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, sabit 
alarak 

ksek 
enerji depolama kapasitesine 

destek malzemesine hapsetmek suretiyle FDMler 
kimyasal , alev 

de 

Bu tez nda, FDM olarak n-hep impregnasyonu destek 
malzeme olarak demir oksit (Fe3O4

(poliHI
karakterizasyonu Fe3O4

birlikte 

stratejisi ce  n-
FDM .

kompozit FDMnin t alorimetri (DSC) 
analizi ile 99,6 J/g olarak belirlenirken, n- impregnasyon or
olarak bulun  performans l 
testleri  n-
kompozit FDMin ki ci
enerji malzemes

Anahtar Kelimeler: addeler (FDMler), 
enerji depolama, Manyetik n .
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PREPARATION OF POLYHIPE COMPOSITES CONTAINING MODIFIED 
MAGNETIC NANOPARTICLES AND THERMAL ENERGY STORAGE 

APPLICATIONS 

ABSTRACT 

Phase Change Materials (PCMs) are materials that can be used for thermal energy 
storage and provide the continuity of thermal comfort by taking the heat from the 
environment with a constant temperature or giving it to the environment. Since these 
materials transform from solid to liquid or from liquid to solid during the phase 
transition, they are not suitable for direct use in energy conversion processes due to 
leakage, contamination problems and large volume changes. Although PCMs have 
high energy storage capacity, their performance is significantly restricted due to 
leakage problems and low thermal conductivity encountered in practice. For this 
reason, the approach used in recent years is to form shape stabilized PCMs by 
trapping these materials in the appropriate support material. In this way, it is possible 
to improve many properties of these materials such as thermal conductivity, chemical 
stability, flame resistance etc. 

This thesis study based on design, preparation and characterization of polymerized 
high internal phase emulsion (polyHIPE) foams as support materials containing iron 
oxide (Fe3O4) nanoparticles for impregnation of n-heptadecane as phase change 
material (PCM). The Fe3O4 nanoparticles were synthesized mechanically assisted co-
precipitation method and modified for harmonization with the emulsion system. 
Fe3O4 nanoparticles doped support materials were prepared via emulsion-templated 
strategy, and the produced polymeric foams used for preparation of shape-stabilized 
n-heptadecane based composite PCMs. The total latent heat of produced composite 
PCM was determined as 99.6 J/g by differential scanning calorimetry (DSC) 
analysis, while the impregnation ratio of n-heptadecane was found to be 67%. The 
performance of composite PCM was also investigated via leakage and thermal 
behaviour tests. Based on the analysis result, it was determined that shape-stabilized 
n-heptadecane based composite PCMs are promising energy materials for low 
temperature latent heat storage applications. 

Keywords: Phase change materials (PCMs), PolyHIPE composite, Thermal energy 
storage, Magnetic nanoparticles.  
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ddeler (FDM  enerji depolama, enerji 

.

FDM

depolayabilen fonksiyonel malzemelerdir [1-

 tekstil 

ada 

tercih edilmektedir [4-6].  

enerji depolama kapas ma derecesi, 

, toksik olma

DM

[7

bilen  problemi, bir 

kabuk malzemesinde ce

sepiyolit [11], 

gerilimi kuvvetleri FDMyi 

PoliHI

Bu malzemelerin u

organik reaksiyonlar ve kataliz ve enerji d

)

yollarla 

ing HIPE'ler) 

- abilize Pickering HIPE'ler [16]. Bu stabilizasyonu 
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e

[16, 17]. 

e zamanlarda, Pickering 

HIPE'lerden Poli

modifiye ederek hidrofilik-

-su ar

Son , FDM

-23]. Puupponen ve 

ark. mevsimsel termal oli polyol-

polistiren kompozitler  [18]. Biyo- FDM 

ile 

-hekzadek

 [20]. Oktadekan 

[21].

destek materyali olarak sentezlen  ve FDM olarak 

hekzadekanol vakumda ve 

ark., kristaller 

impregnasyon ce  n-  FDMler 

[23].

N-

 par dir. N-heptadekan, 

-
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-

heksandiol diakrilat polimeri, mikro trol edilebilir boyutta n-

heptadekan  [27]. 

-heptadekan 

-

[29].

kompozit FDMl , ilk kez n-heptadekan, 

Fe3O4

uyuml Fe3O4  ve 

ce- FDMnin k

test edil , n-

hesaplan  ve enerji depolama kapasitesi belirlen .

sinin 
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5 

2.

faz  ve bu faz 

enerjiyi  olarak depolayabilen malzemelerdir. Faz 

konusudur. Bu enerji ise erji

[30]. 

Kat dan gaza dan gaza faz nde 

dan ya faz 

dan ya faz  hacim 

en az seviyededir. A ise daha 

[31].

[32].  

[32]  

FDM -

nitratlar, hidroksitler, larak d

Malzemeleri 

Organik 
Parafinler 

Parafin 
Olmayanlar 

Metaller 

Tuz Hidratlar 

Organik - 
Organik 

Organik - 

- 
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2 [33]

iyeli mevcuttur.  

malzemenin temel termo- [34]. Ancak bu 

in

termodinamik, kinetik, kimyasal ve ekonomik 

Termodinamik zellikler  

F

  

deki 

Y
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Faz , 

 ve faz nin 

Kinetik a zellikler  

Krist gerekmektedir. 

Kimyasal 

  

Korozif olmama

Zehirli, olmama

Ekonomik 

2.1. 

FDMler 

temelinde ler olmak 

gruba 

2.1.1. 

. K  erime 

 karbon 

-

[34].

Parafin olmayan gruptaki 

, her bir FDM sergilemektedir.  Ucuz 
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-

mazlar. 

Erime (120 J/g - 210 J/g).  

Zehirli lirler. 

 ise 

Organ

olay alevlenebilmeleri ve her zaman plastik kaplarla 

uyum ve s

[35].  

2.1.2.

nik FDMler tuzlar, tuz hidratlar ta

Organik inorganik FDMler birim hacimde 

iki kat daha fazla enerji depolama kapasitesine sahiptirler [36, 37].

ime

olarak erime ve 

kristallenme [38].
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,

[39].  
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3.

FDM

ucunda FDM

[40]. ler, FDMnin erime 

tutabilen, [41]. Bu 

-

FDMler, (FDM) ve bir destek 

[42]. FDM

abilmektedir. 

3.1. 

mikro k

 ve ek 

sahipt

gibi uygulamalarda da tiren 

maddelerin 
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ekil 3.1. Organik FDM
malzemelerinin s [43]

3.1.1.

belirli bir hacimde 

[43].  

Kimyasal, fiziksel ve fiziko

ebil
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polimerizasyonu ve in-

spray cooling), spray 

drying), fluidized bed) 

fiziko- -

 FDM

n kimyasal ve fiziksel 

organik-

[43].  

3.1.1.1. Organik kabuk 

Temel olarak MFDMlerin organik kabuk malzemeleri melamin, formaldehit 

-

, organik 

kabuk malzemelerinin kimyasal-termal [43].  

 kabuk malzemeleri silika, titanya, kalsiyum karbonat 

 malzem

MFDM

zehirli 

[43].

3.1.1.3. Organik inorganik hibrit kabuk 

Organik kabuklu MFDM  MFDMlerin uygulamada daha 

inorganik malzemelerin organik 

. Organik 

[43].  
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3.1.2. Polimer matris 

FDM sit tekniklere sahip 

leri Destekleyici malzemeler 

3.1.2.1.Poliakrilatlar 

 FDM

[44]. Bu 

-metil metakrilat kopolimer ile miristik 

ve 50 -

PEG/PMM

[45].

3.1.2.2. Poliolefinler 

afiniteye sahip olduklar estekleyici malzeme 

) matrisi 

FDM kompozitleri 

ha [46].  

3.1.2.3. Stirenik blok kopolimerleri 

Stiren-b- (etilen-ko-butilen) -b-

-

benzemektedir [47].

[48].
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3.1.2.4. Polisakkaritler 

k

zeme olarak 

bu

erleri FDM olarak 

[49].  

-

[43].  

3.1.3. Nanomalzemeler 

Nanobilim ve nanoteknoloji 

r, FDM

[43].

Genellikle organik FDM

hapsedilmektedir. Bu 

-eksenli elektrospinleme 

edilmektedir. 

SiO2

destek malzemeleridir. Organik FDMlerin elektrospinlenmesinde bu 

n

ler elde edilmektedir. Nanofiber FDM

[50, 51].  
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FDM  Teorik 

 gibi 

cih 

edilmektedir. Grafen ve FDM

[52].  

FDM

ebil mal ve elektrik 

,

[53].  

depolama, elektronik cihazlar ve Li-iyon pillerdeki termal uygulamalardan 

[54].  

FDMler, 

ler vakumda 

- 

da emdirme 

FDM

ler  [55, 

56].
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bilinen mineraller, 

killer, lifler ve 

kil mineralleridir. 

sayesinde FDMler 

rin en iyisi olarak bilinmektedir [57, 

58].

 elde edilmektedir. Bu sebeple ideal 

destekleyici malzemeler olarak kabul edilmektedirler. Mezo-

-

 ve FDM

bon ile FDM n

,

emme

n

karbon malzemeleri, g den-

[59].  

3.1.4.2. Grafit 

,

Bu nedenle FDM  Kimyasal 
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ve  (GG) 

, kolay ve daha az enerji 

, GG destekli 

termal enerji depola [60, 61].  

alzemeler olan 

, / FDM 

en bir  silika 

-

[62].

 Qu ve ark. 

n- [63]. ,

nin sert 

[64].

SiO2

lerin 

i 

olarak kull . SiO2

kompozitlerini sol- [65].  

Tang ve ark. ultrasonik destekli sol- 2

kompozit F

[66].  

3.1.4.5. Kil mineralleri 

leri absorbe 
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gibi malzemelerdir. Bu malzemeler,

tasarrufu 

ba lan kil materyali diyatomittir. 

,  direnci 

sayesinde FDMnin maksimum oranda bir 

[67].  

3.1.5. -k ler

tiren maddelerin hacim 

-

-

- - ler

-

-

- PEG/sorbitol 

- PEG/glukoz 

-

-

fazla 

mbalaj uygulama - ler 

tercih edilmektedir [68].  

3.1.5.1. Polialkoller 

NPG (neopentilglikol), TAM (tris (hidroksimetil) aminometan) ve PE (pentaeritritol) 

-

gelirler [31].  
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3.1.5.2. Polimerler 

- in

-  segmenti 

olarak 

n

-

g

[69, 70].  
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UYGULAMA 

ALANLARI

maddelerin, i

ma gibi 

FDMler, elektronik 

s

- anda 

Tablo 

Tablo 4.1. lerin ticari [43]  

Uygulamalar

PCM Products 

Ltd. Organik FDM

kompozit

Pure PCM

FDM

Phase Change 

Energy Solution

kaplama 

ve paneller

Robert 

McKeown Co., 

Inc.

Elektronik cihazlar 

pedleri

Croda 

International

Binalar, tekstil ve 

otomotiv

Rgees LLC Pasif termal kontrol 

paketleme
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Tablo 4.1. (Devam) [43]  

 

Rubitherm 

GmbH FDM

Microtek 

Laboratories, Inc. FDM elektronik ve ambalaj

Shanghai 

Tempered 

Entropy New 

Energy Co.

FDM 

Andores New 

Energy Co., Ltd. FDM

4.1. Tekstil Uygulamalar 

tiren 

 tekst

lerin 

FDMlerin ; 

divenleri) 

Ev tekstili -

battaniyeler) [71].
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4.2. Uygulamalar 

leyebilmektedirler.  

-  FDMlerin 

cephe kaplama materyallerine eklenmek 

suretiyle veya nda, asma tavanlarda ve 

uygulanarak 

4.3. 

malzemelerin .
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 poliHIPE'ler 

olarak bilinen polimerler elde edilir. PoliHIPE'ler, makro 

enekli polimerlerdir. Poli

uygulamalarda kul [72].  

5.1. PoliHIPE ve 

Poli  gerektiren 

morfolojileri sayesinde tercih edilmektedir. Poli

avitelerden) 

a). Ancak 

) olmam poliHIPE'de ,

kaviteleri de oliHIPE'ler genellikle 0.1 g/cm3

ler [72].   
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(a) ve  (b)
[72]  

5.2. PoliHIPE Uygulama 

Poli

absorplama kapasiteleri ile

mektedir. ya ait 

uygulamalar ere, 

gel

5.3. Enerji Depolama 

nda destek malzemesi olarak 

na sahip olm ,

i (poliHIPE'leri), ce

FDMlerin matris haline getir
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016), polistiren i, FDM olarak 

kullan

mini

poliol-

FDMlerin ellikleri 

ile FDM [19]. Sentezlenen 

malzemenin 

nda nme

Enerji depolama malzemelerin nun 

FDM

edilmesi yoluyla da [72]. lamda Mert (2020), n-

l

[20].

FDM  Elde 

edilen ne (143.41 J/g)

uygulam

FDM 

FDM olarak n- -Michael 

ilavesiyle sentezlen   [21].

kapasitesi (213 J/g'ye kadar) -
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6. MATERYAL VE METOD 

6. 1.

2.4H2

FeCl3.6H2O (%97, Isolab Chemicals), hidroklorik asit HCl (%36,5-38,0 Sigma 

-

Sigma), stiren (Merck), divinil benzen (%80 Aldrich Chemistry), CaCl2.6H2O (%98 

Sigma-

n-heptadekan (Me

6.2. Deneysel Y

6.2.1. Demir Oksit (Fe3O4)

Fe3O4

[73]. 0,02 mol FeCl2.4H2

0,04 mol FeCl3.6H2O ultra 

3 atmosferde eklendi ve mekaniksel 

3O4

Fe3O4

Daha sonra 

6.2.2. Demir O CTAB onu 

Elde edilen demir oksit 

(CTAB) demir oksit 

sel olarak 
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banyoda homojenize edildi. 

ve bir miktar ultra 

 kurutuldu. Elde 

-

6 HIPE 

FDM n destek malzemeleri olarak poliHIPE kompozitleri, CTAB-MAG 

2.6H2O ve KP Monomer 

%lerindeki CTAB-

a (-1 sn on 1 sn off 

2.6H2

kslet

ekstrakt -MAG 

demir oksit 

3O4
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Table 6.1. -

Ma CTAB-MAG 
PHP-MAG1 0
PHP-MAG2 0,25
PHP-MAG3 0,50
PHP-MAG4 0,75

6.2.4. - FDM

 malzeme 

-

-

malzeme 

6.3. Malzemelerin Karakterizasyonu 

6.3.1. Fe3O4 ve Modifiye Fe3O4

Sentezlenen Fe3O4

imli Elektron Mikroskobu (TEM, JEOL-Jem 

Fe3O4

Dispersive X-ray (SEM- ) analizi

Sentezlenen Fe3O4

VSM, 

Cryogenic Limited PPMS) ile belirlen odifikasyonu ise,

-4000 cm-1 -IR,
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6.3.2. Modifiye Fe3O4 poliHIPE 

karakterizasyonu 

Modifiye Fe3O4

analizi (FEI Ouanta FEG 250 model mikroskop HIPE 

TG analizleri 0- -1 azot 

Micromeritics Gemini VII 2390t Tam Otomatik BET Aleti (Micromeritics 

Instrument Corporation, ABD) ile Brunauer Emmet Teller (BET) adsorpsiyon 

6 -heptadekan/poliHIPE kompozitinin karakterizasyonu 

ce  n-heptadekan/poliHIPE kompozitinin morfolojisi bir Leica 

DM2700P, polarize optik mikroskop (POM in ve saf n-

heptadekan

azot atmo

.dak-1  Destek 

-

ce  n-heptadekan/poliHIPE kompozit) m(n-

heptadekan)                                                                                                         (1)

m
-1

ne n- , 650-4000 cm-1 dalga boyu 

-IR,

ce  n-heptadekan 

FDMnin ki

Kompozit FDMnin 
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7. BULGULAR VE

7.1. Fe3O4 ve Modifiye Fe3O4

Sentezlenen Fe3O4

7.1a ve 7. 7.1a'dan 

ibi, sentezlenen Fe3O4 ve 

7.

l 7.1. Sentezlenen Fe3O4

Sentezlenen Fe3O4 3O4

7.2'te 

elementlerine ait pikler, Fe3O4

idrat ve 

ahi
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7.2. Sentezlenen Fe3O4

Sentezlenen Fe3O4

si (VSM) 

-manyetik alan (M(Emu/g)-

7.3

(MS 13 Bulunan Ms MS

[74]
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7.3. Sentezlenen Fe3O4

Fe3O4 -MAG) kimyasal 

karakterizasyonu FT-IR anal 3O4 ve modifiye 

- 7.4

3100-3200 cm-1 , Fe3O4

-MAG FT- 7.4b) 

3000-2800 cm-1'de , CTAB'deki CH2 -

gerilme aynaklan -1500 cm-

pikler, CTAB'nin C- [23]. 3161 cm-1'deki 

3O4
-

4
+

 atfedilir [75]. 3O4
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7.4. (a) Fe3O4 (CTAB-MAG) 

7.2. Modifiye Fe3O4 in Analiz 

Referans poliHIPE ve CTAB-M

(Tablo 6. i sunulan) morfolojik karakterizasyonu SEM analizi ile 

.5'de

poliHIPEler, 

CTAB-

 faz
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.5. CTAB- leri: (a) 
PHP-MAG1, (b) PHP-MAG2, (c) PHP-MAG3, (d)PHP-MAG4 

Poli

Tablo 7.1 .1'den -

poliHIPE destek malzemele HIPE malzemesinin 

(PHPMAG1) y -

MA

0593 m2

FDM

etmek ve FDM

Tablo 7.1. Elde edilen poliHIPE destek malzemelerinin 

PoliHIPE Destek 

Materyali

BET

(m2/g)

PHP-MAG1 1,8911 

PHP-MAG2 6,4437 

PHP-MAG3 6,0960 

PHP-MAG4 7,0593 



  38

Polimer matrisine CTAB-

-MAG serisinin termal gravimetri (TGA) ve 

7.6'da, k gelen 

ise Tablo 7 .2'd

yani Td10 50

Tablo 7.2'den de 

- -

10 ve Td50 -

- -

pik 

maks.) PHP-
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7.6. PoliHIPE destek malzemelerinin (a) TGA ve (b) DTG 

Tablo 7.2. Poli

PoliHIPE 
destek 

malzemesi

Td10

(oC)
Td50

(oC)
Tmaks @ Vmaks

(oC @ %.dak -1)

PHP-MAG1 363,8 412,7 418,6 @ 17,56
PHP-MAG2 362,7 411,4 416,9 @ 17,12
PHP-MAG3 350,5 412,4 417,9 @ 16,74
PHP-MAG4 367,4 415,8 419,4 @ 19,12
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7 -heptadekan/PoliHIPE Kompozitinin

HIPE kompozitlerinden PHP-

 morfolojisi nedeniyle FDM destek malzemesi olarak 

 n-heptadekan/poliHIPE 

FDM, -MAG4-

Polimer destek malzemesine n-

FT-  ve n-heptadekan (HP), PHP-MAG4 ve PHP-MAG4-

7.7'de veril HP, 2956, 2923 ve 2853 cm-1 'de C-H

ilme e atfedilebilecek 

[23].

7.7. (a) HP, (b) PHP-MAG4, (c) PHP-MAG4-

1466 ve 721 cm-1 -H'nin deformasyon ve sallanma

aittir [76]. PHP- 7.7b), 760 ve 701 

cm-1'de bulunan bantlar, aromatik C-

cm-1 pikler p aromatik 
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C 7.7c'de, PHP-MAG4-HP'nin spektrumu ise, 

bilecek yeni bir pik 

-

tir. -MAG4 kompozit matrisine dahil edilmesinin 

HP ve PHP-MAG4-

-MAG4-HP'nin DSC 

ter 7.8'de 7.3'te 

. Tablo 7.3 nme pik 

ce

karar  kompozit FDM'nin (PHP-MAG4-HP) 

bir kompozit matriste HP n

ve 16,

147,9 J/g ve - -MAG4-

ise toplam gizli -100,6 

FDM

67 .4 -

MAG4-HP ce FDM

mevcut olan di - FDM

termal enerji depolama kapasitesine sahiptir [77-81].  

.8 periyodunda HP ve PHP-MAG4-HP'nin DSC 
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Tablo 7.3. HP ve PHP-MAG4-

Malzeme

(% 

- -

erime 

Erime 
gizli 

(J.g-1)

Toplam 

       
(J/g)

-
kristallenme

- Toplam 

(J/g)

HP 16,25 30,78 119,0 147,90 11,72 4,37 -211 100

PHP-
MAG4-

HP
12,48 25,17 79,90 99,60 16,68 4,65 -100,6 67

Tablo 7 n-hep

n-
kompozit FDM (J.g-1)

Toplam 

(J/g)

Referans

n-Heptadekan/Bentonit kil 38,42 - [77]
n-Heptadekan/Pomza 72,38 - [78]
n-Heptadekan/Kaolin kil 34,63 - [79]
n-Heptadekan/CaCO3 kabuk 59,82 - [80]
n-Heptadekan/PMMA kabuk 81,50 - [81]
PHP-MAG4-HP 79,90 99,60

N- de belirlen  ve 

PHP-MAG4- 7.9

FDM

 

7.9. PHP-MAG4-
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potansiyeli nedeniyle kompozit FDM ce

n-

ve kompozit FDM 

-

MAG4- 7.10'da 7.10'da 

 Buna 

, PHP-MAG4-

.

FDMnin tut

kuvveti gibi kuvvetlere atfedilebilir [43].  

7.10 -MAG4-HP

7.4. Termal D

veri kaydedici

7.11

destek malzemelerine (poliHIPE'lere) Fe3O4
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etkisini ve elde edilen kompozit FDMnin 

7.11 belirlen deneysel test 
sistemi 

3O4 ve 

veri kaydediciye anyo, etanol ile dolduruldu 

-

- ve 

veri kaydedici 

7.12, PHP-MAG1, PHP-MAG2, PHP-MAG3 ve PHP-

(poliHIPE'ler) termal iletkenliklerinin, Fe3O4

uyumlu olarak PHP-MAG4 > PHP-MAG3 > PHP-MAG2 > PHP-

3O4 -

n

.5'te 

-

-MAG1'in (0,

Fe3O4
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az miktarda Fe3O4

eklenmesiyle bile, sentezlenen destek m

 (PHP- 3O4

 0, C/s'den 

0,

3O4 esinin bile destek malzemesinin 

Tablo 7

Proses
PHP-

MAG1
PHP-MAG2 PHP-MAG3

PHP-
MAG4

( C/s)
0,0191 0,0192 0,0194 0,0198

FDM olarak n-heptadekan ve PHP-MAG4, PHP-MAG4-HP gibi 

-

kil 7.13, 

saf FDM olarak n-heptadekan ve PHP-MAG4, PHP-MAG4-HP malzemelerinin 

-MAG4-HP ve n-heptade  faz 

 (Tablo 

7.3. -M FDM 

7.13't
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.12. PHP-MAG1, PHP-MAG2, PHP-MAG3 ve PHP-

.13. PHP-MAG4, PHP-MAG4-HP ve saf n-
la
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8

3O4 ce stabilize 

n-heptadekan/poliHIPE kompozit FDM,

Fe3O4

Modifiye Fe3O4 -IR ile 

karakterizasyonu, Fe3O4

Modifiye Fe3O4

ha BET 

modifiye Fe3O4

PHP-MAG4, Fe3O4

0593 m2

-

ce stabilize n-heptadekan/poliHIPE kompozitinin 

-MAG4 destek materyali olarak 

-IR, POM ve DSC analizleriyle 

Elde edilen kompozit FDM yani PHP-MAG4-HP,

(99,

ce ki

tespit ed
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