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Son donemlerde tekstil sektoriinde bedensel konforu gelistirmek ve kisilerin hava
degisimlerine kars1 1s1l konforunu saglamak amacl birgok tekstil malzemesi tiretilmistir. Bu
calismada n-dokosan bazli ¢ekirdek malzeme melamin/formaldehit kabuk malzemesi ile
uygun kosullarda kapsiillenmistir.  Gelistirilen kapsiillerin antimikrobiyal &zellik
gostermeleri amaci ile AgNO3 ile degisik yontemlerle kabuk malzemeye eklenmistir. Daha
sonra olusan kapsiillerin SEM, DSC, FT-IR ve antimikrobiyal 6zellikleri incelenmis, kumasa
emdirme yontemi ile uygulanmustir.
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Recently, many textile materials have been produced in the textile industry to
improve bodily comfort and to provide thermal comfort for people against weather changes.
In this study, n-docosan-based core material was encapsulated with melamine/formaldehyde
shell material under appropriate conditions. In order for the developed capsules to show
antimicrobial properties, AgNO3; was added to the shell material with different methods.
Then, the SEM, DSC, FT-IR and antimicrobial properties of the formed capsules were
applied to the fabric by the impregnation method.
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GENISLETILMIS OZET

Tiiketilen enerjiyi dis kaynaklardan saglayan iilkeler i¢in enerjinin verimli
olarak kullanilmas1 ve enerjiden tasarruf saglanmasi olduk¢a 6nemlidir. Bunun yam
sira gelisen cevre kirliligi, atmosfer degisimleri vb. zararlar1 engellemek adina temiz
enerji, enerji verimi ve enerjinin depolanabilmesi konularmin &nemi gitgide
artmaktadir.

Termal enerjiyi gizli 1s1 olarak depolayabilen maddelere faz degistiren
malzemeler denilmektedir. Faz degistiren malzemeler, bir fazdan bagka bir faza
gecis yaparlar. Faz degistiren malzemeler ortamdaki sicaklik artisiyla, malzemenin
151 absorbe etmesi ve sicaklik azalmasi ile absorbe ettigi 1s1y1 dis ortama vermesi
prensibine dayanir.

Son donemlerde faz degistiren malzemeler, insaat sektorii, gida ambalaj
sektorii, tekstil sektorii vb. yerlerde oldukga oOnemli rol almaktadir. Tekstil
sektoriinde faz degistiren malzemeler kisisel konforu artirmaya yonelik
kullanilmaktadir ve istenilen bazi 6zellikler materyale kazandirilabilmektedir.

Bu c¢alismada n-dokosan kimyasali faz degistiren malzeme olarak
kullanilmaktadir ve kabuk malzeme melamin/formaldehittir. Uygun pH, sicaklik ve
karigtirma oranlarinda gergeklestirilen reaksiyon sonucu olusan kapsiiller siiziiliir ve
oda kosullarinda kurutulur. Daha sonra olusan mikrokapsiillere AgNOs kimyasali
degisik yontemlerle uygulanmigtir. Ag igeren mikrokapsiillerin antibakteriyel
ozellikleri incelenmistir ve olusan kapsiillerin SEM, DSC, FT-IR analizleri
incelenmistir.

Sonug olarak farkli pH derecelerinde gergeklestirilen in-situ polimerizasyon
isleminin, kapsiillerin kiiresel seklinin saglanmasinda olduk¢a ©Snemli oldugu
goriilmiistlir. Antibakteriyel ozellik kazanilmasi beklenilen kapsiillere 3 farklh
yontem ile glimiis ilavesi yapilmis kapsiiller gram negatif Escherichia coli ve gram
pozitif Staphylococcus aureus bakteri tiirlerine uygulanmistir ve AgNOs igeren

kapsiillerin antibakteriyal 6zellik segiledikleri goriilmiistiir. Kapsiiller emdirme
III



yontemi ile kumasa uygulandiktan sonra penetrasyon saglanamamuistir, tekstilde
kullanilan FDM’lerde kullanilan miktarlar uygulama igin yeterli gelirken uzayan
hidrokarbon zinciri ile bu miktarlarda kumasa gerekli penetrasyonu saglayamadigi
goriilmiis, bu nedenle bu miktarlarin degistirilerek veya cektirme ydntemi gibi
degisik yontemler ile penetrasyon saglanabilecegi Ongoriilmektedir. Bunlarin
yanisira uygulamasi yapilan %100 penye suprem kumas yerine literatiirde yaygin

uygulama alani olan denim kumasa uygulamasi yapilabilecegi diisiiniilmektedir.
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1. GIRIS Sinem TUMUK

1. GIRIS

Enerji insanlar i¢in temel ihtiyaglardan biridir. Ancak enerjinin
bulunabilirligi ve stirekliligi giinlimiizdeki en 6énemli sorunlardan biridir. Bu sorun
diinyamizda sanayi devrimi ile gelmistir. Insanoglunun diinya kaynaklarini
kontrolsiiz bir sekilde tiiketmeye baslamasi ve bunun sonucunda gelisen g¢evre
kirliligi, atmosfer degisimleri vb. zararlar1 engellemek adina temiz enerji, enerji
verimi ve enerjinin depolanabilmesi konularinin énemi gitgide artmaktadir. Artan
insan niifusu gelisen ve hala gelismekte olan teknoloji ile insan konfor talepleri
artmaktadir ve bu artan talep ile enerji kaynaklar1 hizla tiiketilmektedir. Fosil
yakitlarin 100 y1l iceriginde tiikenebilme olasiliginin olmasi, maliyet artis1 ve ortaya
cikardig1 CO2 salinimi sonucu diinya problemi haline gelmis olan kiiresel 1sinma
nedeniyle yeni temiz enerji kaynaklari arayiglara gidilmektedir. 21.YY 'da temiz
enerjinin 6nemi fark edilmis olup arastirmalar ve gelistirmeler baglamistir. Fosil
kaynaklarda enerjinin depolanma gibi bir sorun ile karsilasilmazken, temiz enerji
kaynaklarinda; giines enerjisi, jeotermal enerji, riizgar enerjisi vb. depolama
kolaylig1 bu kaynaklarda yoktur. Enerji depolama yontemleri arasinda en verimli ve
ekonomik olani termal (1s1]) enerji depolama ydntemidir. Termal enerji depolama
genel olarak duyulur 1s1 depolama ve gizli 1s1 depolama olmak lizere ikiye ayrilir.
Enerji, duyulur 1s1 depolamada maddenin sicakliginin degismesi yoluyla
depolanirken, gizli 1s1 depolamada maddenin faz degistirmesi yoluyla depolanir. Bir
fazdan baska bir faza gecis sirasinda, 1s1 sogurabilen ve depolayabilen, tam tersi faz
degisimi durumunda ise depoladigi bu isiy1 yayabilen maddelere faz degistiren
maddeler (FDM) denir. Artan insan niifusu gelisen ve teknoloji ile insan konfor
talepleri artmastyla gelisen bu istek tekstil sektdriinde de etkisini gostermektedir.
Beden konforunu gelistirmek ve degisken hava kosullarina karsi kisinin cevresel bu
etkenlere 1s1l konforunu saglamak amagli bircok tekstil malzemesi tiretilmistir. Isil
kapasitesi arttirilmig bir tekstil malzemesi iiretimi ile amag tekstil malzemelerinin

sadece 1s1y1 iletmesini kontrol etmek degil, ayn1 zamanda malzemelerin 1s1 aligverisi
1



1. GIRIS Sinem TUMUK

yaparak ve 1s1 depolayarak, 1s1 yonetiminde aktif bir rol almasini1 saglamaktir. Fakat
bu faz degistiren maddelerin kumasa direkt aplike edilmesiyle, 6z malzemenin
akiskan oldugu durumlarda, ana malzemeyi terk etmektedir. Bu nedenle kapsiilleme

isleme ile faz degistiren maddelerin kalicilig1 artirilmaktadir.

1.1.Faz Degistiren Maddeler

Termal enerjiyi gizli 1s1 olarak depolayabilen maddelere faz degistiren
malzemeler denilmektedir. Faz degistiren malzemeler bir fazdan bagka bir faza gecis
yaparlar. Bu faz degisimler kati-sivi, s1vi-gaz, kati-gaz ve kati-kat1 olarak 4 cgesittir.
Gizli 1s1y1 depolama, kati-sivi, kati-kati, sivi-buhar ve buhar-kati hal degisimleri
kullanilarak gergeklestirilebilir. Hal degisimi esnasinda 1s1y1 sogurup depolayan ve
tam tersi durumda depoladig1 1siy1 yayabilme Ozellikleri vardir. Faz degistiren
madde tamamen eriyene ve katilasana kadar yani bir fazdan bagka bir faza gecis
yaptig1 stire boyunca sicaklik sabit kalmaktadir (Kuru & Aksoy, 2012).

Faz degistiren malzemelerin g¢alisma prensibi sicakligin, faz degisim
sicakligmin tizerine ¢iktiginda c¢evreden i1s1 almasi (gizli 1s1) ve bu 1siy1 tekrar
cevreye vermesidir (Giiler, 2010). Yani FDM kat1 halden sivi hale faz gecisi
yaparken ortamdaki 1s1y1 absorbe eder, depolar. Ortamdaki fazla 1s1y1 depolamasi
nedeniyle uygulamasi yapilan materyalden gegisini engeller ve sicakligm sabit
kalmasini saglar. Tam tersi durumda yani sivi halden kati hale faz degisimi
durumunda ortam sicakligr diistiigiinde hal degisimi sirasinda depoladigi 1s1y1 yayar
ve materyal 1sinma etkisi saglar (Sarag, 2020).

Isil enerji depolama, sicaklik enerjisinin daha sonra kullanimi igin gegici
olarak depolanmasidir. Is1 depolama; goriiniir 1s1, gizli 1s1 ve kimyasal reaksiyonla
olabilen 1s1 depolama olarak 3 c¢eside ayrilir. Bu 1s1 depolama cesitlerinden en
onemlisi gizli 1sidir. Gizli 1s1 belirli bir sicaklikta hal degisiminin oldugu ve bu
esnada absorbe ettigi veya yaydigi 1sidir. Sivi-kat1 faz degisimi esnasinda olusan
gizli 1s1 miktar1, ayn1 miktarda maddeyi 1sitirken veya soguturken harcanan enerjinin

200 katina varan biiyiikliige ulasabilmektedir (Sarag, 2020).
2
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A 4

ENERJI ICERIGI

Sekil 1.1 Sicaklik/ Enerji diyagrami (Dal, 2020).

Faz degistiren malzemelerin, gizli 1s1 depolama 6zelligine sahip olmalari, 1s1l
iletkenlige sahip olmalari, yanici olmamalari, ucuz, kolay temin edilebilir olmalari,
zehirli/korozif olmamalar1 ve stabil bir kimyasal yapiya sahip olmalari, faz degisimi
sirasinda hacimsel genislemelerinin az olmasi 6zelliklerine bakilarak tercih edilir.

Kisacasi prensipte, kat1 haldeki faz degistiren malzeme sicaklik artisi ile erir
ve ortamdaki sicakligi absorblar, boylece sivi faza doniisiir, sicaklik diisiisii ile faz
degistiren malzeme kati1 hale gecer ve absorbladigi 1s1 enerjisini ortama verir ve kat1

faza doniisiir.
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17 Isi Enerjisinin Depolanmasi

Kimyasal Prosesler Fiziksel Prosesler
Gordndr 1si Gizli 151
- Kati-sivi
- Sivi-gaz
- Kati-kati

Sekil 1.2. Is1 Enerjinin depolama yontemleri (Aydin & Okutan 2010).

1.1.1. Gizli Is1 Depolama
1.1.1.1. Kati-S1v1 Faz Degisim Gizli Isis1

Enerji depolamada en yaygin olarak kullanilan hal degisimi kat1 halden siv1

hale faz degistiren ¢ekirdek malzemelerin fiziksel 6zelligidir. Cekirdegin kat1 halden

stv1 hale gegmesi esnasinda 1s1 depolama islemi sabit hacimde ve tersinir olmaktadir

ve tersinir iglemin siirekli olmas1 gerekmektedir (Aydin & Okutan 2010). Kati- siv1

hal degisimlerinden faz degisimi esnasinda sizint1 olmamasi ve kolay hazirlanmasi

gibi avantajlar1 mevcuttur (Alkan, Giinther, Hiebler, Ensari, & Kahraman 2012).

1.1.1.2. Sivi-Gaz Degisim Gizli Isis1
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1.1.1.3. Kati- Kat1 Degisim Gizli Isis1
Kati- kat1 faz degisimlerinde faz degistiren malzemenin kristal yapisindaki
degisimler ile 1s1 enerjisi gizli 1s1 olarak depolanmaktadir, faz degisimi esnasinda

yumusama ve sertlesme davranisi sergilemektedirler (Aydin & Okutan 2010).

1.1.2. Goriiniir Is1 Depolama

Goriiniir 151 depolama, 1s1 depolama materyalde olusan sicaklik degisimleri
sonucunda ortaya ¢ikan 1s1 ¢esitidir. Goriiniir 1s1 depolamanin avantaji ¢ok sayida
depolama ve geri kazanma ¢evriminin gerceklesebilmesi iken, dezavantaji ihtiyag

duyulan depo hacminin biiyiik olmasidir.

1.2. Faz Degistiren Malzemelerin Cesitleri
Faz Degistiren malzemeler genellikle Organik, inorganik ve dtektik olarak 3

grupta incelenirler.

1.2.1. Organik Faz Degistiren Malzemeler

En yaygin kullanilan organik faz degistiren malzeme parafinlerdir. Yaygin
olarak kullanilmalarinin sebepleri; toksik olmamalari, termal kararliliklari,
tedariklerinin kolay olmasi, korozyona sebebiyet vermemeleri, diisiik maliyetli
olmalari, yiiksek 1s1l kapasitesine sahip olmalari, termal enerji depolama kapasiteleri
yiiksek olmasi ve erime/donma sonucunda hacim degisimlerinin az olmasi gibi
avantajlara sahip olmalaridir (Kili¢ 2018). Parafin, petrol tiirevli malzemelerdir.
CnHons2 genel formiiliine sahiptir. Tekli baglarla birlestirilmis karbon ve hidrojen
atomlarindan olugsmaktadirlar (Gigiroo-Paloma, Martinez, Cabeza, & Fernandez,
2016).

Parafinin dezavantaji ise termal iletkenliklerinin az olmasi ve bu nedenle
parafinlerin 1s1 transferini iyilestirmek icin bazi yontemler gelistirilmektedir

(Y1lmaz, 2008).
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Parafinlerin yan1 sira, bazi yag asitleri de sik¢a kullanilmaktadir. Yag
asitlerinin avantajlari, diisiik maliyetli olmalari, kararliliklarinin yiiksek olmasi, oda
sicakligi veya altinda erime araligmma sahip olmalari, birbirleriyle kolaylikla
karisabilir olmalari1, toksik olmamalari, kotii kokmamalar1 ve yiliksek gizli 1s1
kapasitelerine sahip olmalar1 gibi bircok avantaji mevcuttur (Kilig, 2018). Kimyasal
yapilar1 genel olarak CH3(CH»)COOH seklindedir. Hayvansal ve bitkisel yaglar
termal enerji depolama sistemlerine uygun erime araliklarina sahip organik
maddelerdir. Dezavantajlar1 ise parafine nazaran yiiksek maliyete sahip olup,
parafinden 2-2,5 kat pahali olmalaridir (Mazman, 2006).

Yaygin olarak kullanilan parafin ve yag asidinin yani sira esterler, alkoller,

polietilen glikollerde kullanilmaktadir.

1.2.2. inorganik Faz Degistiren Malzemeler

Inorganik faz degistiren malzemeler tuzlar, tuz hidratlar, metaller ve
alasimlar olarak gruplara ayrilabilirler. Avantajlar1 incelendiginde piyasa igerisinde
tedariklerinin kolay olmasi, uygun fiyatli olmalari hacimsel olarak yiiksek gizli
erime noktasina sahip olmalar1 gibi konular yer almaktadir. Dezavantajlari ise bazi
metallerle korozif 6zelligine sahip olmalari, faz ayirmalari, tuz ve tuz hidratlarin asir
soguma davranisi sergilemeleri, tahris edici 6zelliklerinin olmasi, yiiksek hacim
degisimi sergilemeleridir (Merve & Mert, 2018).

En yaygin kullanilan inorganik faz degistiren malzeme hidrat tuzlaridir.
Yiiksek termal 1sisal iletkenlikleri ve hidrat tuzlari yiiksek hacimsel depolama
yogunluklar1 6zellikleri nedeni ile inorganik faz degistiren maddeler arasinda

oldukga fazla tercih edilmektedirler (Aydin & Okutan 2010).

1.2.3. Otektik Faz Degistiren Malzemeler
Otektik karigimlar, iki veya daha fazla bilesenin birlesimi olarak ifade
edilebilir. Otektik maddeler es anli erime ve donma 6zelligi sergilerler ve faz ayrimi

s06z konusu olmamaktadir. Avantajlari, tek bir erime sicakligina sahip olmasi ve
6
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hacimsel 1si1l depolama yogunlugunun yiiksek olmasidir. Dezavantaji ise

termofiziksel 6zellikleriyle ilgili fazla veri olmamasidir (Merve & Mert, 2018).

1.3. Faz Degistiren Malzemelerin Sahip Olmasi Gereken Ozellikler
Kullanilan faz degistiren maddeler kullanim alanina gdre degismektedir.
Genel olarak bir faz degistiren maddeden bazi termal, kinetik, kimyasal, ekonomik
ve cevresel Ozelliklerin olmasi beklenilmektedir. Bu Ozellikler; termal, Kinetik,
kimyasal ve ekonomik ozellikler olarak ayrilmaktadir.
Bazi termal 6zellikler;
» Belirli sicakliklarda faz degistirme 6zelligine sahip olmalari,
» Belirli sicakliklardaki faz degistirme durumunda diigiikk hacimsel degisim
ozelligi sergilemeleri,
» FDM’nin sahip oldugu depolamam biriminin hacmine gore yiiksek gecis

entalpisi 6zelligi gostermeleri,

Bazi kinetik 6zellikler;

» Kiristallegsme oranlarmin yiiksek olmasi,

» Faz degistirme islemlerinin kisa siirede gergeklesmesi,

Bazi kimyasal 6zellikler;

» Uzun 6miirlii olmalilar, faz degistirmeye dayanikli olmali,

» Asindiricy, toksik, ¢evreye zarar verici 6zelliklere sahip olmamali,

Baz1 ekonomik 6zellikler;

» Maliyetlerinin uygun olmasi,

» Tedarikleri kolay gerceklesmesi,
7
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1.4. Faz Degistiren Malzemelerin Kapsiillenmesi

Faz degistiren malzemelerin hal degisimi sirasinda 6zellikle siv1 faza gegis
durumlarinda, sivi fazin kaybini engellemek amaci ile kapsilleme islemleri
yapilmaktadir.

Kapsiilleme faz degistiren bir malzemenin etrafinin polimer kabuk tabaka
ile makro, mikro ve nano boyutlarinda kaplanmasidir.

Faz degistiren bir c¢ekirdegin kapsiil ile kaplanmasinin bir¢ok avantaji
vardir. FDM’lere kullanim amacglarina gore, uygun olan kapsiilleme islemi
yapilmaktadir. Kapsiiller c¢ekirdege dayamklilik, korozyonu engellemek, 1sisal

kararlilik, esneklik, amacli 6zellikler kazandirmaktadirlar (Erzin, 2019).

1.4.1. Kapsiil Cesitleri

Faz degistiren bir c¢ekirdegin, etrafinin polimerik bir kapsiil ile
hapsedilmesindeki kapsiil boyutu, kapsiiliin hazirlanma yontemi ile degiskenlik
gosterir. Kapsiil boyutu 1000 um'den biiyiik ise kapsiil ¢esidi makro iken, kapsiil
boyutu 1 um ve Imm arasindaki ise kapsiil ¢esidi mikro, kapsiil boyutu 1nm’den
kiigiik olanlar nano boyutta yapilan kapsiil ¢esitidir (Giiler, 2010). Bu kapsiilleme

cesitlerinden en yaygin olarak kullanilan yontem mikrokapsiilasyondur.

e O O

< Inm 1 pm -1mm >1000um
Nano kapsiil Mikro kapsiil Makro kapsiil

Sekil 1.3. Kapsiil boyutlari.
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1.4.2. Kapsiilleme Amaci ve Cesitleri

Cekirdek olan faz degistiren malzemenin dis etkenlerden korunmasi, hal
degisimi sirasinda ¢ekirdegin kaybini engellemek, cekirdegin tasimasini ve
depolanmasini kolaylastirmak, bagka bilesenler ile reaksiyona girmesini engellemek
gibi nedenlerle kapsiilleme oldukc¢a yaygin olarak kullanilmaktadir (Pektas, 2017).

Bu nedenle kullanilan kapsiiller, hal degisimi esnasindaki hacim degisimine
kars1 direngli gosterme ve 1s1y1 iyi iletme kapasitesine sahip olmalidirlar.

Kapsiil cesitlerinde depolama icin en yaygin kullanilan kapsiil tipi mikro
boyutundaki mikrokapsiillerdir. Kapsiilleme yontemini belirlemede cekirdek tipi,
istenilen partikiil boyutu, kabuk materyalinin gecirgenligi vb. gibi 6zellikler dikkate
alinmaktadir ( Eyiipoglu & Kut 2016). Bu istenilen ve mevcut 6zellikler dikkate
aliarak faz degistiren ¢ekirdegin kapsiilasyon islemi kimyasal ve fiziksel yontemler
olmak iizere 2 gesitte gergeklesmektedir.

Kimyasal yontemler;

»  Siiperkritik Akiskan,

Basit Koaservasyon,
Kompleks Koaservasyon,

In-Situ Polimerizasyon,

YV V VYV V

Arayiiz Polimerizasyon yontemleri olmak tizere 5 ‘e ayrilir.

Fiziksel yontemler;

Sicak Eriyik Yontemi,

Sogutarak Kurutma,
Elektrostatik,

Akigkan Yatak,

Rotasyonel Siispansiyon Ayirma,

Santrifiij,

V V. V V VYV V V

Piiskiirterek Kurutma olarak 7’e ayrilir.
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Bu kapsiilasyon yontemlerinden basit koaservasyon yontemi, in-situ
polimerizasyon yoOntemi, arayiiz polimerizasyon yontemi ve puskiirterek kurutma

yontemi gibi gesitli yontemler olduk¢a yaygin kullanilmaktadir.

1.4.3. Kimyasal Yontemler
1.4.3.1. Basit koaservasyon Yontemi

Basit koaservasyon yontemi kimyasal yontemler arasina girmektedir. Tuz
veya alkol gibi suya ilgisi yliksek olan maddelerin eklenmesiyle basit koaservasyon
islemi gergeklesmektedir. Sicaklik, pH, ¢oziicii ve tuz uygun oranlarda se¢ilmis ise
herhangi bir sulu polimer ¢ozeltisi basit koaservasyona ugramaktadir ve yogun ve

seyreltik kolloit damlaciklar iki faz olugturmaktadir (Pektas, 2017).

1.4.3.2. Kompleks Koaservasyon Yontemi

Kompleks koaservasyon, iki adet suda ¢6ziiniirliigli olan bir poli-anyon ve
bir poli-katyon arasindaki zit yiiklii iki kolloidin etkilesiminden kaynaklanir.
Karmasik koaservasyon olusturmak igin ¢esitli makromolekiiler sistemler

kullanilmaktadir (Buldur & Kok, 2011).

1.4.3.3. In-situ Polimerizasyon Yontemi

In-situ yontemi kimyasal yontemler arasina girmektedir. Bu polimerizasyon
yonteminde monomerlerin 6n polimerizasyonu ile bir 6n polimer olusturulur. Bu
olusturulan 6n polimerlerin polimerizasyonu ile damlacik yiizeyinde kabul
olusturulur. In situ polimerizasyon basamaklari; sulu yiizey aktif madde ¢6zeltisine
faz degistiren maddenin eklenmesiyle su igerisinde yag emiilsiyonu olusturmak, su
icerisinde yag ¢0zeltisine, hazirlanan 6n polimerin eklenmesi ve uygun sicaklik, siire
vb. reaksiyon ortaminin hazirlanmasi ve mikrokapsiillerin sentezlenmesi seklindedir

(Peng, Dou, Hu, Sun & Chen, 2020).

10



1. GIRIS Sinem TUMUK

1.4.3.4. Arayiiz Polimerizasyon Yontemi

Arayliz polimerizasyon kimyasal yoOntemler arasmma girmektedir. Bu
yontemde, iki monomer yag fazinda ve sulu fazda ayri ayri ¢6ziiliir ve daha sonra
baslatic1 ile yag-su ara yiizeyinde polimerizasyon meydana gelir. Ara ylizey
polimerizasyonu; faz degistiren malzemeler ve hidrofobik monomer igeren, su
igerisinde yag emiilsiyonu olusturulmasti, polimerizasyonun baslamasi i¢in hidrofilik
olan diger monomerin eklenmesi, yikama ve kurutma ile mikrokapsiillerin eldesi

seklindedir (Peng, Dou, Hu, Sun & Chen 2020).

1.4.3.5. Sol-gel Yontemi

Sol-jel yontemi, onciil olarak yiiksek kimyasal aktif bilesen iceren bir bilesik
kullanmak, bu ham maddeleri siv1 fazda homojen bir sekilde karistirmak ve ¢ozelti
iginde kararli seffaf bir sol sistemi olusturmak i¢in hidroliz ve yogusma kimyasal

reaksiyonlari1 ger¢eklestirmektir (Wang, 2020).

1.4.3.6. Emiilsiyon Polimerizasyonu

Emiilsiyon polimerizasyonu, ¢ekirdegin su igerisinde emiilgatorler yardimi
ile emiilsifikasyonu ile baslamaktadir. Daha sonra emiilgatorlerin birlesip misel
olugturmasi ve olusan bu misellerin igerisine ¢ekirdegin difiize olmasi soz
konusudur. Baglaticinin eklenmesi ve reaksiyonun uygun sicaklik aralifina

getirilmesi ile polimerizasyon baglamaktadir.

1.4.4. Fiziksel Yontemler
1.4.4.1. Sprey Sogutma Yontemi

Bu yontemde faz degistiren ¢ekirdek ve kabuk manyetik karistirici altinda
karigtirilir ve olusan damlaciklar soguk bir yere alinir bu sekilde katilagmasi saglanir

(Erzin, 2019).

11
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1.4.4.2. Sivilarin katilastirilmasi-delik yontemi
FDM olan ¢ekirdek tiipten gegirilerek kabuk i¢ine piiskiirtiiliir. Meydana

gelen kapsiiller sertlestirici banyo icine diiser ve kapsiiller elde edilir (Erzin, 2019).

1.4.4.3. Piiskiirterek Kurutma Yontemi

Piiskiirterek kurutma, fiziksel yontemler arasina girmektedir. Bu yontem,
cekirdek ve kabuk malzemesinin karisiminin 1sitilmis bir bdlmeye pliskiirtiilmesi ve
hizla buharlagsma ile mikrokapsiillerin iiretilmesi yontemidir. Piiskiirterek kurutma;
besleme ¢ozeltisinin veya emiilsiyonun bir atomizer vasitasiyla kii¢iik damlaciklar
halinde piiskiirtiilmesi, ¢oziiclinlin tamamen buharlagmasi i¢in gerekli sicaklikta gaz
akimi ile temas halinde Onceki dagilimi yerlestirme, gaz fazinin tasidigi kati
partikiillerin siklonlar ve/veya filtreler vasitasiyla aynstirilmast seklindedir

(Jamekhorshid, Sadrameli, & Farid, 2014).

1.5. Kapsiillere Giimiis Eklemesi

Glimis, metaller arasinda oldukga yiiksek elektriksel ve termal iletkenlige
sahip olmasi ve antimikrobiyal 6zellikleri, oksidatif katalizdeki dnemli 6zellikleriyle
sik¢a kullanilmaktadir.

Cozelti i¢indeki metal nanopargaciklarin sentezi igin;

» Metal Oncii,
> Indirgeyici Ajan,

»  Stabilize Edici Ajan bilesenleri mevcut olmalidir.

Glimiis (I) iyonlarinin indirgenmesi ve kolloidal ¢dzeltilerin olusum
mekanizmasi ¢ekirdeklenme ve biiyiime agsamalarinda gerceklesmektedir.

Ik asama olan g¢ekirdeklenme durumunda yiiksek aktivasyon enerjisi
gerekmektedir, diger asama olan biiylime durumunda ise diisiik aktivasyon enerjisi

gerekmektedir. Metalik oncii olarak genellikle AgNO; ve indirgeyici ajan NaBH4 ile
12



1. GIRIS Sinem TUMUK

indirgenmesi kullanilmaktadir. Bu yaygin yontem ile 10 nm'lik ve dar bir boyut
dagilimi gésteren Ag NP'ler tiretebilir.

Bu tip reaksiyonlarda, olusan nanopartikiillerin oksidasyonu, giimiisiin
yiiksek indirgeme potansiyeli nedeniyle termodinamik olarak desteklenmez, bu da
sulu veya alkollii siispansiyonlara stabilize edici ajanlar olmadan izin verir. Ayrica,
diisiik iyonik kuvvete sahip kolloidal ¢6zeltilerde nanopargaciklarin etrafinda olusan
cift elektrik katmanlari, nanopargaciklarin agregasyonunu engeller. Yiiksek iyonik
kuvvete sahip koloidal ¢6zeltiler veya organik faz durumunda, kendiliginden olugan
tek tabakalar, yiizey aktif maddeler, polimerler veya dendrimerler olarak hareket
eden stabilize edici maddelerin kullanilmas1 gerekir.

Bu ajanlar sadece nanopartikiilleri ¢evreden korumak ve aglomerasyonlarini
engellemek amaciyla degil, bunlarin yani sira sekil ve boyut kontroliinde de 6nemli
bir rol oynar.

Gilimiis nanoparcaiklarinin sentezi ile alakali birgok yontem bulunmaktadir.
Sulu sodyum borohidrit (NaBH4), hidrazinyum hidroksit (N.HsOH), dimetil
formamid (DMF) ¢ozeltisi kullanilarak kimyasal indirgeme, UV 1simasi ile foto-
indirgeme ve basit 1s1l islem bu yontemlerden bazilaridir. (Demirsoy,2015)

- . Giimiis nanopartiikiiller
Indirgeme ajani (9

Sekil 1.4. Giimiis nanopartikiil olusumu.

1.6. Faz Degistiren Maddelerin Kullanim Alanlari

Fosil yakitlarin azalmas1 ve neden olduklar1 zararli etkenler nedeniyle,
temiz, yenilenebilir, depolanabilir enerji kaynaklarina yonelim hizla artmaktadir. Bu
nedenlerden kaynakli bircok alanda faz degistiren maddeler yaygin olarak
kullanilmaktadir. Bina uygulamalari, tekstil uygulamalari, gida ambalaji

uygulamalar1 vb. alanlarda sik¢a karsimiza ¢ikmaktadir.
13



1. GIRIS Sinem TUMUK

1.6.1. Faz Degistiren Malzemelerin Bina Yapilarina Uygulamalari

Son yillarda binalarda, bina duvarlarmin 1sil kiitlesini artirarak enerji
tasarrufu saglayan ve enerjiyi 1s1l kiitlede gizli 1s1 olarak depolayan bdylece 1sitma
ve sogutmayl kolaylastiran faz degistiren malzemeler olduk¢a yaygin olarak

kullanilmaktadir (Canim & Kalfa, 2021).

1.6.2. Faz Degistiren Malzemelerin Tekstil Uygulamalar

Kisisel konforu artirmaya yonelik faz degistiren malzemeler tekstil
alanindan kumasa istenilen, 1s1l diizenleme Ozelligine sahip nihai iiriin
saglamaktadirlar. Kumasa uygulamas1 yapilan faz degistiren madde, sicaklik
degisimi ile 1s1y1 sogurmasi ve 1s1y1 yaymasi prensibine dayanmaktadir. Kullanilan
kabuk malzeme ile istenilen antimikrobiyal, gii¢ tutusurluk, koku vb. farkli 6zellikler
de kazandirilabilmektedir.

Faz degistiren malzemeleri tekstil yapisima dahil etme ABD’de
gelistirilmigtir. 1980’lerin basinda NASA tarafindan astronotlarin uzayda maruz
kaldig1 ani sicaklik degisimlerine karsi koruma saglamak amagli kiyafetlerinde

kullanmigtir (Mondal, 2008).

Cizelge 1.1. Tekstil alaninda kullanilan bazi faz degistiren malzemeler

Numune Erime Noktasi ( °C) Uygulama Alani
n- eikosan (C20) 36.8 Tekstil
n-heptadekan (C17) 22.0 Tekstil
n-pentadekan (C17) 10.0 Tekstil
n-tridekan (C13) -5.5 Tekstil
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1.6.3. Gida Ambalaji Uygulamalari

Soguk zincir tagimaciligi sirasindaki sicaklik artiglar1 gidalarin bozulmasi,
kaliteyi diislirmesi, raf dmriinii azaltmasi gibi olumsuz etkilere neden olabilmektedir.
Faz degistiren malzeme aplike edilmis paketler ile ani sicaklik artig ve azaliginin
etkilerini kontrol altina alma, {riinii istenilen sicaklik araliginda tutma
saglanmaktadir. Hem tiiketiciler hem de perakendeciler i¢in maliyet ve kalite

endiselerini daha iyi karsilama firsatlar1 sunan akilli gida ambalajinin gelecegidir.

Cizelge 1.2. Kutu sektoriinde kullanilan bazi faz degistiren malzemeler

Numune Erime Noktasi Uygulama Alani
Hekzadekanoik asit (C16) 59,1/64,77 Soguk depolama
Hekzadekanoik asit (C16) 61,58 Sogutulmusg gidalar
Heneikosan (C21) 39/60 Gida paketleme

1.7. Faz Degistiren Malzemelerin Tekstile Uygulama Yontemleri
1.7.1. Lif Teknolojisi Yontemi

FDM'nin bir elyaf malzemesine dahil edilebilmesi i¢in ilk olarak FDM'nin
mikrokapsiillenmesini gerekmektedir. FDM'ler sivi polimere, polimer ¢dzeltisine
veya baz malzemeye eklenip, elyaf daha sonra kuru veya 1slak biikiim ve erimis
polimerin  ekstriizyonu gibi  geleneksel yoOntemlere gore egrilecektir.
Mikrokapsiillenmis FDM lifleri, 1s1y1 uzun siireler boyunca depolayabilmektedirler.
Ortam sicaklig1 diiserse, lif yavas yavas 1s1 yaymaktadir (Sarag, 2020).

1.7.2. Kaplama Yontemi
FDM, tekstil mamiiliine kaplama yontemi ile uygulanabilir. Kaplama

¢Ozeltisi 5 kisimdan meydana gelmektedir. Bunlar;

» yiizey aktif madde,
» polimer baglayici,
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» dagitici,
> kalinlastirict,
» kopuk onleyici madde boyunca dagilmis bir faz degisim malzemesi
iceren 1slak mikrokiirelerden olusur.
Daha sonra olusturulan kaplama soliisyonu g¢esitli yontemlerle tekstil
mamuliine uygulanacaktir. Bu yontemler emdirme, daldirma kaplama, graviir,

transfer kaplamadir vb. yontemlerden olugmaktadir.

1.7.3. Laminasyon Yontemi

Mikrokapsiillenen faz degistiren malzemelerin kumasa uygulanmasinin
diger bir yontemi laminasyondur. Kumasin i¢ kismina faz degistiren malzemenin
ince bir film seklinde uygulanmasina laminasyon yontemi denilmektedir. Cogu
zaman faz degistiren malzeme, poliiiretan gibi malzemelere ilave edilir ve daha sonra
kumaga uygulamasi yapilir. Genellikle petek gibi kendine has bir yapiya sahip olan
ve havayi icine hapseden ve onu yalitim malzemesi yapan poliiiretan kopiik

kullanilmaktadir (Sarag, 2020).

1.7.4. Emdirme Yontemi
Tekstilde yaygin olarak kullanilan emdirme yontemi ile kapsiillenmis

¢ekirdekler, bir ¢apraz baglayict yardimi ile fular sisteminde uygulanmasidir.

1.8. FDM Uygulanan Tekstil Tiirleri
1.8.1. Spor Giyim

Viicut hareket halindeyken, viicut 1sininin artmasi ve bu 1siin dis ortama
salilnmamas1 termal stresi artirir. Kisisel konforu artirmaya yonelik, termo
diizenleyici ozelliklerine sahip olan spor kiyafetleri i¢in faz degistiren malzemeler
tekstil mamullerine uygulanmaktadirlar. Viicut 1sisinin artmasi ile faz degistiren
malzeme tarafindan viicutta olusan 1s1 emilir ve gerektiginde serbest birakilir. Faz

degistiren malzemeye sahip bir kiyafet spor yaparken viicutta olusan 1s1 ile ortamdan
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salinan 1s1 arasinda termal bir denge olusturmalidir. Snowboard eldivenleri, taytlar,
buz tirmanigi, bisiklet ve kosu i¢in i¢ giyim, dalgi¢c kiyafetlerinde, spor giyimde
kullanilan tirlinler faz degistiren malzemelerin spor alaninda kullanildigi alanlara

ornek olarak verilebilirler (Sarag, 2020).

1.8.2. Tibbi Uygulamalar

Viicut 1s1s1m istenilen aralikta tutabilmek i¢in uygulanabilen faz degistiren
malzemeler tibbi alanda bandajlarda, hasta kiyafetlerinde, yatak Ortiilerinde
kullanilabilmektedirler. Sadece 1s1l konfor i¢in degil kabuk malzemeye eklenebilen
cesitli kimyasallar ile antibakteriyal dzellikler de kazandirilabilmektedir (Ozgelik,
2015).

1.8.3. Yatak ve Yatak Malzemeleri

Viicut 1sismin artmasi ile 1siin faz degistiren malzeme tarafindan emilmesi
ve viicudun sogumasi tam tersi durumda viicut 1sis1 depolanan enerjiyi azaltir ve
bdylece viicut sicakligini korur bu prensip ile faz degistiren malzemeler yatak ortiisii,

yastik kilifi hatta yatak yiizeyine uygulama alanlar1 bulunmaktadir (Ozgelik, 2015).

1.8.4. Uzay Kiyafetleri

1980 yillarinin baslarinda NASA tarafindan astronotlarin maruz kaldigi ani
sicaklik degisimlerine karsi astronotlarin kullandiklar1 kiyafetlerde faz degistiren
malzemeleri kullanmiglardir. Boylece astronotlar uzayda karsilastiklart ani soguk ve

sicak hava dalgalarindan etkilenmeyecek ve termal stabilite saglanacaktir.

1.9. Faz Degistiren Malzemelerin Karakterizasyonu
1.9.1. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Ol¢iimii

Numunenin termal davranisini belirlemek icin DSC cihazi kullanilmaktadir.
DSC cihazi erime ve kristallenme noktalar1 ile numunenin 1sitilirken, sogutulurken

veya sabit bir sicaklikta tutulurken, sogurulan ya da saliverilen enerji miktarini
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6l¢mektedir. Numunedeki faz degisimi sirasindaki 1s1 transferi miktari saptanir ve

numunenin termal davranigi belirlenir (Yilmaz, 2008).

1.9.2. FT-IR Spektroskopisi

Her kimyasal yapida bulunan fonksiyonel gruplarin kendilerine ozgii
titresim sikligina sahiptir. Kizil otesi bolgesinde kimyasal baglarin sergiledikleri
titresim hareketlerindeki degisme, piklerin olusumunu saglamaktadir. Boylece
kimyasal bag ve fonksiyonel grup tespiti yapilabilmektedir. Oldukca yaygmn
kullanilan karakterizasyon yontemidir (Kilig¢ & Karahan, 2010).

1.9.3. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analiz

SEM cihazlar1 ¢ok yiiksek c¢oziiniirliige sahip olmasi 6zellikleriyle
malzemelerin morfolojik 6zelliklerinin belirlenmesini saglamaktadir. Geri sagilmali
elektronlar ve ikincil elektronlar detektore bilgi vererek yapimin yiizey analizi
yapilabilmektedir (Aydemir & Demirtag, 2021). Bdylece kapsiillerin yiizey
6zellikleri hakkinda bilgi alinmaktadir.
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2. ONCEKI CALISMALAR

Younsook Shin ve ekibinin yaptigi ¢alismada, eikosan igeren melamin-
formaldehit mikrokapsiilleri, yerinde polimerizasyonla hazirlayip; yapilari,
morfolojisi, boyut dagilimi, termal 6zellikleri ve stabiliteleri agisindan karakterize
edilmigtir. Islemden gegirilen kumaslar, morfolojileri ve termal &zellikleri
bakimindan karakterize edilip, camasir yikama dayanikliligi pratik kullanim igin
degerlendirilmistir. Hazirlanan mikrokapsiiller kiiresel ve eikosan igeren melamin-
formaldehit regine kabuguna sahipti. Yapilan galigmada eikosan i¢eren melamin-
formaldehit mikrokapsiilleri iceren kumaslar 0,91-4,44 J/g 1s1 depolama kapasiteleri
gostermistir. Islem gormiis kumaslar, bes yikamadan sonra 1s1 depolama
kapasitelerinin yaklasik %40'mi1 korumustur. Sonuglar, kumaslarin termoregiilasyon
verimliligini artirmak i¢in daha yiiksek ¢ekirdek/kabuk oranlarina sahip
mikrokapsiillerin ~ yapilmasi  gerektigini  gostermektedir. Ayrica, yikama
dayanikliligini iyilestirmek i¢in baglayici tiirleri ve yiikleme yontemlerini igeren bir
bitirme isleminin daha fazla arastirilmasi gerekmektedir (Shin, Yoo & Son, 2005).

Xiaoyu Zhang ve ekibi 2016 yilinda giimiis / silika ¢ift katmanli bir kabuk
ile mikrokapsiillenmis faz degistiren maddelerin enerji depolama, elektriksel iletim
ve antimikrobiyal etkinlik 6zelliklerini incelemek amaciyla ¢alisma yapmislardir.
Mikrokapsiiller, agirlik¢a %33 kabuk malzemelerinin kapsiillenmesi altinda yaklasik
agirlikca %67'lik bir n-eikosan c¢ekirdek igerigi elde edilmistir. Boyle bir
cekirdek/kabuk orani, mikrokapsiiller i¢in faz degistirme 6zellikleri ile kapsiilleme
etkisi arasinda 1yi bir denge saglamistir. Mikrokapsiiller ile iyi bir gizli 1s1 depolama
kapasitesi elde etmistir. En Onemlisi, mikrokapsiiller, 130 pm'lik yiiksek bir
iletkenlik altinda dikkate deger bir elektriksel iletkenlik sergilemistir.
Mikrokapsiiller ayrica beklendigi gibi iyi bir antimikrobiyal etkinlik sergilemistir. 4
saatlik temas siiresinde %95'in tlizerinde bir sterilizasyon orani elde etmislerdir. Bu
mikrokapsiiller 6zellikle Staphylococcus aureus ve Bacillus subtilis'e kars1 yiiksek

antibakteriyel aktiviteye sahiptir (Zhang,Wang & Wu 2016).
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Arzu ve arkadaslar tekstil sektoriinde bulunan faz degistiren malzemelerin
tekstil Uriinlerine uygulama yontemleri hakkinda bilgi vermislerdir. Literatiirde
yapilan calismalar incelendiginde en yaygin olarak kullanilan faz degistiren
malzemelerin organik esasl parafinler ve PEG polimerinin oldugu tespit edilmistir.
Mikrokapsiilleme isleminden sonra kumasa uygulamasinda, mikrokapsiillerin
boyutu ve miktari lifin mukavemetini olumsuz yonde etkilememelidir, bu problemler
dikkate almarak kaplama ve emdirme gibi bitim islemleri ile kumaslara
uygulanabilmektedir. Bitim islemi ile kumaglara aplike edilen mikrokapsiillerin
yikamaya kars1 direnci i¢in kimyasal olarak tutundurulmasi 6nemli bir husustur
(Kuru & Aksoy, 2012).

Fateme ve arkadaslarinin caligmasinda c¢ekirdek malzeme olarak n-
heptadekan, kabuk malzemesi olarak patates nigastasi kullanilmigtir. Karistirma hizi,
reaksiyon siiresi, nisasta/n-heptadekan ve nisasta/su oranlarinin kapsiil 6zelliklerine
etkisi incelenmistir. Ayrica n-heptadekan agirlik oraninin mikrokapsiillerin faz
degisim entalpilerine etkisi oldugu goriilmiistiir. Nisasta kabugu ile mikrokapsiillii
n-heptadekanin  fiziksel ve termal oOzelliklerinin arastirilan parametreler
degistirilerek kontrol edilebilecegi sonucuna varilmistir. Hazirlanan mikrokapsiiller
tekstiller ve binalar i¢in ylizey kaplamalar1 i¢in kullanilabilir (Irani, Ranjbar,
Moradian & Jannesari, 2017).

P.F. De Castro ve arkadaslar1 ¢alismasinda poliiiretan mikrokapsiiller, n-
dokosan ile mini emilsiyon ara yiizey polimerizasyonu ile hazirlandi.
Mikrokapsiillerin sentezi icin ii¢ admm izlendi. ilk olarak, farkli silikon
yagi/poli(etilen glikol)/4,4'-difenilmetan diizosiyanat agirlik¢ca % oraninda inert bir
sablon olarak silikon yag1 ¢ekirdegine dayali poliiiretan mikrokapsiiller sentezlendi.
Silikon yagi/poli(etilen glikol)/4,4’ difenilmetan diizosiyanat %10/20/20 agirlik
oranina sahip kapsiiller en iyi performans: gostermistir. Ortalama parcacik boyutu
ile morfolojik ozellikler ve kabuk kararliligi yaklasik 4 pm ve n-dokosanin
mikroenkapsiilasyonu igin secilmistir. kinci asamada, silikon yag1 bilesiminin yaris

n-dokosan ile degistirildi ve son olarak da silikon yaginin tamami degistirildi.
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Kapsiillerin termal ve dongiisel stabilitesi, termal gravimetrik analiz, TGA ile
arastirildit ve faz degisim davranisi, diferansiyel tarama kalorimetrisi, DSC ile
degerlendirildi (De Castro & Shchukin 2015).

Nurten Sahan ve arkadaslar1 bu c¢alismada, in situ emiilsiyon ara yiizey
hidrolizi ve polikondenzasyon teknigi kullanmilarak kabuk malzemesi olarak SiO;
iceren iki farkli tiirde organik FDM'nin ¢evreye zararsiz mikrokapsiiller tiretilmistir.
Kabuk malzemesi olarak SiO;'nin organik FDM'lerin termal ve kimyasal 6zellikleri
izerindeki etkileri arastirildi. Parafin ve stearik asidin nanokapsiillerinin sentezi,
yerinde emiilsiyon ara yiizey hidrolizine ve TEOS'un (tetraetil ortosilikat)
polikondensasyon islemine dayanir. Bu ¢caligmada, farkli fonksiyonel gruplara sahip
organik FDM'ler olan parafin (PA) ve stearik asit (SA), ayni teknik kullanilarak
biyolojik olarak parcalanabilen ve biyolojik olarak uyumlu SiO, kabugu ile
kapsiillenmistir. Bu kapsiilleme teknigi, polimerik kapsiilleme yonteminden daha
avantajli olmasi nedeniyle tercih edilmistir. SASiO, nanokapsiillerinin gizli 1s1
depolama kapasitesi, PASIO2 degerinden %71 daha yiiksek olan 46 J/g olarak
Ol¢iilmiistiir. SASiO>'nin kapsiilleme orami da yaklagik %52 yiiksekti (Sahan&
Paksoy, 2017).

Suman Singh ve arkadaslar1 bu ¢alismada, kararlit TRM (Termoregiilasyon
malzemeleri) elde etmek i¢in zein mikroyapilari iginde tet ve APC'nin (sulu
potasyum Kkloriir) mikrodalga destekli kapsiillenmesi gergeklestirilmistir.
Kapsiillenmis TRM'lerin morfolojik, kimyasal ve termal &zellikleri karakterize
edildi. Mikrodalga destekli s1vi-siv1 dispersiyon teknigi ile tet basariyla kapsiillendi
(%81-98 verimlilik) ve elde edilen mikrokiirelerin ortalama ¢ap1 13950 nm idi. Bu
yeni yOntem, kapsiilleme i¢in enerji acisindan verimlidir. Zein/tet'in erime ve
kristallesme sicakliklari sirasiyla 4.95 ve 0.68 °C, gizli 1silar1 ise 107.5 ve 107.1 J g
! olarak belirlendi, bu da zein/tet'in biyo-ambalaj i¢in uygun oldugunu gosteriyor.
Tet'in termal oOzellikleri de otektik bir potasyum klorlir karigimi kullanilarak

modifiye edilmistir. Zein/tet/ APC, sirasiyla 3.59 ve - 0.15 °C'lik erime ve
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kristallesme sicakliklari sergiler. 100 1sitma ve sogutma dongiisiinden sonra bile,
kapsiillenmis zein/tet ve zein/tet/APC, yeterli termal enerji depolamasi sergiler.
Calismamizin sonuglari, kapsiillenmis zein/tet'in bozulabilir gida ambalajlarinda
termal tamponlama uygulamalar1 i¢in uygun ve kararli bir malzeme oldugunu ve
nakliye sirasinda sicakliklar1 5 °C'nin altinda tutulmasini sagladigini géstermektedir
(Singh, Gaikwad, Lee & Lee, 2018)

Hong-Minh Hoang ve arkadaslari, bu ¢alismada yiiksek voltajli bir egirme
teknolojisi ile yapilan elektrospining yontemiyle faz gecis sicakligt 5 °C olan
sogutulmus gida muhafazasi i¢in uygun olan c¢ekirdek ve en uygun kabuk
malzememesi olan polikaprolakton (PCL) kullamilmistir. Teknigin 6nemli bir
avantaji, biyokiitleden tiiretilen materyallerin ve biyobozunur polimerlerin
kapsiilleme elemanlar1 olarak uygun kullanimi ve buna karsilik gelen cevresel
faydalardir. Sonuglar, bu malzemenin, bozulabilir triinlerin termal korumasini
artirabilen standart bir ambalaj malzemesine kiyasla -2°C ile 10°C arasinda daha iyi
bir termal kapasitesine sahip oldugunu gosterdi. (Hoang, Leducq, Masia, Lagaron &
Alvarez, 2014).

Rocio Pérez ve arkadaslar1 bu ¢alismada, elektro-egirme kullanilarak bir
biyopolimerik matris iginde faz degistiren bir malzemenin (PCM) kapsiillenmesi
yoluyla 1s1 yonetimi Ozelliklerine sahip yeni malzemeler gelistirilmistir. Kabuk
malzeme olarak zein (bir musir proteini) ve g¢ekirdek malzeme olarak dodekan
(10°C'de bir gecis sicakligina sahip bir PCM parafin) kullanilmistir. Sonuglar,
dodekanin farkli kosullar altinda zein matrisi ig¢inde uygun sekilde
kapsiillenebilecegini gostermektedir, ancak verim ve dolayisiyla 1s1 yOnetim
Ozellikleri, gelistirilen yapilar, kapsiilleme morfolojisine ve kullanilan
elektrospinning parametrelerine/konfigiirasyonuna gore degisir. Bu kapsiilleme
teknolojileri, sicaklik kontroliinii saglama yetenegine sahip yeni akilli ambalaj
malzemeleri gelistirmek i¢in gida endiistrisinde ilgi ¢ekici olabilir (Pérez-Masia,

Lopez-Rubio& Lagaroén, 2013).
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Simge Ozkayalar ve arkadaslarmin bu ¢alismadaki amaci gizli 1s1 enerjisi
depolama o6zelliklerine sahip nanokapsiiller ve nanolifler {iretmektir. Bu nedenle,
gizli 1s1 enerjisi depolama malzemeleri olarak yag alkollerine dayali faz degisim
malzemeleri kullanilmistir. N-dodekanol ve 1-tetradekanol yag alkolleri, emiilsiyon
polimerizasyonu kullanilarak poli(metil metakrilat-ko-metakrilik asit) (p(MM-co-
MA)) duvar ile nanoenkapsiil edildi, elektroegirme yontemi kullanilarak
poliakrilonitril nanoliflere dahil edildi. Bu ¢alismada, iki asamali bir emdiilsiyon
polimerizasyon siireci tanimlanmis ve tek asamali olarak tanimlanan bilinen
emiilsiyon polimerizasyon yontemi ile karsilastirilmistir. Sonuglara gore, yiiksek
termal stabiliteye ve enerji depolama kapasitesine sahip tipik ¢ekirdek-kabuk yapili,
kiiresel sekilli, homojen nano boyutlu pargaciklar basariyla iiretildi. Iki asamal1 islem
ile hazirlanan nanokapsiillerin entalpi degerleri daha yiiksek c¢ikmis ve 171 J/g'a
kadar ¢ikmugtir. Nanokapsiillerin termal bozunma stabilitesinin iki asamali
emiilsiyon polimerizasyon yontemi kullanilarak gelistirilebilecegi sonucuna varildi.
Ayrica nanokapsiiller, koaksiyel elektroegirme yontemi kullanilarak poliakrilonitril
nanoliflere dahil edilmis ve 19 J/g enerji depolama kapasitesine sahip kompozit
nanolifler iiretilmistir (Ozkayalar & Aksoy, 2021).

Jinyu Wang ve arkadaslarimin bu ¢alisma ile amaclari, UV korumasi ve
sicaklik regiilasyonu i¢in faz degistiren malzemelere, polietilen glikol (PEG) dayali
yeni bir akilli tekstil gelistirmektir. Bir FDM olarak PEG, destek malzemeleri olarak
poliamid 6 (PA6) ve titanyum dioksit (TiO,) kombinasyonu sayesinde, akilli
tekstiller tek noziillii elektro-egirme ile tiretildi. TiO.'nin milkemmel ultraviyole
emici Ozelligi, glines 15181 altinda verimli UV korumasi sagladi. Sonuglara gore,
akalli tekstiller uygun yiizey morfolojisi, iyi uyumluluk ve termal stabilite ile basarili
bir sekilde iiretildi. Akilli tekstiller 51,14 J/g gizli 1siya sahiptir ve 500 1sitma-
sogutma dongiisiinden sonra iyi bir termal giivenilirlik gosterir. Bu calisma, ¢ok
islevli tekstillerde kullanima uygun olabilir ve rahat akilli giyim i¢in anlamli bir

rehberlik saglayabilir (Wang, Xu & He, 2021).
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Elif Gozde Sarag bu ¢alismasinda, Hindistan cevizi yagi, %70 hindistan
cevizi yagi ve %30 n-oktadekan karigimi ile mikrokapsiillenerek dokuma kumas ve
dokusuz tekstillerde kullanimi arastirilmistir. FDM’ler, kapsiil duvarinda gesitli
polimer maddeleri kullanilarak  farkli  enkapsiilasyon yoOntemleri ile
mikrokapsiillenmis ve yeni mikroFDM’ler sentezlenmistir. Gelistirilen
mikroFDM’ler seliilozik denim ve gomleklik dokuma kumaslarma kaplama,
emdirme ve ¢ektirme yontemleriyle; polipropilen igerikli dokusuz tekstile kaplama
ve kompozit islemiyle; geri kazanilmig PET lifi dokusuz tekstile kaplama islemiyle
uygulanmistir (Sarag, 2020).

Mohaddes ve arkadaglar1 n-eikosan c¢ekirdekli melamin formaldehit kabuklu
mikrokapsiillerin gizli fiizyon 1sisi1 artirmaya yonelik bir calisma yapmislardir.
Daha sonra elde edilen bu mikrokapsiiller kumaglara uygulanmistir. Bu
mikrokapsiillerin DSC, SEM, FT-IR cihazlar ile karakterizasyonlar1 yapilmistir.
Melamin formaldehit 6n polimeri hazirlanip pH 9’a ayarlanmigtir. Emiilsiyon fazi
olarak eikosan cekirdek ve emiilgator ile hazirlanmistir. Emiilsiyon soliisyonu 6n
polimere eklenir pH 4’e¢ ayarlanir ve mikrokapsiiller elde edilir. Hazirlanan
mikrokapsiiller poliester viskona aplike edildi. Gelistirilen mikrokapsiiller, bu alanda
gergeklestirilen onceki calismalarla karsilagtirildiginda, 162.4 J/g'nin iizerinde, asir1
erime ve kristalizasyon araliklarinda miikemmel 1s1 depolama kapasiteleri gosterdi.
Mikroenkapsiilasyondan  6nce  konsantre eikosan emiilsiyonunun ultra
homojenlestirilmesi, elde edilen faz degisim entalpilerinden 32 J/g daha fazla olan
eikosan ile karsilastirildiginda 1s1 kapasitesinin yiiksek tutulmasi (%75'in {izerinde)
ile sonug¢lanmistir (Mohaddes, Islam, Shanks, Fergusson, Wang & Padhye, 2014).

Fabien Salau ve arkadasi igsel bir sisen sistem olarak bircok melamin-
formaldehit mikrokapsiil hazirlanmistir, hazirlanirken yerinde polimerizasyon
kullanmilmistir. Elde edilen mikrokapsiillerin yapisal ve termal o&zellikleri
incelenmigtir. Mikrokapsiillerin yiizey morfolojisi ve kimyasal yapisi sirasiyla
taramali elektron mikroskobu (SEM) ve Fourier doniisiimlii kizil6tesi spektroskop

(FT-IR), numunelerin termal 0&zellikleri, termogravimetrik analiz (TGA) ve
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diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) kullanilmistir. Sonuglar, termo-fiziksel
ozelliklerin, dogal ¢ekirdek icerigine ve sentez kosullara giiglii bir sekilde bagh
oldugunu gostermistir. Termal analizden, di-amonyum hidrojen fosfat (DAHP)
iceren mikrokapsiillerin, termal bozunmalari sirasinda sisen bir sistemin 6zelliklerini
sergiledigi ve fosfat ile melamin arasindaki etkilesim nedeniyle yorumlanabilecegi
sonucuna varildi. Mikrokapsiiliin ¢ekirdek igerigi ve sentez kosullar1 olmak iizere
birbiriyle iligkili bircok parametreden etkilendigini gostermistir. Termal iletkenlik
polimerik kabugun kimyasal yapisina baghdir, 1s1 kapasitesi ise mikrokapsiiliin
cekirdek icerigi ile ilgilidir. Ayrica, DAHP igeren mikrokapsiiller igin yiiksek
sicaklikta daha iyi termal stabilite bulundu (Salaiin & Vroman, 2008).

Wei Li ve arkadaslari melamin-formaldehit reginesi (MF) kabuklu
mikrokapsiillii n-oktadekan, yerinde polimerizasyon ile sentezlendi. Amonyum
kloriir, MF'nin dogal 6zelliklerinden kaynaklanan mikrokapsiillenmis faz degisim
malzemelerinin kalinti formaldehit igerigini azaltmak i¢in kullanildi. Cesitli
mikrokapsiilleme periyotlarinda firetilen mikroFDM'lerin yiizey morfolojisi
incelendi ve kabuk kalinligi Olgiildii. Isil igslemin yiizey morfolojisi, kalinti
formaldehit igerigi, faz degisim Gzellikleri ve mikrokapsiillerin termal stabilitesi
tizerindeki etkileri sistematik olarak arastirildi. Isil islem gérmiis mikrokapsiillerin
termal stabilitesi, mikrokapsiilleme siiresi arttikga 6nemli Ol¢ilide artt1; ek olarak,
mikrokapsiillerin kalinti formaldehit icerigi diismistiir (Li, Wang, Wang, Wu&
Zhang, 2007).

Kongying Zhu ve arkadaslar1 bu ¢alismada yaklasik -10 °C'de bir faz
degisim sicakligina sahip bir tir FDM olan kapsiillenmis n-dodekani, melamin
formaldehit kabuk (MF) ile yerinde bir polimerizasyon yontemi ile mikro ve nano
Olcekte hazirlamak ve karakterize etmektir. Taramali elektronik mikroskopi, Fourier
transform kizil6tesi spektroskopisi ve 13 °C niikleer manyetik rezonans ile analizler
yapilmisti. Faz degisim malzemeleri iceren kapsiiller, 1s1 transferi, 1s1 depolama
oOzellikleri, ndodekanin emiilsifikasyonu sirasinda karigtirma hizi tarafindan kontrol

edilen ortalama ¢aplara ve ayrica emiilsiyonlastirici maddenin konsantrasyonuna ve
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reaksiyon sicakligina bagliydi. Termogravimetrik analiz, ndodekan kapsillerinin,
azaltilmis c¢apla termal stabilitelerini arttirdigini gosterdi. Diferansiyel tarama
kalorimetrisinin sonuglari, nanokapsiillerdeki n-dodekanin asir1 sogutma derecesinin
mikrokapsiillerdekinden biraz daha yiiksek oldugunu gosterdi ve asirt sogumanin
bastirilmasi diisiiniildii. Karistirma hizinin artmasiyla caplar kiigiiliirken, karigtirma
hiz1 arttik¢a boyut dagilimi daralmistir. Yapilan ¢alisma sonucunda, bir faz degisim
malzemesi olarak mikrokapsiillenmis ndodekanin kullanimini sinirh  oldugu
sonucuna varilmistir. Bu sorunu ¢6zmek i¢in olast yontemler devam etmektedir ve
gelecekteki bir yayinda yayinlanacaktir (Zhu, Qi, Wang, Zhou, Zhao, Su & Yuan,
2012).

Peihua Wen a ve arkadaslar1 Ag nanopartikiillerini melamin-formaldehit
(MF) koloidal partikiiller tizerine Ag partikiillerinin tutturuldugu kolay ve g¢evre
dostu bir yaklasim onerildi. MF/Ag kompozit mikro kiireleri iiretmek igin diger
yontemlerden farkli olarak, yaklasimimiz ig¢in ne yiizey Oncesi aktivasyon ne de
ekstra indirgeyiciler gerekli degildi. Bu MF/Ag kompozit mikrokiireler, E. coli ve S.
aureus'a kars1 gelismis antibakteriyel aktiviteler sergilemistir. Bu avantajli
ozelliklere dayanarak, bu MF/Ag kompozit mikrokiirelerin ¢evresel uygulamalar
i¢in ve pratikte biyomedikal uygulamalar i¢in antibakteriyel malzemeler olarak umut
verici adaylardir. Rasyonel uyarlama ile bu yontem, farkli metalik (Au, Pt, Ni vb.)
nanokabuklarla kaplanmis c¢ekirdek-kabuk yapili metallodielektrik kompozit
kiirelerin liretimi igin yeni bir paradigma olarak kabul edilebilir. Bu nedenle iiretilen
kompozit malzemeler biyomedikal ve gevresel uygulamalarda uygulama bulabilir
(Wen, Wang, Wang, Zhang, Peng & Deng, 2018).

Bu makalede Cheng ve arkadaslari, glimiis nano-parcaciklarla kaplanmig
mikrokapsiillii, duvar olarak melamin formaldehit (MF) re¢inesi ve cekirdek faz
degisim malzemesi parafin ile yerinde polimerizasyon ve bir kimyasal indirgeme
yontemiyle ilk kez hazirlanmasini bildirmektedir. Farkli oranlarda ¢ekirdek kabuk
oranlar1 denenmistir. Numunelerin morfolojisi, kimyasal yapisi, yiizey elemam

agirlik yiizdesi ve termal ozellikleri (DSC), taramali elektron mikroskobu (SEM),
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fourier doniistiiriilmiis kizilotesi spektroskopisi (FT-IR) enerji dagilimli X-1s1n1
dedektorii (EDX) ve diferansiyel tarama ile karakterize edildi. Bir kimyasal
indirgeme yontemi kullanilarak Ag’lin 1s1 iletimi ve 1s1 depolama kapasitelerini
iyilestigi gortilmistiir (Wang, Shi, Zhang & Cheng, 2013).

H.H. Nersisyan ve arkadaslari Nano boyutlu iiniform giimiis tozlar1 ve
giimiislin kolloidal dispersiyonlari, ylizey aktif madde olarak sodyum dodesil siilfat
varliginda Ag>O koloidal dispersiyonunun ara hazirligini igeren bir kimyasal
indirgeme yoOntemiyle AgNOs'ten hazirlandi. Hidrazin  hidrat (N:Hs.H,0),
formaldehit (HCOH) ve glukoz (CsHi9Os) gibi birka¢ indirgeyici ajanin pratik
acidan bu calismada tercih edildigi bulunmustur. Nano boyutlu giimiis tozunun
hazirlanmasina iliskin deneylerin ayirt edici bir 6zelligi, Ag,O kolloidal
dispersiyonunun ara hazirligini iceren iki agamada gergeklestirilmesiydi. Baslangicta
AgNOs, NaOH tarafindan Ag,O'ya doniistiiriildii. Daha sonra, Ag,O, bir kolloidal
dispersiyon olusumuna kadar sodyum dodesil siilfat varliginda manyetik karistirma
islemine tabi tutuldu. X-1511 difraktometresi (XRD) ile analiz edilmistir. Mikroyapi
calismasi, mikron alti yapinin gozlemlenmesi i¢in alan emisyon taramali elektron
mikroskobu (FESEM) ile donatilmis taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak gerceklestirilmistir. Kolloid soliisyondaki partikiil boyutunun dagilimi
tespit edildi. 60-120 nm partikiil boyutlarina sahip giimiis tozunun ve ortalama 10-
50 nm giimiis partikiil boyutuna ve agirlikca % 0.5-2 konsantrasyonuna sahip
kolloidal dagilima sahip giimiis tozunun hazirlanmasi i¢in kosullar olusturulmustur
(Nersisyan, Lee, Son, Won& Maeng, 2003).

Stephanie Marin Gamboa ve arkadaslar1 glimiis nanopargaciklarin sentezi
icin ¢ok cesitli yontemler bahsetmislerdir. Reaksiyonda secilen kimyasallar,
nanoparcaciklarin sekli ve 6zellikleri de buna bagli olacaktir. Sentez yontemi olarak
NaBHs; ve DMF indirgeyici olarak askorbik asit stabilize edici ajan olarak
kullanilmasiyla, sentezlenmis ve bu sentezlerin karakterizasyon islemleri
yapilmistir. Sonug olarak boyut, sekil, genel olarak nanopartikiillerin morfolojisi,

reaksiyon kinetigi, sicaklik, pH vb. gibi faktorlerin spesifik kontroliine baghdir,
27



2. ONCEKI CALISMALAR Sinem TUMUK

boylece sentez yontemi, sentezlenmek istenen nanopartikiiliin elde edilmesinde
segici oldugu goriilmiistiir. AgNP'nin karakterizasyonu, 6zelliklerini degerlendirmek
ve bilesim, yap1 ve morfoloji hakkinda bilgi elde etmek i¢in temel bir siiregtir. Ayrica
sentez siirecinin ne zaman sonuglandigini bilmemizi ve kalitesini degerlendirmemizi
saglar. AgNP'nin bakterisidal etkisinin olast mekanizmasi, mikroplari, DNA'y1 ve
proteinleri bozan ve hiicre zarmin 6liime neden olan reaktif oksijen tiirlerinin
olugmasidir (Gamboa, Rojas, Martinez & Vega-Baudrit, 2019).

S. Iravani ve arkadaslari Giimiis nanopargaciklar (NP'ler) optik,
antimikrobiyal ve elektriksel Ozelliklere bagli olarak boyut ve sekil vb.
ozelliklerinden dolay1 bu konuyu ele almislardir. Glimiis NP'ler, benzersiz 6zellikleri
ve tip, kataliz, tekstil miihendisligi, biyoteknoloji, nanobiyoteknoloji, biyo-
mithendislik bilimleri, elektronik, optik ve su aritma gibi ¢esitli alanlarda
kanitlanmis uygulanabilirlikleri nedeniyle biiyiik ilgi gormiistiir. Bu NP'lerin
mikrobiyal patojenlere karsi 6nemli inhibitor etkileri vardir ve gesitli iirlinlerde
antimikrobiyal ajanlar olarak yaygin olarak kullanilirlar. Giimiis NP'lerin sekil,
boyut ve boyut dagilimi, indirgeyici ajan, stabilizator gibi reaksiyon kosullari
ayarlanarak veya farkli sentetik yontemler kullanilarak kontrol edilebilir. Bu
nedenle, reaksiyon kosullarinin NP'lerin morfolojisi ve boyutu iizerindeki etkilerini
aydmlatmak 6nemlidir. Lazer ablasyonu, gama igimasi, elektron 1simasi, kimyasal
indirgeme, fotokimyasal yontemler, mikrodalga isleme ve giimiis oksalatin su ve
etilen glikol i¢inde termal ayrismasi ve biyolojik sentetik dahil olmak iizere ¢esitli
sekil ve boyutlarda giimiis NP'ler elde etmek i¢in farkli yontemler gelistirilmistir.
NP'lerin biyosentetik yontemleri, dogal indirgeyici ve stabilize edici ajanlar
kullanilarak NP'lerin uygun sekilde sentezlenmesi i¢in yeni bir olanak saglar.
Kimyasal ve fiziksel yaklagimlara ¢cevre ve ekonomik agidan dost alternatifler olarak,
organizmalar kullanilarak metal ve yar1 iletken NP'lerin biyosentezi 6nerilmistir. NP
sentezinin degerlendirilmesinde monodispersite ve partikiil boyutu ve sekli ¢ok
Oonemli parametrelerdir. Bu nedenle, NP'lerin morfolojisi ve monodispersitesi

iizerindeki etkin kontrol arastiritlmalidir. Reaksiyon kosullar1 optimize edilmelidir.
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Yiiksek iiretim kapasitesine sahip taranmis organizmalar kullanilarak ve reaksiyon
kosullar1 kontrol edilerek, iyi karakterize edilmis NP'ler, sentez oranlariyla daha hizli
veya kimyasal ve fiziksel yaklagimlarla uyumlu olarak elde edilebilir. Bu ¢evre dostu
yontem, farmasdtikler, kozmetikler, gidalar ve tibbi uygulamalar dahil olmak tizere
cesitli alanlarda potansiyel olarak kullanilabilir (Iravani, Korbekandi,
Mirmohammadi & Zolfaghari, 2014).

Kashif Igbal ve arkadaslari, akilli tekstiller alaninda pratik uygulamalarla
tekstiller iizerinde mevcut organik ve inorganik FDM'lerin, farkli kapsiilleme
tekniklerinin, karakterizasyon tekniklerinin, elyafin icine dahil edilmesi
uygulamasinin aragtirilmasini ve analizini 6zetlemektedir. Tekstil materyali igeren
FDM'ler, erime sirasinda gizli 1s1y1 emerek ve ters sogutma veya kristalizasyon
islemi sirasinda serbest birakarak ortamdaki sicakligi degistirme yetenegi
sergiledikleri ve termo-diizenleyici bir etki sagladigi igin akilli kabul edilir. PCM'ler
dahil tekstiller, spor giyim, yapt malzemeleri, otomotiv tekstili, tarimsal tekstil,
havacilik tekstili, jeotekstil ve medikal tekstil gibi bir¢cok alanda uygulamalar1 igin
uygun olmasini saglayan olaganiistii termal depolama 6zellikleri sergiler. Bu gdzden
gecirme makalesi, farkli FDM tiirlerini, g¢esitli kapsiilleme yontemlerini,
karakterizasyon tekniklerini, kumasg {izerinde farkli uygulama tekniklerini ve liflere
dahil edilmesini, modelleme ve simiilasyonu ve tekstil sektoriindeki ana uygulama
alanlarmi arastirmistir (Igbal, Khan, Sun, Ashraf, Rehman, Safdar, & Maqsood,
2019).

Gokhan FErkan ve arkadaglari bu c¢aligmada, melamin ve formaldehit
monomerleri kullanilarak in situ polimerizasyon ile terbinafin, allilamin esash
mantar onleyici madde mikroenkapsiile edilmistir. Melamin ve formaldehitin dort
farklt mol oranlari uygulanmistir. Terbinafinin termal davranis1 ve XRD tepe
noktalari, 8:1 mol oraninda melamin-formaldehit kabugu ile tamamen taranmustir.
Melamin formaldehit polimerin karakteristik FTIR bantlar1 ve terbinafin'in 2773 cm
“I'de gerilmesi tiim mol oranlarinda gozlendi. Mikrokapsiiller, dihidroksi-yetileniire

bazli ¢apraz baglama maddesi kullanilarak pamuklu kumasa dolgu yontemiyle
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basariyla uygulandi. 25 yikama dongiisinden sonra mikrokapsiiller mevcuttu.
Uygulanan kumaslarin antifungal 6zellikleri, A. niger i¢in 25 yikama dongisiine ve
T. rubrum i¢in 15 yikama dongiisiine kadar hala korunmustur. Bunlara ek olarak bu
calisma, antifungalor antimikotik kumaslarin  mikroenkapsiilasyon ile
olusturulabilecegini gostermektedir. Daha ileri calismalar, mikro kapsiillii antifungal

ajanlarin kontrollii salinimina odaklanacaktir. (Erkan, Sariisik & Pazarlioglu, 2010).
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3. MATERYAL VE METOD

3.1. Materyal

Bu calismada termal enerji depolayan faz degistiren malzeme, Sigma
Aldrich ‘ten temin edilen parafin bazli n-dokosan kullanilmistir. Cekirdegin siv1 faza
gectiginde kaybini engellemek ve dis etkilerden korumak amacgli melamine-
formaldehit kabuk malzeme olarak kullanilmistir. Melamin kimyasali Sigma
Aldrichten temin edilirken, %37’lik formaldehit Tekkim firmasindan temin
edilmistir. pH ayarlamalar1 i¢in kullanilan sodyum karbonat ve asetik asit
kimyasallar1 Merck firmasindan temin edilmistir.

Hazirlanan kapsiillerin kumasa baglanmasi i¢in Akkim firmasindan temin
edilen Agapol Binder Srd 1945 akrilik asit ester bazli ¢apraz baglayic1 kimyasal
kullanilmistir. Kumas olarak %100 suprem kumasglar tercih edilmistir. Kapsiillerin
kumasa emdirme yontemi ile kumasa uygulanmasi i¢in Fular makinasi
kullanilmistir. Emdirme islemi uygulanan kumasglar Termal Laboratuvar Aletleri
marka kurutma makinasi ile kurutma islemine tabi tutulmustur. Sentezlenen
kapsiillerin karakterizasyon islemleri i¢in Thermo Scientific marka Nicolet iIS10 FT-
IR, Mettler Toledo marka, Dsc 3 model DSC cihazi, Fei marka, Quanta FEG 650

model SEM, cihazlar1 kullanilmistir.
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Cizelge 3.1. Kullanilan Kimyasal ad1, formiilii ve kullanim amaglar.

Kimyasal Adi Kimyasal Formiilii Kullanim Amaci
N-DOCOSANE CEKIRDEK
N~ =N
P
MELAMINE HN™ "N™ "NH, KABUK
o
I
— C ~
FORMALDEHIT H H KABUK
9_ Na*
0=S|=0
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SODYUM KARBONAT *o/ \o* PH AYARLAMA
fJ\
ASETIK ASIT HsC OH PH AYARLAMA
:O:
Na™ | | Na™
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n

POLIVINILALKOL OH MIKROKAPSUL KORUMA AJANI
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3.2. Metod
3.2.1. Kapsiilasyon Islemi

Literatiirde melamine-formaldehit kabuk malzemesine sahip kapsiillerin in
situ polimerizasyon teknigi kullanilarak iiretilmesi olduk¢a yaygin kullanilmaktadir.
Melamine-formaldehit kabuklar, sahip oldugu termal ve mekanik stabilitesi
nedeniyle tercih edilmektedirler. Bu polimerizasyon tipi 3 asamadan olugmaktadir.

Ik olarak yag fazi hazirlamir. Eritilmis olan cekirdek malzeme olan n-
dokosan ve emiilgatér malzeme olarak kullanilan SLS kimyasali bir behere eklenir
ve 6000 rpm hizda karnstirilarak yag fazi olusturulur. 6000 rpm de karigtirma islemi
homojen c¢ozelti elde edene kadar devam etmektedir. Hazirlanan bu ¢ozelti
emiilsiyon ¢ozeltisidir.

Ikinci adim ise sulu fazin hazirlanmasidir, 3 boyunlu balon igerisinde 97 mL
saf su, 0,1 M melamin ve 0,3 M %37’lik formaldehit 100 mL’lik ¢6zelti hazirlanir.
%10’luk hazirlanan kalsiyum karbonat ¢dzeltisi ile pH 8-9 ‘a ayarlanir ve 70°C ‘de
yaklasik 1 saat tutulur. Sicaklik ile uygun pH degerinde melamin ¢oziiniip berrak
¢Ozelti olusacaktir. Hazirlanan bu ¢6zelti 6n polimerdir.

Daha sonra ¢ekirdegi duvar metaryali ile kaplayip kapsiillenmis FDM elde
etmek icin hazirlanan 6n polimere, hazirlanan emiilsiyon fazi kontrollii bir sekilde
eklenir.

Hazirlanan emiilsiyon ¢dzeltisi 6n polimere dahil edilir ve reaksiyon asetik
asit ile pH 3, pH 4 ve pH 5’e ayarlanir. Boylece pH degisiminin kapsiilasyona etkisi
incelenecektir. Reaksiyon ayarlanan pH degerinde 1 saat 50 °C’de tutulur.

In-situ polimerizasyonu sonucunda kapsiilleri korumak i¢in ¢dzeltiye 0,001
M PVA ¢ozeltisi eklenir ve 50 °C’de 1 saat karistirma islemi devam eder. Reaksiyon
stiresinin bitmesiyle reaksiyon siiziiliir, yikanir ve etiivde kurutulur. Elde edilen

kapsiillere daha sonra glimiis indirgemesi yapilir.

33



3. MATERYAL VE METOD Sinem TUMUK

> MF + sodyum karbonat

In situ

polimerizasyon

Dokosan + SLS+Ag-nitrat /

1 saat

50°C

> Asetik Asit + PVA >

» Kapsdullerin yikama ve kurutulmasi

3.2.2. Giimiis Nanopartikiillerin Sentezi ve indirgeme Yontemleri
3 yontem ile glimiis eklenmesi yapilmistir. Direkt giimiis eklemesi, DMF ve

PVA ile giimiis indirgeme denemeleri yapilmistir.

» PVA ile yapilan denemelerde, taze hazirlanmis bir sulu AgNO3
¢Ozeltisinin (1.0 M) beher i¢indeki sulu PVA ¢o6zeltisine damla damla
eklenmesi manyetik bir karistirma ile 60—70 C'de gergeklestirilir.

Bu sirada PVA molekiilleri Ag® —Ag reaksiyonunu gerceklestirir. Ag
partikiilleri, nanokolloidlerin yerinde PVA molekiilleri yoluyla dagilir. Baslangigta
berrak sivi renginden yavas yavas sartya doner (Gautam & Ram, 2010). Elde edilen
ve kurutulan 1 gram mikrokapsiil hazirlanan ¢ozelti igerisine eklenir ve 1 saat
60°C'de beklendikten sonra reaksiyon sonlandirilir. Mikrokapsiiller vakum altinda

stiziiliir, yikanir ve oda kosullarinda kurutulur.

» DMF ile yapilan denemelerde, DMF'nin, herhangi bir harici indirgeyici
ajanin yoklugunda bile Ag"' iyonlarim sifir degerlikli metale

indirgeyebildigi bildirilmektedir. Ag*' iyonlarnin DMF'de koruyucu
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bir ajan olmadan kendiliginden indirgenmesi, ¢ozelti ile temas halinde
olan temiz cam yiizeyler iizerinde glimiis nanopargaciklarin homojen

bir sekilde birikmesine yol acar (Mondal, 2008).

Elde edilen ve kurutulan 1 gram kapsiil ve 1 gram AgNOs 48 mL DMF
cozeltisine eklenir ve oda kosullarinda 2 saat boyunca karistirilir bu esnada reaksiyon

1siktan muhafaza edilir. ( Zhang, Wang & Wu, 2016).

» Bunun yani sira kapsiillerin reaksiyon asamasinda pH ayarlamasi
yapildiktan sonra verilen 4mL PV A ile 0,3gram AgNO3 eklenmistir ve

1 saat 50 °C de reaksiyon devam ettirilmistir.

3.2.3. Kapsiillerin Antibakteriyal Uygulamasi
Numune 1, Numune 2, Numune 3, Numune 4, Numune 5, Numune 6 ve
Numune 7 isimli kimyasallarin antimikrobiyal aktiviteleri c¢alisilmistir.
Antimikrobiyal etkinlik gram negatif Escherichia coli ve gram pozitif
Staphylococcus aureus olmak tizere 2 bakteriye karsi test edilmistir. Bu amagla,
kimyasallar1 igeren (0.025g/ml) 2 mL nutrient broth besiyerleri hazirlanmigtir. Her
bir besiyerine mikroorganizma ekimleri yapilmistir. Kontrol grubu olarak herhangi
bir kimyasal icermeyen nutrient broth’a ayni miktarda bakteri ekimi yapilmustir.
Tiim tiiplerdeki mikroorganizma konsatrasyonu 0.62 absorbansa (optik yogunluk)
ayarlanmigtir. (yaklasik olarak 1x108 CFU/mL bakteri yogunlugunu ifade
etmektedir).
Mikroorganizma ekimleri her bir tiipe yapildiktan sonra, tiipler 37°C de 24 saat
150 rpm’ de inkiibe edilmistir. 24 saatin sonunda tiiplerdeki bakteri gelisme
durumlan gozlemlenmis, spektofotometre ile Ol¢iim yapilarak optik yogunluk

kontrol edilmistir.
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3.2.4. Kapsiillerin Kumasa Uygulanmasi

40 g/L iiretilen mikrokapsiil, 6g/L Agapol Binder Srd 1945 capraz baglayici,
148 mL distile su ile ¢ozelti hazirlanir. Hazirlanan bu ¢ozelti %100 siiprem kumasa
1 mL/dk hiziyla, 3,8 kg/Pa basinciyla emdirme yontemi ile 5 gram kesilmis

kumaglara uygulanmistir. Uygulamasi yapilan kapsiiller 110 derecede kurutma

islemine tabi tutulurlar.

Sekil 3.2. Laboratuvar tipi kurutma makinasi

36



4. BULGULAR VE TARTISMA Sinem TUMUK

4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Sentezlenen Kapsiillerin Analizleri
4.1.1. Hazirlanan Kapsiillerin SEM Analizi
Numune 1: Oncelikli olarak reaksiyonda cekirdek madde olarak yer alan

dokosanin SEM goriintiisii asagidaki sekildedir.

Sekil 4.1. Numune 1 analizi gérﬁntﬁlei.

Sentezlenen bazi kapsiillerin SEM analizleri ise;

» Numune 2: pH 3 de gergeklestirilen reaksiyon sonucu olusan SEM

goriintiileri asagidaki sekildedir.

Sekil 4.2. Numune 2 SEM analizi goriintiileri.
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» Numune 3: pH 4 de gerceklestirilen yerinde polimerizasyon sonucu

olusan SEM goriintiileri agsagidaki sekildedir.

Sekil 4.3. Nu 3 ‘ analizi goriintiileri.

» Numune 4: pH 5 de gergeklestirilen yerinde polimerizasyon sonucu

olugsan SEM goriintiileri asagidaki sekildedir.

Sekil 4.4. Numune 4 SEM analizi goriintilleri.

» Numune 5: Glimiis indirgemesi yapilmadan sentezlenen kapsiillerin SEM

goriintiileri asagidaki sekildedir.

H - =

Sekil 4.5. Nmu SEM lizi gontﬁlerl.
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» Numune 6: DMF ile indirgeme yapilarak sentezlenen kapsiillerin SEM
goriintiileri asagidaki sekildedir.

] -

Sekil 4.6. Numune 6 EM analizi gérﬁntiileri S

» Numune 7: PVA ile indirgeme yapilarak sentezlenen kapsiillerin SEM

goriintiileri asagidaki sekildedir
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Sekil 4.9. Numune 2, Numune 3 ve Numune 4 goriintiisii.

Sekil 4.11. Numune 6 ve Numune 7 géntiisﬁ.

Yapilan denemeler sonucunda SEM goriintiileri incelendiginde, elde edilmis
kapsiillerin kiiresel seklinin pH ile dogrudan iligkili oldugu goriilmektedir. Cekirdek
olarak kullanilan n-dokosanin morfolojik yap1 6zellikleri Sekil 4.1°de goriilmektedir.
Ph 3 de gergeklestirilen reaksiyonda Sekil 4.2 de goriildiigi gibi kiiresel kapsiiller
elde edilememis ve amorf bir yapt meydana gelmistir, pH 4 itibari ile kapsiiller
kiiresellesmeye baslamistir, Sekil4.3. pH 3, pH 4 ve pH 5 ortamlarinda

gerceklestirilen reaksiyonlar sonucunda kapsiillerin kiiresel ve diizglin sekilde
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olugmalari i¢in uygun en uygun kosullarin pH 4 ve pH 5 oldugu Sekil4.3 ve Sekil
4.4 agikca goriilmektedir.

Yapilan ¢alismada pH 4 degeri azaldik¢a, ¢ekirdek malzeme ve kapsiilleme
verimliligi azalmaktadir. Bu, daha diisiikk pH degeri altinda olusturulan melamin
recinesinin daha siki ti¢ boyutlu rijit yapisi ile agiklanabilir. Bununla birlikte, pH
degeri 4’iin altinda oldugunda topaklanma goriiliir ve bu da kapsiillemenin tamamen
basarisiz olmasina neden olur (Yin, Ma, Geng, Zhang & Zhang, 2015).

MF prepolimerlerinin hidroksimetilindeki nitrojen atomu, H™'y1 absorblar ve
asidik emiilsiyona eklendiginde pozitif olarak yiklenir. Pozitif yiikli MF
prepolimerleri, asidik kosullar altinda yiliksek reaktivite sergiler. H*
konsantrasyonunun artmasi, amino-hidroksimetilamino yogunlagsmasini ve
hidroksimetilamino-hidroksimetilamino yogunlagsmasim tesvik eder ve bazilar1 6n
polimerlerin g¢ekirdekler {izerine birikmesinden once siirekli fazda iiretilen kiiglik
MF pargaciklarinin olusumunu hizlandirmaktadir (Wang & Zhao, 2017).

Reaksiyon sirasinda AgNOs taneciklerinin direkt mekanik karistirma ile
eklenmesi Sekil 4.5 de de goriildiigii gibi meydana gelmistir, olusan kapsiillerin sekli
istenilen kiiresellikte olmamistir bu nedenle homojen dagilimi saglamak ve
stabiliteyi artirabilmek i¢in indirgeme yontemleri denenmistir.

Giimiis indirgemesi ile yapilan reaksiyonlar sonucunda yapilan SEM analiz
goriintii sonuglari Sekil 4.6 ve Sekil 4.7 de gosterilmistir. DMF ile indirgeme yapilan
kapsiiller Sekil 4.6 da goriildigii gibi kiiresel seklini kaybedip, ¢ubuksu bir sekil
almigtir.

Sekil 4.7 de gosterilmistir. Giimiis indirgeme sonucunda tiretilen kapsiillerin
mevcut kiiresel seklini kaybettigi goriilmektedir.

Ayrica resimlerde goriildiigii gibi Numune 2, Numune 3 ve Numune 4 beyaz
toz formundayken, Numune 5 kahverengi toz, Numune 6 ve Numune 7 hafif sar1

rengini almig toz formunda goriilmektedir.
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Cizelge 4.1. Sentezlenen kapsiillerin sekli ve kapsiil boyutlari.

Numune Ady Kapsiil Dagilimi ve Sekli Kapsiil Boyutu
Numune 1 - -
Numune 2 Amorf yap -
Numune 3 Kiiresel ve homojen yapt 663,6 nm-1.772 um
Numune 4 Kiiresel ve homojen yapi 800,8 nm-1.388 um
Numune 5 Kiiresel ve homojen olmayan yapt 259,5-623,6 nm
Numune 6 Kiiresel ve homojen olmayan yapi 676,9-918,9 nm
Numune 7 Kiiresel olmayan yapi 652,5-832,6 nm

4.1.2. Sentezlenen Kapsiillerin DSC Analizi

> Numune 1: Oncelikli olarak ¢ekirdekte bulunan n-dokosanin DSC

analiz sonuglari asagidaki sekildedir.

Docosane
1,7600 mg

3, = 20 1 e 0 20 £ 0 % @ 7 o 0 100 B b i L s “ £l 0 1 o 10 2 30

Sekil 4.12. Nufnuile "1 DSC aunalizf sonuglari.

Sentezlenen baz1 kapsiillerin DSC analizleri ise;

» Numune2: pH 3 degerinde gerceklestirilen yerinde polimerizasyon

sonucu olusan DSC analizi sonucu asagidaki sekildedir
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PH3
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Sekﬂ 4.13. Numune2 DSC analizi‘sohuglarl.

» Numune3: pH 4 degerinde gerceklestirilen yerinde polimerizasyon

sonucu olusan DSC analizi sonucu asagidaki sekildedir
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Sekil 4.14. Numune 3 DSC analizi sdnuglarl.
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» Numune 4: pH 5 degerinde gergeklestirilen yerinde polimerizasyon

sonucu DSC analizi sonucu asagidaki sekildedir.

PH
0,7500 mg

Inegral 14886 m)
nomalzed 196,48 )91
B4

ook

peak 227°C
Bt 9023°C
2
Integl  -15214m
3 nomaized 202,86 J9™1
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Peak. Pretns
Endwt 4657°C
4
5
w0 0 10 o 0 22 E EK] 70 50 0 1 0 8 i 50 0 40 30 20 10 o G0 20 30 40
o 2 ] s s 10 2 1 15 1 0 2 2 2 B 30 EE) 3 EEE) 2 #4648 50 52 Bl s6 s mn
b METTLER STAR' SW 16.00

Sekil 4.15. Numune 4 DSC analizi sonuglari.

» Numune 5: Giimiis indirgemesi yapilmadan sentezlenen kapsiillerin

DSC analizi sonucu asagidaki sekildedir

b © 3 2 a0 o © 2  » 4 0 & 70 8 % 1w % 0 0 6 0 4 0 20 10 o a0 2 3 4
o 2 s s Y 12 14 15 1 20 2 24 2% 28 3% 3 ¥ 3% 3% 4 4@ 4 46 4 0 s s s s mn
b METTLER STAR" SW 16.00

Sekil 4.16. Numune 5 DSC analizi sonuglari.
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» Numune 6: DMF ile indirgeme yapilarak sentezlenen kapsiillerin DSC

analizi sonucu asagidaki sekildedir
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Sekil 4.17. Numune 6 DSC analizi sonuglari.

STAR" SW 16.00

» Numune 7: PVA ile indirgeme yapilarak sentezlenen kapsiillerin SEM

goriintiileri asagidaki sekildedir

PVA
0,8000mg

Integr w03
o5 nomalized 1037891
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Lab. METTLER

Sekil 4.18. Numune 7 DSC analizi sonuglari.

45

STAR" SW 16.00



4. BULGULAR VE TARTISMA Sinem TUMUK

Cizelge 4.2. Sentezlenen kapsiillerin DSC analizi sonucu degerleri.

Numune Kristalizasyon Kristalizasyon Erime Erime
Adi Noktast Entalpisi Noktast Entalpisi

Numune 1 46,18 -312,67 40,93 199,96
Numune 2 4773 -154,19 38,86 153,94
Numune 3 48,23 -232,39 38,58 273,81
Numune 4 46,57 -202,86 40,23 198,48
Numune 5 45,96 -65,70 41,20 58,81
Numune 6 45,44 -35,52 40,98 35,70
Numune 7 46,31 -106,24 40,18 103,78

DSC élgtimleri -50 °C ve 100 °C araliginda 5 °C/dk. 1sitma veya sogutma
hizinda yapilmistir.

Numune 1, analiz sonuglar1 incelendiginde, 40,93 °C’de erime, erime pik
sicakliginda 199,96 J/g erime gizli 1s1 depoladigi aym zamanda 46,18 °C’de
kristalizasyon, -312,67 J/g kristalizasyon gizli 1s1s1 sergiledigi goriilmustiir

Numune 2, analiz sonuclar1 incelendiginde, 38,86 °C’de erime, erime pik
sicakliginda 153,94 J/g erime gizli 1s1 depoladigi aynmi zamanda 47,73 °C’de
kristalizasyon, -154,19 J/g kristalizasyon gizli 1s1s1 sergiledigi goriilmistiir.

Numune 3, analiz sonuglar1 incelendiginde, 38,58 °C’de erime, erime pik
sicakliginda 273,81 J/g erime gizli 1s1 depoladigi aym1 zamanda 48,23 °C’de
kristalizasyon, -232,39 J/g kristalizasyon gizli 1s1s1 sergiledigi goriilmiistiir

Numune 4, analiz sonuglart incelendiginde, 40,23 °C’de erime, erime pik
sicakliginda 198,48 J/g erime gizli 1s1 depoladigi aym zamanda 46,57 °C’de
kristalizasyon, -202,86 J/g kristalizasyon gizli 1s1s1 sergiledigi goriilmustiir.

Numune 5, analiz sonuglart incelendiginde, 41,20 °C’de erime, erime pik
sicakliginda 58,81 J/g erime gizli 1s1 depoladigi ayni zamanda 45,96 °C’de

kristalizasyon, -65,70 J/g kristalizasyon gizli 1s1s1 sergiledigi goriilmiistiir
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Numune 6, analiz sonuglari incelendiginde, 40,98 °C’de erime, erime pik
sicakliginda 35,70 J/g erime gizli 1s1 depoladigi ayni zamanda 45,44 °C’de
kristalizasyon, -35,52 J/g kristalizasyon gizli 1sis1 sergiledigi goriilmiistiir

Numune 7, analiz sonuglart incelendiginde, 40,18 °C’de erime, erime pik
sicakliginda 103,78 J/g erime gizli 1s1 depoladigi aym zamanda 46,31 °C’de
kristalizasyon, -106,24 J/g kristalizasyon gizli 1s1s1 sergiledigi goriilmustiir

4.1.3. Sentezlenen Kapsiillerin FT-IR Analizi

Numune 1: n-dokosane FT-IR sonuclari

e e

751 1

% Transmittance

L ' . . ' T ' . . v 1 B . ' T . . e . . . ' (R . ' ' T . ' v '
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Sekil 4. 19. Numune 1 FT-IR analizi sonuglari.
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> Numune 2: pH 3 degerinde gerceklesen reaksiyon FT-IR Sonuclari

% Transmittance

4

40-

\ ' ' ' ' | ' ' ' ' | ' ' ' ' | ' ' ' ' | ' ' ' ' | ' ' ' ' | ' ' ' ' I
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Sekil 4. 20. Numune 2 FT-IR analizi sonuglari.

> Numune 3: pH 4 degerinde gerceklesen reaksiyon FT-IR Sonuclari

% Transmittance
=
=

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Sekil 4. 21. Numune 3 FT-IR analizi sonuglari.

48



4. BULGULAR VE TARTISMA Sinem TUMUK

> Numune 4: pH 5 degerinde gerceklesen reaksiyon FT-IR Sonuclari

%% Transmittance
=
=

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Sekil 4. 22. Numune 4 FT-IR analizi sonuglari.

Numune 5: Giimiis indirgemesi yapilmadan gerceklesen reaksiyonun

FT-IR Sonugclari

% Transmittance

T T T T T T T T T T T S T
4000 300 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumbers (cm-1)

Sekil 4. 23. Numune 5 FT-IR analizi sonuglari.
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> Numune 6: DMF ile Ag indirgemesi yapilan reaksiyon FT-IR Sonuglari

%% Transmittance

e e '
4000 3500 3000 2600 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Sekil 4. 24. Numune 6 FT-IR analizi sonuglari.

> Numune 7: PVA ile Ag indirgemesi yapilan reaksiyon FT-IR Sonug¢lari

% Transmittance

S L L
4000 3500 3000 2500 2000 1600 1000 500

Wavenumbers (cm-1)
Sekil 4. 25. Numune 7 FT-IR analizi sonugclari.
Numune 3 ve Numune 4 ‘de pikler oldukca benzerdir. Sekil 4.17 ve Sekil
4.18’de 3330 cm! titresim bandinda yer alan pikler, melamin formaldehitte bulunan

O-H ve N-H baglarina ait titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 2920 ve 2850 c¢cm’!
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bandinda yer alan pikler C-H bag titresimlerini temsil etmektedir. 810 cm™'deki pik,
triazin halkalarinin germe titresimine aittir.

Numune 5, Numune 6 ve Numune 7 ‘deki pikler Sekil 4.19 Sekil 4.20 ve
Sekil 4.21” de goriildiigii gibi 3330 cm! titresim bandinda yer alan, 2920 - 2850 cm’
! bandinda yer alan ve 810 cm''de yer alan piklerin siddetinin azaldig

goriilmektedir.

4.1.4. Sentezlenen Kapsiillerin Antibakteriyal Analizi

Antimikrobiyal etkinlik gram negatif Escherichia coli ve gram pozitif
Staphylococcus aureus olmak iizere 2 bakteriye karsi test edilmistir.

Mikroorganizma ekimleri her bir tiipe yapildiktan sonra, tiipler 37°C de 24
saat 150 rpm’ de inkiibe edilmistir. 24 saatin sonunda tiiplerdeki bakteri gelisme
durumlar gozlemlenmis, spektofotometre ile 6l¢iim yapilarak optik yogunluk
kontrol edilmistir.

Elde edilen bulgulara gére Numune 1, Numune 2, Numune 3 ve Numune 4
kimyasallar1 antimikrobiyal aktive gostermezken, Numune 5, Numune 6 ve
Numune 7 kimyasallarimin bulundugu tiiplerde bakteri iiremesi tespit
edilmemistir. Giimiis eklemesi yapilarak sentezlenen kapsiillerin antibakteriyal

ozellik sergiledikleri goriilmiistiir.
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s -
Sekil 4.26. Antibakteriyel etkisi (Demirsoy, 2014).

4.2. Kumasa Uygulanan Kapsiillerin Analizleri
Kapsiillerin SEM, DSC ve FT-IR analizleri incelendiginde en iyi sonu¢ pH
4 de gergeklestirilen Numune 3 ve PVA ile glimiis indirgemesi yapilan

Numune 7’nin kumas uygulamasi yapilmustir.

4.3. Kumaslarin SEM Analizleri

> lslem gérmemis %100 penye suprem kumasin karsilastirmali

analizleri asagidaki sekildedir.

@

Al

Sekil 4.2.100 peny spre kumas SEM analizi.
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» Numune 3 ile islem goren %100 suprem kumasin SEM sonuglar:

Sekil 4.28. Numune 3 igeren kumas SEM analizi.

» Numune 7 ile islem goren %100 suprem kumasin SEM sonugclari

Sekil 4.29. Numune 7 igeren kumas SEM analizi.
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4.3.1. Kumaslarim DSC Analizleri

» Numune 3, Numune 7 ve islem gbérmemis %100 suprem kumasin

karsilastirmali analizleri asagidaki sekildedir.

o m % ®m ow om® m @ 0w w w 0 w2 m s

Sekil 4.30. Bos kumas ve Numune 3, Numune 7 ile islem gérmiis kumaslarin DSC
analizi.

Siyah pik: Numune 7 uygulamasi yapilan kumasa aittir.
Kirmizi pik: Numune 3 uygulamasi yapilan kumasa aittir.
Mavi pik: Kapsiil uygulamasi yapilmayan %100 penye suprem kumasa aittir.
DSC analiz sonucunda emdirme yontemi ile kapsiillerin kumasa penetre

olmadig1 goriilmektedir.
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4.3.2. Kumaslarin FT-IR Analizleri
» Numune 3, Numune 7 ve islem gormemis %100 suprem kumasin

karsilastirmali analizleri asagidaki sekildedir.

%Transmittance

S S S
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Sekil 4.31. Bos kumas ve Numune 3, Numune 7 ile islem gérmiis kumaslarin FT-IR
analizi.

Kirmuz pik: Kapsiil uygulamasi yapilmayan %100 penye suprem kumasa aittir.
Mavi pik: Numune 3 uygulamasi yapilan kumasa aittir.
Pembe pik: Numune 7 uygulamasi yapilan kumasa aittir.

FT-IR analiz sonucunda emdirme yontemi ile kapsiillerin kumasa penetre

olmadig goriilmektedir.
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5. SONUCLAR VE ONERILER

Termal enerjiyi gizli 1s1 olarak depolayabilen maddelere faz degistiren
malzemeler denilmektedir. Faz degistiren malzemeler bir fazdan bagka bir faza gecis
yaparlar. Faz degistiren malzemeler ortamdaki sicaklik artistyla, malzemenin 1s1
absorbe etmesi ve sicaklik azalmasi ile absorbe ettigi 1s1y1 dis ortama vermesi
prensibine dayanir.

Faz degistiren malzemeler, insaat sektorii, gida ambalaj sektorii, tekstil
sektorii vb. yerlerde oldukc¢a 6nemli rol almaktadir. Tekstil sektoriinde faz degistiren
malzemeler kisisel konforu artirmaya yonelik kullanilmaktadir ve istenilen bazi
Ozellikler materyale kazandirilabilmektedir.

Bu g¢alismada, melamin-formaldehit in situ polimerizasyon yoluyla FDM
kapsiilleri hazirlanmugtir.

Sentezlenen kapsiillerin ylizeyine AgNO; kimyasali, degisik yontemlerle
eklenmistir. Giimiis i¢eren kapsiillerin antibakteriyal 6zellikleri incelenmistir ve
olusan kapsiillerin SEM, DSC, FT-IR analizleri incelenmistir.

Elde edilen sonuglar asagidaki gibidir:

o Kabuk olusumu 6zellikle pH degeri ile dogrudan baglantilidir. Bu parametre
kapsiillerin termal kabuk morfolojisini 6nemli 6l¢iide belirler. Basarili bir
homojen ve kompakt MF kabugu olusumu, uygun pH degerini bulmak i¢in
gerceklestirilen denememelerde, SEM goriintiileri incelendiginde, pH 3, pH
4 ve pH 5 degerlerinde gerceklestirilen reaksiyonlar arasinda kapsiillerin
kiiresel ve diizgiin sekilde olusmalar i¢in uygun en uygun kosullarin pH 4
ve pH 5 degerleri oldugu Sekil 4.3, Sekil 4.4 acikca goriilmektedir, pH 3
degerinde herhangi bir kapsiil olusumu gorilmemistir, reaksiyon sonucu
olusan yap1 amorftur.

Ph 4 degerinde elde edilen Kkapsiillere direkt AgNOs ilavesi
yapilarak reaksiyon gergeklestirilmistir.  Olusan kapsiillere AgNOs

taneciklerinin direkt mekanik karistirma ile eklenmesi giimiis nano
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partikiillerinin agglomera olma riskini artirmaktadir Sekil 4.5 de de
goriildiigli gibi olusan kapsiillerin sekli istenilen kiiresellikte olmamistir bu
nedenle homojen dagilimi saglamak ve stabiliteyi artirabilmek igin
indirgeme yontemleri denenmistir (Ozgelik, 2015). Genel olarak kimyasal
indirgeme i¢in metal Onciisli, indirgeyici ajan ve stabilize edici ajan
kullanilmaktadir.

Glimis indirgemesi ile yapilan reaksiyonlar sonucunda yapilan
SEM analiz goriintii sonuglar1 Sekil 4.6 ve Sekil 4.7 de gosterilmistir.
Gumiis indirgeme sonucunda {iretilen kapsiillerin mevcut kiiresel seklini
kaybettigi goriilmektedir. DMF ile yapilan giimiis indirgeme yontemiyle
cubuksu sekle sahip kapsiiller meydana gelmistir. PVA ile yapilan
indirgeme yontemiyle tam kiiresel olmayan bir yap1 meydana gelmistir.

e DSC 6lgiimleri -50 °C ve 100 °C araliginda 5 °C/dk. 1sitma veya sogutma

hizinda yapilmistir.

En iyi sonu¢ Numune 3’den alinmistir. Bunun sebebi dokosanin
sahip oldugu gizli 1s1 depolama 199,96 J/g kapasitesini iyilestirerek 273,81
J/g ‘a ¢ikarmigtir. Numune 3 38,58 °C’de erime, bu erime sicakliginda
273,81 J/g erime gizli 1s1 depoladigi goriilmiistiir. Ayni zamanda 48,23 °C’de
kristalizasyon, -232,39 J/g kristalizasyon gizli 1s1s1 sergiledigi goriilmiistiir.

En koti sonu¢ DMF ile glimiis indirgeme yapilan reaksiyon
olmustur, analiz sonuglar incelendiginde, 40,98 °C’de erime, erime pik
sicakliginda 35,70 J/g erime gizli 1s1 depoladigi, ayn1 zamanda 45,44 °C’de
kristalizasyon, -35,52 J/g kristalizasyon gizli 1s1s1 sergiledigi goriilmiistiir.

Parafin malzemelerin ¢ok iyi bir iletken olmamasina ragmen
melamin-formaldehit kabuk ile kapsiillenme isleminden sonra, erime ve
kristallenme noktasinda bir énemli degisme goriilmemistir, 151 depolama
kapasitesinin ise Numune 3 ile artig1 goriilmiistiir.

e FT-IR analizleri sonucunda MF kabuklu FDM’lerin yaklagik 3330 cm!

titresim bandinda yer alan pikler, melamin formaldehitte bulunan O-H ve N-
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H baglarina ait titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 2920 ve 2850 cm’!
bandinda yer alan pikler C-H bagi titresimlerini temsil etmektedir. 810 cm
'"deki pik, triazin halkalarmin germe titresimine aittir formaldehit duvarl
FDM’lerin C=N ve C-N bag titresimleridir (Sarag, 2020).

Numune 2 Numune 3 ve Numune 4 incelendiginde kapsiillerin
FTIR spektrumlan kapsiillerin n-dokosan igerdigini gosterir. Numune 2 ve
Numune 3, Numune 4 arasinda 810 cm™ da gelen pik siddeti farklidir, bunun
sebebi SEM analizinde de goriildiigli gibi Numune 4 ve Numune 5 de daha
baski kapsiilasyon olusumudur.

Gumiis eklenen kapsiillerde ise olusan kabuk ve faz degistiren
maddenin siddeti olduk¢a azalmistir.

e Sentezlenen kapsiillere antimikrobiyal testi yapildiginda Numune 1,
Numune 2, Numune 3 ve Numune 4 de giimiis olmamasi nedeniyle herhangi
bir bakteriye karsi diren¢ gostermemistir.

Gumiis eklemesi yapilan Numune 5, Numune 6 ve Numune 7
bakteri testine karsi olumlu sonu¢ vermistir ve bakteri iiremesini
engellemistir.

e Sentezlenen Numune 3 ve Numune 7’nin SEM, DSC ve FT-IR analizleri
incelendiginde, kapsiillerin kumasa penetre olmadig1 goriilmistiir.

Tekstil mamuliine parafinik hidrokarbonlar olduk¢a yaygin
kullanilmaktadir. Yapilan ¢alismalarla farkli karbon zincir uzunluguna baglh
parafin yapili malzemelerin uygun kosullarda melamin-formaldehit kabuk
ile kapsiillenebildigi bilinmektedir.

Tekstil sektoriinde Melamin-formaldehit kabuga sahip faz
degistiren malzemelerde, 16-20 karbon sayisina sahip parafin bazh
malzemelerin kullanilmasmin daha uygun oldugu goriilmiistiir. Bunun
sebebi tekstilde kullanmak tlizere en uygun sicaklik araliginin 15-35 °C
olmasidir. Faz degistiren malzemenin artan hidrokarbon zinciri ile erime

noktasinda artig oldugu goriilmiistiir. N-dokosanin erime noktasinin yiiksek
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olmasi tekstii mamuliine uygulanmasinin ¢ok uygun olmadigini
gOstermistir.

Kapsiiller emdirme ydntemi ile kumasa uygulandiktan sonra
penetrasyon saglanamamistir, tekstilde kullanilan FDM’lerde kullanilan
miktarlar uygulama i¢in yeterli gelirken uzayan hidrokarbon zinciri ile bu
miktarlarda kumaga gerekli penetrasyonu saglayamadigi goriilmiis, bu
nedenle bu miktarlarm degistirilerek veya c¢ektirme yontemi gibi degisik
yontemler ile penetrasyon saglanabilecegi Ongoriilmektedir. Bunlarin
yanisira uygulamasi yapilan %100 penye suprem kumas yerine literatiirde
yaygin uygulama alam olan denim kumasa uygulamasi yapilabilecegi
diistintilmektedir.

FDM’ler kapsiillendigi kabuk malzemenin cesidine gore erime
noktast ve erime entalpisinde degisiklik yasanmaktadir bu nedenle yiiksek
1s1l kapasitesine ve uzun karbon zincire sahip parafin bazli FDM’lerin tekstil
mamuliine uygulanabilirligi irdelendiginde MF kabuk ile n-dokosanin sahip
oldugu yiiksek erime noktasi sergilemesiyle bu kosullarda jeotekstil
uygulamalarinda veya yiiksek 1s1 kapasitesi ve erime noktasina sahip olmasi

nedeniyle gida paketlemesi sektoriinde kullanilabilecegi diistiniilmektedir.
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