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OZET

ISIL DUZENLEME OZELLiIGIi GOSTEREN AKILLI
TEKSTIL URUNLERININ GELIiSTIRILMESI VE
PERFORMANS OZELLIKLERININ INCELENMESI

Faz degistiren malzemeler (FDM’ler), faz degisimi esnasinda depoladiklar1 gizli 1s1 ile
cevre sicaklik degisimlerine tepki vererek 1sinma veya serinleme saglayan akill
malzemelerdir. Bu 6zellikleri sebebiyle 1s1l enerji depolamada, solar sistemlerde, yap1
malzemelerinde, elektroniklerin 1s1l ydonetiminde ve ayn1 zamanda uzay tekstili, koruyucu
tekstiller, ev tekstili gibi fonksiyonel tekstil iirtinlerinde kullanilmaktadir. Yeni malzeme

ve tekstile uygulama yontemleri konusunda aragtirmalar devam etmektedir.

Bu tez calismasinda, yiiksek miktarda gizli 1s1 depolayabilen ve 1s1l diizenleme saglayan
biyo-bazli hindistan cevizi yaginin ve bu yagin n-oktadekan ile karisiminin FDM olarak
tekstilde kullanimi arastirilmistir. Cekirdek FDM farkli duvar maddeleri ve yontemleri

ile mikrokapstillenerek dokuma kumas ve dokusuz tekstillere uygulanmustir.

Gelistirilen mikrokapsiillerin ¢ekirdeginde organik hindistan cevizi yagi ile organik
hindistan cevizi yag1 /n-oktadekan karisimi, kapsiil duvarinda ise melamin formaldehit,
metil metakrilat, hidroksietil metakrilat, glisidil metakrilat monomerleri, sodyum alginat,
jelatin maddeleri kullanilmistir. Mikrokapsiiller in-situ, siispansiyon, emiilsiyon
polimerizasyonu ve  koaservasyon yontemleri kullanilarak  sentezlenmistir.
Mikrokapsiillerin DSC, FT-IR, TGA, SEM analizleri ile iiriin karakterizasyonlari
yapilmis ve degerlendirilmistir. Tekstile uygulamak iizere uygun bulunan mikrokapsiiller
pamuk, pamuk-elastan dokuma kumaslarina kaplama, emdirme ve ¢ektirme
yontemleriyle; dokusuz tekstillere kaplama ve kompozit islemleriyle uygulanmistir.
Islem gérmiis kumaslarin DSC ve SEM analizleri yapilarak 1sil enerji depolamalar,
yikamaya dayanim ve yiizey morfolojik 6zellikleri degerlendirilmistir. Islem gérmemis
ve gormils kumaglarin yirtilma mukavemeti, hava gecirgenligi ve termografik sicaklik

Olctimleri yapilarak sonuclar1 degerlendirilmistir.

Aralik, 2020 Elif Gozde SARAC



ABSTRACT

DEVELOPMENT OF THERMO-REGULATING SMART
TEXTILES AND INVESTIGATION OF THEIR
PERFORMANCE PROPERTIES

Phase change materials (PCMs) are smart materials which can respond to ambient
temperature. They provide cooling or heating by absorbing or releasing the heat that they
store during phase change. This feature makes PCMs to be used in thermal energy storage
systems, building materials, solar systems, thermal management of electronics and in
functional textiles such as space textiles, protective textiles and home textiles. Research

studies on novel materials and their application methods to textiles have been progressing.

In this thesis work, bio-based coconut oil and its blend with n-octadecane which have
high heat storage capacity were utilized in textiles as PCM for thermo-regulation. The
core PCM was microencapsulated using various shell materials and encapsulation

methods, then implemented to woven and nonwoven textiles.

Organic coconut oil and its blend with n-octadecane were used as the core; melamine
formaldehyde, methyl methacrylate, hydroxyethyl methacrylate, glycidyl methacrylate,
sodium alginate and gelatin were used as shell materials in the developed microcapsules.
The microcapsules were synthesized by in-situ, suspension, emulsion polymerization and
coacervation methods. They were characterized by DSC, FT-IR, TGA and SEM analyses.
The microcapsules, which were found to be applicable to textiles, were implemented to
cotton and cotton-elastane woven fabrics by coating, padding and exhaustion methods; to
nonwoven textiles by coating and composite applications. The treated fabrics were
examined by DSC and SEM analyses to determine their properties of thermal energy
storage, durability to washing and morphology. Tear strength, air permeability and

thermographic temperatures of untreated and treated fabrics were also assessed.

December, 2020 Elif Gozde SARAC
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YENILIK BEYANI

Bu doktora tez ¢alismasinda, insan viicudu konfor sicakligina yakin sicaklikta 1s1l enerji
depolamas1 yapabilen, bu ozelligi ile 1s1l diizenleme 6zelligi saglayan hindistan cevizi
yaginin ve hindistan cevizi yagi/n-oktadekan karisimimim FDM olarak tekstilde kullanimi
arastirilmistir. Hindistan cevizi yagi, 1s1l enerji depolamada yaygin olarak kullanilan petrol
tiirevi faz degistiren malzemelere siirdiiriilebilir ve biyo-bazli bir alternatiftir. Caligmada,
organik hindistan cevizi yagi ve organik hindistan cevizi yagi/n-oktadekan karigimi
mikrokapsiillenmistir. Mikrokapsiilasyonda, kapsiil duvarini olusturmak tizere farkli
polimer maddeleri ile ¢alisilmis, in-situ, siispansiyon, emiilsiyon polimerizasyonu ve
koaservasyon yontemleri kullanilarak yeni faz degistiren malzemeler gelistirilmistir.
Mikrokapsiillenmis hindistan cevizi yag1 ve hindistan cevizi yagi/n-oktadekan karisiminin
seliilozik dokuma kumaslarda 1sil diizenleme i¢in kullaniminin arastirilmasi yenidir.
Hindistan cevizi yagmm FDM olarak kullanimiin  degerlendirilmesi  ve

mikrokapsiillenerek kompozit islemiyle dokusuz tekstile entegrasyonu yenidir.

Gelistirilen mikrokapsiillenmis FDM’ler (mikroFDM’ler) kaplama, emdirme, ¢ektirme
islemleriyle seliilozik esaslt dokuma kumaslara; kaplama ve kompozit islemleriyle dokusuz
tekstillere farkli recete ve proses kosullariyla uygulanarak genis bir arastirma
yuritilmustir. Cekirdeginde organik hindistan cevizi yagi iceren mikroFDM, dokusuz
tekstil kumasinin iki katmani arasina hapsedilerek yiiksek miktarda uygulanabilmis ve
yiiksek performans sonuglari elde edilmistir. Dokusuz tekstil yiizeyi gelistirilen mikroFDM
ile kaplanmis, kaplanan yiizey dokusuz tekstil kumaginin iki katmani igine yerlestirilmis,

olusan ti¢ Kat yiizey sicaklik ve pres uygulamasiyla birlestirilmistir.

Bu tez caligmasi kapsaminda uluslararast hakemli dergilerde yayinlanan yayinlar asagidaki
gibidir:
Sarag, E. G., Oner, E., Kahraman, M. V. (2020) Developing a thermo-regulative system

for nonwoven textiles using microencapsulated organic coconut oil. Journal of
Industrial Textiles, DOI: 10.1177/1528083720921490.

Sarag E. G., Oner E., Kahraman M.V. (2019) Microencapsulated organic coconut oil
as a natural phase change material for thermo-regulating cellulosic fabrics.
Cellulose, 26, 8939-8950.

Aralik, 2020 Prof.Dr. Erhan ONER Elif Gozde SARAC
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KISALTMALAR

CO
DSC
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GMA
HEMA
HMF
MF
MikroFDM:
MMA
NaAlg-Gel :
OK

PEG
PET
PGMA
PHEMA
PMMA
PVP
SDS
SEM
TGA

- Organik hindistan cevizi yag1
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1. GIRIS

Teknolojinin giinlikk hayatimizda daha fazla yer almasiyla birlikte kullandigimiz pek ¢ok
tirtinde fonksiyonellik ve konfor diizeyi beklentisi yiikselmis, akilli tekstillere olan ilgi
artmistir. Son birkag on yil i¢inde teknik tekstil alaninda gelistirilen lif, iplik, kumas ve
diger katma degerli fonksiyonel yapilar, yiiksek performans materyallerinin gelisimini ve
bu materyallerin giyim sektoriinde 6zellikle spor ve koruyucu giysilerde kullanimin
saglamistir. Fonksiyonel tekstil alaninda ¢ok sayida yeni kimyasal, materyal, lif ve tekstil
yapilari gelistirilmistir. Su itici-nefes alabilen, yanmayan, iitiiye ihtiya¢ duymayan, bocek
itici gibi fonksiyonel ozellikler bu gelistirmelere Ornektir. Son yillarda giyilebilir
teknoloji yaklasimi ile elektronigin giysi ile birlestirildigi elektronik tekstiller, renk
degistiren kromik tekstiller, sekil hafizas1 olan tekstiller, iletken tekstiller gibi akilli

tekstiller iizerinde arastirmalar yapilmakta ve tirinler gelistirilmektedir.

Akilli malzeme veya yapilar, mekanik, elektriksel, manyetik, kimyasal veya termal
yollarla iletilebilen ¢evresel uyaricilart hissedip tepki verebilen malzeme veya yapilar
olarak tanimlanmaktadir. Tepki sekline gore pasif, aktif ve ¢ok akilli olmak iizere
siniflandirilabilirler. Uyariciy1 sadece hisseden malzemeler pasif; uyariciy1 hisseden ve
tepki veren malzemeler aktif; uyariciyr hisseden, tepki veren ve g¢evreye uyum

saglayabilen malzemeler ise ¢ok akilli malzeme olarak degerlendirilmektedir [1].

Akilli malzemelerden biri de faz degistiren malzemelerdir (FDM). Tez ¢alismasinda,
FDM’lerin kullanimiyla ani sicaklik degisimlerinde 1s1l diizenleme 6zelligi gostererek
konfor saglayan akilli tekstil tiriinleri gelistirmek amaglanmistir. Isil diizenleme 6zelligi
gerektirebilecek koruyucu kiyafetler, spor giyim, ev tekstili ve giinliik giysilerden yola
cikarak bir kisim tekstil ylizeyleri secilmis, uygun sicaklik araliginda yiiksek 1s1
depolayabilen yeni materyal ve uygulama proseslerinin gelistirilmesi {izerinde
calisilmistir. Isil diizenleme o6zelligi, faz degisimi sirasinda 1s1y1 depolama ve serbest
birakma kapasitesine sahip FDM’lerin kullanimi ile kazandirilmistir. Bu maddeler farkl
yontemler kullanilarak mikrokapsiillenmis ve sonrasinda gesitli prosesler ile tekstil

ylizeylerine uygulanmstir.

Tez kapsaminda, tekstile uygun sicaklik araliginda [6,88] faz gegisi gosteren FDM igeren,
yiiksek 1s1 depolama kapasitesine sahip mikrokapsiiller sentezlenmis, pamuk,

pamuk/elastan dokuma kumaslar ile polipropilen dokusuz tekstile ve geri kazanilmis PET



polyester lifli dokusuz tekstile uygulanmistir. FDM olarak mikrokapsiil ¢ekirdeginde
daha once seliilozik dokuma kumaslarinda kullanmak iizere 1s1 diizenleme amaciyla
kullanimi arastirilmamis organik hindistan cevizi yagi ile organik hindistan cevizi yagi/n-
oktadekan karigimlar1 kullanilmis, mikrokapsiil duvarinda gesitli polimer maddeleri ve
farkli kapsiilleme yontemleri denenmistir. N-oktadekan viicut konfor sicakliginda 1si
depolayan, yiiksek 1s1 depolama kapasitesine sahip, parafin bazli, toksik olmayan bir faz
degistiren malzemedir. Hindistan cevizi yagmin n-oktadekan ile karigiminin
denenmesinde; 1s1 depolama kapasitesinin artirilmasi, erime sicakliginin viicut konfor
sicakligina [89,90] yakin 28-30 °C’ye getirilmesi, sadece n-oktadekan kullanimina goére
maliyet avantaji saglanmasi ve daha once denenmemis bu ikili karigimin tekstilde
kullaniminin arastirilmasi amaglanmistir. Elde edilen mikrokapsiillerin, 6n terbiye
islemleri yapilmis kumaslara c¢ektirme, emdirme, kaplama ve kompozit yontemleri
kullanilarak farkli tekstil yiizeyleri iizerinde uygulama prosesleri gelistirilmis ve
uygulanmistir. Gelistirilen mikrokapsiillerin iiriin karakterizasyonlar1 yapilmis, uygulama
yapilmis kumaslarin 1s1l performans, morfolojik 6zellikleri, bir kistm kumaslarin
yikamaya dayanimlari, mukavemet ve hava gecirgenligi Ozellikleri test edilerek

incelenmistir.



2. GENEL BILGILER

2.1. Isil Diizenleme Teknolojisi ve Tarihsel Gelisimi

Insan viicudunun sicakligmi korumasi hayati fonksiyonlarmi siirdiirmesi icin 6nem
tasimaktadir. Normal bir insan viicudu 36.5-37 °C’dir ve giin i¢inde kiigiik farkliliklarla
degisim gosterir. Fiziksel bir egzersiz esnasinda, kaslardaki sicaklik 39-40 °C’ye
cikabilmektedir. Ayrica yiizey sicakligimiz g¢evre hava sicakligindaki degisimden
etkilenebilmektedir. Insan viicudu, 1s11 dengeyi kurmak igin ¢evre sicakligina bagl olarak
11 Uretir veya dagitir. Is1 dengesini etkileyen faktorler; iiretilen 1s1 miktar1 (fiziksel
aktivite), cevre kosullar1 (sicaklik, riizgar, nem), giyilen giysi ve kisinin bireysel
ozellikleridir [2]. Insan viicudunun 1s1 dengesini sagladig1 viicut i¢ sicaklig1 36.5-37.5 °C,
deri yiizey sicakligi ortalama 31.5-33.5 °C’dir. Konfor hissinin saglanmasi i¢in viicut

sicakligiin dengede olmasi gereklidir [89,90].

Bir tekstil tirtintine 1s1l diizenleme 6zelligi FDM’lerin tekstil yapisina dahil edilmesiyle
kazandirilmakta, bu maddelerin belirli sicaklik araliginda gizli 1s1 depolamalar1 ile
saglanmaktadir [89]. Isil diizenleme, ¢evre sicaklik degisimlerinde viicut sicakliginin
dengeye kavusmasina yardimei olarak kisinin konforuna katki saglamaktadir. Bu sebeple,
bu 6zelligi iceren akill tekstil iirlinlerinin gelistirilerek daha yaygin kullaniminin 6nemi

ve potansiyel gelecegi bulunmaktadir.

FDM’ler, faz degisimi siirecinde yiiksek miktarda gizli 1s1 depolayabilen maddelerdir.
Tekstilde ¢ogunlukla kati-sivi ve sivi-kati faz gegislerinde yiiksek miktarda gizli 1s1
depolayan tipleri kullanilmaktadir. Ortam sicakligi arttiginda ve FDM’nin erime
sicakligina geldiginde FDM kat1 fazdan sivi faza gecerken 1siy1 absorbe eder ve depolar;
fazla 1s1y1 depoladigi icin 1s1nin giysiden gegcisini engelleyerek sicakligin artmadan sabit
kalmasini saglar. Tersi durumda; ortam sicakligi distiigiinde ve FDM’nin katilagsma
sicakligina geldiginde, FDM siv1 fazdan kati1 faza gegerken depoladigi 1siy1 yayar ve

1sinma etkisi saglar [3].

Faz degistiren malzemeler tekstil alaninda yiiksek sicaklik degisimlerinde sicakligi
diizenlemek amaciyla ilk defa uzay kiyafetlerinde kullanilmig, sonraki yillar ig¢inde
yapilan arastirmalar ve farkli uygulama gelistirmeleri neticesinde c¢esitli koruyucu giysi

ve ev tekstillerinde kullanilmaya baglamigtir. Giinlimiizde faz degistiren malzemelerin



uygulandigi tekstiller; uzay giysileri, yatak ve aksesuarlari, kayak, bisiklet ve kosucu
giysileri, medikal giysiler, itfaiye giysileri ve eldivenleri, ayakkabi ve aksesuarlari,
otomotiv tekstilleri, yap1 tekstil malzemeleri ile jeo-tekstillerdir [4,89]. Isil diizenleme
ozellikli tekstiller ve giysiler i¢in ticari Uiriinler mevcut olmakla birlikte bu konuda yapilan

arastirmalar devam etmektedir.

Gizli 1s1 depolayan maddeler 1960’lardan bu yana yaygin sekilde kullanilan
malzemelerdir [1]. FDM’ler iizerinde NASA (US National Aeronautics and Space
Administration) uzayda biiyiik 1s1 dalgalanmalarina karsilik hassas cihazlari korumak
amaciyla genis arastirmalar yapmis ve 1971°de faz degistirme sicakliklar1 ve 1s1 depolama
kapasitelerini tanimlayan 500°den fazla faz degistiren madde iceren Phase Change
Materials Handbook kitabini yayinlamistir [5]. Gizli 1s1 depolayan maddeler 1980’lerde
bir Ay aracinda kullanilmigtir [1]. Mikrokapsiillenmis FDM nin tekstilde kullanimi ise
NASA arastirmalar1 dahilinde 1980’lerin basinda olmustur. Astronot kiyafetlerinin
uzayda yiiksek 1s1 dalgalanmalarina kars1 korunma 6zelligi amaglanmistir [6]. 1980°ler
ve sonrasinda FDM’ler 1s1l enerji depolama igin solar sistem uygulamalarinda, bina yap1

malzemeleri i¢inde ve elektroniklerin 1s1l yonetiminde kullanilmigtir [7].

Isil enerji depolama ozelligini saglamak tlizere mikrokapsiillenmis FDM’lerin tekstil
lifleri igerisine yerlestirilmesi teknigi gelistirilmistir [8]. Kumaslarin 1s1l 6zelliklerini
tyilestirmek amaciyla belirlenmis sicakliklarda spesifik 1s1l 6zelliklere sahip FDM veya
plastik kristaller igeren mikrokapsiillerin kumas iizerine kaplanmasi teknigi bulunmustur
[9]. Polimer baglayici igine disperslenmis ve mikrokapsiillenmis FDM 'nin kumas iizerine
kaplanmasi teknigi gelistirilmistir [10]. Akilli tekstiller i¢in, aktif madde iceren
mikrokapsiillerin tekstile uygulama proseslerinde lifle kimyasal bag kuran, reaktif grup
igeren, yikamaya dayanikli mikrokapsiil gelistirilmistir [11]. Iyilestirilmis tersinir 1s1l
ozellikli rejenere seliilozik lifleri ve tiretim yontemi bulunmustur [12].

Giliniimiizde faz degistiren malzeme igeren ve ticarilesen tekstillerin basinda
Outlast®iiriinleri gelmektedir. Outlast® tekstilleri, uzay giysileri, yatak, dis giyim, ¢orap,
ayakkab, ev tekstili gibi ¢esitli nihai kullanimlara yonelik tiriinleri igermektedir. Outlast®

teknolojisinde, 1s1y1 depolayan ve serbest birakan Thermocules™ adim1 verdikleri

mikrokapsiillenmis FDM’ler kullanildigi ve bu malzemelerin kaplama, lif igine dahil



etme (akrilik, polyester, viskon) ve diiz kumaslar iizerine ince baski yontemleriyle

uygulandiklart belirtilmektedir [13].
2.2. Faz Degistiren Malzemeler

Maddelerin kati-siv1, sivi-gaz, kati-gaz, kati-kat1 olmak tizere dort ¢esit faz degisimleri
olmaktadir. Faz degisimi prosesinde absorbe edilen veya serbest birakilan 1s1 ‘gizli 1s1’
olarak adlandirilmaktadir. FDM’ler, faz degisimi esnasinda kiigiik sicaklik degisimleriyle
yiiksek miktarda gizli 1s1 depolayan veya serbest birakan; bu gegisleri tekrarli sekilde
yapabilen maddelerdir. Bu 6zellikleriyle sicaklik dalgalanmalarin1 diizenlemek amaciyla

kullanilirlar.

FDM'’ler bina ve yap1 malzemelerinde, tekstilde, giines enerji sistemlerinde, sogutma ve
iklimlendirme sistemlerinde, gidalarin soguk tutulmasi ve tasinmasinda, tibbi
malzemelerin ve organlarin soguk muhafaza edilerek tasinmasinda, elektronik aksamlarin

sicakliginin diizenlenmesinde kullanilmaktadir.

Isil enerji depolama, yiiksek veya diisiik sicaklik enerjisinin daha sonra kullanimi igin
gegici olarak depolanmasidir. Hissedilebilir, gizli ve kimyasal reaksiyonla olabilen iig
farkli 1s1 depolama vardir; yiiksek miktarda olma 6zelligiyle en 6nemlisi gizli 1sidir [1].
Sekil 2.1 standart bir 1sinma prosesini gostermektedir [7]. Gizli 1s1 bir maddenin dar bir
sicaklik araliginda faz degisimine ugradig: ve faz degisimi sirasinda absorbe ettigi veya
yaydigi 1sidir. Hissedilebilir 1s1 ise sicakligin degisim gosterdigi isidir. Sivi kati faz
degisimi esnasinda olusan gizli 1s1 miktarr, ayn1 miktarda maddeyi 1sitirken veya
soguturken harcanan enerjinin 200 katina varan biiyiikliige ulasabilmektedir [14]. Su,
dogada var olan FDM’lerden biridir. Buz su i¢inde eridiginde yaklasik olarak 335 J/g gizli
1s1 absorbe ederken, su isitildiginda sadece 4 J/g hissedilebilir 1s1 absorbe etmektedir.
Sekil 2.2’de FDM’nin kati-sivi faz degisime ait tipik bir DSC (Diferansiyel Taramali
Kalorimetre) Termogrami goriilmektedir [6]. Tarali alan erime gizli 1s1 entalpisini

gostermektedir.
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Sekil 2.2. DSC Termogrami

Kati-kat1 FDM’ler yiiksek miktarda 1s1 depolayabilirler, faz degistirirken yumusar veya
sertlesirler. Sadece bir kisim kati-katt FDM’ler 1s1 depolama i¢in uygun bulunmaktadir.
Sivi-gaz FDM’lerin yiiksek hacim degisimleri sebebiyle 1s1 depolamada pratikte
kullanimlari miimkiin olmamaktadir [2]. Tekstilde, istenilen sicaklik araliginda kati-siv1
faz degisimi gosteren, yiiksek miktarda gizli 1s1 depolayan genellikle organik FDM’ler

kullanilmaktadir.

Uygun FDM secimi i¢in en onemli kriterlerden biri faz degistirme sicaklik araligidir.
Tekstil kumas ve giysilerinde serinletme i¢in, erime sicakligi 15 °C ile 35 °C aralifinda
olan FDM’lerin kullanimi en etkili olmaktadir [6]. Tekstil {iriinlerinde 1s1l diizenleme i¢in
erime sicaklig1 20 °C ile 40 °C araliginda olan FDM’ler ve kristalizasyon sicakligi 30 °C
ile 10 °C arasinda olan FDM’lerin kullanilmasi verimli olmaktadir [1,88]. Bu sicaklik
araligini karsilayan baslica FDM’ler; hidrat inorganik tuzlari, parafin vakslari lineer
hidrokarbonlar, hidrokarbon alkolleri, polietilen glikol (PEG), politetrametilen glikol
(PTMQG), yag asitleri ve esterleridir. FDM’lerden beklenilen temel 6zellikler; yiiksek 1s1

depolama kapasitesi, faz gecisinde diisitk hacim degisimi, erime sicaklig1 ve katilagsma



sicakliklarinin yakin olmasi, erime ve katilasma dongiilerini tekrar edebilmesi ve stabil
olmasi, yiiksek 1s1l iletkenligi, toksik ve g¢evreye zararli olmamasidir. Ayrica, temin

edilebilirligi ve maliyeti de dnemlidir [1,2,6,15].

Faz degistiren malzemeler organik, inorganik ve otektikler olmak tizere {i¢ ana gruba
ayrilir. Organik FDM’ler kimyasal olarak stabil ve yiiksek gizli 1s1 depolamaya sahipken
faz gecisinde yiiksek hacim degisimli veya tutusabilir zellikli olabilmektedir. inorganik
FDM’ler yiiksek gizli 1s1 depolamaya sahiptir, ancak isinma-soguma siire¢lerinde faz
degisimi dongiilerinde kimyasal kararliliklar1 zayiftir [2]. Otektikler keskin erime
sicakligina ve yiiksek 1s1 depolama yogunluguna sahiptir, ancak termo-fiziksel

ozelliklerinin daha ileri diizeyde arastirilmasina ihtiyag bulunmaktadir [16].
2.2.1. inorganik Faz Degistiren Malzemeler

Inorganik FDM’ler hidrat tuzlari, tuzlar ve metaller olarak smiflandirilirlar. Organik
FDM'’lere gore daha az avantajlar1 vardir. Yiiksek 1s1l depolama kapasitesine sahip olsalar
da korozif olma, siiper soguma davranigi ve zayif 1sil kararliliklart dezavantajlari
olmaktadir [17].

2.2.1.1. Hidrat inorganik Tuzlar

Hidrat inorganik tuzlart genellikle 20-40 °C erime sicakligina sahip tekstilde
kullanilabilen n su molekiilii i¢eren tuz kristalleridir. Erime sicaklig1 32.4 °C ve erime
gizli 1s1s1 254 J/g olan Glauber tuzu (Na2SO4.10H20) fiziksel ve kimyasal 6zelikleri
itibariyle 1s1l diizenleme igin uygun olabilmektedir [6]. Glauber tuzu, sicak ortamda
calisan Kkisiler igin tasarlanmis serinletici yeleklerde kullanilmistir [2]. Erime sicakligi
25.8 °C ve erime gizli 1s1s1 125.9 J/g olan mangan(ll) nitrat hekzahidrat (Mn(NOs).
6H20) tuzu da temin edilebilme, toksik olmama ve tutusmama ozellikleri ile 1s1l
depolama igin ¢alisilmis maddelerden biridir [6]. Ancak pek cok inorganik hidrat
tuzlarimin 1simnma-soguma dongiilerinde kararsiz erime sicakliklar1 ve siiper soguma
davraniglar1 gosterdikleri goriilmiistiir. Yapilan bir lif uygulama calismasinda, 1sinma-
soguma stirecinde lityum nitrat trihidratin 25 dongii, kalsiyum kloriiriin hekzahidrat

birka¢ dongii ve sodyum siilfat dekahidratin ise bir dongii dayandig: belirtilmektedir [1].



2.2.1.2. inorganik Tuzlar

Yiiksek sicaklik araliklari i¢in kullanilmaktadir ancak hidrat tuzlarina gére daha diisiik 1s1
depolama kapasitesine sahiptirler. Glines enerjisi gii¢ tesislerinde 1s1 depolama igin

inorganik tuzlar kullanilabilmektedir.
2.2.1.3. Metaller

Bu grup disiik erime sicakligina sahip metaller ve metal Gtektikleri kapsar. Birim
hacimde depoladigi gizli 1s1 miktar1 yiiksektir; hacmin 6nemli oldugu durumlarda, faz
degisim sicakligini yiikseltmek iizere tercih edilirler. Yiiksek 1s1l iletkenlige ve diisiik 6z

1stya sahiptirler [17].
2.2.2. Organik Faz Degistiren Malzemeler
2.2.2.1. Polietilen Glikol (PEG)

Polietilenglikol (PEG) 1s1l diizenlemede kullanilan baslica FDM’lerden biridir. Polietilen
glikol’iin tekrarlayan birimi oksietilen grubudur. Molekiil agirligi 20000°den kiiciik olan
PEG’nin molekiil agirligi arttikca erime sicakli§i da artmaktadir. Faz gecis sicaklig
tekstil i¢in uygun olan PEG 600’iin erime sicakligi 17.9°C, erime 1s1s1 121.1 J/g; PEG
1000’nin erime sicakligi 35.1°C, erime 1s1s1 137.3 J/g’dir. Tablo 2.1°de farkli molekiiler
agirlikli PEG’nin 1s1l depolama kapasiteleri goriilmektedir [1].

Tablo 2.1. Molekiil Agirliklarina Gore PEG Isil Enerji Depolama Kapasiteleri

PEG Ortalama Erime Erime Katilasma Katilagsma
Molekiil Sicakligi (°C) Isist (J/g)  Sicakligi (°C)  Isist (J/Q)
Agirhig

400 3.2 914 -24.0 85.4

600 17.9 121.1 -6.9 116.2
1000 35.1 137.3 12.7 134.6
2000 53.2 178.8 25.2 161.3
4000 59.7 189.7 22.0 166.5
6000 64.8 189.0 32.9 160.9
10000 66.3 191.9 34.9 167.9
20000 68.7 187.8 37.7 161.0




Vigo ve Frost, 1983’de yaptiklar1 ¢alismada [1] 400, 600, 1000 ve 3350 ortalama
molekiiler agirlikli PEG’yi kullanarak, agirlikga %57 PEG sulu ¢ozeltisiyle i¢i bos
polipropilen ve rayon liflerini doldurmustur, ayrica PEG’nin kumas yiizeyine
uygulamasin1 yapmuslardir [2]. DSC o6lgiimlerine gore doldurulan polipropilen lifin
depoladig1 1s1 miktarinin bos lifin 1.2-2.5 kat1 oldugu, doldurulan rayon lifinin depoladig1
1s1 miktarmin iglem gérmemis lifin degerinin 2.2-4.4 kat1 oldugunu ve uygulama yapilan
kumaslarda sicak ve soguk ortama adaptasyon saglayabildigini bulmuslardir. PEG nin lif
ve kumas uygulamasi basarili olsa da PEG suda ¢oziiniir oldugundan kumas yikandiginda
uzaklagsmaktadir, bu bakimdan yikamaya dayanimi yoktur. Bu sebeple, Vigo ve Frost
1985°de farkli molekiil agirligindaki PEG’i kumasa ¢apraz baglama ile kaplama iizerinde
caligmistir [1]. Ayrica kumasta, sicakliga adaptasyonu olan tekstil lifleri gelistirmek
lizere, bos liflerin igini kati-kat1 faz degisimli plastik kristal materyaller ile doldurma veya
life baglama yontemini gelistirmistir [18]. Ancak bu maddelerin tekstilde kullanimi

yiiksek erime sicakliklart sebebiyle sinirli kalmstir.
2.2.2.2. Lineer Uzun Zincirli Hidrokarbonlar

Lineer uzun zincirli hidrokarbonlar tekstilde en ¢ok tercih edilen FDM’lerdir. Faz degisim
sicakliklart viicut sicakligi ¢evresindedir. Erime ve katilasma faz gecislerinde yiiksek
miktarda gizli 1s1 depolama kapasitesine sahiptirler. Bu maddeler genellikle kat1 veya sivi
haldeki parafin vakslaridir. Kimyasal olarak, eikosan (C2oHa2), nonadekan (CigHao) ve
oktadekan (CigHszs) gibi CnHone2 yapisinda farkli  zincir uzunluklarma sahip
hidrokarbonlardir. Tablo 2.2°de karbon sayisina gore parafinlerin erime ve katilagma

sicakliklari ile faz gegisinde depoladiklart gizli 1s1 miktarlar goriilmektedir [2].

Tablo 2.2.Lineer Uzun Zincirli Hidrokarbonlarin Isil Ozellikleri

Materyal Karbon Erime Erime Katilasma
Sayist  Sicakligi (°C) Isist (J/g)  Sicakligi (°C)
n-Hekzadekan 16 18.5 237 16.2
n-Heptadekan 17 22.5 213 21.5
n-Oktadekan 18 28.2 244 25.4
n-Nonadekan 19 32.1 222 26.4
n-Eikosan 20 36.1 247 30.6




Parafinler kati-s1v1 faz degisimi gosteren maddelerdir, sivi hale gectiklerinde madde kayb1
olmamas1 icin tekstil yapilarina mikrokapsiillendikten sonra uygulanirlar. Kapsiil
materyali slirtiinmeye, basinca, 1s1ya ve kimyasallara dayanikli olmalidir. Hidrokarbonlar
toksik, korozif veya higroskopik degildir, birbiriyle karistirilabilir. Petrol rafinasyonunda
yan iriin olarak ¢ikar. Dezavantaji, yanmaya karsi diisiik direngli olmasidir. Outlast®,
Comfortemp® ve Thermasorb® ticarilesmis mikrokapsiil ve parafin bazli faz degistiren

malzeme tiriinleridir [2].
2.2.2.3. Yag Asitleri

Yag asitleri faz degistiren malzeme uygulamalar1 i¢in yenilenebilir enerji kaynaklaridir.
FDM olarak en ¢ok tercih edilen petrol tiirevi parafin bazli FDM’lere karsi bir
biyomalzeme alternatifidir. Kimyasal olarak CH3(CH2)2nCOOH yapisinda uzun
hidrokarbon zincirli karboksilik asitlerdir. Isil bozunmaya ugramadan yiiksek sayida
donma ve erime dongiileri saglayabilirler. Toksik degildirler, iyi kimyasal ve 1sil
kararlilik gosterirler. Farkli 1s1l depolama uygulamalarina uygun erime sicaklik araligina
sahiptirler. Doymus yag asitlerinin karbon zincir uzunlugu arttikca, faz degistirme
sicakligt ve depoladigi gizli 1s1 miktart da artis gostermektedir [19]. Feldman ve
arkadaslarinin, kaprik, laurik, palmitik, stearik yag asitlerinin ve ikili karigimlarmin 1s1l
ozellikleri tizerinde yaptiklar1 arastirmada, yag asitlerinin 1s1l depolama igin uygun ve
potansiyel malzemeler oldugu goriilmiistiir. Yag asitlerinin erime sicakliklarinin 30 °C-
65 °C arasinda ve erime gizli 1silarinin 153-182 J/g. arasinda oldugu tespit edilmistir [20].
Bazi yag asidi esterleri de FDM olarak kullanilmaktadir. Biitil stearat (erime sicakligi: 19
°C, erime 1s1s1 120 J/g) ve vinil stearat (erime sicakligi: 27 °C, erime 1s1s1 122 J/g) bu
grupta yer almaktadir [6]. Yapilan son arastirmalar yag asitleri, tiirevleri ve otektik
karisimlarinin bina kaplama kompozitleri ve solar enerji sistemlerinde kullanim igin ¢ok
iyi bir segenek oldugunu gostermistir [19]. Tablo 2.3’de bazi1 yag asitlerine ait erime

sicaklik ve erime 1s1s1 degerleri verilmistir [21].
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Tablo 2.3. Yag Asitlerinin Erime Sicaklik ve Is1 Degerleri

Materyal Karbon Sayis1  Erime Sicakligi (°C)  Erime Isis1 (J/g)
Kaprilik Asit 8 16.1 144.2

Kaprik Asit 10 29.6-32.1 139.8-168.7
Laurik Asit 12 42.1-44.3 176-217
Miristik Asit 14 51.5-58 179-210
Palmitik Asit 16 58.9-65.5 190-233.2
Stearik Asit 18 53.8-70.9 159-259

2.2.2.4. Hindistan Cevizi Yag

Tez kapsaminda mikrokapsiil ¢ekirdeginde FDM olarak organik hindistan cevizi yagi
kullanilmigtir. Ticari hindistan cevizi yagi ‘kopra’ adi verilen meyvenin etli kisminin
yaginin ¢ikarilmasiyla, islenmemis hindistan cevizi yagi ise cevizin i¢inde bulunan siitiin
yaginin ¢ikarilmasiyla elde edilmektedir [22]. Marina ve ark. (2009), Malezya ve
Endonezya islenmemis hindistan cevizi yaglarini analiz etmis, %46-48’inin laurik asitten
ve kalan kisminin miristik asit, stearik asit, kaprilik asit, kaprik asit, linoleik asit ve
kaproik asitten olustugunu tespit etmis ve bu oranlarin yagin cografik menseine gore
degisebilecegini belirtmiglerdir [22]. Silalahi ve ark. (2017), T-history yontemini
kullanarak organik hindistan cevizi yaginin sivi-kati faz gecisindeki zamana kars1 sicaklik
verilerini analiz etmislerdir. Yaptiklar1 analiz sonucunda, yagin igerdigi ¢esitli yag asitleri
sebebiyle faz degisiminin kademeli olarak gergeklestigini raporlamislardir [23]. Wi ve
ark. (2015), palm yagi ve hindistan cevizi yagi kullanarak sekli muhafaza edilebilen faz
degistiren malzemeler gelistirmis ve vakum emdirme yontemi ile grafit nanopartikiillere
emdirmiglerdir. Olusturduklar1 malzemeyi binalarda ve ¢esitli alanlarda enerji tasarrufu
amagl kullanim i¢in tasarlamiglardir [24]. Nemeth ve ark. (2018) yaptiklar1 ¢alismada,
1s1 depolayan biyomalzeme gelistirmek iizere ara-yiizey koaservasyon ve ¢apraz baglama
yontemini  kullanarak  hindistan  cevizi  yagmmi  kalsiyum  alginat  igine
mikrokapstillemislerdir. Yaptiklar1 analiz sonuclarina gore saf yagin erime ve donma
1s1sin1 sirastyla 115.3 J/g ve 108.1 J/g; elde ettikleri mikrokapsiillerin erime ve donma
1silarini ise sirastyla 84.7 J/g ve 84.5 J/g bulmuslardir [25]. Udangawa ve ark. (2019),
cekirdekte organik hindistan cevizi ve duvarda seliiloz kullanarak koaksiyel egirme ile
biyokiitle mikrolifleri gelistirmisler ve olusturduklart kompozit lifin 1s1l davranigini
incelemislerdir. Mikropor i¢ine hapsettikleri hindistan cevizi yaginin 7 °C ile 22 °C

sicaklik araliginda faz degisimi gosterdigini, hindistan cevizi yaginin kendisine gore 6z
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1s1 kapasitelerinin (J/g °C) kat1 ve sivi halde sirasiyla %98 ve %24 oraninda artmis
oldugunu raporlamislardir [26]. Thaib ve ark. (2019), biyo-FDM olarak don yag: ile
hindistan cevizi yaginin farkli oranlardaki karigimlarinin termal 6zelliklerini incelemis ve
binalarda duvar iginde kullanilabilecegini 6nermistir [27]. Bakry ve ark. (2016), yaglarin
mikrokapsiilasyon teknikleri ile gida, ilag, ziraat, tekstil gibi c¢esitli endiistrilerde
kullanimlarina iliskin genis bir derleme yayin1 yapmistir [69]. Khorasani ve ark. (2017),
¢ekirdekte hindistan cevizi yag1 bazli alkid rezin ve duvarda melamin-iire-formaldehit
kullanarak mikrokapsiilasyon yapmislardir. Metalik yiizeylerde korozyona karsilik
kendiliginden iyilesme saglayan malzeme gelistirmeyi amaglamislardir [70]. Hee ve ark.
(2015), hindistan cevizi yagini farkli duvar maddeleri kullanarak, sprey-kurutma yontemi
ile mikrokapsiillemislerdir [71]. Hee ve ark. (2017) bir gida iriinii elde etmek iizere,
stiper-Kritik karbondioksit ve sprey-kurutma yontemini kullanarak hindistan cevizi yagini
mikrokapsiillemislerdir [72]. Lopez tez ¢alismasinda (2018), hindistan cevizi yagi ve
balmumu malzemelerini ¢ekirdekte kullanarak mikrokapsiillenmis biyo-bazli FDM

tizerinde calismustir [92].
2.2.3. Otektikler

Is1 depolama materyali otektikler parafin, yag asitleri, tuzlar, hidrat tuzlari ve su
cozeltileri olabilmektedir. Bir 6tektik materyali, iki veya daha fazla bilesenden olusan,
kristalizasyon esnasinda uyumlu olarak katilasan veya erime esnasinda uyumlu sekilde
eriyen bir karisimdir. Otektik, bilesenleri ayrismadan erir veya katilagir. Neredeyse sabit
bir sicaklikta erir. Yapilan arastirmalarda erime ve katilagsma dongiilerinde otektiklerin
asir1 sogumaya ugramadan katilastigi, genellikle korozif olmadiklar1 ve stabil olduklari

goriilmustiir [28].

Bazi arastirmacilar faz degistirme sicaklik araligimi genisletmek iizere yag asitlerinin
otektik karisimlan iizerinde ¢alismislardir [19]. Otektik sicaklik, iki veya daha fazla
bilesenin karisiminin en diisiik erime sicakligidir. Otektik karisim her bir bilesen ile ayni
kararlilikta 6zellik gosterir. Yag asitlerinin 6tektik karigimlari yapilarak faz degistirme
sicaklik aralig1 genisletilmis ve FDM olarak kullanim alani artirilmistir. Yag asitlerinin
otektik karigimlart genellikle ikili karigimlar halinde iki bilesenin yavas erimesi ve
homojen karisimi saglanarak hazirlanir. Kiitle orani, faz degistirme sicakligi ve gizli 1s1

miktar1 DSC analizi ile tespit edilir. Bir karisimin erime sicakligini ve gizli 1s1 miktarini
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teorik yaklasimla tahmin etmek tizere termodinamik hesaplamalar yapilabilmektedir; bu

konuda yapilmis ¢aligmalar bulunmaktadir [21].
2.3. Mikrokapsiilasyon Yontemleri

FDM’nin yapida dagilmasmin 6nlenmesi, daha az buharlasma ve g¢evre ile minimum

etkilesimi i¢in arastirmacilar, FDM’yi depolamada 3 yontem belirlemislerdir [29].

1) Mikrokapsiilasyon
2) Poliiiretan kopiik i¢ine emdirme

3) FDM’yi bagka bir malzeme matriksi igine yerlestirme ve sekil stabilizasyonu

FDM’lerin mikrokapsiilasyonu en yaygin sekilde kullanilan depolama ydntemidir.
Mikrokapsiil formu daha az buharlasma, 1s1 transferi i¢in arttirilmig alan ve giysi tizerinde
daha fazla dayanimi saglar [79]. Sivi ve katilarin mikrokapsiilasyonu, partikiil veya
damlaciklarin siirekli bir film ile kaplanmasidir. Cekirdekte fonksiyonel aktif maddenin
ve duvarda bir polimerik malzemenin kullanilmasi ile mikro 6lgekteki kapsiillerin
iiretimidir. Icinde aktif madde bulunan mikrokapsiillerin 1if veya kumaslara entegre
edilmesi ile fonksiyonel ve teknik tekstillere farkli 6zelliklerin kazandirilmasi miimkiin
olmaktadir. Tekstil iirlinlerine katma deger kazandirmak i¢in yenilik¢i bir uygulamadir.
Sekil 2.3’te ¢ekirdek malzeme ve ince bir polimer duvarindan olusan bir mikrokapsiil

ornegi goriilmektedir [6].

Parafin

Polimer

a~40um,b~2um

Sekil 2.3. Mikrokapsiil Ornegi: Parafin Cekirdek ve Polimer Duvar [6]

FDM mikrokapsiilleri igin kapsiil ¢gap1 0.5-1000 um arasinda degisebilmektedir. Genel
olarak 1-10 pm c¢apindaki mikrokapsiiller tekstil lifleri ile birlestirilmek, 10-100 pm
capidaki mikrokapsiiller ise kumasa kaplama ile uygulamak i¢in uygun olmaktadir.
Mikrokapsiil ¢capina bagl olarak, mikrokapsiil hacminin %60-85’inin ¢ekirdek maddeden

olugsmasi durumunda polimer duvarin kalinlig1 yaklasik 1-2 pm olmaktadir. Daha yiiksek
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nem transferine izin veren 1-3 mm c¢apindaki FDM makrokapsiilleri de tekstilde
kullanilabilmektedir [2].

FDM mikrokapsiilleri i¢in temel parametreler su sekilde siralanabilir:
Partikiil biiyiikliigii ve boyutsal dagilimi

Cekirdek-duvar orani

Kapsiil duvarinin 1s1l ve kimyasal kararlilig

Mekanik etkilere dayanimi

Tekrarli faz degisim dongiilerine dayanimi

Is1l iletkenligi

N g s~ wDh e

Diistik maliyetli olmas1

Mikrokapsiiller diizgiin veya diizgiinsiiz sekilde olabilmektedir. Morfolojik olarak, tek
cekirdekli, coklu c¢ekirdekli ve matriks yapida olabilmektedir. Matriks yapida olan
kapsiillerde ¢ekirdek maddesi duvar maddesi i¢cinde homojen olarak dagilir. Cekirdek
maddenin cevre ile etkilesimini dnleme, ¢ok ¢esitte ¢ekirdek maddeyi kullanabilme,
buharlagsmay1 6nleme ve raf dmriinii uzatma, ¢ekirdek maddeyi giivenli ve dogru kontrol

edebilme, kokuyu maskeleme mikrokapsiilasyonun avantajlari arasinda yer alir [29].

Duvar malzemesi ve kapsiil biiyiikliigii, FDM mikrokapsiiliin faz degistirme sicakligini
etkilemektedir. Kapsiil biiylidiikce FDM mikrokapsiilin faz degistirme sicakligi
FDM’nin faz degistirme sicaklifina yakin olmaktadir. Kapsiil kiicilildiikge erime ve
katilagma sicakliklar1 uzaklagmaktadir. Kapsiil duvar malzemesi 1siy1 iyi iletmeli ve faz
degisimindeki hacim degisimine dayanikli olmalidir [2]. Mikrokapsiillenmis FDM’lerin
1s1l kararliligini iyilestirmek {izere uygun duvar malzemesinin se¢imi konusunda ¢ok
sayida c¢alisgma yapilmistir. Bu arastirmalar incelendiginde, mikrokapsiillenmis
FDM’lerin sentezinde iire formaldehit, poliamid, melamin formaldehit, poliiiretan,
melamin-formaldehit kopolimerleri, stiren, polimetil metakrilat, akrilat kopolimerleri ile
jelatin, arap zamki, nisasta gibi dogal polimerlerin duvar malzemesi olarak kullanildigi
goriilmektedir [2,19].

Mikrokapsiilasyonda kullanilan teknolojiler su sekilde siniflandirilmaktadir [30]:

1. Fiziksel ve mekanik yontemler: (i) Pan kaplama, (ii) Hava siispansiyon
kaplama, (iii) Santrifiij ekstriizyonu, (iv) Titresimli baslik, (v) Sprey kurutma,

(vi) Coziicii buharlagtirma.
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2. Fiziko-kimyasal yontemler: (i) Iyonik jellesme, (ii) Koaservasyon, (iii) Sol-gel.
3. Kimyasal yéntemler: (i) In-situ polimerizasyonu, (ii) Ara yiiz polimerizasyonu

(iii) Stispansiyon polimerizasyonu, (iv) Emiilsiyon polimerizasyonu.

Bu yontemler tekstil, ziraat, ilag, gida, kozmetik gibi pek cok alandaki materyallerin
mikrokapsiilasyonunda kullanilmaktadir. Fiziksel yontemlerde, kapsiil duvart ¢ekirdek
etrafinda mekanik olarak olusturulmakta ve kondanse edilmektedir. Bu gruptaki
uygulamalar g¢ogunlukla gida ve ilag sanayinde kullanilmaktadir. Fiziko-kimyasal
yontemler i¢inde bulunan ‘iyonik jellesme’ yaygin olarak ila¢ tasiyici sistemlerinde
kullanilmaktadir. Koaservasyon ve sol-gel yontemleri FDM’lerin mikrokapsiilasyonunda
arastirilmig yontemler arasindadir. Kimyasal yontemler ise FDM’lerin ve tekstile entegre

edilen FDM mikrokapsiillerin kapsiilasyonunda kullanilan en yaygin yontemlerdir.
2.3.1. Koaservasyon

Basit ve kompleks koaservasyon prosesleri mevcuttur. Basit koaservasyon, ¢oziinmiis bir
polimerin tuz gibi disiik molekiillii bir madde ile etkilesimi sonucu olusur. Kompleks
koaservasyon ise pozitif ve negatif yiiklii iki kolloidal polimerin etkilesimi sonucu olusur.
Kompleks koaservasyon prosesinde oncelikle ¢ekirdek madde sulu polimer ¢ozeltisi
icinde dagitilir. Duvar polimerinin ¢ekirdek partikiilleri tizerinde kapsiil olusumu ikinci
bir polimer sulu ¢ozeltisinin eklenmesi ve sonrasinda tuzun eklenmesi, pH ve sicakligin
degistirilmesi gibi islemlerle saglanir. Son asamada, olusan mikrokapsiillerin
stabilizasyonu i¢in capraz baglama veya 1sil islem yapilir [29,30]. Jelatin ve arap
zamkinin kompleks koaservasyonu kagit, ilag, gida sanayinde ve esans kapsiilasyonunda
kullanilmis ve daha sonra bu teknigin FDM’lerin mikrokapsiilasyonunda kullanimi
{izerine arastirmalar yapilmistir. Onder ve arkadaslar1 (2008) n-hekzadekan, n-oktadekan
ve n-nonadekan parafin ¢ekirdek maddelerini, jelatin-arap zamki karistminin kompleks
koaservasyonu ile mikrokapsiillemislerdir. Uretilen mikrokapsiilleri dokuma kumas
tizerine kaplama ile uygulamiglar ve kumaslarin 1sil depolama performanslarini
olgmiislerdir. N-hekzadekan, n-oktadekan ve n-nonadekan koaservatlari ile sirasiyla
144.7 Jlg, 165.8 J/g ve 57.5 J/g entalpileri elde etmislerdir. Kumas uygulamalari
sonrasinda, mikrokapsiil uygulanmamis referans kumasa gore, kumaglarin 1s1l enerji
depolamalarinda 2.5-4.5 kat iyilestirme saglandigini raporlamislardir [31]. Bayes-Garcia

ve arkadaslar1 (2010), duvarda sterilize jelatin-arap zamki ve agar agar-arap zamki
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karigimlarint kullanarak farkli koaservatlar hazirlamig, olusan mikrokapsiillerin 1s1l
ozelliklerini incelemislerdir. Cekirdekte parafin karigimi ticari bir FDM {irlinii
kullanmiglardir. Olusan mikrokapsiillerde, ortalama 12 pm kapsiil capi, %48-49
enkapsiilasyon orani, 78-79 J/g 1s1l depolama entalpisi elde etmislerdir [32].

2.3.2. Sol-gel

Sol-gel prosesi, siv1 fazdaki oncii bir molekiiliin kondanse olmasi sonucu koloidal ¢ozelti
olusturmasi ve nihai durumda jellesmesi olarak tanimlanabilir. Zhang ve arkadaslari
(2010), 1s1l iletkenligi iyilestirilmis kapsiil olusturmak {izere, n-oktadekan’i sol-gel
yontemiyle inorganik silika duvari i¢inde mikrokapsiillemislerdir. 7-16 um c¢apinda
mikrokapsiiller elde etmisler, olusan mikrokapsiillerin 1s1l iletkenliginin ¢ekirdek
maddeye gore artmis oldugunu raporlamislardir. Elde edilen mikrokapsiillerin erime
entalpisi 123-184.9 J/g arasinda degismistir [33]. Chen ve arkadaslar1 (2013), binalarda
kullanim i¢in 1s1 depolayan bir malzeme gelistirmek iizere stearik asit maddesini sol-gel
prosesiyle SiO2 duvart igine mikrokapsiillemislerdir. Olusan kapsiillerde %90.7
enkapsiilasyon orani, 53.5 °C erime sicakligi ve 171 J/g erime entalpisi elde etmislerdir
[34].

2.3.3. In-situ Polimerizasyonu

En yaygin kullanilan kimyasal kapsiilasyon yontemidir. Bu yontemle mikrometre ve
nanometre biiyiikliiklerinde kapsiiller elde etmek miimkiindiir. Cekirdek madde yiizey
aktif madde ile birlikte su fazinda disperse edilir, monomer (melamin ve formaldehit, {ire
ve formaldehit gibi) veya prepolimerler (metillenmis trimetilolmelamin, dimetiloliire
gibi) ile birlestirilir ve disperse edilir. Prepolimerler uygun sicaklik, pH ve karistirma
hizinda, dagilmis ¢ekirdek madde damlaciklar1 gevresinde kondanse olur ve dayanikli
kapsiil duvarimi olusturur. In-situ kapsiilasyonunun 6zelligi, duvar maddesinin
polimerizasyonunun su fazinda meydana geliyor olmasidir. Bu 6zellik, suda ¢éziinmez
ve yiiksek derecede ¢apraz bagli bir kapsiil duvar yapisinin olusumunu saglamaktadir. Bu
yontemle kiiresel, 1 pm’den kii¢iik ve 1-100 um ¢apinda kapsiiller elde edilebilmektedir
[30]. Zhang ve Wang (2009) in-situ polimerizasyonu ile n-oktadekan’1 resorsinol ¢apraz
bagli melamin fomaldehit duvari igine mikrokapsiillemislerdir. Yaptiklar1 ¢alismada

farkli emiilgatorler denemis, en iyi morfolojik sonucu anyonik emiilgatér olan SMA
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(stiren maleik anhidrit kopolimeri sodyum tuzu) kullanimi ve agirlik¢a 75/25 ¢ekirdek
/duvar orani ile elde ettiklerini raporlamislardir. 20 um’den kii¢iik ¢capta mikrokapsiiller
elde etmislerdir [35]. Karthikeyan ve arkadaslar1 (2014), in-situ polimerizasyon
yontemiyle  parafin ~ vaks  malzemesini  tre-formaldehit  duvari  igine
mikrokapsiillemislerdir. Erime sicakligi 64.3 °C ve erime entalpisi 74.2 J/g. olan ortalama
256 nm ¢apinda nanokapsiiller elde etmisler, bu kapsiilleri kumasa uygulamis ve kumas
performanslarin1  6lgmiislerdir [36]. Salatin ve arkadaslar1 (2010), genis sicaklik
araliginda 1s1 depolama yapabilen FDM mikrokapsiilii olusturmak tizere, %4 oraninda
tetraetil ortosilikat katkili n-hekzadekan ve n-eikosan ikili karisimini ¢ekirdek malzemesi
olarak kullanmis, in-situ polimerizasyonu ile melamin-formaldehit duvari igine
mikrokapsiillemislerdir. -5 ile 30 °C araliginda 163-170 J/g gizli 1s1 depolayabilen, 150

°C’nin altinda 1s11 dayanimi olan, 1-3 um ¢apinda mikrokapstiller elde etmislerdir [37].
2.3.4. Ara-yiiz Polimerizasyonu

Kapsiil duvar1 yag-su emiilsiyonu i¢inde hidrofilik ve lipofilik monomerlerin hizl
polimerlesmesi sonucu olusur. Duvar polimerizasyonu iki fazin ara yiiziinde meydana
gelir. Cekirdek maddenin sulu ¢ozeltisinde lipofilik monomer reaktaninin emiilsifiye
edilmesi sonrasinda hidrofilik monomer reaktaninin eklenmesiyle polimerizasyon baslar.
Kapsiil duvar1 kondanse olunca difiizyona engel olusturur ve reaksiyon hizini kisitlar.
Duvar maddesi polyester, politire, poliliretan veya poliamid olabilir. Ara yiizde olusan
duvar maddesi sulu fazdan ayrilarak dagilmis ¢ekirdek maddenin g¢evresinde kapsiil
olusturur. Organik fazin su fazinda dagitilmasinda karistirma hiz1 arttik¢ca daha kiigiik
kapsiiller elde etmek miimkiin olmaktadir [29,30,38]. Bu yoOntemin bir dezavantaji
¢ekirdek ve monomeri ¢6zmek i¢in organik ¢6ziicii kullanilmasi gerekliligidir [39]. Wei
ve ark. (2013) ara yiliz polimerizasyon yoOntemini kullanarak parafin malzemesini
poliamid duvan ile mikrokapsiillemisglerdir. Polimerizasyonda, 1,3,5-
benzentrikarbonilklorid (TMC) ve etilendiamin monomerleri kullanilmigtir. 6.4 um
capinda kiiresel mikrokapsiiller elde edildigi, 121.7 J/g gizli 1s1 miktart ve %87
enkapsiilasyon orani tespit edildigi raporlanmistir [40]. Su ve ark. (2007), ara yiiz
polimerizasyon yontemini Kullanarak n-oktadekan iceren poliiiretan mikrokapsiilleri

sentezlemislerdir. Reaksiyonda toluen diizosiyanat, dietilen triamin monomerlerini ve
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dispersan madde olarak stiren maleik anhidrit’i kullanmiglar, 5-10 pm ¢apinda
mikrokapsiiller elde etmislerdir [39].

2.3.5. Emiilsiyon Polimerizasyonu

Bu yontemde ¢ekirdek madde yiizey aktif maddenin ilavesiyle su fazinda dagitilir.
Monomerler eklenir ve yag-su sisteminde emiilsifiye edilir. Hazirlanan emiilsiyona bir
baglaticinin eklenmesi ve ¢ozeltinin uygun sicakliga yiikselmesi ile polimerizasyon
reaksiyonu baslar. Baglatici su fazinda ¢dziiniirdiir. Olusan kapsiil bityiikliigiinde, ylizey
aktif miselleri yardimiyla suda ¢o6ziinen monomer orani, yilizey aktif madde
konsantrasyonu, baslatic1 konsantrasyonu ve polimerizasyon sicakligi parametreleri etkili
olur [30]. Alay ve arkadaslart (2011), emiilsiyon polimerizasyonu yontemiyle n-
hekzadekan ¢ekirdek maddesini poli(biitilakrilat) duvari ile mikrokapsiillemisler, pamuk,
pamuk/pes karigimli kumaslara uygulamiglardir. 17°C’de erime sicakligi, 65.7-120 J/g.
erime entalpisi bulunan mikrokapsiiller elde edildigi belirtilmistir [41]. Sar1 ve arkadaslari
(2015), emiilsiyon polimerizasyonu yontemiyle tetrakosan-oktadekan otektik FDM
karisimini, polistiren duvar maddesi ile mikrokapsiillemislerdir. Elde edilen kapsiillerin
nano ve mikro 0l¢ekte genis aralikta boyut dagilimina sahip oldugu, en yiiksek miktarda
cekirdek madde igeren kapsiilde 25.96°C erime sicakligi ve 156.39 J/g erime entalpi
degerleri elde edildigi raporlanmistir [42]. Alkan ve arkadaslar1 (2014), tekstilde 1s1l
konforu iyilestirmek iizere, eikosan ¢ekirdek maddesini poli (metilmetakrilat-ko-akrilik
asit) kopolimeri duvari ile emiilsiyon polimerizasyonu yontemini kullanarak
mikrokapsiillemislerdir. Calismada, farkli miktarlarda akrilik asit kullanimi ile elde
edilen kapsiiller karakterize edilmistir. Caligma, yiiksek enkapsiilasyon orani i¢in diigiik
miktarda akrilik asit kullanimini1 6nermektedir. Sentezlenen mikrokapsiillerin kiiresel ve
11.73-22.53 pm caplarinda oldugu, erime entalpi degerlerinin 50.4-90.4 J/g araliginda
oldugu raporlanmistir [43].

2.3.6. Siispansiyon Polimerizasyonu

Bu kapsiilasyon yontemi, suda ¢éziinmeyen reaksiyon karigiminin su fazinda (siirekli faz)
damlaciklar halinde siispansiyon haline getirilmesini igerir. Damlaciklar reaksiyon
karisiminin su fazinda yiiksek hizda karigtirilarak dagitilmasi ile olusur. Burreguero ve

arkadaglar1 (2010), yap1 malzemesi kire¢ tasinin 1si1l depolama kapasitesini artirmak
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lizere, slispansiyon polimerizasyonu ile ¢ekirdekte parafin vaks ve dis duvarda stiren
monomeri kullanarak FDM mikrokapsiilii gelistirmistir. ~ Uygulanan kapsiilasyon
yonteminde, PVP (polivinilpirolidon) stabilizorii ve deiyonize su ile siirekli faz; stiren
monomeri, parafin vaks ve baslatici benzoil peroksit’i igeren siirekli olmayan faz
hazirlanmistir. Calismanin neticesinde, FDM mikrokapsiilii katkili kireg taginin, katkisiz
kireg tagina gore 1s1l yalitim kapasitesini artmis oldugu rapor edilmistir [17]. Qiu ve ark.
(2012) siispansiyon polimerizasyonu yontemiyle, c¢ekirdekte oktadekan, duvarda
metilmetakrilat bazli kopolimerleri kullanarak FDM mikrokapsiilleri {iretmistir.
Reaksiyonda, pentaeritritol tetraakrilat (PETRA) capraz baglayict olarak kullanilmistir.
Calismada, monomerlerin yan zincir uzunlugu azaldikc¢a elde edilen kapsiil faz degistirme
entalpilerinin ve kapsiil ¢ekirdek iceriginin artmis oldugu tespit edilmistir. En yliksek
¢ekirdek oraninin %77.3 ile ¢apraz bagl poli (metil metakrilat-biitil metakrilat) P(MMA.-
BMA) kopolimer duvarli FDM mikrokapsiilinde saglandigi ve en fazla 173.7 J/g erime
ve 174.4 J/g kristalizasyon entalpisi elde edildigi raporlanmustir [44].

2.4. Faz Degistiren Malzemelerin Tekstile Uygulanmasi

FDM’ler dogrudan veya ¢ogunlukla mikrokapsiillenmis olarak cesitli yontemlerle lif
veya kumasa uygulanmaktadir. Yillar i¢cinde gelistirilmis bu yontemler su sekilde
siralanabilir [19]:

1. FDM’nin dogrudan polimer lif yapisina eklenmesi [45]

2. 1¢i bos lifin FDM ile doldurulmas: [46]

3. FDM mikrokapsiillerinin filament veya lifler ile birlestirilmesi [47]

4. FDM mikrokapsiillerinin baglayici ve yardimci kimyasallar ile kumasa

kaplanmas1 veya emdirme-kurutma-termofiksaj ile uygulanmasi
5. FDM mikrokapsiillerinin ince bir polimer filmi ile birlestirilmesi ve bu filmin

kumasa laminasyonu [48]
2.4.1. Life Uygulama Yontemleri

Lif teknolojisinde, mikrokapsiillenmis FDM, polimer ¢o6zeltisi veya eriyigine ilave
edilerek eriyikten ¢cekme, kuru veya yas ¢ekme yontemleri ile lif haline getirilmektedir
[6]. Sekil 2.4’de Outlast firmasina ait mikrokapsiil igeren viskon ve akrilik liflerine ait

enine kesit goriintiileri verilmistir.
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(a) (b)
Sekil 2.4. Outlast® Mikrokapsiillenmis FDM Iceren Viskon (b) Akrilik Lifi Enine Kesit
Goriintiileri [13]

Bryant ve Colvin (1988), sentetik lifin 1s1l depolama 6zelliklerini iyilestirmek tizere FDM
veya plastik kristal igerikli mikrokiirelerin life doldurulmasi yontemini gelistirmis ve
patent almiglardir [8]. Zhang ve arkadaslar1 (2005), ¢ekirdekte polietilen cipsleriyle
harmanlanmig agirlikca %10-60 mikrokapsiillenmis n-oktadekan mikrokapsiillerini ve
dis kilifta polietilen cipslerini kullanarak eriyikten lif ¢ekme yontemiyle kompozit lif
gelistirmistir. Kullanilan mikroFDM orani lifte agilikca %4-24 arasinda degismistir.
Erime ve ekstriizyon proseslerinin yapilan islemde 6nemli oldugu, %20 mikroFDM
iceren lifte yaklagik 11 J/g entalpi elde edildigi, liflerin mekanik 6zelliklerinin kabul
edilebilir oldugu ve kumas yapiminda kullanilabilecegi rapor edilmistir [47]. Kuru ve
Alay Aksoy (2014), faz degistiren malzeme olarak PEG’i atik pamuk lifinin seliiloz
polimer ana zincirine asilamiglardir. Kati-kati faz degisimi ozellikleri gostermesi
amaclanmistir. PEG asilanan seliiloz liflerinin faz gecislerinde 33°C’de 33.8 J/g 1s1
depoladigi ve 29.4 °C’de 31.5 J/g 1s1 ag1ga ¢ikardigini tespit etmislerdir [49]. Zhang ve
arkadaglar1 (2016), maleik asitin polietilen glikol monoesterini, akrilonitril ve akrilamid
kopolimeri iskeletine asilayarak P(AN-co-AM)-MAPEG kopolimerini gelistirmisler, su
fazinda c¢okeltiyle elde etmislerdir. Gelistirdikleri kopolimeri elektrostatik egirme
yontemiyle nanolif haline getirmislerdir. Elde edilen nanoliflerin, kati-kat1 faz degistiren
materyal oldugu ve entalpi degerinin 66 J/g oldugu raporlanmistir [50]. Ke ve Li (2016),
kati-s1v1 faz degistiren madde olarak secilen bir seri yag asit esterlerini poliakrilonitril
(PAN) nanoliflerinin gbézenekli yapisi icerisine elektro egirme ile dahil etmislerdir.
Kompozit nanolifler analiz edildiginde, 1.26°C-31.93°C erime sicakliklar1 ile 55.1-110.4

J/g erime entalpileri elde edilmistir. Solar enerji depolama, yap1 enerji korunmasi, akill
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tekstil ve lifleri igin kullanilabilecegi dnerilmistir [51]. Hartmann ve arkadaslari (2016),
rejenere selilloz materyali i¢inde dagilmis FDM mikrokapsiilii igeren viskoz lifini

gelistirmis ve patent almiglardir [12].
2.4.2. Kumasa Uygulama Yontemleri

Literatlir incelendiginde, mikrokapsiillenmis FDM’nin kumas {izerine c¢ogunlukla
kaplama, emdirme ve laminasyon yontemleri ile uygulanmis oldugu goriilmektedir.
Kaplama icerigi polimer baglayici ¢ozeltisi icinde disperslenmis FDM mikrokapsiilii,
ylizey aktif madde, dispergatér, kopiik kesici ve kivamlastiricidan olusmaktadir.
Hazirlanan karisim kumas yiizeyine kaplanir [6,10,15]. Zuckerman ve arkadaslari (2003),
FDM igeren mikrokiireciklerin islatilmas: ve polimer baglayici iginde dagitilmasiyla
kaplama kompozisyonunun olusturulmasi ve kumasa kaplanmasi yontemini gelistirmis,
patent almiglardir [10]. Emdirme yonteminde mikrokapsiillenmis FDM igeren sulu
karisim, c¢apraz baglayict ile birlikte kumasa fularda emdirilmekte ve yiizey
uygulamasindan sonra termofiksaj yapilmaktadir [15,41]. Koruyucu giysi tiretimi igin
FDM bir polimer film ile birlestirilmekte ve film kumas yiizeyine lamine edilmektedir
[4,6,52].

Pause (2003), dokusuz koruyucu giysilerde, nefes alabilirligin zayif olmasi sebebiyle
termo-fizyolojik konforu iyilestirmek tizere FDM kullanimini arastirmistir. Yapilan
calismada, FDM dogrudan ince bir polimer film ile birlestirilmis ve film dokusuz bir
koruyucu giysiye lamine edilmistir. FDM gomiilii polimer filmin kalinligi, viicudun farkli
noktalarindaki mikroklima sicaklik ve nem yiizdesi test edilerek bilgisayar simiilasyon
programi yardimiyla belirlenmistir. Arastirmada, FDM’nin viicuttaki fazla 1s1y1 alip
viicudun irettigi nemi azalttigt ve mikroklima sicaklik artigini erteledigi sonucuna

vartlmigtir [48].

Shin ve arkadaglar1 (2005), in-situ polimerizasyonu ile eikosan iceren melamin
formaldehit mikrokapsiilleri tiretmisler, polyester rme kumasa emdirme-kurutma-fiksaj
prosesleri ile uygulamislardir. Islem gérmiis kumaslarin 0.91-4.44 J/g 1s1 depoladigini, 5

ev yikama sonrasi depolanan 1sinin %40’ 1n1 korudugunu tespit etmislerdir [53].

Gomes ve ark. (2008), akilli tekstil friinleri i¢in kullanilan mikrokapsiillerde,

mikrokapsiillerin life kimyasal baglanmasi i¢in aktif iiriin ile birlikte reaktif gruplar iceren
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mikrokapsiil yapist gelistirmisler ve patent almiglardir [11]. Uygulama ydntemi olarak
emdirme ve spreyleme, sonrasinda termofiksaj 6nerilmektedir. Orme kumaslara cektirme

ile de verilebilecegi belirtilmektedir.

Nejman ve Grabowska (2013), %100 polyester 6rme kumasa 1s1l diizenleme 6zelligi
kazandirmak tizere %85-90 oraninda homojen parafin karisimi, %10-15 oraninda duvar
madde igeren mikrokapsiilleri bicak kaplama ile 6rme kumas ylizeyine uygulamislardir.
Kaplamada baglayici ile birlikte uygulanan parafin karigimi oram1 %40’dir. Yapilan
Olclimlerde, uygulanan mikrokapsiillenmis FDM’nin sicaklik araliginda, modifiye
edilmis 6rme kumasa 1s1l diizenleme 6zelligi kazandirilmis oldugu ve islem gormiis 6rme
kumasin, mikrokapsiil FDM’nin 1sisinin %30-40’1  kadar 1s1 depolayabildigi
belirtilmektedir [54].

Bartkowiak ve ark. (2013), hava gecirmeyen koruyucu giysilerdeki viicut ile giysi
arasindaki mikroklima sicaklik artisini engellemek iizere, koruyucu giysiler altinda
kullanilabilecek 3 tip 6rme i¢ giyim tasarlamistir. Giysilerde mikrokapsiillenmis FDM
icerikli lif (Smartcel™) ve o&rgii icine yerlestirilmis makrokapsiillenmis FDM
kullanmustir. Bu giysiler gonillii kisilerce kullanilarak, mikroklima sicaklik ve bagil nem
miktari test edilmistir. Testlerin sonucunda, giysi alt1 mikroklima sicakliginda 2-4 °C ve
bagil nemde %10-15 azalma goriildiigii ve gelistirilen giysilerin 1s1l konforu iyilestirdigi

belirtilmistir [55].

Hagman tez ¢alismasinda (2016) soya vaksini, etilen diamin ve tolilen-2,4-diizosiyanat
monomerlerini  kapsiil duvarinda  kullanarak  ara-yiiz  polimerizasyonu ile
mikrokapstillemis, bicak kaplama ile pamuk tekstil yiizeyine uygulamistir.
Mikrokapsiillerde 20.5-125.4 J/g erime entalpisi elde etmistir. Kumaglarin kaplama
sonrasi 1s1l diizenleme 6zelligi IR kamerada, kumaslarin 90 °C’ye 1sitildiktan belirli
stireler sonraki fotograflarina bakarak degerlendirilmis ve mikrokapsiil kapli 6rneklerin

serinletme 6zelligini sagladig1 sonucuna varilmistir [56].

Bonet ve ark. yaptiklari ¢alismada (2012), esans i¢eren mikrokapsiillerin pamuk kumasa
uygulanmasinda ¢ektirme ile emdirme yontemlerini mukayese etmistir. Yapilan testlerde,
emdirme yontemiyle yapilan uygulamada daha ¢ok mikrokapsiiliin ylizeye tutundugu ve

daha yiiksek bir proses verimi alindig1 sonucu elde edilmistir [57].
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Doba Kadem ve Sarag (2017) denim giysiye 1s1l diizenleme 6zelligi kazandirmak {izere,
cektirme ve daldirma yontemleriyle farkli konsantrasyonlarda parafin  bazh
mikrokapsiillenmis FDM uygulamiglardir. DSC sonuglarma goére, uygulanan
mikrokapsiil konsantrasyonu arttikca daha yiiksek 1s1 depolamasinin saglandigi, daldirma
yontemiyle ¢ektirme yontemine gore daha yiliksek entalpi degerlerinin elde edildigi ve

SEM goriintiilerinde daha fazla mikrokapsiiliin yiizeye tutundugu raporlanmistir [58].
2.4.3. Kompozit Gelistirmeleri

Literatirde yer alan kompozit ¢alismalari incelendiginde, FDM uygulanmig farkli
katmanlarin birlestirilmesiyle elde edilen kompozitler ile birlikte faz degistiren kompozit

malzemelerin sentezlenmesi iizerinde arastirmalarin yapilmis oldugu goriilmektedir.

Borreguero ve arkadaglar1 (2013), ayakkabilarin 1si1l konforunu artirmak {izere,
ayakkabilarda kullanilan bir dokusuz kumas, 3 kopiik ve deri kumaglara FDM iceren
mikrokapsiil ve karbon nanolif uygulamislar ve kompozit elde etmislerdir. En yiiksek
oranda mikrokapsiil uygulanan kompozitin 1s1l depolama kapasitesi 13.74 J/g olarak
tespit edilmistir. Yapilan testler neticesinde FDM’in sogutma ve 1sinma dongiilerinde
calistig1, karbon nanolif’in 1s1l yalitima katki sagladigi ve kompozitin ayakkabi sicakligini

uzun siire korudugu belirtilmistir [59].

Khosrojerdi ve Mortazavi (2014) yaptiklar1 ¢alismada, n-oktadekan’t vakum emdirme
yontemi ile genisletilmis dolomit malzemesi gozenekleri igine yerlestirerek tekstilde
kullanmak tizere bir kompozit FDM elde etmeyi amaglamistir. Bu malzemeyi baglayici
kullanarak kaplama ile tekstile uygulamislardir. Elde edilen kompozit malzemenin 43.35
J/g gizli 1s1 depoladigi, kumasa uygulama sonrasinda kumasta nem transferi ve hava
gecirgenligini diistirdiig, 1s11 yalitimi arttirdigi tespit edilmistir. Bu bakimdan gelistirilen

malzemenin tekstilde 1s1l yalitim i¢in kullanim1 6nerilmektedir [60].

Gok ve arkadaglar1 (2019), sogutma uygulamalarinda 1s1 depolayan malzeme olarak
kullanilmak {tizere poli (etilen glikol) ve mikrokristalin selilloz bilesenleriyle faz
degistiren reaktif bir kompozit malzeme gelistirmislerdir. Kati-kat1 faz degistirmek tizere
PEG 1000’1 seliiloz zincirine agilamislardir. Reaksiyonda iiretan bagi kurmak iizere
toluen 2,4 diizosyanat kullanilmistir. Gelistirilen malzemenin tekrarl 1s1 dongiilerine

dayanikli oldugu belirtilmektedir. DSC analizlerinde, PEG 1000’in erime sicakligi 29 °C
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ve erime entalpisi 180.4 J/g iken seliiloza asilanmis PEG 1000 kompozit malzemesinin
10 1s1 dongiisii oncesi ve sonrasinda sirasiyla erime sicakligi 7.7 °C ve 8.3 °C, erime

entalpisi 78.6 J/g ve 92.7 J/g olarak bulunmustur [61].
2.5. Faz Degistiren Malzeme Iceren Tekstiller

Faz degistiren malzeme igeren tekstiller asagidaki gibi siralanabilir:
1. Uzay kiyafetleri, eldiven, vb.
2. Yatak malzemeleri; yatak siltesi, yatak koruyucu, yastik, uyku tulumu, vb.
3. Aktif spor giyim, kayak kiyafeti, eldiven, i¢ giyim, vb.
4. Ayakkabi ve aksesuarlarinda kullanilan tekstiller (golf, dagcilik, kayak, vb.)
5. Medikal tekstiller; ameliyat elbisesi, eldiven, sapka, bandaj, hasta yatak
malzemeleri, vb.
6. Otomotiv tekstilleri, kilif ve i¢ malzemeleri
7. Yapi tekstilleri (beton igine yerlestirilmis tekstiller)
8. Giig tutusur tekstiller (itfaiye kiyafetleri, eldivenleri)
9

. Jeo-tekstiller

FDM uygulanan tekstilde serinleme, 1sinma, ¢evre sicakligina uyum gosterme ve 1sil
diizenleme etkileri saglanmaktadir. Ayni zamanda aktivite seviyesine bagli olarak
viicudun sicakliginin yiikselmesinde bir bariyer etkisi de temin edilmektedir. Isil
diizenleme etkisi siirli bir siire igin devam etmekte ve ancak sicaklik degisimleri
oldugunda 1s1 depolama veya agiga ¢ikarma dongiisii tekrarlayabilmektedir. FDM

uygulanan tekstillerin nefes alabilirligi ve mekanik dayanikliligi da dnemli olmaktadir

[4]

2.6. Faz Degistiren Malzemelerin Uriin Karakterizasyonu ve Uygulama Yapilan

Tekstilin 1s1l Diizenleme Ozelliklerinin Ol¢iilmesi

Kumaglarin 1s11 6zellikleri, denge durumunda sicak plaka ol¢iimleri ile test edilirken,
FDM igeren kumaslarin 1s1l performanslarinin degerlendirilmesinde bu ol¢iim sekli
uygun olmamaktadir; Olglim siiresinin  uzunlugu sonuglarda Ssapmaya neden
olabilmektedir [1]. Bu bakimdan faz degistiren malzemelerin ve bu malzeme igerikli
tekstillerin 1s11  6zelliklerinin ~ degerlendirilmesinde DSC (diferansiyel taramali

kalorimetre) analizi yapilmaktadir. Faz degistiren malzemenin 1s1l kararliligini tespit
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etmek i¢cin TGA (termal gravimetrik analiz), morfolojik 6zelliklerini degerlendirmek igin
SEM (taramali elektron mikroskobu), kimyasal yapi Ve iiriin karakterizasyonu igin FT-IR

(Fourier Transform Infra Red) 6lgtim ve analizleri yapilmaktadir.
2.6.1. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Olciimii

DSC olgiim teknigi, malzemelerin 1s1l 6zelliklerinin analizinde kullanilir. DSC cihazi,
malzemeyi belirli sicaklik artis hizinda 1sitir ve sogutur. Cihaz, taranan sicaklik
araligindaki 1s1 akis miktarlarii kayit eder. DSC, 6l¢lim yapilan sicaklik araliginda
malzemenin faz degisimi sirasinda absorbe ettigi ve serbest biraktigi gizli 1s1 miktari ile
erime ve kristalizasyon sicakliklarini 6lgtimler. Temelde 6l¢lim seti, biri referans biri de
numunenin konuldugu 1siticilardan, bu sistemi 1s1 kayb1 olmadan tutan hiicreden ve 1s1
akisini kontrol eden prosesor bilgisayardan olusur. Test edilen numunenin ve referansin
sicakligint artirmak igin gerekli olan 1s1 akis miktari, sicakligin zamana bagli fonksiyonu

olarak olg¢iiliir ve kayit edilir, 6l¢limiin sonunda Sicaklik- Is1 Akisi grafigi elde edilir.
2.6.2. Fourier Transform Infrared (FT-IR) Olciimii

FT-IR analizi, malzemelerin kimyasal yapisinin tanimlanmasinda kullanilan yaygin bir
tekniktir. FT-IR analizinde, malzemelere ait infrared absorpsiyon spektrumu alinir. FT-
IR cihazinin olusturdugu spektrumda malzemenin molekiiler yapisinda bulunan kimyasal
baglar tespit etmek ve boylelikle bilinmeyen bir malzemeyi kimyasal olarak tanimlamak,

hangi fonksiyonel gruplari icerdigini belirlemek miimkiin olmaktadir.
2.6.3. Termal Gravimetrik Analizi (TGA)

TGA, malzemelerin sicaklik artis1 ile agirliklarindaki kaybi 6lgen bir tekniktir. Genis bir
sicaklik agirliginda, malzemenin sicakliga bagli agirlik degisim grafigi elde edilir.
Malzemenin hangi sicaklikta agirlikca degisim gosterdigi analiz edilerek malzemenin 1s1l

kararlilig1 degerlendirilir.
2.6.4. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

SEM analizi, malzemelerin morfolojik ozelliklerinin degerlendirilmesinde kullanilir.
FDM mikrokapsiil, nanokapsiil gibi partikiiller ile partikiillerin uygulandig1 yiizey veya

malzemelerin morfolojik ve boyutsal analizinde SEM goriintiilerinden faydalanilir. SEM
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cihazinda test edilen malzeme tizerine elektron demeti gonderilerek analiz icin gerekli

biiylitiilmiis goriintii elde edilir.
2.6.5. Kumas Olciimleri

Literatiirde yer alan pek ¢ok c¢alismada FDM uygulanmis veya FDM entegre edilmis
tekstillerin 1s1l  diizenleme Ozelliklerinin DSC  6l¢iimleri ile degerlendirildigi
goriilmektedir [41,53,54,55,56,58,94]. FDM uygulanmis ve uygulanmamis kumaslar
arasindaki sicaklik degisimi farkin1 degerlendirmek tizere Infrared termografik kameralar
da kullanilabilmektedir [92,93,94]. Infrared termografik kameralar, elektromanyetik
spektrumda infrared araligindaki radyasyonu tespit eder. Sicaklik artisi ile birlikte yayilan
radyasyon miktar artar ve termografi sicaklik degisiminin goriinmesini saglar [4]. Bunun
yani sira bazi ¢alismalarda giyim denemelerinin yapildigi, 6l¢iim yapmak {izere manken
veya test aparatlarinin gelistirilmis oldugu goriilmektedir. Pause (2003) yaptig1 calismada
gelistirdigi giysinin 1sil-fizyolojik konforunu degerlendirmek iizere klimatik bir odada
giyim denemesi yapmistir. Deneme 1 saatlik bisiklet siirme igeren bir aktiviteyi igermistir.
Denemede zamana bagli olarak giysi ile viicut arasinda kalan mikroklima bagil nem
degerleri ile ortalama viicut sicakligi Olgiilerek degerlendirme yapilmistir [48].
Bartkowiak ve arkadaslar1 (2013), gelistirdikleri FDM igerikli giysilere, mikroklimatik
bir ortamda bisiklet ve yilirime aktiviteleri igeren goniilliilerce yiiriitiilen giyim testi
uygulamislardir. Calismada viicut, cilt ve giysi altt mikroklima sicaklik ve nem degerleri
Olgiilerek bir degerlendirme yapilmistir [55]. Akgiinoglu ve arkadaslar1 (2018),
mikrokapsiillenmis FDM’yi emdirme ile uyguladiklar1 ¢orap Orneklerinin 1s1l
performanslarini degerlendirmek i¢in termal kamera ve T- history dl¢iimleri yapmuslar,

kumaglara siirtinme, hava gegirgenligi, hidrofilite testleri uygulamiglardir [62].
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Materyal
3.1.1. Faz Degistiren Malzemeler

Tez kapsaminda mikrokapsiil ¢ekirdeginde faz degistiren malzeme (FDM) olarak organik
hindistan cevizi yagi (Sri Lanka, LifeCo) kullanilmistir. Ayrica ¢ekirdek maddenin gizli
1s1 depolama kapasitesini artirmak iizere yiiksek 1s1 depolayabilen parafin bazli FDM
kullanim1 degerlendirilmis, viicut konfor sicakliginda erime faz ge¢isi saglayan n-
oktadekan (Alfa Aesar, %99 kristalin eriyik) ile organik hindistan ceviz yagi karigimi
kullanilmustir. Farkli oranlarda karisimlarina ait 1s1l enerji depolamalar1 DSC 6l¢timleri
ile analiz edilmis, %30 organik hindistan cevizi yagr %70 n-oktadekan karisiminin

kullanim1 uygun bulunmustur.
3.1.2. Mikrokapsiilasyonda Kullanilan Duvar Maddeleri ve Yardimc1 Kimyasallar

Tez kapsaminda firetilen mikrokapsiillerde duvar maddesi olarak, melamin (%99,
Aldrich), formaldehit (%37°1lik su ¢ozeltisi, Merck), 2-hidroksietil metakrilat (HEMA,
%98, Aldrich), metil metakrilat (MMA, %99, Aldrich), glisidil metakrilat (GMA, %97,
Fluka Chemika), sodyum alginat (Sigma Aldrich) ve toz jelatin (Park Scientific Ltd, UK)
maddeleri kullanilmigtir. Polimer sentez reaksiyonlarinda emiilsiyon yapici sodyum
dodesil siilfat (SDS, Fluka Chemika); capraz baglayici resorsinol (1,3 Benzendiol, %99,
Riedel-de Haen), Melateks 700 (metilol igeren hekzametoksi metil melamin, Melamin
Kemicna); baslatict madde benzoil perkosit (%25 H.O igeren, Merck); ¢apraz baglayici
gluteraldehit (%25’1ik su ¢ozeltisi, Merck); etilen glikol dimetakrilat (%98, 100 ppm
metoksifenol ile stabilize edilmis, Alfa Aesar), Polivinil pirolidon (PVP, ortalama mol
agirhigi 10.000, Sigma Aldrich); etanol (%99, Merck); metanol (%99.8); ¢ekirdek yapici
madde olarak amonyum kloriir (ekstra saf, Riedel- de Haen); pH ayarlamada

trietanolamin (%99, Merck) ve asetik asit kullanilmistir.
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3.1.3. Mikrokapsiillerin Tekstil Uygulamalarinda Kullanilan Baglayic1 (Binder) ve

Yardimecl Kimyasallar

Mikrokapsiillerin tekstil uygulamalarinda Organik Kimya San ve Tic. A.S. firmasina ait
poliiiretan bazli Orgaresin PN 50 ile akrilik bazli Orgal HC 77 ve Orgafix DX New
baglayicilar1 kullanilmig, recetelerde baglayicilarin yaninda nonyonik emiilgator
Orgaprint EMU; akrilik kivamlastirict Orgal M 420; silikon bazli kopiik kesici Antifoam
S6010 ile 1slanma ve iyi dispersiyon 6zelligi saglayan anyonik dispergator Dispersant K
850 yardimci maddeleri kullanilmistir.  Mikrokapsiillerin tekstil uygulamalarinda
kullanilacak baglayiciy1 tespit etmek iizere yapilan 6n ¢aligmada, Archroma firmasina ait
Appretan N92100 ve Appretan DS703, Rudolf Duraner firmasina ait PU 326 baglayicilar
denenmis ve kullanilmistir. Ayrica, yapilan ¢aligmalarin 1s1 depolama sonuglarini ticari
tirtin sonucu ile mukayese etmek amaciyla Rudolf Duraner firmasina ait 1s1l diizenleme

ozellikli Rucotherm PCM 28 apre kimyasali kullanilmustir.
3.1.4. Uygulama Yapilan Tekstil Kumaslar1 ve Ozellikleri

Uretilen mikrokapsiiller, dis giyimde kullanilan atki yoniinde streg iki denim ve bir
gomleklik dokuma kumaslarina uygulanmistir. Bir dokusuz tekstil kumasi kullanilarak
kompozit ¢aligmasi yapilmistir. Ayrica diger bir uygulamada %100 geri kazanilmig PET
polyester liflerinden tarak ve igneleme teknolojisiyle iretilmis geri doniisimlii bir

dokusuz tekstil kumasi kullanilmistir.

Denim kumaslar Calik Denim, gémleklik kumas Altoteks Tekstil Giyim Boya Apre San.
ve Tic. A.S., dokusuz tekstil kumasi Feliks Plastik Laminasyon Ambalaj Malzemeleri
San. ve Tic. Ltd. Sti., geri doniistimlii dokusuz tekstil kumas1 Hassan Tekstil San. ve Tic.
A.S. firmalarindan temin edilmistir. Uygulama yapilan dokuma kumas 6zellikleri Tablo

3.1’de verilmistir.
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Tablo 3.1. Mikrokapsiil Uygulamas1 Yapilan Dokuma Kumas Ozellikleri

Kumas Ozellikleri Denim-1 Denim-11 Gomleklik

Elyaf Kompozisyonu %98 Pamuk %90 Pamuk %2100 Pamuk
%2 Elastan %7 T400

%3 Elastan

Orgii 3/1 Dimi (2) 3/1 Dimi (2) 3/1 Dimi (S)

Agirlik (g/m?) 280 275 110

Mamul Cozgii Siklig1 (tel/cm)  31.8 34 57

Mamul Atki Siklig1 (tel/cm) 22.6 27 46

Boyama Cozgii: Indigo Cozgii: Indigo Cozgii,
boyali, Atki: Ekru  boyali, Atki: Ekru  Atki: Ekru

Terbiye Hasili sokiilmiis, = Hasili sokiilmiis,  Kasarls,
merserizeli, merserizeli, Merserizeli
sanforlanmig sanforlanmis

Mikrokapsiiliin kaplama yapilarak uygulandigi ve sonrasinda kompozit yapildigi dokusuz

tekstil kumasinm yapist Sekil 3.1°de verilmistir. 56 g/m? agirligina sahiptir. Dokusuz

ylizey hidrofil yapiya sahiptir.

%100 PP (polipropilen) Dokusuz Spunbond 30 g/m ==
Sicak eriyik 2 g/m?, gdzenekli kaplama  mep
Nefes almayan Ldpe Film 25 g/m?

Sekil 3.1. Kullanilan Dokusuz Tekstil Kumasg Yapisi

Uygulama deneylerinde kullanilan kumaglarin goriintiileri Sekil 3.2’de verilmistir.
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(d) (e)
Sekil 3.2. Uygulamalarda Kullanilan Kumaslar (a) Denim-I (b) Denim-I1 (c)Pamuk
Gomleklik (d)Dokusuz Tekstil (e) Geri Donilisiimlii Dokusuz Tekstil

3.1.5. Kullanilan Cihazlar

Mikrokapsiil hazirlama ve Sentez reaksiyonlarinda Yellow Line OST Basic (maksimum
2000 rpm) ve IKA Eurostar 20 High Speed Digital (maksimum 6000 rpm) mekanik
karistiricilary, manyetik karistirici, termostatli yag banyosu, genel laboratuvar geregleri,

etiiv, vakumlu filtre ve Alpha 1-2 LD Plus Liyofilizator kullanilmustir.

Kumas uygulama proseslerinde, Bransonic Sonifier 250W ultrasonik transdiizer,
Brookfield DV-E Viscometer, Atac GK 40 RKL kaplama makinasi, Roaches Padder BVP

Emdirme makinas1 ve Roaches HT boyama-¢ektirme makinasi kullanilmustir.

Olgiim ve analizde, Diferansiyel Taramali1 Kalorimetre (DSC) analizi i¢in Perkin Elmer
Diamond DSC, FT-IR analizi i¢in Perkin Elmer Spectrum 100 FT-IR Spectrometer,
Termal Gravimetrik analizi (TGA) i¢in Perkin Elmer STA 6000 Simultaneous Thermal
Analyzer ve Taramali Elektron Mikroskobu analizi (SEM) i¢in Philips XL 30 ESEM-
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FEG ile Zeiss EVO-MA 10 cihazlar1 kullanilmigtir. DSC ve SEM cihazlar Sekil 3.3°de

verilmigtir.

(@) (b)
Sekil 3.3. (a) SEM ve (b) DSC Cihazlar

Kumas ve kaplama kalinligi1 6l¢timii i¢in Cloth Thickness Tester (R&B, James H. Heal &
Co. Ltd.) cihazi, kumas yirtilma mukavemet testleri i¢cin SDL Atlas Digital ElImendorf ve
hava gegirgenligi ol¢timii icin SDL Atlas cihazlari kullanilmistir. Kumas termografik

sicaklik dl¢timlerinde Testo 885 Thermal Imager cihazi kullanilmigtir,
3.2. Yontem
3.2.1. Mikrokapsiilasyon

Cekirdekte FDM olarak organik hindistan cevizi yagi kullanilmig, bunun yani sira, gizli
1s1 depolama kapasitesini artirmak tizere %30 organik hindistan cevizi yagi %70 n-
oktadekan karistmi kullanilmigtir. Bu karigimi tespit etmek {izere parafin bazli n-
oktadekan, n-eikosan, 1-tetradekanol, 1-dodekanol maddeleri ile hindistan cevizi yagi
karisimlart  hazirlanmis, DSC analizleri  yapilmis ve gizli 1s1  entalpileri
degerlendirilmistir. Viicut konfor sicakliginda (28-30 °C) faz gecisi gosteren, yiiksek gizli
1s1 depolama kapasitesine sahip %30 organik hindistan cevizi yag1 %70 n-oktadekan
karigiminin kullanim1 uygun bulunmustur. Duvarda farkli polimer maddeleri kullanilarak
mikrokapsiil itretimleri yapilmistir. Mikrokapsiilasyonlarda in-situ polimerizasyonu,
stispansiyon polimerizasyonu, emiilsiyon polimerizasyonu ve kompleks koaservasyon

yontemleri denenmis, uygun proses kosullar1 belirlenmistir. Uretilen mikrokapsiillerin
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{iriin karakterizasyonlar1 yapilmis ve degerlendirilmistir. Uretilen mikrokapsiiller ve
sentez yontemleri Tablo 3.2’de verilmistir. Kapsiil duvar: olusturmak iizere kullanilan
monomer ve dogal polimerlere ait molekiil yapilar1 Sekil 3.4 ve Sekil 3.5’de verilmistir.
Melamin formaldehit (MF), tekstil uygulamalar1 i¢in 6nemli olan iyi 1s1l ve kimyasal
kararlilig1 ile ylksek mekanik dayanim ozellikleri [2,19] sebebiyle segilmistir.
Literatiirde, bu duvar maddesinin FDM’lerin mikrokapsiilasyonunda caligilan en yaygin
duvar maddelerinden biri oldugu goriilmektedir [2,29,35-37,63-66]. Duvar maddesi i¢in
kullanilan metil metakrilat (MMA), hidroksietil metakrilat (HEMA) ve glisidil metakrilat
(GMA) monomerleri, kimyasal kararliliklarinin iyi olmasi ve literatiirde yer alan
mikrokapsiilasyonlarda akrilat grubu duvar malzemeleri kullanimiyla tekstil
uygulamalarinda iyi sonuglar alinmig olmasi sebepleriyle tercih edilmistir [41,43]. 2-
Hidroksietil metakrilat (HEMA) monomerinin ¢evre dostu olmasi ve hidrojen baglariyla
seliiloza tutunabilecegi diisiiniilerek ayrica arastirmaya deger bulunmustur. GMA
monomerinin ise molekiiliinde bulunan epoksi fonksiyonel grubunun seliiloz lifiyle bag
Kurabilecegi ve dolayisiyla seliilozik kumaslarda iyi tutunma ozelligi gosterebilecegi
diistiniilerek kullanimi 6n goriilmiistiir. Ayrica, %100 biyo-bazli mikrokapsiillenmis
FDM gelistirmek amaciyla, ¢ekirdekte organik hindistan cevizi yagi ve duvarda sodyum

alginat-jelatin kullanilarak koaservasyon ile mikrokapsiilasyon Yyiiriitiilmiistiir.

)N\Hz (0] 0 0 0
HxC >~

HoN \N NH CHs CHj CHs,

(a) (b) (©) (d) (e)

Sekil 3.4. Kapsiil duvari i¢in kullanilan monomerlerin yapilar: (a) Melamin
(b)Formaldehit (c)Metil metakrilat (d) 2-hidroksietil metakrilat (¢) Glisidil metakrilat
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Sekil 3.5. Kapsiil duvart i¢in kullanilan dogal polimer molekiil yapilar1 (a) Sodyum
alginat (b) Jelatin
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Tablo 3.2. Uretilen Mikrokapsiiller ve Sentez Y éntemleri

Mikrokapsiil Adi Cekirdek FDM Duvar Polimeri Polimerizasyon
(Duvar/Cekirdek) Y ontemi
MF/CO Organik hindistan cevizi Resorsinol ¢apraz In-situ
yag1 (CO) bagli Melamin
Formaldehit (MF)
HMF/CO Organik hindistan cevizi Melateks 700 ¢apraz  In-situ
yagi1 (CO) bagli Melamin
Formaldehit (HMF)
HMF/CO-OK %30 organik hindistan ~ Melateks 700 capraz  In-situ
cevizi yagi (CO) bagli Melamin
%70 n-oktadekan (OK)  Formaldehit (HMF)
PMMA/CO Organik hindistan cevizi Poli (Metil Siispansiyon
yag1 (CO) Metakrilat) (PMMA)
PHEMA/CO Organik hindistan cevizi Poli (Hidroksi Siispansiyon
yag1 (CO) etilmetakrilat)
(PHEMA)
PGMA/CO-OK %30 organik hindistan  Poli (Glisidil Emiilsiyon
cevizi yagi (CO) Metakrilat)
%70 n-oktadekan (OK) (PGMA)
PGMA/CO-OK-Ag %30 organik hindistan  Poli (Glisidil Emiilsiyon
cevizi yagi (CO) Metakrilat)

%70 n-oktadekan (OK) (PGMA)
Nano-Ag ¢ozeltisi

NaAlg-Gel/ CO Organik hindistan cevizi Sodyum Alginat- Kompleks
yag1 (CO) Jelatin (NaAlg-Gel)  Koaservasyon

3.2.1.1. In-situ Polimerizasyonu: MF ve HMF Duvarh mikroFDM

In-situ polimerizasyonu yontemiyle [35], melamin formaldehit (MF) pre-polimeri
kullanilarak ¢ekirdekte organik hindistan cevizi yagi iceren MF duvarli mikrokapsiiller
(mikroFDM) sentezlenmistir.  Yontem, melamin ve formaldehit pre-polimerinin
hazirlanmasi, suda yag emiilsiyonunun hazirlanmasi ve iki ¢ozeltinin karigtirilmasiyla
mikrokapsiil polimer sentezini icermektedir. Pre-polimer ¢6zeltisi i¢in, 4 g melamin ve
20 mL formaldehit, 20 mL distile su i¢inde 70 °C’de manyetik karistirict ile 750 rpm
hizinda karistirilmistir. Cozelti pH’1 damla halinde trietanolamin ilavesiyle 8.5-9’a
ayarlanmistir. Cozelti berrak hale gelince 1 g melamin ve 10 mL distile su ilave edilmis
ve ¢oziilmesi saglanmistir. Emiilsiyon ¢dzeltisi 20 g organik hindistan cevizi yaginin 150
mL distile suda 50 °C’de Yellow Line OST Basic mekanik karigtiricisi ile 1500 rpm
hizinda 2 saat karistirilmasiyla elde edilmistir. Cozeltiye emiilgator olarak 7.5 g SDS ve

33



capraz baglayici olarak 1 g resorsinol ilave edilmistir. Asetik asit ilavesiyle emiilsiyon
pH’13.5-4’¢ ayarlanmistir. Resorsinol ilavesi sonrasi ¢ozeltide agik pembe renk olusumu
gbzlenmistir. Bu renk elde edilen mikrokapsiiliin de rengine tesir etmistir. Kapsiilasyon
reaksiyonu ig¢in, pre-polimer ¢o6zeltisi damla halinde suda yag emiilsiyonuna ilave
edilmis, ¢ekirdek yapict madde olarak 1 g amonyum kloriir eklenmis [35,56], mekanik
karistirict ile 600 rpm hizinda 60 °C’de 100 dakika karistirilarak kapsiil olusumu
saglanmistir. Reaksiyon, ¢ozelti pH’1nin 8-8.5a ayarlanmasi ile sonlandirilmistir. Cozelti
filtre edilerek mikrokapsiiller toplanmis ve %30 etanol sulu ¢ozeltisi ile tekrarli sekilde
yikanmis, 24 saat siireyle 50 °C’de etiivde kurutulmustur. Ac¢ik pembe renkte

mikrokapsiiller elde edilmistir. Mikrokapsiilasyon reaksiyonu ve kapsiil olusumu Sekil

3.6’da goriilmektedir.
)N\Hz NHCH,0H N(CH,0H),
N| \)N\ " H_g—H NaOH . NI SN 4+ " N|)§N
H N/ NH, )\ N/ N/*
N ; HOH,CHN NHCH,OH  (HOH,C),N N(CH,0H),

MF prepolimeri

N, fry =, N N'r‘J
SN e e Y
N__N

pH=3~5 o o
e GNP S
warN N N
HO OH %Y
CH,
3 Resorsinol ile modifiye edilmis MF kopolimer duvar:
@)
hidrofilik grup
hidrofobik zincir
Emiilgator
Misel Mikrokapsiil

Sekil 3.6. (a) MF mikrokapsiilasyon reaksiyonu (b) Kapsiil olusumu [35]

34



Beyaz renkte mikrokapsiiller elde etmek iizere, ayni yontem, ayni duvar ve cekirdek
maddesi ile resorsinol yerine Melateks 700 (metilol iceren hekzametoksi metilolmelamin)
capraz baglayicisi kullanilarak  mikrokapsiilasyon yapilmistir. Beyaz renkte
mikrokapsiiller elde edilmistir (Sekil 3.7). Bu bakimdan bu yontemle daha sonra iiretilen

mikrokapsiillerde Melateks 700 ¢apraz baglayicisi kullanilmistir.

(@) (b)

Sekil 3.7. (a) Resorsinol ¢apraz baglayicisiyla iiretilmis MF/CO mikrokapsiilii ve (b)
Melateks 700 ¢apraz baglayicistyla iiretilmis HMF/CO mikrokapsiilii

Mikrokapsiilasyon reaksiyon diizenegi Sekil 3.8’de verilmistir.

1

(@) (b) (©)
Sekil 3.8. Reaksiyon Diizenegi (a) Yellow Line OST Basic Karistirict Diizenegi (b), (¢)

IKA Eurostar 20 High Speed Digital Karistiric1 Diizenegi
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Sonraki calismada, ¢ekirdekte %30 organik hindistan cevizi yagi %70 n-oktadekan
kullanimiyla, proseste emiilgator miktar1 ve emiilsiyon karigtirma hizinda degisiklik
yapilarak yeni mikrokapsiiller tiretilmistir. Emiilsiyon fazinda, fazla kopiirme sebebiyle
SDS konsantrasyonu diistiriilmiis, yagin daha iyi disperse edilmesi ve daha kii¢iik boyutta
kapsiil elde edilmesi amaciyla [83] mekanik karistirict hizi 1500 rpm’ den 2700 rpm’ e
cikartlmistir. Karistirma siiresi 2 saatten 3 saate ¢ikarilmistir. Hiz artirildigi igin daha hizli

karistirma islemi yapabilen IKA Eurostar 20 High Speed Digital karistirict kullanilmstir.

Kapsiil ¢ogaltmak iizere izlenen proses su sekildedir: Pre-polimer ¢ozeltisi icin, 6 g
melamin ve 30 mL formaldehit, 30 mL distile su iginde 70 °C’de manyetik karistirici ile
750 rpm hizinda karistirtlmistir. Cozelti pH’1 trietanolamin ilavesiyle 8.5-9’a
ayarlanmistir. Cozelti berrak hale gelince 1 g melamin ve 10 mL distile su ilave edilmis
ve ¢oziilmesi saglanmistir. Emiilsiyon ¢ozeltisi i¢in 12 g organik hindistan cevizi yagi ile
28 g n-oktadekan 300 mL distile suda 50 °C’de IKA Eurostar 20 High Speed Digital
mekanik karigtiricist ile 2700 rpm hizinda 3 saat karistirilarak iyi sekilde disperse
edilmistir. Cozeltiye emiilgator olarak 4 g SDS ve ¢apraz baglayici olarak 1.5 g Melateks
700 ilave edilmistir. Asetik asit ilavesiyle emiilsiyon pH’1 4.0’e ayarlanmistir. Pre-
polimer ¢ozeltisi damla halinde emdiilsiyon fazina ilave edilmis, sonrasinda cekirdek
yapict madde olarak 1 g amonyum kloriir eklenmis ve mekanik karistirict ile 600 rpm
hizinda 60 °C’de 100 dakika karistirilarak kapsiil olusumu saglanmistir. Reaksiyon,
cozelti pH’min 8-8.5’a ayarlanmasi ile sonlandirilmistir. Cozelti filtre edilerek
mikrokapsiiller toplanmis ve %30 etanol ¢ozeltisi ile tekrarl sekilde yikanmig, 24 saat

siireyle 50 °C’de etiivde kurutulmustur. Uretilen HMF/CO-OK mikrokapsiilii Sekil

3.9°da verilmistir.

Sekil 3.9. HMF/CO-OK Mikrokapsiilii
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3.2.1.2. Siispansiyon Polimerizasyonu: PMMA ve PHEMA Duvarh mikroFDM

Bu yontem ile ¢ekirdekte %100 organik hindistan cevizi yagi, kapsiil duvarinda MMA ve
HEMA monomerleri kullanilarak mikrokapsiiller sentezlenmistir. Mikrokapsiilasyon
prosesi su fazinin hazirlanmasi, organik fazin hazirlanmasi ve iki fazin karistirilarak

polimerizasyon reaksiyonunun baslatilmasini icermektedir [44].

3.2 g PVP, 320 mL distile suda, 35 °C’de, manyetik karistirici ile 1000 rpm hizinda 15
dakika siireyle karistirilmis ve c¢oziinmiistiir. Reaksiyon balonunda, 69 g MMA
monomeri, 34 g organik hindistan cevizi yagi ve reaksiyon baslaticis1t 1.1 g benzoil
peroksitten olusan organik fazi hazirlanmis, ¢ekirdek maddenin erimis oldugu 35 °C’de
mekanik karistirict ile 1000 rpm’de karistirilarak disperse edilmistir. Yellow Line OST
Basic mekanik karistiricist kullanilmistir. Organik faza su fazi eklenerek 35 °C’de, 1000
rpm’de 15 dakika siiresince iki fazin karigsmasi saglanmistir. Sicaklik 90-95 °C’ye
yiikseltilerek reaksiyon baslatilmis, sicaklik bu aralikta sabit tutulmustur. Sicaklik
kontroliiniin saglanmasi 6nemli olmustur. Sicaklik kontroliinii saglamak {izere 3 boyunlu
reaksiyon balonunun g¢evresi folyo ile kapatilarak sicakligin diismesi dnlenmistir (Sekil
3.10). 600 rpm karigtirma hizinda 4.5 saat reaksiyona devam edilmis, bu siire iginde
reaksiyon c¢ozeltisi ig¢inde artan gsekilde mikrokapsiill olusumu goézlenmistir.
Mikrokapsiiller filtre edilmis, metanol ile tekrarli sekilde yikanmis ve 50 °C’de 24 saat
kurutulmustur. Elde edilen mikrokapsiil Sekil 3.11’de verilmistir.

Sekil 3.10. Siispansiyon Polimerizasyonu Reaksiyon Diizenegi
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IR
Sekil 3.11. PMMA/CO Mikrokapsiilii

Cekirdekte %100 organik Hindistan cevizi yagi ve kapsiil duvarinda HEMA monomeri
kullanilarak, ayn1 yontem, recete ve sartlar izlenerek polimerizasyon islemi yapilmustir. 3
saat sonunda mikrokapsiillerin olugsmaya basladig1 ve bu siireden sonra hizli sekilde
polimerlesme oldugu gézlenmistir. 3.5 saat sonunda, polimer sivisindan 6rnek alinarak
metanol’de ¢6kme olup olmadigi kontrol edilmis, ¢okmenin oldugu goriilerek reaksiyon
sonlandirilmistir. Olusan polimerin, hidrojellerde oldugu gibi, sivinin biiylik kisminm
cektigi gozlenmistir. Filtre edilmis, metanol ile tekrarl sekilde yikanmis, 50 °C’de 24
saat etiivde kurutulmustur. Ayrica kalan siviy1 uzaklastirmak tizere liyofilizatdrde 24 saat
kurutma saglanmistir. Elde edilen mikrokapsiiliin topak halinde jelimsi bir yapida oldugu
gozlenmistir (Sekil 3.12). Bu yapida oldugu i¢in kumas uygulamalarinda

kullanilmamustir.

Sekil 3.12. PHEMA/CO Mikrokapsiilii
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3.2.1.3. Emiilsiyon Polimerizasyonu: PGMA Duvarh mikroFDM

Emiilsiyon polimerizasyonu yontemi ile ¢ekirdekte %30 organik hindistan cevizi yagi
%70 n-oktadekan igeren duvarda GMA monomerinin kullanildigi mikrokapsiiller
retilmistir. Yontem, ¢ekirdek maddenin emiilsiyonu, duvar monomerinin ve kismi
miktarda baslaticinin emiilsiyona eklenmesi ve yiiksek hizda karistirilmasi, sonrasinda
baglatict maddeden tekrar eklenmesi ve sicakligin yiikseltilmesi ile polimerizasyon
reaksiyonunun olusumunu i¢cermektedir [41]. 100 mL distile su, 6 g organik hindistan
cevizi yagi, 14 g n-oktadekan, emiilgatér 1 g SDS ilavesiyle, Yellow Line OST Basic
mekanik karistiricist ile 40 °C’de 30 dakika 1000 rpm’de karigtirilmistir. Olusan
emiilsiyona 20 g GMA, capraz baglayic1 2 g etilen glikol dimetakrilat ve baslatic1 0.25 g
benzoil peroksit ilave edilerek 40 °C’ de 2000 rpm hizinda 45 dakika karistirilmustir.
Sonrasinda, 0.30 g benzoil peroksit ilavesi yapilmis, sicaklik 90 °C’ye yiikseltilerek,
karigtirma hizi 1000 rpm ’e diisiiriilerek reaksiyon baglatilmistir. 1.5 saat sonra
mikrokapsiillerin olugsmaya basladig1 gézlenmistir. Reaksiyon 3 saat devam ettirilmis ve
sonlandirilmistir. Cozelti filtre edilmis, mikrokapsiiller %30 etanol ¢ozeltisi ile tekrarh
sekilde yikanmig, 50 °C’de 24 saat siireyle etiivde kurutulmustur. Reaksiyon diizenegi
Sekil 3.13’de verilmistir. Elde edilen mikrokapsiiller Sekil 3.14’de goriilmektedir.

Sekil 3.13. Emiilsiyon Polimerizasyonu Reaksiyon Diizenegi
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Sekil 3.14. PGMA/CO-OK Mikrokapsiilii

Ayni yontem, ayni regete ve proses kosullari uygulanarak, 6 g organik hindistan cevizi
yagi, 14 g n-oktadekan ¢ekirdek FDM’ ye, FDM’nin agirlik¢a %20’si miktarinda (4 g),
daha Once sentezlenmis giimiis nano partikiil igeren bir ¢ozeltiden [81] eklenerek
mikrokapsiilasyon islemi yapilmistir. Kapsiil duvarmda GMA monomeri kullanilmistir.
Caligmada, glimis nano partikiil ilavesinin antibakteriyel ozellige etkisi
degerlendirilmistir. Cekirdek maddeye giimiis nano partikiil icerikli ¢ozelti ilavesiyle
emiilsiyonun rengi grilesmis, mikrokapsiilasyon reaksiyonu ilerledik¢e ve mikrokapsiiller
olustukca ¢ozelti renginin tekrar beyazlastigi gozlenmistir. Elde edilen mikrokapsiiller
Sekil 3.15°de verilmistir.

Sekil 3.15. PGMA/CO-OK-Ag Mikrokapsiili
3.2.1.4. Kompleks Koaservasyon: Sodyum Alginat-Jelatin Koaservati

Kompleks koaservasyon yoOnteminde, toz jelatin ve sodyum alginat dogal duvar
maddeleri ile ¢ekirdekte %100 organik hindistan cevizi yagi kullanilarak mikrokapsiiller

tiretilmistir. Yontem, polimer sulu ¢ozeltisinin hazirlanmasi, ¢ekirdek maddenin ilave

40



edilerek emiilsiyonu, sonrasinda tuzun ilave edilmesi ile olusan emiilsiyonun uygun pH
ve sicaklikta karistirilmasiyla koaservatin olusumunu igermektedir [31,91]. Son adimda
capraz baglama islemi yapilmistir. 5 g toz jelatin, 150 mL distile suda 60°C’de 2000 rpm
hizinda 15 dakika karistirilarak ¢oziilmiistiir. Yellow Line OST Basic mekanik
karistiricist kullanilmistir. 10 mL i¢inde ¢oziinmiis 0.5 g SDS sulu polimer ¢ozeltisine
damla damla ilave edilmis ve sonrasinda 10 g organik hindistan cevizi yag1 eklenmistir.
60 °C’de 2000 rpm hizinda 20 dakika karistirnllmistir. Diger tarafta sodyum alginat
¢Ozeltisi hazirlanmis; bunun i¢in 1.5 g sodyum alginat 40 mL distile su iginde
¢Oziinmiistiir. Hazirlanan sodyum alginat ¢ozeltisi, emiilsiyon ¢ozeltisine damla damla
ilave edilerek 1000 rpm hizinda 60°C’de 30 dakika karistirilarak koaservat olusumu
saglanmigtir. Bu siirenin sonunda, emiilsiyon pH’1 damla halinde asetik asit ilavesiyle
4’e ayarlanmistir. Emiilsiyon 5-10 °C’ye sogutulmak iizere buzlu su banyosu i¢inde
bekletilerek 1000 rpm’de karistirilmaya devam edilmistir. Bu sicakliga gelince, ¢apraz
baglama i¢in 4 mL %25 gluteraldehit damla damla eklenmis ve sicaklik 60 °C’ye
cikarilarak 2.5 saat 600 rpm’de karistirilarak reaksiyon siirdiiriilmiistiir. Sonrasinda oda
sicakligia sogutulmus ve karistirma islemi durdurularak reaksiyon sonlandirilmistir
(Sekil 3.16). Filtre edilip %30 etanol sulu ¢ozeltisi ile tekrarli sekilde yikanmis ve etiivde
50 °C’de 20 saat kurutulmustur. Elde edilen NaAlg-Gel/CO koaservat mikrokapsiilleri
Sekil 3.17°de goriilmektedir.

@ (b)
Sekil 3.16. Kompleks Koaservasyon Reaksiyonu Diizenegi (a) Reaksiyon Basi (b)

Reaksiyon Sonu

41



Sekil 3.17. NaAlg-Gel/CO Mikrokapsiilii
3.2.2. Uretilen Mikrokapsiillerin Kumas Uygulamalari

Uygulama siirecinde, dncelikle tiretilen mikrokapsiillerin DSC, SEM ve FTIR analizleri
ile driin karakterizasyonlar: yapilmis, kumas uygulamalarina elverigli mikrokapsiiller
tespit edilmistir. Renk, kapsiil boyutu, sekli ve gizli 1s1 depolama kapasitelerine bakilarak
degerlendirme yapilmigtir. Buna goére MF, HMF, PMMA, PGMA duvarl
mikrokapsiillerin kumas uygulamalarinin yapilmast uygun bulunmustur. NaAlg-Gel
duvarli mikrokapsiiliin rengi ve yapis; PHEMA mikrokapsiiliin jelimsi yapist ve 1sil

depolamasinin yeterli olmamasi sebepleriyle kumasa uygulamasi yapilmamastir.

Uretilen mikrokapsiillerin tekstil kumas yapisina entegrasyonu i¢in kaplama, emdirme,
cektirme ve kompozit uygulamalari iizerinde ¢alisilmistir. Her bir uygulama i¢in recete
ve proses kosullar1 belirlenmistir. Uygulama siirecinde, uygulamalar sonrasinda tiikenen

mikrokapsiillerin ¢gogaltma iglemleri yapilmis ve uygulamalara devam edilmistir.

Uygulama c¢alismalarinin  basinda, kumas uygulama proseslerinde kullanilacak
baglayici(binder) ve yardimci kimyasallari belirlemek iizere, uygulama sonrasi tuse ve
yikama sonrasi ylizeyde dayanim ozellikleri degerlendirilerek uygun baglayict ve
yardimci kimyasallar1 tespit edilmistir. Bunun i¢in farkli marka baglayici ve yardimci
kimyasallar: tedarik edilmis, denim-Il kumasina kaplanmistir. Kaplama i¢in Archroma
firmasina ait Appretan N92100 akrilik bazli ve Appretan DS703 akrilat baglayicilar,
Organik Kimya firmasina ait Orgaresin PN 50 su bazli poliiiretan baglayic1 ve Rudolf
Duraner firmasina ait PU 326 sulu alifatik pes-politiretan baglayic1 kimyasallari

denenmistir. Baglayici deneyi i¢in uygulanan kaplama regetesi ve proses kosullar1 Tablo
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3.3’de verilmistir. Kumaslarin yar1 kisimlart BS EN ISO 105-C06: 2010 test metoduna
gore 3 defa yikanmistir [67]. Mamul ve yikama sonrasi yumusak tuse ve baglayicinin
yikama sonrasi yiizeyde belirgin kalmis olmasi 6zellikleri dikkate alinarak kaplama i¢in
Orgaresin PN 50 su bazli anyonik poliiiretan baglayici ile ayni firmaya ait olan Antifoam
S 6010 silikon bazli kopiik kesici, Orgal M 420 akrilik kivamlastirici, Orgaprint EMU

nonyonik emiilgator yardimcei kimyasallarinin kullanimi uygun bulunmustur.

Tablo 3.3. Baglayic1 Deneyi Regete ve Proses Kosullari

Kimyasal Adi Miktar Toplam Agirliktaki
(s)) Miktar1 (%)

Baglayici 50 50

Orgaprint EMU (emiilgator) 1 1

Distile Su 46 46

Orgal M 420 (kivamlastirici) 3 3

Toplam 100 100

pH: 8-8.5 (%25’lik amonyum hidroksit ile ayarlanmistir)
Viskozite: 28100-31700 cP (Sp6, 10 rpm)

Kaplama hizi: 2 m/dk., Bigak Yiiksekligi: 0.65 sentil
Pasaj Sayis1:3

Kurutma: 110 °C, 5 dk., Fiksaj: 160 °C, 5 dk.

Emdirme ve gektirme uygulamalari i¢in Organik Kimya firmasina ait Orgal HC 77 akrilik
polimer baglayicis1 kullanilmistir. Bu malzemenin yaninda fiksaj islemi sirasinda fiziksel
ve kimyasal dayanimi artirmak itizere Orgafix DX New nonyonik, su bazli ¢apraz
baglayicisi kullanilmistir. Orgal HC 77 baglayicist bazi kaplama uygulamalarinda da
kullanilmistir. Regete ve proses kosullari icin, kullanilan kimyasallarin teknik bilgi
dokiimanlarinda tavsiye edilen kullanim miktarlar1 ve uygulama kosullar1 dikkate

alinmastir.
3.2.2.1. Kaplama Yontemi

Kaplama prosesi temel adimlart Sekil 3.18’de verilmistir. Kaplama prosesi; kaplama

patinin hazirlanmasi, viskozite kontrolii, kaplanacak kumas oOrnekleri ve makinanin
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hazirlanarak kumasin makinaya yerlestirilmesi, bigak yiiksekligi kontrolii ve ayari,
kaplama isleminin yapilmasi, kurutma islemi ve sonrasinda termal fiksaj islemlerini

icermektedir.

Kaplama

patinin Bigak kaplama Kurutma Termal fiksaj
hazirlanmasi

Sekil 3.18. Kaplama Proses Akisi

Kullanilan kaplama makinas1 Atac GK 40 RKL Sekil 3.19°da goriilmektedir. Ayni
makinada kaplama, kurutma ve termal fiksaj islemleri yapilabilmistir. Viskosite

Olgtimleri Brookfield DV-E Viscometer cihazinda, Sp6, 10 rpm sartinda yapilmustir.

Sekil 3.19. Kaplama Makinas1

Cekirdeginde %100 organik hindistan cevizi yagi iceren MF/CO ile PMMA/CO
mikrokapsiilleri, denim-I ile pamuk gémleklik kumaglarina kaplama ile uygulanmustir.
Her bir mikrokapsiilii i¢eren iki ayr1 kaplama pat1 Tablo 7°de verilen KR 1 regetesine gore
hazirlanmistir. Cozelti hazirlanirken 6nce emiilgator distile su igcinde manyetik karistiric
ile 750 rpm’de 15 dk. karistirilarak dagitilmistir. Sonrasinda, baglayici ve mikrokapsiil
ilave edilmis ve 15 dk. siireyle aymi hizda karistirilmistir. Hazirlanan ¢6zeltilere
kivamlastirict eklemeden 6nce toparlanmis mikro partikiilleri dagitmak ve homojen bir
¢oOzelti elde etmek iizere Bransonic Sonifier 250W ultrasonik transdiiseri kullanilarak 20

kHz frekansinda 90 saniye boyunca karigtirma islemi yapilmistir. Ultrasonik karigtirma
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esnasinda ¢oOzeltinin 1sinmasini engellemek igin ¢ozelti beheri buzlu su kabi igine
yerlestirilmistir.  Karigtirma islemi sonrasinda kivamlastirict eklenmis ve %25’lik
amonyum hidroksit sulu ¢ozeltisi ile pH 8-8.5’a ayarlanarak kivam kazandirilmis ve
kaplama patlar1 hazirlanmistir. MF/CO ve PMMA/CO mikrokapsiillerini igeren iki ayri
pat bu yontem ile hazirlanmis ve denim-I ve pamuk gomleklik kumaglar1 kaplanmistir.
Kaplama makinasinda bigak yiiksekligi 0.65 sentil ayarlanmis ve 3 pasaj uygulanmistir.
110 °C’de 5 dakika kurutma ve sonrasinda 160 °C’de 5 dakika siireyle termal fiksaj
islemleri yapilmistir. Temel olarak bu yontemle diizgiin kaplama saglanmis ancak
regetede agirlik¢a %15.6 miktarinda mikrokapsiil kullanildigindan kati partikiillerin daha
iyl homojenize edilmeye ihtiyaci oldugu goriilmiistiir. Yikama dayanimini incelemek
tizere, kaplanmis kumaglara AATCC 61-2013 (Test No.1A) metoduna gore hizlandirilmisg
yikama haslig testi uygulanmistir [68]. Denim-I kumagsinin kaplama sonrasi ve yikama

sonrast goriintiileri Sekil 3.20°de verilmistir.

Tablo 3.4. KR1 Kaplama Regetesi ve Proses Kosullari

Kimyasal Ad1 Miktar (g)  Toplam Agirliktaki
Miktar1 (%)

Mikrokapsiil 5 15.6

Orgaprint EMU (emiilgator) 1 3.1

Orgaresin PN 50 (baglayici) 15 46.9

Distile Su 10 313

Orgal M 420 (kivamlagtirict) 1 3.1

Toplam 32 100

Uygulama Kumaslari: Denim-I, Pamuk Gomleklik
Uygulanan Mikrokapsiil: MF/CO, PMMA/CO

pH: 8-8.5 (%25°lik amonyum hidroksit ile ayarlanmistir)
Bigak Yiiksekligi: 0.65 sentil, Kaplama hizi: 2 m/dk., 3 Pasaj
Kurutma: 110 °C, 5 dk., Fiksaj: 160 °C, 5 dk.
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Sekil 3.20. Denim-I Kumas1 KR1 MF/CO Uygulamas1 (a) Kaplama Oncesi (b)

Kaplama Sonrasi (c) Yikama Sonrasi

Sonraki yapilan kaplamada hazirlanan pat miktar1 artiritlmis, mikrokapsiiliin mekanik
karigtirict ile yiiksek hizda karigtirilmasi yontemi izlenmistir. Cekirdeginde %30 organik
hindistan cevizi yagi ve %70 n-oktadekan iceren HMF/CO-OK mikrokapsiilii denim-I1 ve
dokusuz tekstil kumaslarina uygulanmistir. Uygulanan KR2 kaplama regetesi ve proses
kosullar1 Tablo 3.5’de verilmistir. Kaplama ¢ozeltisi, kivamlastirici ilavesi dncesinde
koagiile olmus mikrokapsiilleri dagitmak ve homojen karisim saglamak tizere 30 dk.
boyunca mekanik karistirict kullanilarak 3000 rpm hizinda karistinnlmistir. Kopiik
olusumu gozlenmistir. Kivamlagtirici ilavesi yapilmis, pH ayarlanmig ve viskozite 6l¢iimii
yapilmistir. Hazirlanan kaplama pati 6rnek kumaslara 3 pasaj kaplanmistir. Denim-II” ye
110°C’de 5 dk. kurutma ve 160 °C’de 5 dk. termal fiksaj islemleri uygulanmigtir. Dokusuz
tekstil kumasi, yiiksek sicaklikta yapist bozuldugundan, sadece 110 C’de 15 dk.

kurutulmustur. Diizgiin kaplama yiizeyleri saglanmistir.

Tablo 3.5. KR2 Kaplama Regetesi ve Proses Kosullari

Kimyasal Ad1 Miktar (g)  Toplam Agirliktaki Miktari (%)
Mikrokapsiil 10 15.6

Orgaprint EMU (emiilgator) 2 3.1

Orgaresin PN 50 (baglayici) 30 46.9

Distile Su 20 313

Orgal M 420 (kivamlastirici) 2 3.1

Toplam 64 100

Uygulama Kumaslari: Denim-I1 ve Dokusuz Tekstil

Uygulanan Mikrokapsiil: HMF/ CO-OK

pH: 8-8.5 (%25’lik amonyum hidroksit ile ayarlanmistir); Viskozite: 35200 cP (Sp6,
10 rpm) ; Bigak Yiiksekligi: 0.65 sentil, Kaplama hizi: 2 m/dk., 3 Pasaj

Kurutma: 110 °C, 5 dk., Fiksaj: 160 °C, 5 dk. (Denim-I1)

Kurutma: 110 °C, 15 dk. (Dokusuz tekstil)
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Kapsiil duvarinda glisidil metakrilat ve ¢ekirdeginde %30 organik hindistan cevizi yagi
%70 n-oktadekan iceren PGMA/CO-OK ile Ag nano partikiilii katkili PGMA/CO-OK-
Ag mikrokapsiilleri i¢in ayr1 kaplama patlar1 hazirlanarak, dokusuz tekstil yiizeyine
uygulanmistir. Uygulama regetesi ve proses kosullar1 Tablo 3.6’da goriilmektedir.
Kullanilan mikrokapsiiliin akrilat bazli duvar yapisi sebebiyle, recetede Orgal HC 77
akrilik baglayici kimyasali kullanilmigtir. Kaplama patinin hazirlanmasinda mekanik
kanistirict  kullanilmistir.  Koptigli gidermek i¢in koplk kesici eklenmistir. Bicak
yiiksekligi 0.80 sentil ayarlanmis, kumas {izerine verilen kaplama miktarinin artirilmasi
hedeflenmistir. Hazirlanan kaplama patlari dokusuz tekstil yiizeyine 3 pasaj kaplanmistir.
110 °C’de 15 dk. kurutma yapilmistir. Diizgiin kaplama yiizeyleri elde edilmistir.
Cekirdeginde Ag nano partikiilii iceren PGMA/CO-OK-Ag mikrokapsiiliin kumas
uygulamasinda 1si1l diizenleme disinda antibakteriyel 0Ozelligin kazandirilmasi

distiniilmiis ve denenmistir.

Tablo 3.6. KR3 Kaplama Regetesi ve Proses Kosullari

Kimyasal Ad1 Miktar (g)  Toplam Agirliktaki
Miktar1 (%)

Mikrokapsiil 4.5 13

Orgaprint EMU (emiilgator) 1 2.9

Antifoam S 6010 (kopiik kesici) 0.5 1.5

Orgal HC 77 (baglayici) 16 46.4

Distile Su 10 29

Orgal M 420 (kivamlastirici) 25 7.2

Toplam 34.5 100

Uygulama Kumaslari: Dokusuz Tekstil

Uygulanan Mikrokapsiil: PGMA/CO-OK, PGMA/CO-0K-Ag
pH: 8-8.5 (%25°lik amonyum hidroksit ile ayarlanmigtir)
Viskozite: 23000 cP (Sp6, 10 rpm)

Bigak Yiiksekligi: 0.80 sentil, Kaplama hizi: 2 m/dk., 3 Pasaj
Kurutma: 110 °C, 15 dk.
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Sonraki kaplama isleminde, denim-II kumasina HMF/CO-OK mikrokapsiilii
uygulanmistir. Uygulama regetesi ve proses kosullar1 Tablo 3.7°da verilmistir. Bu
uygulamada, regetede farkli olarak Orgaresin PN 50 baglayicisi yaninda yiizeye daha iyi
tutunmay1 saglamak tizere tavsiye edilen Orgafix DX New fiksatorii kullanilmistir.
Diizgiin kaplama yiizeyi elde edilebilmistir. Ancak kati partikiil mikrokapsiillerin

kaplama esnasinda bigak ylizeyine takilabildigi gdzlenmistir.

Tablo 3.7. KR4 Kaplama Regetesi ve Proses Kosullar

Kimyasal Ad1 Miktar (g)  Toplam Agirliktaki
Miktari (%)

Mikrokapsiil 7.5 12

Orgaprint EMU (emiilgator) 1 1.6

Antifoam S 6010 (koptik kesici) 0.5 0.8

Orgaresin PN 50 (baglayici) 25 40

Orgafix DX New (fiksator) 2.5 4

Distile Su 21 33.6

Orgal M 420 (kivamlastirici) 5 8

Toplam 62.5 100

Uygulama Kumasglari: Denim-II
Uygulanan Mikrokapsiil: HMF/CO-OK

pH: 8-8.5 (%25°lik amonyum hidroksit ile ayarlanmistir)
Viskozite: 26600 cP (Sp6, 10 rpm)

Bigak Yiiksekligi: 0.80 sentil, Kaplama hizi: 2 m/dk., 3 Pasaj
Kurutma: 110 °C, 5 dk., Fiksaj: 160 °C, 5 dk.

Sonraki calismada, mikrokapsiiliin daha iyi 1slatilmasi ve dagitilmasi igin sonraki
kaplama uygulamalarinda dispersan madde kullanilmistir. Kullanilacak dispersan
kimyasal1 i¢in 6n ¢alisma yapilmis, iyi dispersiyon sagladigi goriilen ayni zamanda
1slatma ajani olan Dispersant K 850 kimyasali kullanilmistir. Pat hazirlanirken dispersan
madde distile su iginde manyetik karistirict ile 20 dk. dagitilmig, sonra mikrokapsiil

eklenmis ve 30 dk. karistirilmaya devam edilmistir. Baglayic1 ve kopiik kesici ilave
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edilerek 30 dk. daha karigtinllmis, kivamlastirict ilavesiyle pat hazirlanmistir.
Mikrokapsiiliin pat ¢ozeltisi iginde 1slatilmast ve yeterince disperse edilmesi
hedeflenmistir. Bu uygulamay1 igeren KR5 regetesi ve proses kosullar1 Tablo 3.8’de
verilmistir. Uygulamada, HMF/CO-OK ve PGMA/CO-OK mikrokapsiillerini i¢eren ayri
patlar hazirlanmis ve denim-1l kumasina kaplanmistir. Ayrica glimiis nano partikiil katkili
PGMA/CO-OK-Ag mikrokapsiilii i¢cin de ayri pat hazirlanmig ve dokusuz tekstil

ylizeyine kaplanmistir. Diizgiin kaplama yiizeyleri elde edilmistir.

Tablo 3.8. KR5 Kaplama Regetesi ve Proses Kosullari

Kimyasal Ad1 Miktar (g) Toplam Agirhiktaki
Miktar1 (%)

Mikrokapsiil 8 16.7

Dispersant K 850 (dispergator) 0.25 0.5

Antifoam S 6010 (kopiik kesici) 0.25 0.5

Orgaresin PN 50 (baglayici) 16 33.3

Orgafix DX New (fiksator) 1.6 3.3

Distile Su 19 39.6

Orgal M 420 (kivamlastirici) 2.9 6

Toplam 48 100

Uygulama Kumaglari: Denim-11, Dokusuz Tekstil, Geri Dontisiimlii Dokusuz
Tekstil

Uygulanan Mikrokapsiil: HMF/CO-OK, PGMA/CO-OK,

PGMA/CO-OK-Ag

pH: 8-8.5 (%25’lik amonyum hidroksit ile ayarlanmistir)

Viskozite: 20200 cP, 22300 cP, 23700 cP (Sp6, 10 rpm)

Bigak Yiiksekligi: 0.80 sentil, Kaplama hizi: 2 m/dk., 3 Pasaj

Kurutma: 110 °C, 5 dk., Fiksaj: 160 °C, 5 dk. (Denim-I1)

Kurutma: 110 °C, 15 dk. (Dokusuz Tekstil, Geri Doniistimlii Dokusuz Tekstil)

Denim-II kumasina uygulanan KRS kaplamasina ait kumaglar Sekil 3.21°de
goriilmektedir. Referans kumas, mikrokapsiil eklenmeden ayni recete ile kaplanan

kumastir.
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Sekil 3.21 Denim-II KR5 Kaplama Uygulamasi (a) Referans (b) HMF/CO-OK (c)
PGMA/CO-OK

%100 geri kazanilmis PET polyester liflerinden tarak ve igneleme teknolojisiyle tiretilen
dokusuz tekstil kumagina KR5 pati kullanilarak HMF/CO-OK mikroFDM uygulanmustir.

Uygulama 6ncesi ve sonrast kumaslar Sekil 3.22°de verilmistir.

Sekil 3.22. Geri Déniisiimlii Dokusuz Tekstil (a) Kaplama Oncesi (b) Kaplama Sonras1

Sonraki yapilan ¢alismada, PGMA-CO-OK mikrokapsiilii Denim-11 ve dokusuz tekstil
ylizeyine kaplama ile uygulanmigtir. Uygulamada, farkli olarak kaplama patinin
hazirlanmasinda mikrokapsiiliin 1slatilarak sismesi ve patin iginde daha iyi dagitilabilmesi
hedeflenmistir. Uygulama yontemi i¢in Mattila’nin (2006) 6nerdigi [2], Zuckerman ve
arkadaglarmin [10] c¢alismalarina dayanarak tarifledigi kaplama kompozisyonu ve
yontemi baz alinmistir. Yontemde, kaplama pati kompozisyonunun polimer baglayici,
ylzey aktif madde ve dispersan yardimiyla 1slatilmis mikrokapsiiller, kopiik kesici ve
kivamlagtiricidan olustugu belirtilmektedir. Karigim hazirlanirken 6nce suya yiizey aktif
madde ve dispersan maddenin eklendigi ve karistirildigi sonrasinda mikrokapsiillerin

eklenerek 1slatildigi, kopiik kesicinin olusan hava kabarciklar1 gidermesi i¢in yavas
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eklendigi ve olusan karisimda mikrokapsiillerin sismesi igin 6-24 saat beklendigi tarif
edilmistir. pH degerinin 8.5 ve {lizerine ayarlanmasinin mikrokapsiillerin sismesine
yardimer oldugu belirtilmistir. Sisme siiresinden sonra bu karigimin yine ayni pH
diizeyinde, dispersan ile yiizey aktif madde i¢eren polimer baglayici igine dahil edilmesi
onerilmektedir. Kaplama kompozisyonu i¢in genel olarak 70-300 kisim mikrokapsiil
agirhigina karsilik 100 kisim baglayict ve su miktarinin nihai kaplama sivi ¢ozeltisinin
%40-%60°’1 oraninda kullanildig: belirtilmektedir. Bu yontem dikkate alinarak hazirlanan
kaplama c¢ozeltisinde pH 9’a ayarlanmistir. Mikrokapsiillerin sismesi i¢in 20 saat
beklenmistir. Sonrasinda polimer baglayici ile birlestirilerek kaplama pati hazirlig

tamamlanmistir. Uygulanan KR6 recete ve proses sart1 Tablo 3.9°da verilmistir.

Dokusuz Tekstil ve Denim-II kumasina uygulanan KR6 kaplamasina ait kumaslar Sekil
3.23’de goriilmektedir. Referans kumaslar, mikrokapsiil eklenmeden ayni recete ile

kaplanan kumaslardir.

Tablo 3.9. KR6 Kaplama Regetesi ve Proses Kosullari

Kimyasal Ad1 Miktar (g) Toplam Agirliktaki
Miktar1 (%)

Mikrokapsiil 7 14.5

Dispersant K 850 (dispergator) 0.1 0.2

Antifoam S 6010 (kopiik kesici) 0.1 0.2

Orgaresin PN 50 (baglayici) 11 22.8

Orgafix DX New (fiksator) 1 2.1

Distile Su 25 51.9

Orgal M 420 (kivamlastirici) 4 8.3

Toplam 48.2 100

Uygulama Kumaslari: Denim-I1, Dokusuz Tekstil
Uygulanan Mikrokapsiil: PGMA/CO-OK

pH: 9 (%25°lik amonyum hidroksit ile ayarlanmistir)
Viskozite: 29000 cP (Sp6, 10 rpm)

Bigak Yiiksekligi: 0.80 sentil, Kaplama hizi: 2 m/dk., 3 Pasaj
Kurutma: 110 °C, 5 dk., Fiksaj: 160 °C, 5 dk. (Denim-II)
Kurutma: 110 °C, 15 dk. (Dokusuz tekstil)
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Sekil 3.23. KR6 Kaplama Uygulamasi (a) Dokusuz Tekstil Referans (b) Dokusuz
Tekstil KR6 ile kaplanmis (c) Denim-I1 Referans (d) Denim-II KR6 ile kaplanmis

3.2.2.2. Emdirme Yontemi

Emdirme yontemi temel adimlar1 Sekil 3.24’de verilmistir. Proses; 6rnek kumaslarin ve
apre ¢ozeltisinin hazirlanmasi, emdirme islemi ve sikma, emdirilen kumasi kurutma ve

termal fiksaj islemlerini igermektedir.

Apre
¢ozeltisinin Emdirme Islemi Kurutma Termal fiksaj
hazirlanmasi

Sekil 3.24. Emdirme Islemi Proses Akisi

Emdirme isleminde kullanilan Roaches Padder BVP makinasi Sekil 3.25°de

goriilmektedir.

Sekil 3.25. Emdirme Makinasi
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Calismalara baslamadan 6nce mikrokapsiil igermeyen referans regete ile denim-I, denim-

Il ile pamuk gomleklik kumaslari i¢in alinan banyo alimlar1 kontrol edilmis ve en yiiksek

banyo alimini saglamak iizere proses sartlar1 gézden gecirilmistir. Buna gére emdirme

stiresi: 3 dk., makina sikma hizi: 5 m/dk., silindir baski basinci: 1 bar proses kosullari

uygulanarak en yiiksek %70 banyo alimi saglanmistir (Formiil 1). Emdirme yapilan

kumaslar 110 °C’de 5 dk. kurutulmus, 160 °C’de 5 dk. termal fiksaj yapilmistir.

Uygulanan emdirme regeteleri Tablo 3.10’da verilmis, uygulamalar tespit edilen bu

proses kosullari ile yiiriitiilmistiir. Regeteler bazinda banyo alimlar1 hesaplanmis, Tablo

3.11°de verilmistir.

Alinan Banyo Miktar1 (%) = [(Islem sonrasi1 yas kumas agirligi- Kuru kumas agirligi) /

Kuru kumas agirhigi] x100 (Formiil 1).

Tablo 3.10. Uygulanan Emdirme Regeteleri

Kimyasal Ad1/ Regete Kodu ER-REF ER1 ER2 ER3 ER4
Distile Su 173mL  173mL  173mL  167mL 167 mL
Dispersant K 850 (dispergator) 3 g/L 3g/L 3g/L 3g/L 3g/L
Orgal HC 77 (baglayici) 120g/L  120g9/L  120g/L  150g/L  150¢g/L
Orgafix DX New (fiksator) 12 g/L 12 g/L 12 g/L 15 g/L 15 g/L
Mikrokapsiil Miktar1 --- 40 g/L 40 g/L 50 g/L 30 g/L
Mikrokapsiil Adi --- HMF PGMA PGMA HMF
/ICO-OK /CO-OK /CO-OK /CO-OK
Banyo (Toplam) 200 mL 200 mL 200 mL 200 mL 200 mL
Banyo pH 6-7 6-7 6-7 6-7 6-7
Sicaklik (°C) 30 30 30 30 30
Uygulama Kumas1 Denim-I, Denim-Il, Denim-Il, Denim-1l, Denim-I,
Denim-1l, Pamuk Pamuk Pamuk Denim-Il,
Pamuk gomleklik gomleklik gomleklik Pamuk
gomleklik gomleklik
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Tablo 3.11. Uygulanan Regetelerde Alinan Banyo Miktar1 (%)

Kumas Ad1/ Regete ER-REF ER1 ER2 ER3 ER4
Kodu

Denim-I %67 %67
Denim-II %65 %63 %62 %65 %72
Pamuk Gomleklik %70 %65 %67 %68 %71

Emdirme islemlerinde hazirlanan apre ¢ozeltisinde kapsiillerin koagiile olmasi ve yiizeye
cikmasi gozlenmis, homojen bir dispersiyon elde etmede zorluk goriilmistiir. Bu
bakimdan, ¢alismanin basinda farkli dispergatorler denenmis ve en iyi dispersiyonun
1slatma 6zelligine sahip anyonik yapida Dispersant K 850 ile saglandig1 goriilmiis ve
calismalar bu dispersan madde ile siirdiiriilmiistiir. Ayni zamanda farkli karistirma
yontemleri ve farkli mikrokapsiil konsantrasyonlari denenmistir. Dispergator ve

karistirma teknikleri homojenizasyona olumlu etki etmistir.

Tiim regetelerde apre ¢ozeltisi hazirlanirken once distile su igine dispergator eklenmis,
manyetik karistirict ile 750 rpm’de 15 dk. karistirilmistir. Daha sonra mikrokapsiil ilavesi
yapilmis ve manyetik karistiric ile ayni hizda karistirilarak iyi bir karisim saglanmaya
calisilmistir. Baglayici ilave edilmis 750 rpm’de 15 dk. siiresince Karistirilmaya devam
edilmis, sonrasinda homojen bir karisim elde etmek {lizere Bransonic Sonifier 250W
ultrasonik transdiizer ile 20 kHz frekansinda ER1°de 2 dk., ER2 ve ER3’de 4 dk.
stirelerinde karistirma iglemi yapilmistir. ER4’de baglayici ilavesinden sonra hazirlanan
karisim 30 dk. boyunca 750 rpm’de manyetik karistirict ile karigtirilmistir. Emdirme

uygulamalarina ait kumas resimleri Sekil 3.26 ve Sekil 3.27°de verilmistir.
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Sekil 3.26. Pamuk Gomleklik Kumasi (a) Referans apre ile islem gormiis (b) HMF/CO-
OK ile islem gormiis (c) PGMA/CO-OK ile islem gormiis

@) ) ©
Sekil 3.27. Denim-II Kumasi (a) Referans apre ile islem gormiis (b) HMF/CO-OK ile
islem gérmiis () PGMA/CO-OK ile islem g6rmiis

Ayrica ¢aligmalarin sonuglarin1 mukayese etmek tizere, Rudolf Duraner firmasinin 1s1l
diizenleme 6zelligi kazandiran Ruco-Therm PCM 28 kimyasal tavsiye edilen 40 g/L ve

200 g/L konsantrasyonlarinda emdirme ile uygulanmis ve DSC analizi yapilmistir.
3.2.2.3. Cektirme Yontemi

Cektirme islemi temel adimlar1 Sekil 3.28’de verilmistir. Proses, 6rnek kumaslarin ve
banyo ¢ozeltisinin hazirlanmasi, gektirme islemi, kurutma ve termal fiksaj islemlerini

igcermektedir.
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Cektirme

Banyosunun Cektirme Islemi Kurutma Termal fiksaj
Hazirlanmasi

Sekil 3.28. Cektirme Islemi Proses Akist

Cektirme isleminin yapildigi Roaches HT makinasi Sekil 3.29°da verilmistir. Cektirme
regete ve prosesine yonelik 6n g¢alisma yapilmistir [86]. Sonrasinda regete optimize
edilerek Tablo 3.12’de verilen regeteler uygulanmistir. Banyo Orani1 Formiil 2’ye gore,
Elyaf Agirligi Uzerinden Madde Miktari (%) Formiil 3’e gore hesaplanmustir. Cektirme
yapilan kumaglarin iglem sonrasi aldigi Kuru Madde Miktar1 (%) Formiil 4’¢ gore
hesaplanmistir. Cektirme deneylerine ait kurutma islemleri 110 °C’de 5 dk. ve termal

fiksaj islemleri 160 °C’de 5 dk. siireyle yapilmistir.

Banyo Orani = Kumas Agirligi (g) / Banyo Miktar1 (mL) (Formiil 2)

Elyaf Agirhigi Uzerinden Madde Miktar1 (%) = (Madde Miktari / Kumas Agirligi) x 100
(Formiil 3)

Cektirme ile Kumagin Aldig1 Kuru Madde Miktar1 (%) = [(Islem Sonras1 Kuru Agirlik-
Islem Oncesi Kuru Agirlik) / Islem Oncesi Kuru Agirlik]x100 (Formiil 4)

Sekil 3.29. Cektirme Makinasi
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Tablo 3.12. Uygulanan Cektirme Regeteleri

Kimyasal Ad1/ Regete Kodu CR-REF CRI1 CR2 CR3 CR4

Banyo (Toplam) 160mL  160mL 160 mL 225mL 225 mL

Banyo Orani 1/50 1/50 1/50 1/50 1/50

Dispersant K 850 (dispergatér) 3 g/L 3g/L 3g/L 3g/L 3g/L

Mikrokapsiil (%) --- %50 %200 %100 %100

(Elyaf agirlig1 tizerinden)

Mikrokapsiil Ad1 --- HMF HMF HMF PGMA
/CO-OK /CO-OK /CO-OK /CO-OK

Orgal HC 77 (baglayict) (%) %50 %50 %200 %100 %100

(Elyaf agirlig1 iizerinden)

Orgafix DX New (fiksator) (%) %5 %5 %20 %10 %10

(Elyaf agirlig1 tizerinden)

Banyo pH 6-7 6-7 6-7 6-7 6-7

Sicaklik (°C) 60 60 60 60 60

Siire (dk.) 60 60 60 60 60

Uygulama Kumas1 Denim-1I  Denim-1I  Denim-1I  Denim-1I  Denim-II

Cektirme ile Alinan %1.5 %2.2 %5.4 %2.3 %2.7

Kuru Madde (%)

Cektirme islemi uygulanan kumaslara ait gortintiiler Sekil 3.30’da verilmistir.

@ ®) © @) ©)

Sekil 3.30. Denim-II Kumasi Cektirme Uygulamalari a) Referans Regete b) CR1 (%50)
¢) CR3 (%100) d) CR2 (%200) ¢) CR4 (%100)
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Elyaf agirlig1 iizerinden mikrokapsiil orani %50 ve %100’ liik ¢ektirme uygulamalarinda
diizgiin yiizeyler elde edilmis, %?200’lik uygulamada yiizeyde diizglinsiiz alim

gozlenmistir.
3.2.2.4. Kompozit Uygulamalari

Cekirdeginde %100 organik hindistan cevizi yag1 igeren HMF/CO mikrokapsiilii, ¢ift kat
lamine edilmis dokusuz tekstil kumasinin, gozenekli ve hidrofilik yapidaki %100
polipropilen dokusuz yiizeyine farkli miktarlarda bigak kaplama ile kaplanmustir.
Kaplama yapilan yiizey, kumasin iki kat1 arasina dahil edilerek Hiirsan Pres makinasinda
(Sekil 3.31) 4 dk. siireyle 140 °C’de sicaklik ve 12 g/cm? basing uygulanarak kompozit
yapilmistir. Sandvi¢ teknigiyle uygulanan bu islemle daha fazla mikrokapsiillenmis

FDM’yi kumasa uygulama imkani olmustur.

Sekil 3.31. Hiirsan Pres Makinasi

Dokusuz tekstil yiizeyine uygulanan kaplama regeteleri Tablo 3.13’de verilmistir.
Kaplama patlart 1:5 ve 1.5:5 (Mikrokapsiil agirligi: Mikrokapsiil hari¢ patin agirligi)
oranlarinda hazirlanmistir. Kaplama iglemi Atac GK 40 RKL makinasinda, 2 m/dk.
hizinda 4 pasaj uygulanmistir. Kaplama sonrasinda 110 °C’de 15 dk. kurutma islemi
yapilmistir. Kaplanmis dokusuz yiizey kati, dokusuz tekstil kumasina ait 2 kat igine
yerlestirilmis ve 3 kat halinde sicaklik ve pres uygulamasiyla birlestirilmistir. Kaplanmig
kompozit kumasta KR7 ve KR8 regeteleri i¢in agirlikca kaplanan miktar % (add-on %)
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%46 ve %55 (Formiil 5), kompozit kumastaki agirlikga mikrokapsiil miktari ise %7.7 ve
%12.7 olarak hesaplanmistir (Formiil 6).

Agirlikga Kaplanan Miktar (%) (add-on %) = [(Kompozit Kumas Agirhigi — Kaplama
Oncesi 3 kat Kumas Agirligr) / Kaplama Oncesi 3 kat Kumas Agirligi] x 100 (Formiil 5)
Agirlikca Mikrokapsiil Miktar1 (%) = Agirlikca Kaplanan Miktar (%) x Regetedeki
Mikrokapsiil Miktar1 (%) (Formiil 6)

Tablo 3.13. KR7-KR8 Kaplama Regetesi

Miktar (g)
Kimyasal Ad1
KR7 KR8

HMF/CO mikroFDM 10 15
Orgaprint EMU (emiilgator) 05 05
Orgal HC 77 (baglayici) 30 30
Distile Su 17 17
Orgal M 420 (krvamlastirict) 25 25
Toplam 60 65

pH:8-9 (%25’lik amonyum hidroksit ile ayarlanmustir)
Viskozite: 23800 cP (Sp6, 10 rpm) ; Bigak Yiiksekligi: 0.80 sentil
Kaplama hizi: 2 m/dk., 4 Pasaj ; Kurutma: 110 °C, 15 dk.

Sekil 3.32°de kaplama ve kompozit islemleri oncesi ve sonrasi kumas resimleri

verilmigtir.

@) () ©
Sekil 3.32. Dokusuz Tekstil (a) Kaplama Oncesi (b) Kaplama Sonrasi (c) Kompozit

Islemi Sonras1
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Karakterizasyon

Cekirdek FDM ve sentezlenen mikrokapsiillerin kimyasal kompozisyonlari, Fourier
Transform Infrared Spektroskopisi’nde (Perkin Elmer Spectrum 100 FT-IR) 380 cm™ ve

4000 cm™* frekans araliginda analiz edilerek degerlendirilmistir.

Cekirdek FDM, gelistirilen mikrokapsiiller ve mikrokapsiil uygulanan kumaslarin erime
ve kristalizasyon sicaklik ve entalpileri diferansiyel taramali kalorimetre (Perkin Elmer
Diamond DSC) cihazinda 6l¢iilmiis ve analiz edilmistir. DSC 6l¢timleri 10 °C/dk. 1sitma
veya sogutma hizinda, -10 °C ve 40 °C aralig1 ile -10 °C ve 50 °C araliginda, 25 mL/dKk.

akis hizinda nitrojen atmosferi altinda yiiriitilmiistir.

Mikrokapsiilin FDM igerigini gosteren enkapsiilasyon orani (%R), enkapsiilasyon
verimliligi (%E) ve enkapsiilasyon iiriin verimi (%EY) Formiil 7, 8 ve 9’a gore

hesaplanmis ve degerlendirilmistir [33,73,74,75].

%R= (AHm mikrorom / AHm,rom) X 100 (Formiil 7)
%E= [(AHm mikrorom + AHc mikrorbm) / (AHm,rom + AHc.rom)] X 100 (Formiil 8)
%EY= (Mmikorom/My) X100 (Formiil 9)

FDM c¢ekirdek faz degistiren malzemeyi, mikroFDM mikrokapsiillenmis FDM’yi, AHm
erime entalpisini, AH¢ kristalizasyon entalpisini, Mmikrorom kuru kapsiil agirligini, my
duvarda kullanilan polimer bilesenlerin ve ¢ekirdek maddenin toplam agirligini temsil

etmektedir.

Cekirdek FDM ve kumaslara uygulanan bir kisim mikrokapsiillerin 1s1l kararliligi Termal
Gravimetrik Analizi (Perkin Elmer STA 6000 Simultaneous Thermal Analyzer) ile 20
mL/dk. nitrojen atmosferi altinda, 30 °C ile 750 °C sicakliklar arasinda, 10 °C/dk. 1sitma

hizinda belirlenmistir.

Gelistirilen mikrokapsiillerin ve mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin yiizey morfolojisi
taramali elektron mikroskobu (SEM) (Philips XL 30 ESEM-FEG , Zeiss EVO-MA 10 ile

analiz edilmis ve degerlendirilmistir.

Mikrokapsiil uygulanmais bir kisim kumaglarin yikama sonrasi 1s1 depolama kapasitesinin

dayanimini incelemek iizere, kumaglarin ISO 105-C06 (A1S) yontemine gore yikama
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islemi yapilmistir [67]. Ayrica, tekrarli yikamalar sonrasi dayanimi degerlendirmek
tizere, 40 °C’de 5 el yikamasi ile benzeri etki gosteren AATCC Test Metodu 61-2013
(Test No. 1A)’a gore yikamalar yapilmistir [68]. Kumaslarin, yikama oncesi ve yikama
sonrasi gizli 1s1 entalpileri DSC ile analiz edilmistir. Kumas ve kaplama kalinligi
Ol¢ciimiinde Cloth Thickness Tester (R&B, James H. Heal & Co. Ltd.) cihaz
kullanilmistir. Kumas yirtilma mukavemeti testleri ASTM D1424-96 yontemine gore
SDL Atlas Digital Elmendorf cihazinda, hava gegirgenligi testleri TS 391 EN ISO 9237
yontemine gore SDL Atlas cihazinda yapilmistir. Kumas termal kamera 6l¢timlerinde

Testo 885 Thermal Imager cihazi kullanilmistir.
4.2. Kullanilan Cekirdek Faz Degistiren Malzemelerin DSC Analizleri

Mikrokapsiilasyon oncesi, kullanilacak ¢ekirdek FDM igin DSC analizleri yapilmistir.
Cekirdek FDM icin %100 organik hindistan cevizi yagi kullanilmig, ayn1 zamanda
organik hindistan cevizi yagi ile n-oktadekan karigimi kullanilmigtir. Isil depolama
miktarini yiikseltmek, erime sicaklik degerini viicut konfor sicakligina [89,90] yakin 28-
30 °C araligina getirmek ve bu ikili karisimin mikrokapsiillenerek tekstilde kullanimini
aragtirmak tizere bu karisim kullanmilmistir. Ayn1 zamanda sadece n-oktadekan
kullanimina gore karisim, maliyet avantaji da saglamaktadir. Hindistan cevizi yagi,
yaygin kullanilan n-oktadekan’dan daha diisiik maliyete sahip bir malzemedir. Erime
sicakligi ve 1s1l depolama sonuglari dikkate alinarak %30 organik hindistan cevizi yagi
ve %70 n-oktadekan karigiminin kullanimi uygun bulunmustur. %100 organik hindistan
cevizi yagr ile karigimlara ait DSC grafikleri Sekil 4.1-4.5°de verilmistir. Olgiim

sonuglari, Tablo 4.1’de yer almaktadir.
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Sekil 4.5. %70 Organik Hindistan Cevizi Yag1 (CO) %30 n-Oktadekan Karisimi (OK)
DSC Grafigi

Tablo 4.1. Cekirdek FDM ve Karisimlarma Ait DSC Olgiim Sonuglar

Cekirdek FDM Erime Erime Kristalizasyon Kiristalizasyon
Pik Entalpisi  Pik Entalpisi
Sicakligi  AHm (J/g)  Sicakhigi AHc (J/g)
“C) “C)

%100 org. hindistan cevizi yagi1 21.1 107.5 1.3 -78.1

%100 n-oktadekan 30.9 222.3 21.3 -217.4

%350 org. hindistan cevizi yag1  24.9 162.3 18.6 -145.2

%50 n-oktadekan

%30 org. hindistan cevizi yag1r  29.4 175 20.2 -181.8

%70 n-oktadekan

%70 org. hindistan cevizi yag1  20.4 136.4 2.95 -94.2

%30 n-oktadekan

Tekstilde kullanmak i¢in en etkili FDM’ler erime sicakligi 15-35 °C arasinda olan
FDM’lerdir [6]. Hedeflenen sicaklik araliginda yiiksek gizli 1s1 depolama kapasitesi,
yiiksek performanslhi bir faz degistiren malzeme i¢in en onemli Ozelliklerin basinda
gelmektedir. Organik hindistan cevizi yagi erime pik sicakligi 21.1° C olarak
bulunmustur, bu sicaklik degeri viicut konfor sicakligi i¢indedir. Erime gizli 1s1 miktar1
107.5 J/g olarak belirlenmistir; bu deger yiiksek bir 1s1l depolama degeridir. Bulunan

degerler hindistan cevizi yagmin tekstilde kullanim i¢in potansiyel bir dogal kaynak
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oldugunu dogrulamaktadir. Organik hindistan cevizi yagi ile n-oktadekan karigimlarina
ait DSC ol¢iimleri degerlendirildiginde, 28-30 °C araligini yiiksek bir entalpi degeri ile
saglayan %30 organik hindistan cevizi yagi ile %70 n-oktadekan karigtminin, 29.4 °C
erime pik sicakliginda 175 J/g erime gizli 1s1s1 depoladigi ve 20.2 °C kristalizasyon pik
sicakliginda 181.8 J/g kristalizasyon gizli 1s1s1 gosterdigi belirlenmistir. Karisima ait DSC
grafiginde, 1sinma ve soguma siireglerine ait egrilerde organik hindistan ceviz yagina ait
kiiciik tepe ve n-oktadekan’a ait biiylik tepe olusumlar1t gozlenmistir. Karisimin
kullanilmas1 ile daha yiiksek entalpi degerleri elde edilmis ve daha genis bir sicaklik
araliginda calisan bir malzeme gelistirilmistir. Bu karisimda, yaklasik olarak 10 ile 32 °C
arasinda erime, -4 ile 22 °C arasinda kristalizasyon siireclerinin meydana geldigi

gOriilmiistiir.
4.3. Sentezlenen MikroFDM’lerin Uriin Karakterizasyonlar
4.3.1. DSC Analizleri ve Kapsiilasyon Hesaplamalari

Gelistirilen mikrokapsiillenmis FDM’lere (mikroFDM) ait DSC analiz sonuglar1 Tablo
4.2°de, enkapsiilasyon orant ve Verimlilik hesaplamalari Tablo 4.3’de verilmistir.
Mikrokapsiil DSC grafikleri Sekil 4.6-4.13’de yer almaktadir.

Tablo 4.2. MikroFDM DSC Analiz Sonuglari

MikroFDM Adi Erime Pik  Erime Kristalizasyon Kristalizasyon
(Duvar/Cekirdek) Sicakligi  Entalpisi Pik Sicakligi  Entalpisi
o) AHm “C) AHc
(J/9) (J/9)
MF/CO 22.1 81.9 0.3 -17.8
PMMA/CO 21.5 39.1 1.4 -4.9
PHEMA/CO 22.2 14 0.1 -2
HMF/CO 22.8 72.9 0.6 -16
HMF/CO-OK 28.1 111 15.6 -107.7
PGMA/CO-OK 27.9 75.8 18.9 -62.6
PGMA/CO-OK-Ag 28.3 69.7 19.1 -60.7
NaAlg-Gel/ CO 23.9 80.4 1.2 -14.6
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Tablo 4.3. MikroFDM Enkapsiilasyon Orani ve Verimlilikleri

MikroFDM Adi %R %E %EY
(Duvar/Cekirdek)

MF/CO 76.2 53.7 544
PMMA/CO 36.4 237 7716
PHEMA/CO 13 86 *
HMF/CO 67.8 479 519
HMF/CO-OK 634 613 70.3
PGMA/CO-OK 43.3 38.8 783

PGMA/CO-OK-Ag 39.8 36,5 78.2
NaAlg-Gel/ CO 748 51.2 38.9

*Hidrojel yapis1 ve biinyesine fazla sivi almis olmasi sebebiyle enkapstilasyon {iriin

verimi (%EY) hesaplamasi yapilmadi.

DSC olgiim sonuglari, enkapsiilasyon orani ve verimlilikleri incelendiginde, en yiiksek
enkapsiilasyon oraninin (%R) %76.2-%67.8 ile sirasiyla MF ve HMF duvarl
mikroFDM’lerde ve %74.8 ile NaAlg-Gel koaservasyonunda elde edildigi goriilmistiir.
PGMA duvarli kapsiilasyonlarda %39.8-43.3 kapsiilasyon orani elde edilmis, bunun yani
sira %78.2-78.3 ile en yiiksek mikrokapsiil iriin veriminin (%EY) saglandig
gozlenmistir. PMMA duvarli mikroFDM’de %36.4 enkapsiilasyon orani (%R) ve %23.7
enkapsiilasyon verimliligi (%E) elde edilmistir; bu degerlerin MF, HMF ve PGMA
duvarli mikroFDM’lere ait degerlere gore diisiik oldugu goriilmiistiir. Uretilen
PHEMA/CO mikroFDM nin enkapsiilasyon orani ve 1s1l depolama 6zelliklerinin yeterli
olmadigi belirlenmis, ileri analizlerine devam edilmemistir. Enkapsiilasyon orani (%R),
cekirdek FDM ile mikroFDM erime entalpilerinin birbirine oramidir ve cekirdekte
bulunan FDM igerigini gostermektedir [73]. Mikrokapsiiliin ¢ekirdek miktar arttikga
daha ytiksek gizli 1s1 kapasitesi elde edilir [43].

Cekirdekte %100 organik hindistan cevizi yagi kullanilan mikroFDM’lerin 21.5-23.9 °C
erime pik sicakliginda 39.1-80.4 J/g gizli 1s1 depoladig: ve 0.2-1.4 °C kristalizasyon pik
sicakliginda 4.9-17.8 J/g gizli 1s1 gosterdigi belirlenmistir. Bu grup i¢inde en yiiksek
entalpi degeri ve 1s1l depolama kapasitesi MF/CO mikroFDM ile saglanmistir. Genel

66



olarak, organik hindistan cevizi yagi mikroFDM’lerinin Kristalizasyon entalpilerinin

diistik oldugu gozlenmistir.

Cekirdekte %30 organik hindistan cevizi yagt %70 n-oktadekan kullanilan
mikroFDM’lerin 27.9-28.3 °C erime pik sicakliginda 69.7-111 J/g ve 15.6-19.1 °C
kristalizasyon pik sicakliginda 60.7-107.7 J/g entalpi degerlerini sagladig1 goriilmiistiir.
HMF/CO-OK mikroFDM ile en yiiksek enkapsiilasyon orani ve gizli 1s1 depolama

kapasitesi elde edilmistir.
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Sekil 4.6. Organik Hindistan Cevizi Yagi, PMMA/CO ve MF/CO mikroFDM’ ye ait
erime DSC Grafigi
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Sekil 4.8. PHEMA/CO mikroFDM’ ye ait DSC Grafigi
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Sekil 4.9. HMF/CO mikroFDM’ ye ait DSC Grafigi
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Sekil 4.10. HMF/CO-OK mikroFDM’ ye ait DSC Grafigi
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Sekil 4.12. PGMA/CO-OK-Ag mikroFDM’ ye ait DSC Grafigi
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Sekil 4.13. NaAlg-Gel/CO Koaservatina ait DSC Grafigi

4.3.2. FT-IR Analizleri

Cekirdek FDM’ler ile birlikte MF/CO, HMF/CO, PMMA/CO, HMF/CO-OK,
PGMA/CO-OK, PGMA/CO-OK-Ag ve NaAlg-Gel/CO mikroFDM’lere ait ATR FT-IR
Olctimleri yapilmig, FT-IR grafikleri Sekil 4.14-4.18’de verilmistir.

HME/CO mikroFDM

MF/CO mikroFDM

‘ ‘ \Illr 1066
v

4000,0 3e00 3200 2800 2400 2000 1200 1600 1400 1200 1000 B0 600 3800
cm-1

Sekil 4.14. MF/CO mikroFDM, HMF/CO mikroFDM ve Organik Hindistan Cevizi
Yag1 FT-IR Grafigi
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Sekil 4.15. PMMA/CO mikroFDM ve Organik Hindistan Cevizi Yag1 FT-IR Grafigi
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Sekil 4.16. HMF/CO-OK mikroFDM ve %30 Org. Hindistan Cevizi Yag1 %70 n-
Oktadekan FT-IR Grafigi
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Sekil 4.17. PGMA/CO-OK mikroFDM ve PGMA/CO-OK-Ag mikroFDM FT-IR
Grafigi
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Sekil 4.18. NaAlg-Gel/CO mikroFDM ve Organik Hindistan Cevizi Yagi FT-IR Grafigi

MF ve HMF duvarli mikroFDM’lerin FT-IR grafiklerinde yaklasik 3330 cm™ titresim

bandinda yer alan pikler, resorsinol ve metilol igerikli melamin regine ile gapraz
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baglanmis melamin formaldehitte bulunan O-H ve N-H baglan titresimleridir. 2920 ve
2850 cm™ bandinda yer alan pikler C-H bag titresimlerine atfedilmistir. 1545 ve 1490
cm? pikleri melamin formaldehit duvarli mikroFDM’lerin C=N ve C-N bag
titresimleridir. 813 cm™ de yer alan pik noktasi triazin halkasi titresimine aittir [35,66].
Yaklasik 1740 cm ! bandinda yer alan kuvvetli pik noktalarinin organik hindistan cevizi
yag1 spektrumunda goriilen yag asidinde bulunan, ayni zamanda metil metakrilat ve
melamin formaldehitte bulunan karbonil grup C=0 bag: titresimine atfedilmistir [87].
PMMA duvarli mikoFDM FT-IR grafiginde 1150 cm™ bandinda gériilen kuvvetli pik
metakrilat ve yag asidinde bulunan C-O-C bagi titresimidir. PGMA duvarl
mikroFDM’lere ait FT-IR grafiginde 1713 cm™ bandinda yer alan titresimin glisidil
metakrilat molekiil yapisinda bulunan C=O karbonil grubu titresimine, 1153 cm?
bandinda yer alan kuvvetli pik’in C-O-C bag titresimine, yaklasik 847-910 cm™ bandinda
bulunan pik’lerin epoksi grubu gerilim titresimine ait oldugu degerlendirilmistir [84-85].
NaAlg-Gel/CO duvarli mikroFDM grafiginde yer alan 1534 cm™ ve 1636 cm™ pik’leri
COO- Dbag titresimine atfedilmistir  [87,91]. FT-IR ol¢iim  sonuglar

mikrokapsiilasyonlarin basarili oldugunu dogrulamistir, literatiir ile uyumludur.
4.3.3. Termal Gravimetrik Analizleri (TGA)

Yiiriitiilen TGA analizlerine ait grafikler Sekil 4.19-4.20°de ve analiz sonuglar1 Tablo

4.4°de verilmistir.
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Sekil 4.19. Org. Hindistan Cevizi Yagi, MF/CO mikroFDM ve PMMA/CO mikroFDM
TGA Grafigi
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Sekil 4.20. Org. Hindistan Cevizi Yagi, MF/CO mikroFDM ve PMMA/CO mikroFDM
TGA Tiirev Grafigi

Tablo 4.4. Termal Gravimetrik Analiz (TGA) Sonuglari

Numune Adi Tyws Twso  Bozunma Kiil

(°C) (°C) Sicaklig (°C) Miktar1 (%)
Org.Hindistan Cevizi Yagt 309 374 339 0.00
MF mikroFDM 209 365 322 1.95
PMMA mikroFDM 213 333 224 | 356 0.07

Tos Ve Toso, sirastyla %5 ve %50 agirlik kaybi sicakliklaridir.

TGA sonuglar incelendiginde, organik hindistan cevizi yaginin %5 agirlik kaybinin 309
°C’de, MF mikroFDM ile PMMA mikroFDM’nin %5 agirlik kaybinin sirasiyla 209 °C
ve 213 °C’de gergeklestigi goriilmiistiir. Organik hindistan cevizi yagi 339 °C’de; MF/CO
mikroFDM 322 °C’de kimyasal bozunmaya ugrarken, PMMA/CO mikroFDM 224 °C ve
356 °C olmak tizere iki sicaklikta kimyasal bozunma gostermistir. Kiil miktar1 orani
organik hindistan cevizi yagi, MF mikroFDM ve PMMA mikroFDM i¢in sirastyla %0,
%1.95 ve %0.07 olarak bulunmustur. Organik hindistan cevizi yagi ve PMMA
mikroFDM’nin kiil miktar1 oranlar1 hidrokarbon bazli malzemeler olduklarindan,
neredeyse sifir bulunmus, MF mikroFDM’nin kiil miktar1 orani ise azot miktar1 sebebiyle

daha yiiksek bulunmustur.

75



4.3.4. SEM Analizleri

Gelistirilen mikroFDM’lerin morfolojik 6zellikleri SEM analizleri ile degerlendirilmistir.

SEM goriintiileri Sekil 4.21-4.26’da verilmistir.

Acc.V SpotMagn Det WD |—”'—| 100 zm
500k¥ 3.0 500x SE 102 a

20 pm EHT =15.00kV Signal A = SE1

H WD = 8.5mm Mag = 500X
()
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PABCW SpotMagn Det WD ————| 20y
"500kv 30 2000x SE 102

EHT = 15.00 kY Signal A= SE1 Date :3 Dec 2018
WD= 7.0 mm Mag= 5.00KX Time :17.08:33

Sekil 4.22. HMF/CO mikroFDM SEM Gorlintiisii
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‘20 Hm EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :24 Jun 2019
i 1 WD = 8.0 mm Mag= 1.00KX Time :12:04:53

10 um EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :24 Jun 2019
\' ! WD = 8.0 mm Mag= 3.00KX Time :12:11:31

®)
Sekil 4.23. (a) ve (b) HMF/CO-OK mikroFDM SEM Goriintiisii
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2 ym* EHT = 15.00 kV Signal A = SE1 Date :19 Mar 2019
1 wp=85mm Mag= 20.00KX Time :11:21:39

©
Sekil 4.24. (a) ve (b) PGMA/CO-OK mikroFDM, (c) PGMA/CO-OK-Ag mikroFDM
SEM Goriintiileri

200 um EHT =15.00kV Signal A = SEI
WD = 34.5 mm Mag = 84X

Sekil 4.25. PMMA/CO mikroFDM SEM Goriintiisii
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EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :19 Mar 2019
WD= 7.5mm Mag= 1.00KX Time :11:11:27

(b)
Sekil 4.26. (a) ve (b) NaAlg-Gel/CO mikroFDM SEM Gériintiisii

SEM gorintiileri incelendiginde, elde edilen mikrokapsiillerin sekil, yaklasik boyut ve
dagilimlar1 degerlendirilmis ve Tablo 4.5’de Ozetlenmistir. MF ve HMF duvarl
mikrokapsiilasyonlarda diizgiin ve kiiresel kapsiiller olustugu ve bu kapsiillerin kendi
icinde boyutlar1 degerlendirildiginde, kapsiilasyon prosesinde ¢ekirdek maddenin daha
yuksek karistirma hizinda dagitilmasiyla daha kiiciik boyutta kapsiiller elde edilmis
oldugu goriilmiistiir. Mikrokapstiller iizerinde goriilen kiiclik boyutlu partikiillerin
reaksiyon hizi ve pH’ma bagl olarak olugsmus olabilen [82] melamin formaldehit
kiimeleri olabilecegi degerlendirilmistir. PMMA duvarli mikrokapsiilasyon sonucunda
kiiresel olmayan, koagiile olmus biiyiik boyutta kapstiller elde edilmistir. Karigtirma hizi,

proses sicakligl, yag fazimnin viskozitesi ve emiilgatdr konsantrasyonu kapsiil boyutu,
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dagilimi ve morfolojisi lizerinde etkili olan parametrelerdir [83]. PGMA duvarh
mikrokapsiilasyonlarda ise kii¢ilk boyutta kiiresel ve homojen yapida kapsiillerin
olustugu gorilmustir. Sodyum alginat ile jelatin koaservasyonu ile elde edilen
koaservatin iginde kiiresel mikrokapstillerin var oldugu gézlenmistir.

Tablo 4.5. MikroFDM’lerin Morfolojik Ozellikleri

MikroFDM Ad1 Kapsiil Sekli Yaklasik Kapsiil Dagilimlar

(Duvar/Cekirdek) Kapsiil Boyutu

MF/ CO Kiiresel 22-39 um Homojen

HMF/ CO Kiiresel 2-6 um Homojen

HMF/ CO-OK Kiiresel 3-9 um Homojen

PGMA /CO-OK Kiiresel 1-3 pm Homojen

PGMA /CO-OK-Ag Kiiresel 400-600 nm Homojen

PMMA/CO Amorf 393-839 um Homojen olmayan,
degisken
buiytikliikler

NaAlg-Gel/ CO Amorf yapist  7-22 um Homojen olmayan

icinde kiireler

4.3.5. PGMA/CO-OK-Ag mikroFDM’nin Antibakteriyellik Ozelliginin

Degerlendirilmesi

0.1 M giimiis nano partikiil igeren ¢ozeltiden [81] g¢ekirdek faz degistiren maddenin
agirlikga %20’si oraninda kullanilmasiyla iiretilen PGMA/CO-OK-Ag mikroFDM’nin
antibakteriyellik 6zelligine etki edip etmedigini degerlendirmek ilizere dokusuz tekstil
kumasina kaplama islemi yapilmis, kaplanmis kumas 6rnegi AATCC147 yontemine gore
test edilerek inhibisyon bolgesi cap1 Olciilmiistiir. Sonuglara goére, kumas Orneginin
antibakteriyel 6zelligi kazanmamis oldugu belirlenmis, kullanilan glimiis nano partikiil

miktarmin bu 6zelligin kazanimina yeterli olmadig: tespit edilmistir.
4.4. MikroFDM Uygulanan Kumaslarin Analizleri

Kaplama, emdirme, ¢ektirme, kompozit yontemleri ile mikroFDM uygulanmis

kumaslarin erime ve kristalizasyon sicakliklari ile depoladiklar1 gizli 1s1 entalpileri DSC
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Ol¢iim ve analizi yapilarak degerlendirilmistir. Uygulama yapilan kumaslarin ylizey
morfolojileri SEM analizleri ile incelenmistir. Yapilan islemin yikama sonrast dayanimini
test etmek tizere, mikroFDM uygulanmis bir kisim yikanabilir kumaglara 1SO 105-C06
(A1S) metoduna gore yikama yapilmistir [67]. Ayrica, tekrarli yikamalar sonrasi
dayanimi degerlendirmek {izere, siddetli kosullarda yikama olan ve 40 °C’de 5 el
yikamasiyla benzeri etki gosteren AATCC Test Metodu 61-2013 (Test No. 1A)’a gore
yikamalar yapilmistir [68]. Kumaslarin, yikama oncesi ve yikama sonrast DSC ve SEM

analizleri yapilarak karsilagtirilmistir.
4.4.1 DSC Analizleri

KR1 kaplama regetesi ile MF/CO ile PMMA/CO mikroFDM uygulanan denim-I ve
pamuk gomleklik kumaslarin islem sonrasi, yikama sonrasi [67] ve siddetli kosullarda
yikama sonrast [68] numunelerinin 1sil depolama 6zellikleri DSC 6lgtimleri yapilarak
analiz edilmistir. Isinma ve soguma proseslerine ait DSC grafikleri Sekil 4.27 ile 4.28de

verilmigtir. Kumasglarin 1s1l enerji depolama 6zellikleri Tablo 4.6’da yer almaktadir.

AD: PMMA/CO microFDM kaplamali denim-I kumas,

AC: PMMA/CO mikroFDM kaplamali pamuk gomleklik kumast,

FD: MF/CO mikroFDM kaplamali denim-I kumast,

FC: MF/CO mikroFDM kaplamali pamuk gomleklik kumasi temsil etmektedir.
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Sekil 4.27. MikroFDM Uygulanmis Kumaslarin Isinma Prosesi DSC Grafikleri
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Sekil 4.28. MikroFDM Uygulanmig Kumasglarin Soguma Prosesi DSC Grafikleri

Tablo 4.6. MF/CO ve PMMA/CO mikroFDM Uygulanmis Kumaglarin Isil Enerji

Depolama Ozellikleri
Numune Adi Erime Erime Kristalizasyon Kiristalizasyon
Entalpisi  Pik ve Entalpisi Pik ve
AHm (J/g) Baslangig-Bitis  AHc (J/g) Basglangi¢-Bitis

Sicakliklari* Sicakliklar1*

Tm (°C) Tc (O
AD 6.7 21.3(14.5-25.2) -1.0 4.8 (6.4-2.2)
AD yikama sonrasi 6.4 21.0 (13.6-24.8) -0.8 4.7 (5.3-2.7)
AD siddetli kosullarda 2.6 19.1 (10.2-24.1) -1.2 8.4 (12.3-6.5)
yikama sonrast
AC 10.1 21.8 (15.7-25.0) -1.6 4.6 (6.7-0.8)
AC yikama sonrasi 5.1 22.1(16.5-24.8) -3.1 45 (7.0-0.2)
AC siddetli kosullarda 3.0 18.1 (11.2-21.9) -2.6 4.0 (8.4-2.3)
yikama sonrasi
FD 7.0 22.7 (14.4-25.0) -6.9 3.9(7.1--2.4)
FD yikama sonrast 4.8 22.0 (15.5-24.7) -6.9 4.9 (7.5-0.3)
FD siddetli kosullarda 4.2 18.3(9.0-23.3) -24 4.3 (11.0-2.8)
yikama sonrasi
FC 14.9 21.6 (13.8-25.6) -3.9 3.6(.9--12)
FC yikama sonrasi 10.2 22.8 (13.5-24.3) -3.3 3.2 (5.8--1.0)
FC siddetli kosullarda 3.7 17.0 (8.5-21.0) -3.0 1.2 (5.4--1.0)

yikama sonrasi

(*) Baslangig, bitis sicakliklari parantez iginde verilmistir.
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DSC analiz sonuglari, MF/CO ve PMMA/CO mikroFDM uygulanan kumaslarin
sirastyla, 22.7-21.6 °C pik sicakliginda 7.0-14.9 J/g ve 21.3-21.8 °C pik sicakliginda 6.7-
10.1 J/g gizli 1s1 depolayabildiklerini gostermistir. MikroFDM eklenmemis kaplama pati
ile islem gormiis kumaglarin da DSC 6lgiimleri degerlendirilmis; faz gecisi ve 1sil
depolama olmadigi goriilmiistiir. DSC sonuglari, MF/CO ve PMMA/CO mikroFDM
uygulanan kumaslarin siddetli kosullarda yikama sonrasinda erime entalpilerinin,
sirastyla, %25-60’1 ile %30-39’unu korudugunu ortaya ¢ikarmistir. Pamuk gomleklik
kumasin erime entalpi degerlerinin stre¢ denim kumasa gore daha yiiksek oldugu
gbzlenmistir; bu sonucun gémleklik kumas agirhiginin stre¢ denim kumasa gore daha
diisiik olmasiyla ilgili oldugu diisiiniilmiistiir. Literatiir incelendiginde, islem goérmiis
kumaglarin gizli 1s1 depolama degerlerinin yiiksek diizeyde oldugu goriilmistiir
[36,58,77,78,80]. MikroFDM kaplanmis kumaslarin T degerlerinin mikroFDM’lere gére
1-4 °C daha yiiksek oldugu gozlenmistir; bunun kaplama malzemelerinin perdeleme etkisi
ile olmus olabilecegi diistiniilmiistiir. Kumaslar ile mikroFDM’ler arasinda van der Waals
baglar1 ile hidrojen baglar1 gibi zayif baglar bulunmaktadir. Temelde, mikrokapsiillerin

kumas yiizeyine fiksajini kaplama regetesinde bulunan polimerik baglayici saglamistir.

HMF/CO-OK ile PGMA/CO-OK mikrokapsiillerinin kaplama, emdirme ve g¢ektirme
uygulamalarina ait 1si1l depolama gosteren 6rneklerinin DSC 6lgiim sonuglart Tablo
4.7°de verilmistir. Ayrica ticari iirlin sonuclar1 ile mukayese etmek iizere, 1s1l diizenleme
ozellikli Outlast atk ipligi igeren bir denim kumast ile Rucotherm PCM 28 1s1l diizenleme
ozelligi kazandiran apre kimyasalinin denim-I kumagsina emdirme ile 40 g/L ve 200 g/L
uygulamalarma ait orneklerin DSC Olglimleri yapilmis, sonuglari Tablo 4.7’de
gosterilmistir. MikroFDM eklenmemis receteler ile islem goérmiis kumaslarin DSC
Ol¢timleri degerlendirilmis, faz gecisi ve gizli 1s1 depolama yapmadigi dogrulanmistir.
Olgiim sonuglarma gére, mikroFDM uygulamalar: yapilan kumaslarin agirlikla 24-26 °C
erime pik sicakhiginda, 1-3.5 J/g arasinda erime gizli 1sis1 gosterdigi goriilmiis,
kristalizasyon gizli 1sis1 gostermedigi gbzlenmistir. Kaplama islemlerinin diger
yontemlere gore mikroFDM’leri kumas yiizeyine baglamada daha basarili sonuglar
verdigi goriilmiistiir. Elde edilen 1s1 depolama degerlerinin, Outlast ipliginin kullanildig1
ticari kumas ve FDM igerikli ticari kimyasalin uygulandigi kumaslarin 1s1 depolama

degerleri ¢evresinde oldugu gozlenmistir.
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Tablo 4.7. HMF/CO-OK ve PGMA/CO-OK mikroFDM Uygulanmis Kumasglarin Isil

Enerji Depolama Ozellikleri

Regete ve MikroFDM Erime Erime Kristalizasyon Kristalizasyon
Kumas Ad1 Entalpisi Pik Entalpisi Pik
AHm Sicakligt  AHc Sicaklig1
(J/9) Tm(°C)  (9) Tc(°C)
KR2 Denim-II HMF/CO-OK 0.9 25.7 -1.2 18
KR2 Dokusuz T. HMF/CO-OK 3.5 29.4 -2 19
KR4 Denim-II HMF/CO-OK 2.4 24.6 -- --
KR5 Denim-II HMF/CO-OK 3.3 25.6 -- --
KR5 Denim-II GMA/CO-OK 3.1 25.1 -- --
KR6 Dokusuz T. GMA/CO-OK 1.1 21.8 -15 13.1
ER1 Denim-II HMF/CO-OK 2.0 27.2 -- --
ER2 Denim-II GMA/CO-OK 1.7 24.4 -- --
ER3 Pamuk G. GMA/CO-OK 0.4 20.4 -- --
CR2 Denim-II HMF/CO-OK 2.6 24.4 -- --
Outlast Kumasg -- 2.9 20.6 -3.9 3.6
PCM28-40 g/L -- 0.5 27.5 -- --
PCM28-200 g/L  -- 3.3 28.4 -1.1 18.5

HMF/CO-OK mikroFDM’nin %100 geri kazanilmig PET polyester liflerinden iiretilen

geri doniisiimlii dokusuz tekstil yiizeyine KRS pati ile uygulamasina ait DSC grafigi Sekil

4.29’da verilmistir. DSC 6l¢timleri, bu uygulamayla geri doniisiimlii dokusuz tekstilin

27.4 °C erime pik sicakliginda 30.9 J/g gizli 1s1 ve 20.4 °C kristalizasyon pik sicakliginda,

17.4 J/g gizli 1s1 depoladigint gostermistir. Elde edilen 1s1 depolama degeri oldukca

yiiksek bir degerdir [36,58,77,78,80].
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Sekil 4.29. HMF/CO-OK mikroFDM uygulanmis Geri Doniisiimlii Dokusuz Tekstil
DSC Grafigi

4.4.2 SEM Analizleri

MF/CO ile PMMA/CO mikroFDM uygulanmis kumaslara ait yiizey morfolojileri SEM
analizleri ile incelenmis, uygulanan mikrokapsiil ve kaplanmis kumaslarin SEM
goriintiileri Sekil 4.30° da verilmistir. MikroFDM’lerin poliiiretan baglayici iginde
gomiili oldugu gozlenmisti. PMMA duvarli mikroFDM kaplanmig kumas yiizeyi
incelendiginde, koagiile olmus biiyiik partikiil yapili PMMA mikroFDM’lerinin kaplama
pat1 hazirlanirken uygulanan sonikasyon islemiyle dagilmis olabilecegi degerlendirmesi

yapilmistir.
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(c) (d)
Sekil 4.30. (a) MF/CO mikroFDM (b)MF/CO mikroFDM Kaplamali (KR1) Denim-I
Kumasi (¢) PMMA/CO mikroFDM (d) PMMA/CO mikroFDM Kaplamali (KR1)
Denim-I Kumasi1 SEM Goriintiileri

HMF/CO-OK ile PGMA/CO-OK mikroFDM kaplama uygulamalarina ait SEM
goriintiileri Sekil 4.31-4.33’de verilmistir. Yiizeyde yogun ve homojen dagilmis, kaplama
baglayicisinin i¢ine gomiilmiis mikroFDM’ler goézlenmistir. Cektirme ve emdirme
uygulamalarina ait SEM Goriintiileri Sekil 4.34-4.36’da verilmistir. Bu iki uygulamada
da mikroFDM’lerin kumas yiizeylerinde lifler {izerinde dagilmis ve tutunmus oldugu

gdzlenmistir.
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.
100 um EHT = 15.00 kV Sinal A=SE1 Date :24 Jun 2019

ZEISX
WD = 12.0 mm Mag= 300X Time :15:05:05

- -
10 um EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :24 Jun 2019
WD = 12.0 mm Mag= 3.00KX Time :15:15:47

(b)
Sekil 4.31. (a), (b) HMF/CO-OK mikroFDM Kaplamali (KR5) Denim-II Kumasi SEM

Goruntusu
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EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :24 Jun 2019
WD=11.0 mm Mag= 500X Time :18:39.02

l' \w;e :

20 pm EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :24 Jun 2019
WD=11.5mm Mag= 1.00KX Time :12:43:33

(b)
Sekil 4.32.(a), (b) HMF/CO-OK mikroFDM Kaplamali (KR5) Geri Doniisiimlii
Dokusuz Tekstil Kumagi SEM Goriintiisti
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100 pym EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :24 Jun 2019
— WD = 13.0 mm Mag= 300X Time :15:20:07

2um EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :24 Jun 2019
WD = 13.0 mm Mag= 5.00KX Time :15:29:43

(b)
Sekil 4.33.(a), (b) PGMA/CO-OK mikroFDM Kaplanmis (KR5) Denim-I1 Kumasi
SEM Goriintiisii
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20 ym EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 " Date :24 Jun 2019
WD = 12.0 mm Mag= 500X Time :14:47:29

20 ym EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :24 Jun 2019
WD = 12.0 mm Mag= 1.00KX Time :14:51:53

(b)
Sekil 4.34.(a), (b) HMF/CO-OK mikroFDM Denim-I1-Cektirme Uygulamasi (CR2)
SEM Goriintiisii
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; S i .
100 pm EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :24 Jun 2019
WD = 13.0 mm Mag= 300X Time :15:36:47

Sekil 4.35. HMF/CO-OK mikroFDM Denim-II Emdirme Uygulamasi (ER1) SEM

Goruntusu

20 pum EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :24 Jun 2019
WD =13.5mm Mag= 500X Time :16:13.09

Sekil 4.36. HMF/CO-OK mikroFDM Pamuk Gomleklik Emdirme Uygulamasi (ER1)
SEM Goruntusu
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4.4.3. Kompozit Uygulamasi1 Kumas Analizleri

Organik hindistan cevizi yagi iceren HMF/CO mikroFDM’nin dokusuz tekstil yiizeyine
kaplanmas: ve kompozit haline getirilmesi uygulamasini1 degerlendirmek iizere DSC ve

SEM analizleri ile birlikte baz fiziksel testler yiiriitiilmiistiir.
4.4.3.1. Kompozit DSC Analizleri

Cekirdek FDM, mikroFDM, KR7 ve KR 8 regeteleri ile kaplanan kompozit kumaglarina

ait DSC analiz sonuglar1 Tablo 4.8’de verilmistir.

Tablo 4.8. Cekirdek FDM, HMF/CO mikroFDM ve mikroFDM Uygulanmis

Kompozit Kumaslarin Isil Enerji Depolama Ozellikleri

Numune Ad1 Erime Erime Kristalizasyon Kiristalizasyon

Entalpisi Pik Entalpisi Pik

AHm (J/9) Sicakligi AHc Sicakligi

Tm (°C) (I/9) T (°C)

Organik Hindistan Cevizi  107.5 21.1 -78.1 1.3
Yagi
HMF/CO mikroFDM 72.9 22.8 -16 0.6
Kaplanmis (KR7) 8.4 22.4 -2.1 0.5

Kompozit Kumas (1:5) *
Kaplanmis (KR8) 11.4 21.6 -4.6 1.0
Kompozit Kumas (1.5:5) *

*Agirlikga mikroFDM: mikroFDM igermeyen kaplama pati oranidir.

DSC 6lgiim sonuglart gelistirilen kompozit sistemin depoladigi gizli 1s1 entalpi degerlerini
gostermistir. Erime ve kristalizasyon sirasinda depolanan gizli 1s1 miktarlari, 1sil
diizenleme etkisi saglamaktadir [19]. DSC, tekstillerin 1s1l depolama ve yayma
kapasitelerini test etmede en yaygin kullanilan 6l¢gme ydntemidir [4]. Olgiim sonuglari,
KR7 ve KR8 kaplamali kompozit kumaglarinin sirasiyla, 22.4 ve 21.6 °C’de 8.4 ve 11.4

J/g erime gizli 1s1s1 depoladigini gostermistir.
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4.4.3.2. Kompozit SEM Analizleri

Kaplama oncesi ve kaplama sonras1 dokusuz tekstile ait yiizey morfolojisi SEM analizi
ile degerlendirilmistir. MikroFDM ile islem Oncesi ve sonrasi kumaslara ait SEM
goriintiileri Sekil 4.37°de verilmistir. Mikrokapsiillerin dokusuz tekstil yiizeyinde diizglin

bir dagilimla kaplanmis oldugu goriilmiistiir.

r

2pm* EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :3 Dec 2018 ENT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :19 Mar 2019
WD= 8.0mm Mag= 500X Time :10:52:05

WD= 7.0mm Mag= S5.00KX Time :17.08:33

EHT = 15.00 kV Signal A= SE1 Date :19 Mar 2019
WD= 85mm Mag= 700X Time :10:27:55

EHT = 1500 kV Signal A= SE1 Date :19 Mar 2019
WD= 85mm Mag= 65X Time :10:19:48

(©)
Sekil 4.37. (a) HMF/CO mikroFDM (b) Islem Gérmemis Kumas (c) ve (d) (KRS)

Kaplamali Kumas SEM Goriintiileri

4.4.3.3. Kompozit Fiziksel Testleri

Bazi fiziksel oOzelikleri mukayese etmek ve degerlendirmek iizere, dokusuz tekstil
kumasinin islem oncesi ve sonrasi ornekleri test edilmistir. Islem gérmemis kumasin,

islem gérmiis kompozit kumasin ve kaplama filminin kalinliklar1 Cloth Thickness Tester
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(R&B, James H. Heal & Co. Ltd.) ile degerlendirilmistir. Sirasiyla, ortalama 0.36, 0.64
ve 0.29 mm bulunmustur. islem gérmemis kumasin ve islem gérmiis kompozit kumasin
yirtilma mukavemetleri ASTM D1424-96’ya gore test edilmistir. Islem 6ncesi ve sonrasi
(CD, makine kars1 yoniinde) sirasiyla 1088 g ve 896 g bulunmus, islem sonrasi kumasta

%17.6 mukavemet kaybi belirlenmistir.

4.4.4. MikroFDM Uygulanmis Kumaslarin Yirtlma Mukavemeti ve Hava
Gegirgenligi Olciimleri

MikroFDM uygulamasmin dokuma kumas yirtilma mukavemetine etkisini
degerlendirmek tizere, yiiksek miktarda mikroFDM uygulanan, islem gormiis ve islem
gérmemis denim-I1 kumas 6rneklerinin atki yirtilma mukavemetleri ASTM D1424-96’ya

gore test edilmistir. Sonuglar1 Tablo 4.9°da verilmistir.

Tablo 4.9. Yirtilma Mukavemeti Olgiim Sonuglart

Kumas Adi fslem Ad1  Atki Yirtilma
Mukavemeti (g)

Referans Kumas --- 2780

MikroFDM igermeyen emdirme Emdirme 2450

¢ozeltisi uygulanmis

PGMA/CO-OK mikroFDM igeren Emdirme 2418
emdirme ¢ozeltisi uygulanmig (ER2)

MikroFDM ig¢ermeyen kaplama pati Kaplama 2234
uygulanmis

HMF/CO-OK mikroFDM igeren Kaplama 2244
kaplama patt uygulanmis (KR5)

PGMA/CO-OK mikroFDM igeren Kaplama 2191
kaplama pat1 uygulanmis (KR5)

Ornek kumaslara ait sonuglar, mikroFDM icermeyen emdirme ve kaplama islemlerinin,
referans kumas degerlerine gore atki yirtilma mukavemetini sirasiyla %11.9 ve %19.6

diistirdligiinii gostermistir. MikroFDM igermeyen emdirme ve kaplama islemli kumas
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mukavemet sonuglarina gore mikroFDM igeren emdirme ve kaplama islemli kumaglarin
degerlerinin %0-1.9 diisik oldugu ve mikroFDM ilavesinin yirtilma mukavemetine

Oonemli bir tesiri olmadig1 goriilmiustiir.

MikroFDM uygulamasinin hava gecirgenligine etkisini degerlendirmek tizere, yiiksek
miktarda mikroFDM uygulanan islem gormiis ve islem gérmemis denim-I1 ve pamuk
gomleklik kumas oOrneklerinin hava gecirgenlikleri TS 391 EN ISO 9237’ye gore

(Numune alani: 20 cm?) test edilmistir. Test sonuglar1 Tablo 4.10°da verilmistir.

Tablo 4.10. Hava Gegirgenligi Ol¢iim Sonuglar

Kumas Ad1 [slem Adi Hava Hava
Gegirgenligi Gegirgenligi
(mm/s) (mm/s)
(200 Pa) (100 Pa)

Denim-1l Referans Kumas --- 38.4 20.9

Denim-1l1 mikroFDM igermeyen Emdirme  33.4 17.5

emdirme ¢ozeltisi uygulanmis

Denim-1l PGMA/CO-OK mikroFDM  Emdirme  27.6 16.7

iceren emdirme ¢ozeltisi uygulanmis

(ER2)

Pamuk Gomleklik Referans Kumas --- - 112.7

Pamuk Gomleklik mikroFDM Emdirme - 108.6

icermeyen emdirme ¢ozeltisi

uygulanmis

Pamuk Gomleklik PGMA/CO-OK Emdirme --- 91.9

mikroFDM igeren emdirme ¢ozeltisi

uygulanmis (ER2)

Denim-11 mikroFDM igermeyen Kaplama 0.8 ---

kaplama pat1 uygulanmis

Denim-11 HMF/CO-OK mikroFDM Kaplama 5.8
iceren kaplama pat1 uygulanmis (KRS)

Denim-1l PGMA/CO-OK mikroFDM  Kaplama 2.1
iceren kaplama pat1 uygulanmis (KRS)

Sonuglar incelendiginde, mikroFDM icermeyen emdirme isleminin hava gecirgenligini
denim ve pamuk goémleklik kumaslarinda sirastyla %13-16.3 ve %3.6 diisiirdiigi
goriilmiistiir. MikroFDM igeren emdirme isleminin mikroFDM i¢ermeyen kumas

degerlerine gore hava gegirgenligini denim ve pamuk gomleklik kumaslarinda sirasiyla
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%4.6-17.4 ve %15.4 disirdigi belirlenmistir. MikroFDM igeren ve mikroFDM
icermeyen kaplama islemli denim kumaslarin ise hava gegirgenligi degerlerinin diisiik
oldugu gozlenmistir. islem gérmiis ve islem gdrmemis dokusuz tekstil drnekleri de test
edilmis, ancak bir katinin nefes almayan LDPE (diisiik yogunluk poli etilen) film kapli

olmasi sebebiyle hava gegirgenliginin dl¢iilemedigi goriilmiistiir.
4.4.5. Kaplama Yapilmis Kumaslarin Kalinhk Ol¢iimleri

MikroFDM ile kaplanmig denim-I, denim-II, pamuk gomleklik ve geri dontigiimlii PET
dokusuz tekstil kumas 6rneklerinin kaplama 6ncesi ve kaplama sonras1 kumas kalinliklar
Cloth Thickness Tester (R&B, James H. Heal & Co. Ltd.) cihazi ile 6lgiilmiistiir. Sonuglar
Tablo 4.11°de verilmistir. Sonuglar degerlendirildiginde, denim-1 ve denim-I1I
kumaglarinin kaplama islemiyle daha yass1 hale gelerek kumas kalinliklarinin azalmis
oldugu soylenebilir. Kaplama film kalinliginin pamuk gomleklik kumast ve geri
dontigimlii PET lifli dokusuz tekstil i¢in sirasiyla 0.02 mm ve 0.38 mm oldugu

belirlenmistir.

Tablo 4.11. Kaplama Yapilmis Kumaslarin Kalinlik Olgiimleri

Kumas Adi Kaplama Oncesi MikroFDM Kaplama
Ortalama Kumas Sonrasi Ortalama Kumas
Kalinlig1 (mm) Kalinlig1 (mm)

Denim-1 0.75 0.69

Denim-II 0.58 0.55

Pamuk Gomleklik 0.25 0.27

Geri donlisimli PET 1.84 2.22

dokusuz tekstil

4.4.6. Kaplanmms Kumaslarin Agirhikca Kaplama Oranlar (Add-on%) ve
MikroFDM Oram Hesaplamalar:

Kaplama ile kumaslara yiiklenen mikroFDM miktar1 Formiil 6’ya gore hesaplanmistir.

Bu hesaplamay1 yapabilmek i¢in kaplama yapilmis kumas 6rneklerinin islem 6ncesi ve
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islem sonrasi kumas agirliklart 6l¢iilmiis, kumasa kaplanan miktar (%) (add-on %)

belirlenmistir (Formiil 5). Sonuglar, Tablo 4.12de verilmistir.

Agirlik¢a Kaplanan Miktar % (add-on %) = [(Kaplama Sonrasi1 Kumas Agirhgi —
Kaplama Oncesi Kumas Agirlig1) / Kaplama Oncesi Kumas Agirhigi] x 100 (Formiil 5)
Kumas Uzerindeki Agirlikga mikroFDM Miktar1 % = Agirlikga Kaplanan Miktar (%) x
Regetedeki mikroFDM Miktari (%) (Formiil 6)

Tablo 4.12. Agirlik¢a Kaplanan Miktar % (add-on %) ve MikroFDM Miktarlari

Kumas Ad1 Agirlikca Recetedeki Kumas Uzerindeki

(Regete Kodu) Kaplanan Miktar ~ mikroFDM  Agirlikga
(%) Miktar1 mikroFDM
(add-on %) (%) Miktar1 (%)

Denim-I1 (KR1-MF mikroFDM) 6.0 15.6 0.94

Pamuk Goémleklik (KR1-MF/CO 19.2 15.6 2.99

mikroFDM)

Denim-Il (KR4-HMF/CO-OK 3.7 12 0.44

mikroFDM)

Denim Il (KR5-HMF/ CO-OK 6.7 16.7 1.12

mikroFDM)

Denim-Il (KR5-PGMA/CO-OK 8.6 16.7 1.43

mikroFDM)

Denim-Il (KR6-PGMA/CO-OK 6.1 14.5 0.88

mikroFDM)

Dokusuz Tekstil (KR5- 71.2 16.7 11.89

PGMA/CO-OK mikroFDM)

Dokusuz Tekstil (KR6- 443 14.5 6.42

PGMA/CO-OK mikroFDM)

Geri Doniisiimlii Dokusuz 171 16.7 28.56

Tekstil (KR5-HMF/CO-OK

mikroFDM)

Sonuglara gore kaplama yapilan dokuma kumaslara agirlikca %0.44-2.99, dokusuz
tekstillere ise, kumaslarin hafif olmalar1 sebebiyle daha biiyiik oranda, %6.42-28.56
mikroFDM ytiklemesi yapildig: tespit edilmistir.

4.4.7. Termografik Ol¢iimler

MikroFDM uygulanmig kumas drneklerine Testo 885 Thermal Imager cihazi kullanilarak
termografik sicaklik dl¢timleri yapilmistir. Kumas 6rnekleri sicakligi kontrol edilebilen,

50-70 °C sicakliktaki bir 1sitic1 lizerine yerlestirildikten sonra 5 dakika bekletilmis, daha
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sonra 1s1ticl lizerinden alinarak sogumaya birakilmis; 1sitici tizerine yerlestirildigi andaki,
1sitict lizerinde 5 dakika bekletme sonrasinda ve 1sitici iizerinden alindiktan sonraki ilk O
s, 60 s ve 120 s’deki sicakliklar1 goriintiilenmistir. Ty, islem gérmemis referans kumasg
tizerinde belirtilen seg¢ili alandaki ortalama sicakligi; Ti, islem gérmiis kumas ilizerinde
belirtilen segili alandaki ortalama sicakligi temsil etmektedir. Termografik goriintiiler ve
sicaklik Olgtimleri Tablo 4.13-4.17°de verilmistir. Ayrica ticari iiriin karsilastirmasi
yapmak amaciyla Rucotherm PCM 28 kimyasalinin emdirme ile uygulandigi kumas ile
islem gormemis kumasin termografik sicakliklart goriintiilenmis, Tablo 4.18’de

verilmigtir. Ortam sicaklig1 28.5° C’dir.

Tablo 4.13. Dokusuz tekstil referans kumasi (sol tarafta) ve mikroFDM islemi gormiis

kompozit kumasin (sag tarafta) 1sitma ve sogutma sonrasi termografik goriintiileri

3t z X e Sicakhik
Siire islem Géormemis Numune islem Gérmiis Numune Renk Skalas:
Isitma U | ! | 95.0 *C
0s | L v
T, = 34.5°C T:=37.6°C %00
Isitma } ‘ | B0
5 dakika L J S - - |
T:=51.5°C T:=52.7°C 200
Soguma nn e
<2 | S e | S | 0
T, = 31.8°C T:=33.9°C
Sogutma
60s 40
T, = 29.5°C T:=29.7°C
Sogutma
120 s

T, = 29.4°C Ti = 29.5°C

Tablo 4.14. Geri doniistimlii dokusuz tekstil referans kumas (sol tarafta) ve mikroFDM

islemi gérmiis kumasin (sag tarafta) 1sitma ve sogutma sonrasi termografik goriintiileri
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% = . o Sicakhik
Siire islem Gormemis Numune is_l‘em Gormiis Numune Renk Skalast
Isitma } ’ “ ‘
O0s i Al l 950 *C
T, =55.7°C Ti =55.6°C
. 90.0
Isitma q
5 dakika 800
T: = 59.1°C Ti = 58.3°C
700
Sogutma
0s k -~ 60.0
Ti = 48.6°C
500
Sogutma
60s I~ 40.0
Sogutma
120 s
T: = 30.3°C Ti=31.7°C

Tablo 4.15. Denim-II referans kumas (sol tarafta) ve mikroFDM kaplama islemi

gdérmils kumaglarin (sag tarafta) 1sitma ve sogutma sonrasi termografik goriintiileri

. . . Sicaklhik
Siire islem Gérmemis Numune islem Gérmiis Numuneler Reak Skalani
Isitma ‘

Os o ey = 950 ¢

T, = 53.2°C T:=52.4 °C, 51.4°C, 53.5°C %00
AR A D’D‘ﬂ
5 dakika
T, = 65.4°C = 59.2°C, 58.5°C, 64.9°C -
=3 |—|-1
Sogutma €00
Os ‘ —J| P |
=41.2°C T:=41.5°C, 42.1°C, 42.5°C 50.0
60 s
=32.9°C Ti=32.1°C, 31.5°C, 32.6°C . 300
Sogutma ¢
120 s
T, =32.4°C Ti=31.3°C, 30.8°C, 31.9°C

Tablo 4.16. Denim-II referans kumas (sol tarafta) ve mikroFDM emdirme islemi

gormiis kumaglarin (sag tarafta) 1sitma ve sogutma sonrasi termografik goriintiileri
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- R Sicakhik
Siire islem Géormemis Numune islem Gormiis Numune R R
— - — ——
Isitma > g ' | ‘ ‘ 95.0°C
0s = W -
T, = 48.9°C Ti=51.5°C, 53.6°C 90.0
o ~ r
Isitma - x ‘ (
5 dakika 4
T, = 53.5°C T; = 59.8°C, 58.1°C
Sogutma I | |
0s — - ‘
T, = 40.4°C T:i = 40.2°C, 42.1°C
60 s
T; = 33.5°C, 33.9°C
Sogutma
120 s
T, = 32.2°C T = 32.2°C, 32.5°C

Tablo 4.17. Denim-II referans kumas (sol tarafta) ve mikroFDM ¢ektirme islemi

gormiis kumagin (sag tarafta) 1sitma ve sogutma sonrasi termografik goriintiileri

Siire islem Gérmemis Numune islem Gérmiis Numune i e
Skalasy
T
Isitma A
0s . | 95.0°C
= 49.9°C T: = 55.1°C
k 00
Isitma ‘
5 dakika LJ = i 800
T: = 50.8°C T: = 56.4°C
700
Sogutma ‘ ’
0Os 00
=41.9°C T: =42.4°C
500
60 s -
= 34.3°C T: = 34.4°C
Sogutma 250%C
120 s
= 32.8°C T:=32.9°C

Tablo 4.18. Denim-I referans kumas (sol tarafta) ve Rucotherm PCM 28 emdirme

islemi gérmiis kumasin (sag tarafta) 1sitma ve sogutma sonrasi termografik goriintiileri
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. Siwcakhk
Siire islem Gérmemis Numune Islem Girmis Numune Romk Ekuban
— . —
Isima I i i
0s |-
= 51.5°C T:=50.7°C
90.0
Isima
5 dakika = o
T,=59.2°C T:=al.1°C
] 70.0
Sogutma
0 s 600
= 43.1°C T:=43.8°C
50.0
Sogutma
60 s W0
T, = 33.4°C T:=33.3°C
0.0
Sofguima 250
120 s
T, =32, . T,=326°C | T:=32.5°C

Goriintiilenen ortalama sicaklik degerleri incelendiginde, islem gérmemis kumaslara gore
mikroFDM uygulanmis kumaslarin 1sinma siirecinde 1s1y1 daha fazla absorbe ettigi ve
soguma siirecinde sicakliklarmin daha yavas diistiigli gozlenmistir. Islem gormiis
kumaslarin icerdikleri mikroFDM sebebiyle 1s1l enerjiyi depoladiklar1 ve daha uzun

stireyle tuttuklar1 sdylenebilir. Literatiir incelendiginde benzeri sonuglarin bulundugu

goriilmiistiir [92,94].

103




5. SONUCLAR

Faz degistiren malzemeler, erime ve kristalizasyon faz gecisi sirasinda yiiksek 1s1
depolayan malzemelerdir. Bu 0&zellikleriyle, g¢evre sicakligina gore faz degisimi
sicakliklarinda 1s1 absorbe ederek serinleme veya depoladigi 1s1y1 yayarak 1sinma etkisi
saglarlar. Bu malzemeler insaat-yapi, solar sistemler, elektroniklerin 1sil yonetimi,
sogutma-iklimlendirme gibi farkli alanlarda kullanildig1 gibi uzay tekstilleri, ev
tekstilleri, fonksiyonel dis giyim, koruyucu tekstil gibi akilli tekstiller igin de
kullanilmaktadir. Faz degistiren maddeler life veya kumasa entegre edilerek 1sil
diizenleme 6zelligi saglanmaktadir. Erime ve kristalizasyon sirasinda depolanan gizli 1s1
miktarlari, 1s1] diizenleme etkisi saglamaktadir [19]. Faz degistiren malzemelerin tekstilde
kullanim1 sinirhidir ve yayginlagsmasi i¢in 6nemli firsatlar bulunmaktadir. Malzeme ve

uygulama yontemleri konusunda aragtirmalar devam etmektedir.

Tez ¢alismasinda, hindistan cevizi yagi ve hindistan cevizi yagi/n-oktadekan karigiminin
biyo-bazli faz degistiren malzeme olarak mikrokapsiillenerek dokuma kumas ve dokusuz
tekstillerde kullanimi arastirilmistir. Calismada ¢ekirdek FDM olarak organik hindistan
cevizi yagi ve %30 organik hindistan cevizi yagt %70 n-oktadekan karigimi
kullanilmistir. FDM’ler, kapsiil duvarinda ¢esitli polimer maddeleri kullanilarak farkl
enkapsiilasyon yontemleri ile mikrokapsiillenmis ve yeni mikroFDM’ler sentezlenmistir.
Gelistirilen mikroFDM’ler seliilozik denim ve gomleklik dokuma kumaslarina kaplama,
emdirme ve g¢ektirme yontemleriyle; polipropilen igerikli dokusuz tekstile kaplama ve
kompozit islemiyle; geri kazanilmis PET lifi dokusuz tekstile kaplama islemiyle

uygulanmaistir.

Elde edilen sonuglar agagidaki gibidir:

1. DSC analizlerine gore, kullanilan organik hindistan cevizi yagi 21.1 °C erime
pik sicakliginda 107.5 J/g erime gizli 1sis1, 1.3 °C Kkristalizasyon pik
sicakliginda 78.1 J/g kristalizasyon gizli 1s1s1 gostermistir. Tekstilde kullanim
i¢in serinletme amagli en etkili FDM’ler erime sicakligi 15-35 °C arasinda
olan FDM’lerdir [6].

2. %30 organik hindistan cevizi %70 n-oktadekan karisimi arastirilarak, daha
yiiksek erime ve kristalizasyon pik sicakliklarinda, daha genis bir sicaklik

araliginda 1s1l enerji depolama saglanmistir. Karigimin, 29.4°C erime pik
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sicakliginda 175 J/g gizli 1s1 depoladigi, 20.2 °C pik kristalizasyon
sicakliginda 181.8 J/g gizli 1s1 yaydigi tespit edilmistir. DSC analizinde, bu
karisimin yaklasik olarak 10-32 °C arasinda erime, -4 ile 22 °C arasinda
kristalizasyon gosterdigi goriilmiistiir.

. Cekirdekte organik hindistan cevizi yagi kullanilarak in-situ polimerizasyonu
yontemiyle MF/CO ve HMF/CO, siispansiyon polimerizasyonu yontemiyle
PMMA/CO, kompleks koaservasyon yontemiyle NaAlg-Gel/CO
mikroFDM’leri; cekirdeginde %30 organik hindistan cevizi yagt %70 n-
oktadekan kullanilarak in-situ polimerizasyonu ydntemiyle HMF/CO-OK,
emiilsiyon polimerizasyonu yontemiyle PGMA/CO-OK ve PGMA/CO-OK-
Ag mikroFDM’leri basariyla iiretilmistir. Mikrokapsiil olusumlari, kapsiil
duvar1 polimerlerindeki fonksiyonel grup ve baglarin FT-IR titresimleri
piklerine gore dogrulanmistir. Mikrokapsiil FT-IR 6l¢iim sonuglar literatiir
ile uyumludur [35,66,84,85,87,91].

. DSC ve SEM analiz sonuglarina gére, in-situ polimerizasyonu yontemiyle
tiretilen MF/CO, HMF/CO ve HMF/CO-OK mikroFDM’lerinde %63.4-
%76.2 enkapsiilasyon oranlart ve sirasiyla 22-39 um, 2-6 um, 3-9 um
boyutlarinda homojen ve kiiresel mikrokapsiiller elde edilmistir.
Kapsiilasyonda, ¢ekirdek maddenin ytiksek hizda dispersiyonu ile daha kiigiik
boyutta kapsiil elde edildigi goriilmiistiir. DSC analizlerine gére, MF/CO ve
HMEF/CO mikroFDM’leri sirasiyla 22.1-22.8 °C erime pik sicakliginda 81.9-
72.9 J/g, HMF/CO-OK mikroFDM ile 28.1 °C pik erime sicakliginda 111 J/g
151l enerji depolama saglamistir.

Siispansiyon polimerizasyonu ile tiretilen PMMA/CO mikroFDM’lerde, DSC
analizine gore %36.4 enkapsiilasyon orani ve 21.5 °C erime pik sicakliginda
39.1 J/g gizli 1s1 depolama kapasitesi elde edilmistir. SEM analizlerinde
mikrokapsiillerin kiiresel olmadigi, yaklasik 393-839 um boyutunda oldugu
goriilmiistiir. MF duvarli kapsiilasyonlara gore elde edilen enkapsiilasyon
orani diistiktlir; bu sonuca gore kapsiildeki ¢ekirdek oranmin daha diisiik ve
kapsiil duvarinin daha kalin oldugu soylenebilir. Ayni yontemle iiretilen
PHEMA/CO mikroFDM’sinde 22.8 °C erime pik sicakliginda 14 J/g 1s1

depolama kapasitesi elde edilmistir. Bu mikroFDM’nin diisiik 1s1 depolama
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kapasitesi, diisiik enkapsiilasyon orani, hidrojel formu sebebiyle ileri
caligmalar1 ve kumas uygulamasi yapilmamaistir.

Emiilsiyon polimerizasyonu ile iiretilen PGMA/CO-OK mikroFDM’si DSC
sonuglarina gore 27.9 °C erime pik sicakliginda 75.8 J/g erime entalpisi
gostermistir. %43.3 enkapsiilasyon orani elde edilmistir. SEM analizlerinde,
1-3 um boyutunda homojen ve kiiresel kapsiillerin olugsmus oldugu
goriilmistiir.  Isil  depolamanin  yam1 sira  antibakteriyellik — 6zelligi
kazandirilmasi amaglanan ve ¢ekirdek maddenin agirlik¢a %20°Si oraninda
giimiis nano partikiil ¢ozeltisinden [81] kullanilarak {iretilen PGMA/CO-OK-
Ag mikrokapsiilii, 28.3 °C’de 69.7 J/g erime entalpisi gostermistir. %39.8
enkapsiilasyon orani saglanmistir. 400-600 nm biiytikliigiinde homojen ve
kiiresel mikrokapsiiller elde edilmistir. Calisilan tiim mikrokapsiilasyonlar
icinde en kii¢ciikk boyutta elde edilen mikroFDM olmustur. AATCC 147
yontemine gore yapilan testte antibakteriyel ozelligin saglanamadigi
goriilmiistiir. Ancak kullanilan giimiis nano partikiil miktarinin arttirilmasiyla
bu 6zelligin kazandirilmasi iizerinde daha ileri ¢calisma yiiriitiilebilir.
Kompleks koaservasyon yoOntemiyle gelistirilen, ¢ekirdeginde organik
hindistan cevizi yagi ve duvarinda biyo-bazli sodyum alginat-jelatin
koaservati bulunduran NaAlg-Gel/CO mikroFDM’si, DSC sonuglarina gore,
23.9 °C erime pik sicakliginda 80.4 J/g erime gizli 1s1s1 gostermistir. %74.8 ile
yiiksek bir enkapsiilasyon orani saglanmistir. SEM analizinde, kiiresel 7-22
um boyutunda mikrokapsiiller gozlenmistir. Kapstilasyon basarilidir, renkli
bir kapsiil eldesi saglandigindan kumas uygulamasi yiiriitiilmemistir.

In-situ, emiilsiyon ve siispansiyon yéntemleriyle gelistirilen mikrokapsiiller
icinde en yiiksek enkapstiilasyon orant MF ve HMF duvarli mikrokapsiillerde
saglanmustir; akrilat bazl kapsiil duvarlarina goére daha ince duvar olusumlari
saglandig1 sonucuna varilmstir.

Cekirdeginde %100 organik hindistan cevizi yag1 bulunan mikroFDM’lerin
0.1-1.4 °C pik sicakliginda 2-17.8 J/g ve ¢ekirdeginde %30 organik hindistan
cevizi yagi %70 n-oktadekan bulunduran mikroFDM’lerin 15.6-19.1 °C pik
sicakliginda 60.7-107.7 J/g kristalizasyon gizli 1sis1 gosterdigi goriilmiistiir.

Organik hindistan cevizi yaginin kristalizasyon entalpisinin kapsiilasyon
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10.

11.

12.

13.

sonras1 onemli miktarda diistiigli gdzlenmistir.

Is1l enerji depolama kapasitesi, mikrokapsiil boyut, dagilim ve rengi dikkate
alinarak MF/CO, PMMA/CO, HMF/CO, HMF/CO-OK, PGMA/CO-OK,
PGMA/CO-OK-Ag mikroFDM’lerinin kumas uygulamalar1 yapilmuistir.
DSC, tekstillerin 1511 depolama ve yayma kapasitelerini test etmede en yaygin
kullanilan 6lgme yontemidir [4]. DSC sonuglari, MF/CO ve PMMA/CO
mikroFDM kaplama (KR1) uygulamasimmin denim-l1 kumasi ve pamuk
gomleklik kumaslarina 21.3-22.7 °C pik erime sicakliklarinda 6.7-14.9 J/g
erime gizli 1sis1 kazandirdigini, ayni zamanda MF/CO ve PMMA/CO
mikroFDM uygulama yapilmis kumaslarin erime entalpilerini siddetli
kosullarda yikama sonrasinda, sirasiyla, %25-60’1 ile %30-39’unu
korudugunu géstermistir. Bu sonuglar, organik hindistan cevizi yaginin dogal
bir FDM kaynagi olarak 1s1l diizenleme 6zelligi kazandirmak iizere seliilozik
kumasglar  i¢in  kullanilabilecegini ~ gostermistir.  Literatiir  ile
karsilastirildiginda, islem gérmiis kumaslarin 1s1l enerji depolama degerlerinin
yiiksek diizeyde oldugu goriilmiistiir [36,58,77,78,80].

HMF/CO-OK ile PGMA/CO-OK mikroFDM’lerinin kaplama, emdirme ve
cektirme kumas uygulamalarina ait DSC OGlglimlerinde, uygulama yapilan
kumaglarin agirlikla 24-26 °C erime pik sicakliginda, 1-3.5 J/g gizli 1s1
depoladig1 goriilmiis ve kristalizasyon gizli 1s1s1 gostermedigi gozlenmistir.
Isil diizenleme ozellikli ticari kumag ve kKimyasal uygulamasina ait DSC
analizi yapilmis ve 20.6-28.4 °C erime pik sicakliginda 0.5-3.3 J/g gizli 1s1
depoladiklar tespit edilmistir. MikroFDM kumas uygulamalarina ait erime
entalpi sonuglarinin ticari tiriin ve uygulamalarimin 1s1 depolama sonuglari ile
benzer oldugu goriilmiistiir.

DSC ve SEM analizlerine gore mikroFDM’nin kumas ylizeyine fiksajinda ve
1s1l enerji depolama 6zelliginin kazandirilmasinda kaplama yontemiyle daha
iyi sonuglar aliabildigi goriilmistiir. Kumastaki gorsel ve tutumdaki etkiye
bakildiginda ise emdirme uygulamasinin daha iyi oldugu goézlenmistir.
Emdirme recetelerinde 30-50 g/L mikroFDM uygulanmustir. Elyaf agirligi
tizerinden %50-%100-%200 oraninda yapilan mikroFDM ¢ektirme

islemlerinde %200 cektirme ile gizli 1s1 depolama saglanmis, daha diisiik
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14.

15.

16.

17.

oranlarda yapilan islemlerde, uygulanan deney kosullarinda, 1s1 depolamanin
saglanamadigi goriilmistiir. Emdirme ve ¢ektirme ¢ozeltilerinde mikrokapsiil
konsantrasyonu arttirildiginda, yiiksek konsantrasyonda mikrokapsiilii stabil
olarak disperse edebilmek yasanilan temel zorluk olmustur.

Kaplama yapilan dokuma kumaslara agirlik¢a %0.44-2.99, dokusuz tekstillere
Ise %06.42-28.56 mikroFDM yiiklemesi yapildigi tespit edilmistir.

Kompozit ¢alismasinda, dokusuz tekstil kumasina yiiksek oranda mikroFDM
yukleyebilmek ve 1si1l diizenleme 06zelligi kazandirabilmek amacglanmustir.
Bunun i¢in, ¢ekirdeginde organik hindistan cevizi yagi igeren HMF/CO
mikroFDM cift kat kumasin tek kat dokusuz yiizeyine kaplama ile iki farkl
konsantrasyonda uygulanmis, kaplanmis yiizeyler sandvig teknigiyle kumasin
cift kat1 icine hapsedilerek sicaklik ve baski ile kompozit haline getirilmistir.
Is1 depolama kapasitesine sahip yeni bir malzeme gelistirilmistir. DSC 6l¢tim
sonuglart, gelistirilen kompozit kumaslarin 1:5 ve 1.5:5 (agirlik¢a mikroFDM:
kaplama pat1) kaplama oranlar1 ile sirasiyla 22.4-21.6 °C erime pik
sicakliginda 8.4-11.4 J/g erime gizli 1s1s1 kazandirdigini ortaya koymustur.
Elde edilen entalpi degerlerinin literatiirde yer alan FDM kumas uygulamalari
degerlerine gore yiiksek oldugu goriilmiistiir [36,58,77,78,80]. Bu calisma,
dokusuz tekstillere yiiksek oranda FDM entegre edebilmek {izere kompozit
islemini yeni bir yontem olarak onermektedir.

HMF/CO-OK mikroFDM uygulanmis %100 geri kazanilmig PET polyester
liflerinden tiretilen geri doniistimlii dokusuz tekstil kumaginin DSC Slgiimlerti,
kumasin 27.4 °C erime pik sicakliginda 30.9 J/g ve 20.4 °C kristalizasyon pik
sicakliginda 17.4 J/g gizli 1s1 entalpisine sahip oldugunu gostermistir. En
yiiksek 1s1l enerji depolama bu ¢alismada elde edilmistir. Geri doniistimlii bir
kumasa 1s11 diizenleme 06zelliginin kazandirilmas: siirdiiriilebilir tekstil
acisindan ayr1 bir katma deger yaratmaktadir. Boyle bir malzemenin ev
tekstili, otomotiv tekstili ve jeotekstiller gibi farkli alanlarda 1sil enerji
depolama ve 1s1l diizenleme amaciyla destek veya dolgu malzemesi olarak
kullanimi miimkiin olabilir.

MikroFDM uygulanmis ve uygulanmamis kumas Orneklerine termografik

sicaklik Ol¢iimleri yapilmistir.  Sonuglar incelendiginde, islem gdérmemis
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kumaglara goére mikroFDM uygulanmis kumaslarin, igerdikleri FDM
sebebiyle 1sinma siirecinde 1s1y1 daha fazla absorbe ettigi ve depoladigi,
soguma slirecinde sicakliklarinin daha yavas diistiigii gézlenmistir. Literatiir
incelendiginde benzeri bulgularin elde edildigi gorilmiistiir [92,94].

18. MikroFDM islemlerinin dokuma kumas yirtilma mukavemetine etkisini
degerlendirmek amaciyla, islem gormemis referans kumas, mikroFDM
icermeyen ve mikroFDM igeren emdirme ve kaplama islemli kumas
orneklerinin ASTM D1424-96’ya gore atki yirtilma mukavemetleri test
edilmistir. Sonuglar, mikroFDM igermeyen emdirme ve kaplama islemlerinin,
referans kumas degerlerine gore atki yirtilma mukavemetini sirasiyla %11.9
ve %19.6 disilirdigiinii gostermistir. Ayrica, mikroFDM islemli 6rnek
kumaglarin mikroFDM igcermeyen islemli kumaslarin atki yirtilma
mukavemetini %0-1.9 diisiirmiis oldugu ve mikroFDM ilavesinin yirtilma
mukavemetine O6nemli bir tesiri olmadigr goriilmistiir. Dokusuz tekstil
kompozit kumasinda islem 6ncesi ve sonrast mukavemet testi yapilmis, islem
sonrast kumagta CD yoniinde (makine karsi yoniinde) %17.6 mukavemet
kaybi1 belirlenmistir.

19. MikroFDM  uygulamalarinin  hava  gegirgenligi  ozelligine  etkisini
degerlendirmek amaciyla islem gormemis ve islem gormiis kumas
orneklerinin hava gecirgenlikleri TS 391 EN ISO 9237’ye gore test edilmistir.
Sonuglar, mikroFDM i¢ermeyen emdirme isleminin hava gecirgenligini
denim ve pamuk gomleklik kumaslarda islem goérmemis referans kumas
degerlerine gore sirastyla %13-16.3 ve %3.6 dislirdiglinii gostermistir.
MikroFDM igceren emdirme isleminin mikroFDM icermeyen kumas
degerlerine gore hava gecirgenligini denim ve pamuk gomleklik kumaglarinda
sirastyla %4.6-17.4 ve %15.4 distirdiigii belirlenmistir. MikroFDM igeren ve
icermeyen kaplama islemli denim kumaglarin ise hava gecirgenligi
degerlerinin diisiik oldugu gdzlenmistir. Islem gérmiis ve islem gérmemis
dokusuz tekstil ornekleri de test edilmis, ancak bir katinin nefes almayan
LDPE (diisiik yogunluk poli etilen) film kapli olmasi sebebiyle hava
gecirgenliginin 6l¢iilemedigi goriilmiistiir.

20. Organik hindistan cevizi yagi ve organik hindistan cevizi yagi / n-oktadekan
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karisimi ¢ekirdek FDM’lerinin  mikrokapsiillenerek seliilozik dokuma
kumaslara, polipropilen igerikli dokusuz tekstil ve geri kazanilmis PET
polyester lifli dokusuz tekstile yapilan uygulamalari 1s1l diizenleme 6zelligi
kazandirmada basarili sonuglar vermistir. Yapilan tez ¢alismasi, dogal ve
stirdiiriilebilir bir FDM kaynag1 olarak organik hindistan cevizi yaginin
tekstilde 1sil diizenleme amaciyla kullanimin 6nemli &lgiide potansiyeli

oldugunu gostermektedir.
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