) 34,31 -21,81 35,53 31,84 

PED-7 (%40) 34,19 -14,89 35,31 39,49 

PED-8 (%50) 34,45 -53,37 35,63 49,12 

Saf Eikosan  - - 35,91 328,17 

 

PLA’ ya ilave edilen Eikosan konsantrasyon miktarı artıkça kristalizasyon 

sıcaklığında değişim gözlemlenir. Etken madde Eikosanın kristalizayon sıcaklıkları 

incelendiğinde Eikosanın PED-3’ de Tk değeri 32,66 O C, Eikosan konstrasyonu artıkça 

PED-6’ da 34,31 OC, PED-8’ de 34,45 OC olarak gözlenmiştir. DSC grafikleri 

incelendiğinde Eikosan içeren numunelerin erime sıcaklıklarında PED-3’ ün Te değeri    

34,60 OC, PED-4’ ün Te değeri 35,44 OC ve PED-5’ in 35,55 OC şeklinde görülmüştür. 

Eikosan konsantrasyon miktarı artıkça erime sıcaklığında az da olsa artış gözlenmiştir.  

PED-6’ da 35,53 OC’ dan sonra azalma gözlenmiştir. Çizelge 4.5’ te enerji depolama 

kapasitelerinde kristalizasyon ve erime entalpilerine baktığımızda ise endotermik ve 

ekzotermik durumlarda ısı kapasiteleri hemen hemen aynıdır. Filmlerde belli oranlarda ilave 

edilen Eikosan konsantrasyonu artıkça ısı depolama kapasitesi artmıştır. Lakin saf 

Eikosanın, ısı kapasitesinin altında bir değer almıştır (Pan ve ark., 2008). 
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Şekil 4.35. PED-2 DSC termogramı 

 

 

Şekil 4.36. PED-3 DSC termogramı 
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Şekil 4.37. PED-4 DSC termogramı 

 

 

Şekil 4.38. PED-4 DSC termogramı 
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Şekil 4.39. PED-5 DSC termogramı 

 

 

Şekil 4.40. PED-5 DSC termogramı 
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Şekil 4.41. PED-6 DSC termogramı 

 

 

Şekil 4.42. PED-7 DSC termogramı 
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Şekil 4.43. PED-8 DSC termogramı 

 

 

Şekil 4.44. Saf Eikosan DSC termogramı 

 

4.4. SEM (Taramalı Elektron Mikroskobu) Analiz Sonuçları 

Elektro eğirme yöntemiyle elde edilmiş liflerin taramalı elektron mikroskobu (SEM) 

ile fotoğrafları çekilmiştir. Alüminyum folyo ile sarılan toplayıcı yüzeyde 200 nm ve 1000 

nm çapları aralığında lifler toplanmıştır. Fotoğraflanan PEF-1, PEF-2, PEF-3, PEF-4 

numunelerinde konsantrasyon artmasıyla lif çaplarında da artış gözlenirken, konsantrasyon 

miktarında azalma gerçekleştiği durumda ise bazı bölgelerde küreler oluştuğu gözlenmiştir. 

Bu kürelere boncuk denmektedir. Konsantrasyon artması ile boncuklu yapılar azalmış ve 

böylece daha düzgün lifler elde edilmiştir. Yüzey morfolojilerine bakıldığında eklenen 

Eikosan miktarları artıkça PEF-4 ‘e kadar daha sık ve düzenli lifler gözlenmiştir. PEF-4’ te 

ise yüzey morfolojisi bozulmuş lifler daha düzensiz bir hale geçmiştir. 
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Şekil 4.45. PEF-1 örneğinin SEM görüntüleri (x15000 x1500) 

PEF-1 

PEF-1 
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Şekil 4.45.’in devamı 

 

 

PEF-1 
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Şekil 4.46. PEF-2 örneğinin SEM görüntüleri (x15000 x500 x1500) 

PEF-2 

PEF-2 
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Şekil 4.46.’nın devamı 

 

 

PEF-2 
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Şekil 4.47. PEF-3 örneğinin SEM görüntüleri (x1500 x500 x5000) 

PEF-3 

PEF-3 
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Şekil 4.47.’nin devamı 

 

 

PEF-3 
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Şekil 4.48. PEF-4 örneğinin SEM görüntüleri (x1500 x5000)  

PEF-4 

PEF-4 
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Şekil 4.48.’in devamı 

 

 

 

 

PEF-4 
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BÖLÜM 5                                                                                                                                   

SONUÇ VE ÖNERİLER 

 

Bu çalışmada biyobozunurluk ve biyouyumluluk özelliklerine sahip bir biyopolimer 

olan PLA ile faz değiştirici özellik gösteren Eikosandan elde edilen kompozit karışımdan, 

çözelti dökme ve elektro eğirme yöntemleri kullanılarak film ve lifler hazırlanmıştır. Elde 

edilen bu film ve liflerde PLA‘ ya belli oranda ilave edilen Eikosan ile PLA’ daki mekanik 

ve termal özelliklerin değişimi incelenmiştir.  

DMA sonuçlarına bakıldığında eklenen Eikosan miktarına göre filmlerin kalıcı 

deformasyon ve elastik modüllerinde genel anlamda azalmalar gözlenmiş, liflerde ise kalıcı 

deformasyon ve elastik modülü özelliklerinde artmalar gözlenmiştir.  Hazırlanan PED-0, 

PED-1, PED-2, PED-3, PED-4, PED-5, PED-6, PED-7, PED-8 filmleri ve PEF-0, PEF-1, 

PEF-2, PEF-3 liflerinin Tg sonuçlarına bakılmıştır. Saf PLA’ ya eklenen Eikosan 

oranlarındaki artış ile filmlerin Tg sonuçlarında artmalar gözlenmiştir. Liflere bakıldığında 

da, saf  PLA’ ya  Eikosan ilaveleri ile liflerin Tg değerleri artış göstermiştir. TGA sonuçlarına 

baktığımızda filmlerde Eikosan ilaveleri ile bozunma sıcaklığında artma varken liflerde ise 

saf  PLA’ ya ilave edilen Eikosan miktarı artıkça bozunma sıcaklığında azalma 

gözlemlenerek malzemenin termal kararlılığı azalmaktadır. DSC Analizleri incelendiğinde 

ise PLA’ ya ilave edilen Eikosan konsantrasyonu artıkça Eikosanın erime sıcaklıklarında 

önemli bir artış gözlemlenmezken, Eikosan miktarı artıkça filmlerin ısı depolama 

kapasitelerinde artış gözlemlenmiştir. SEM sonuçlarına bakıldığında ise liflerde Eikosan 

konsantrasyonu artıkça lif çaplarında artış gözlenirken düşük konsantrasyonlarda boncuklu 

yapılar gözlenmiştir. Sonuç olarak yaptığımız analizlerde çözelti dökme yöntemiyle elde 

edilen film ve elektro eğirme yöntemiyle elde edilen liflere artan oranlarda Eikosan ilavesi 

sonucunda termal ve mekanik özelliklerinde ne gibi etkiler gösterdiklerini tespit edip 

poli(laktik asit) içeren film ve liflerin Eikosan ile uyumu gösterilmiştir. 
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