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Artan diinya niifusunun ve fosil yakitlarin kontrolsiiz kullanimi sonucunda
ortaya ¢ikan enerji talebinin karsilanmasi icin son yillarda tlkeler enerji politikalarini
degistirmeye ve farkli kaynak arayislarina yonelmislerdir. Enerji kaynaklarinin etkin
ve verimli kullanimlarinin yani sira enerjinin uygun kosullarda depolanabilmesi de
olduk¢a Onemlidir. FDM’ler 1sinin verimli olarak depolanmasi saglayan
malzemelerdir. FDM’lerin c¢alisma prensipleri erime ve donma sicakliklar
araliklarinda oldukc¢a yiiksek oranda enerji depolayabilmeleridir. Bu nedenle enerji
alaninda son zamanlarda yapilan caligmalarda oldukg¢a sik kullanilmaktadirlar.
Yenilenebilir enerji kaynaklarinin ilk sirasinda yer alan giines enerjisinin elektrik
enerjisi olarak kullanimini saglayan fotovoltaik sistemlerin beraberinde getirdigi en
onemli problem kullanim alanlarinin oldukg¢a sinirli olmasi ve yiiksek sicakliklarda

kullanim 6miirlerinin kisalmasidir.

FDM’ler yiiksek enerji depolayabilme o6zellikleri farkli sistemlerde sogutma amagh
kullanimlarin1 da beraberinde getirmektedir. Son yillarda fotovoltaik sistemlerin
sogutulmasinda FDM’ler siklikla kullanilmaya baslanmistir. Fakat literatiir calismalari

cogunlukla makrokapsiillenmis FDM’lerin kullanimi seklinde kisithidir. Bu amagla tez



calismasinda Dekanoik Asit, n-Oktanoik Asit ve Dokosan arayiizey polimerizasyonu
yontemi ile mikrokapsiillenerek termal Ozellikleri ve fotovoltaik sistemlerde
potansiyel kullanim 6zellikleri incelendi. Calismanin ikinci basamaginda; Dokosan-
Dekanoik Asit [1/4], Dokosan-n-Oktanoik Asit [1:4] ve Dekanoik asit- n-Oktanoik
Asit [3\2] karisimlarindan ideal 6tektik karisimlar elde edildi ve elde edilen uygun
otektik FDM’ler ara-ylizey polimerizasyonu ile kapsiillendi. Mikrokapsiillenmis
FDM’lerin yapisal ve termal 6zellkleri FT-IR, SEM ve DSC teknikleri kullanilarak
analiz edildi. DSC analizleri incelendiginde saf halde mikrokapsiillenen FDM’ler
arasinda mikrokapsiillenmis Dokosanin ve oOtektik mikrokapsiillenmis FDM’ler
arasinda ise dokosan-n-oktanoik asit Gtektik karisimmin en yiiksek erime ve donma
gizli 1s1 degerlerine sahip oldugu belirlendi. Fotovoltaik sistemlerde potansiyel
kullanim o6zellikleri ise termal sekil kararliligi ve solar simiilatér cihazi ile termal
kamera ile gozlemlenerek saptandi. Mikrokapsiillenmis FDM’ler arasinda potansiyel
olarak fotovoltaik sistemlerde kullanim 6zelligine sahip olan FDM’lerin sirasiyla
mikrokapsiillenmis dokosan ve dokosan-n-oktanoik asit 6tektik karisiminin oldugu

tespit edildi.

Anahtar Kelimeler: Faz degistiren malzemeler, Arayilizey polimerizasyonu,

Fotovoltaik sistemler, Termal davranis, Sekil stabilize



ABSTRACT

MSc THESIS
NEW GENERATION PHASE CHANGE MATERIAL PRODUCTION AND
INVESTIGATION OF THERMAL PROPERTIES

SILAN GURHAN ZENBILCI
Adiyaman University
Graduate Education Institute

Department of Philosophy Metallurgy and Materials Engineering

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. ZUHAL KARAGOZ GENC
Year: 2022, Number of pages: 142

Jury: Assoc. Prof. Dr. Zuhal KARAGOZ GENC
Assoc. Prof. Dr. ENGIN YILMAZ
Assoc. Prof. Dr. HACI SOGUKPINAR

In recent years, countries have tended to change their energy policies and seek different
sources in order to meet the energy demand resulting from the increasing world
population and the uncontrolled use of fossil fuels. In addition to the effective and
efficient use of energy resources, it is also very important to store energy in appropriate
conditions. FDMs are materials that provide efficient storage of heat. The working
principles of FDMs are that they can store quite a lot of energy in the melting and
freezing temperature ranges. For this reason, they are used quite frequently in recent
studies in the field of energy. The most important problem brought by the photovoltaic
systems that enable the use of solar energy as electrical energy, which is in the first
place of renewable energy sources, is that the usage areas are very limited and their

lifespan is shortened at high temperatures.



FDMs' high energy storage features bring their use for cooling in different systems. In
recent years, FDMs have been used frequently in the cooling of photovoltaic systems.
However, literature studies are mostly limited to the use of macroencapsulated FDMs
in photovoltaic systems. For this purpose, in the thesis study, Decanoic Acid, n-
Octanoic Acid and Docosane were microencapsulated with the interfacial
polymerization method and their thermal properties and potential use in photovoltaic
systems were examined. In the second step of the study; Ideal eutectic mixtures were
obtained from the mixtures of Docosan-Decanoic Acid [1/4], Docosan-n-Octanoic
Acid [1:4] and Decanoic acid-n-Octanoic Acid [3\2], and these suitable eutectic FDMs
were encapsulated by interfacial polymerization. Structural and thermal properties of
microencapsulated FDMs were analyzed using FT-IR, SEM and DSC techniques.
When the DSC analyzes were examined, it was determined that among the pure
microencapsulated FDMs, the microencapsulated Docosane and among the eutectic
microencapsulated FDM, the docosan-n-octanoic acid eutectic mixture had the highest

melting and freezing latent heat values.

Keywords: Phase Change Material, Interfacial polymerization, Photovoltaic Systems,
Shape Stability
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1.GIRIS SILAN GURHAN ZENBILCI

1.GIRIS

Toplumun ve kiiresel ekonominin ani gelisimi, enerji talebinde ¢arpici bir artiga
yol agmustir. Bu nedenle, enerji sorunuyla bag edebilmek i¢in hem yeni siirdiiriilebilir
enerji kaynaklarinin arastirilmast hem de enerji verimliliinin iyilestirilmesi
gerekmektedir. Sekil 1.1°de gosterildigi {izere enerji depolama gesitli sekillerde
olabilmektedir. Son yillarda, termal enerji depolama, enerji verimliliginin
iyilestirilmesi agisindan ¢ok ¢ekici bir konudur [1]. Termal enerji depolama teknolojisi
(TED), enerji talebi ve arz1 arasindaki boslugu doldurarak kullanim verimliligini artirir
ve enerjinin yeniden dagitimini iyilestirir. TED yontemi, hissedilir 1s1, gizli 1s1 ve
termokimyasal 1s1 depolama olarak tige ayrilir (Sekil 1.1) [2], [3]. Maddenin 1s1
kapasitesinden yararlanilarak enerjinin depolanmasina duyulur 1s1 depolama denir.
Duyulur 1s1y1 depolamak i¢in kullanilabilecek bazi sivi malzemeler su, yag bazli
stvilar, erimis tuzlar, kayalar ve metallerdir. Su gibi malzemelerin diger malzemeler
icin asindirict olabilecegi, dolayisiyla depolanmasinin kolay olmadigi ve zamanla
O6nemli bir 1s1 kaybina neden olur. Depolanan enerji miktar1 yogunluga, 6zgiil 1s1ya ve

malzemenin boyutuna bagli olmasi en dnemli dezavantajidir [4].

. Pompaj Depolama

— MEKANIK ENERJi ~——— Basingh Hava Sikistirma
.\Volan
. Kapasitor
—ELEKTRIKSEL ENERJi ———. Siiper Kapasitor
. . Manyetik Siiper iletken
IENERJI DEPOLAMA |
TEKNIKLERI

.Duyulur Is1 Depolama
—iISI DEPOLAMA ~.Gizli Is1 Dpolama
.Termokimyasal Is1 Depolama

. Piller
{KIMYASAL ENERJI ———. Akis Bataryalar

Sekil 1. 1 Enerji depolama yontemleri

Enerjinin, sabit bir faz ge¢is sicakliginda faz degisimi yoluyla depolanmasina
“gizli 1s1 depolama” denir. Enerjiyi faz degisimi yoluyla depolayan maddelere ise faz

degistiren malzemeler (FDM) denir. Faz degisikligi esnasinda biiyiik miktar da enerji
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depolayabildikleri ve geri salabildikleri i¢in FDM kullanarak gizli 1s1 depolama en
etkili yontemlerden biridir [5]. Gizli 1s1 depolama yontemiyle depolanan enerji miktari,
hissedilebilir 1s1 depolamasindan daha biiyiiktiir. Bu nedenle gizli 1s1 depolama
yonteminde ‘i kullanarak daha az kiitle ve hacim ile depolama saglanabilir [5], [6].
Ayrica faz degisimi sabit bir sicaklikta gerceklesir, boylece korozyon ve sicaklik gibi
kullanim sorunlar1 6nlenir. FDM de faz gecisleri katidan siviya, katidan katiya veya
sividan gaza olabilir. Yiiksek enerji depolayabilme kapasitesine sahip olan FDM
katidan s1vi1 faza gegerken 1s1 absorplar, sividan kat1 faza gegerken 1s1 yaymaktadirlar.
Yiikselen sicaklik bu maddelerin erime sicakligina ulastiginda katidan siv1 faza geger,
erime boyunca ortamdan gizli 1s1 absorbe etmekte ve gizli 1s1y1 yapisinda depo
etmektedir. Sicaklik diislip katilagma bagladigin da ise depo ettigi gizli 1s1y1 ortama
geri yaymaktadir. FDM organik, inorganik veya otektik olarak 3 gruba ayrilir. Bu
malzemelerin dezavantajlarindan bazilari, faz degisimi gerceklesirken ortaya g¢ikan
yogunluk ve hacim degisikligi, bazi durumlarda faz ayrimi, asir1 soguma ve organik
FDM’nin diisiik 1s1l iletkenliklerdir. Organik FDM’in yiiksek enerji depolama
kapasitesi, alt sogutmanin olmamasi, ayrisma olmadan zaman i¢inde iyi kimyasal
stabilite; inorganik FDM’in yiiksek termal iletkenlikleri, otektik FDM’in farkh
malzemeleri karnistirarak faz degisim sicakliginin ayarlanabilir olmasi, ayrisma
olmadan uyumlu bir sekilde birlesip ve katilasmas1 FDM’in genel avantajlar1 arasinda
yer alir. FDM’nin avantaj ve dezavantajlari ileriki boliimlerde ayrintili olarak
anlatilmustir [4], [5], [7]. Termokimyasal depolama sisteminde 1s1 enerji, enerjiyi agiga
cikaran molekiiler diizeyde kimyasal baglarin kirilma veya ayrisma reaksiyonundan
sonra depolanir ve daha sonra tersine cevrilebilir bir kimyasal reaksiyonda geri
kazanilir. Diger termal enerji depolama sistemlerine benzer sekilde, termokimyasal 1s1
depolama sistemi de sarj, depolama ve bosaltma islemlerine tabi tutulabilir [5].
Termokimyasal 1s1 depolama, bir malzemeyle sonuclanabilecek ekzotermik ve
endotermik reaksiyonlarin kullanimina karsilik gelir. Bu sistemlerin dezavantajlar
yiilksek maliyet, zaman ic¢indeki davranisi, sistemde gerceklesen reaksiyonlarin
uygulama asamasinda teknik sorunlarin ¢ikmasi, toksisiteye ve korozyona ugramasi
olarak siralanabilir. Termokimyasal 1s1y1 depolayan malzemelerin avantajlari, yiiksek

yogunluklu 1s1 depolamasi ve diisiik 1s1 kaybidir gosterilmistir [2], [8].
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Glines enerjisi, her yerde bulunan ve yaygin olarak benimsenen, diinyadaki en
giivenilir yenilenebilir enerji kaynaklarindan biridir. Bu baglamda giines enerjisi,
fotovoltaik, giines termal kollektorleri ve fotovoltaik termal kollektorler kullanilarak
farkl1 enerji formlaria dontistiiriilebilir. Giines enerjisi kaynagindan yeryiiziine ulasan
fotonlar (kiigiik enerji paketleri) fotovoltaik panellere ulastiginda hiicreler tarafindan
emildiklerinde, aciga ¢ikan enerji elektronlar1 6zgilirce hareket etmelerine yol acar.
Fotovoltaik panellerdeki hiicreler elektrik devresine baglanarak devrede elektrik akimi
meydana getirir. Fotovoltaik panellerin tizerlerinde diisen giines 151g1min sogurulmasi,
PV hiicre sicakliginin yiikselmesine neden olur ve bu da PV doniisiim verimliliginin
azalmasina yol acar. Bu yilizden giinesin elektrige doniisiim verimini ve gilines
panellerinin omiir beklentisini arttirmak i¢in PV hiicrelerinin sogutulmasi en énemli
unsurdur. Bu nedenle, hiicrelerin verimli bir sekilde sogutulmasi dolayli olarak daha
az attk malzeme olusumuna yol agar. Sogutma sistemi ydnteminin se¢iminde
panellerin kuruldugu yerin ¢evresel kosullari (sicaklik, yillik radyasyon, nem, riizgar
hiz1 vb.) 6nemli bir faktorler. Tiim sogutma yontemleri genel olarak aktif veya pasif
sogutma kategorisine girer. Hava sogutma tabanli [9][10], sivi sogutma tabanli
[11][12], 1s1 borusu tabanli [13], FDM tabanli [14][15][16] ve termoelektrik tabanli
[17][24] olarak ¢aligmalar mevcuttur [18].

Son zamanlarda, PV panel ve FDM'iin entegrasyonuna kapsamli bir teknik
genel bakis sunulmustur. PV panelin arkasindaki FDM'lerin uygulanmasi, PV
panelinden 1s1y1 emmek ve PV sicakligin1 daha diisiik seviyede tutmak i¢in etkili bir
yoldur. Bu tir uygulamalar, PV verimliligini iyilestirebilir ve gizli 1s1y1
[19][20][18] depolayabilir.



2.FAZ DEGISTIiREN MALZEMELER SILAN GURHAN ZENBILCI

2. FAZ DEGISTIREN MALZEMELER

Faz degistiren malzemeler ¢evre sicakliginin artmasi ile 1s1 sogurabilen ve bu
1s1y1 depolayabilen, ¢evre sicakliginin diismesi ile depoladigi bu 1s1y1 yayabilen
malzemelere denir. FDM ’ler bu dongiiyii bir fazdan diger bir faza gecis esnasinda
gerceklestirirler. Kati-gaz ve sivi-gaz faz degisimleri daha yiiksek gizli 1s1 depolarken
kati-kat1 gecislerinde ise depolanabilecek gizli 1s1 enerjisi miktar1 daha azdir. Ancak,
Kati-gaz ve s1vi-gaz gecisleri sirasinda hacim degisimi biiytiktiir. Bu ge¢isler sirasinda
hacim degisimini kontrol altinda tutabilmek icin basinca dayanikli kaplarin
kullanilmast gerekmektedir. Ancak kati-kati gecislerinde maddenin kristal yapisi
degistigi icin hacim degisimi minimum seviyededir. Sivi-sivi gecislerinde ise
depolanabilecek gizli 1s1 enerjisi miktar1 nispeten daha azdir. Kati-sivi faz
doniistimlerinde 1s1 depolama diger sistemlerden ekonomik oldugundan en uygun faz
degisim tipidir. Ayrica, kati-sivi gecisleri esnasinda hacim degisimi (% 10 veya daha

az) oldukga kiigtikttr [21].

Kati-stvi FDM’lerin 1sitilmasinin baglangicinda, termal enerjiyi emerken
FDM’nin sicakligr ytiikselir. Malzeme belirli bir sicaklik aralifina ulastifinda FDM
erimeye baslar ve erime boyunca ortamdan 1s1 sogurur. Maddeyi kati halde tutan
kimyasal yap1 sogurulan bu 1s1 tarafindan bozulur. Ortam sicakligt FDM’nin katilagma
sicakligima diistiigiinde ise sivi-kat1 faz gecisi baslar. Katilagsma islemi boyunca
yapisindaki 1s1y1 ortama geri yayar. Faz degistiren malzeme katidan tamamen siviya

doniisene kadar veya sividan tamamen katiya gegene kadar sicakligr sabit kalir (Sekil
2.1) [22].
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Is1 Depolama
= <«
Cevre sicakhigi FDM kati halden Yakin g¢evresinin
yvukselirken si1vi hale gecer. sicaklig: sabit kalir
| Is1 Salinim |
| o
—_——
Cevre sicakligi FDM si1vi halden Yakin cevresinin
duserken kati hale gecer sicakhig: sabit kalir

Sekil 2. 1 Kati-sivi faz degisimi gergeklestiren malzemelerin 1s1 depolamasi ve 1s1

salinimi

FDM 'nin termal enerji transferi, malzemenin sivi halden kat hale degistigi
yiikkleme veya bosaltma (eritme veya katilagma) islemi sirasinda gergeklesir. FDM
ozellikle gizli 1s1 enerjisi depolama sistemlerinde kullanilir ve bu nedenle FDM, gizli
1s1 depolama malzemesi olarak da adlandirilabilir. Ancak, hassas 1s1 depolama
malzemelerinden farkli olarak; faz gecis siireci sirasinda FDM, sabit veya neredeyse
sabit bir sicaklikta 1siy1 serbest birakir veya emer. Tablo 2.1 ‘de faz degistiren

malzemelerin 6zellikleri listelenmistir .
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Tablo 2. 1 Faz degistiren malzemelerin 6zellikleri

Is1l ve fiziksel

ozellikler

(Termodinamik

Erime noktasi istenilen sicaklik araliginda olmali

Birim hacim bagina yiiksek erime gizli 1sisina sahip olmali, (bu sekilde az FDM
kullanarak ytiksek enerji depolama saglanir)

FDM’ler hem duyulur 1s1 depolamaya hem de yiiksek 1s1 depolama kapasitesine
sahip olmali

Kiigiik hacimdeki depolara yerlestirilebilmesi icin yogunlugu yiiksek olmalidir.
Yiiksek 1s1l iletkenligine sahip olmalidir. Boylece daha kisa siirede 1s1

depolanmasi ve salinimi gergeklesecektir.

ozellikler) Faz degisiminde kiiglik hacim degisimi gosteren ve ¢aligma sicakliginda diisiik
buhar basincina sahip olan FDM’ler de depolama kabi problemi ger¢eklesmez.
FDM Sicaklik degisiminde Diizenli erime ve katilagsma davranigi gostermelidir.
Aksi durumda s1vi ve kat1 fazlar arasinda yogunluk farki olusur ve faz ayrimi
meydana gelir bdylece maddenin kimyasal yapis1 degisir.
Katilasma esnasinda ¢ok az asir1 soguma etkisi gostermeli ya da hi¢

Kinetik gostermemelidir bunun i¢in ¢ekirdeklesme hiz1 yiiksek olmalidir.

ozellikley Kristal olusum hiz1 yiiksek olan FDM’ler 1sinin hizli geri kazanimini saglar.
Kimyasal kararlilik gostermeli (kimyasal dzellikleri degismemelidir)
Tamamen tersinir erime ve katilagma doniigiimiine sahip olmali

Kimyasal . .. .
Kullanim siiresinin uzun olmasi i¢in ¢cok sayida erime ve katilasma

ozellikler

oze doniigiimiinden sonra kimyasal kararlilik géstermeli.
Korozif, yanici, zehirli ve patlayict dzelliklerde olmamalidir.

Ekonomik Dogada kolay temin edilebilir

szellikler maliyeti diisiik olmalidir.
Basitlik, Uygulanabilirlik

Teknik .
Sistemlere uygunluk

ozellikler

Giivenilirlik
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2.1.Faz Degistiren Malzemelerin Siniflandirilmasi

Bir¢ok aragtirmaci, farkli FDM tiirleri ile deneyler yapmistir, onlar1 organik,

inorganik ve onlarin 6tektikleri olarak siniflandirmislardir (Sekil 2. 2) [22].

Parafinler

Orgamk
Parafin Olmayvanlar
Meraller
Faz Degizimn Maddelen Inorganik
Tuz Hidratlar
Orgamk-Organik

Orekuk

Orgamk-Inorganmk

Inorganik-Inorganik

Sekil 2. 2 Faz degistiren malzemelerin siniflandirilmasi

Sekil 2.3’te faz degistiren malzemelerin fiizyon 1s1s1- erime sicaklig1 diyagrami
verilmistir [23]. Bu diyagram yag asitleri ve parafinlerin tuz hidratlarindan genis bir
sicaklik araliginda erime sicakligina sahip olduklarini gostermektedir. Tuz hidratlar

ise daha yiiksek fiizyon 1s1s1 gosterirler.

Floridler )
eool- Karbonatlar
800 —
70—
Fuzyon
SEea Otektik
Ki’'L su-tuz
(kL) S00 [gozeltileri
400
300
200
Gaz 5 § i
100 Hitratiar S————
Polietilen glikolleri
o L 1 1 1 1 1 1 1 1 1
- 100 o0 100 200 300 400 S00 600 700 800
Erime Slcakhgn (°C)

Sekil 2. 3 Mevcut faz degistiren malzemelerin erime sicakliklari ve flizyon 1s1s1
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Tablo 2. 2 Organik, inorganik ve 6tektik faz degistiren malzemelerin avantajlar ve

dezavantajlar
AVANTAJLARI DEZAVANTAJLARI
-Yiiksek enerji depolama kapasitesi -Diisiik 1s1 iletkenligi
-Alt sogutma yok -Tutusabilirlik
O ik — —
rgani -Ayrisma olmadan zaman iginde iyi o
FDM'ler i . -Yiiksek sicakliklarda olas1 dengesizlik
kimyasal stabilite
-Yag asitleri ve alkoller yenilenebilir |-PEG ve parafinler yenilenemeyen
kaynaklardan gelir kaynaklardan gelir
. -Organik FDM'lere gore neredeyse iki |[-Tuzlar uyumsuz flizyon ve ¢okelme
Inorganik A r
kat termal depolama kapasitesi sunabilir
FDM'ler
-Yiiksek termal iletkenlik -Tuzlarn olasi dehidrasyonu
-Ayrigsma olmadan uyumlu bir sekilde |-Saf organik veya inorganik faz degisim
Otektik birlesir ve katilagirlar malzemeleri ile ayn1 dezavantajlar
FDM'ler -Farkli malzemeleri karistirarak
ayarlanabilir faz degisim sicaklig

2.1.1.0rganik Faz Degistiren Malzemeler

Organik faz degistiren malzemeler parafin ve parafin olmayan olmak iizere

ikiye ayrilirlar. Parafin, yag asitleri, polioller, polihidrik alkoller organik FDM'ler

grubunda yer alir.

2.1.1.1.Parafinler

Petrol tiirevleri olan parafin mumlar1 ¢ogunlukla diiz zincirli alkanlarin CH3-

(CH2)-CH3 bir karisimindan olusur. Diiz zincir yapida olduklari i¢in erime sicakliklar

ve faz degisim entalpileri karbon zincirinin uzunlugu arttik¢a artmaktadir [24]. Diistik

termal iletkenlige sahip olan parafinlerin FDM olarak kullanilabilmesi i¢in bazi

yontemler gelistirilerek 1s1 transferinin iyilestirilmesi hedeflenmektedir. Ornegin

yiiksek yogunluklu polietilen gibi bir polimerin ag yapisindaki gozeneklere grafit
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katkilanarak parafinle birlikte kullanilmasi termal iletkenlikleri artirilabilir [25]. Tablo
2.3 Parafin grubunda yer alan FDM’ler ve termofiziksel oOzellikleri [26][27]

verilmistir.

Tablo 2. 3 Parafin grubunda yer alan FDM’ler ve termofiziksel 6zellikleri

H
FDM Tm k (W/m p (kg/m?)
(°C) (kikg) |
0,21 (k),
n-Dodekan 12 216 0,21 (s) 750
n-Tridekane 6 - - 756
n-Tetradekan 4.5
5.6 231 - 771
n-Pentadekan 10 207 0.17 768
n-Hexadekan 18.2 238 0.21(s) 774
n-Heptadekan 22 215 - 778
0.35(k), 814(k),
n-Octadecane 28.2 245 0.149(s) 775(s)
912(k),
n-Nonadecane 31.9 222 0.21(k) 769(s)
n-Heneikosan 41 215 - -
n-dokosan 44 249 - -
n-Trikosan 47 234 - -
n-Pentakosan 54 238 - -
n-heksakosan 56 257 0.21(k) 770
n-Heptakosan 59 236 - 773
n-Nonakosan 64 240 - -
930(k),
n-Hentriakontan 68 242 - 830(s)

Agiklama: Cp: Ozgiil 1s1 (kJ/kg). H: Gizli is1 (kJ/kg). k: Termal iletkenlik (W/m K). Tm: Erime sicakligi
(°C). p: Yogunluk (kg/m3).
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Avantajlart

Kati-siv1 faz gecisi gosteren parafinlerin uygulama alanlar1 20 °C - 70 °C
sicaklik araligindadir.

Organik faz degistiren malzeme grubunda yer aldiklart igin inert &zellik
gosterirler. Bu 6zellikleri sayesinde yap1 elemanlariyla uyumludurlar.

Faz degisimi sirasinda kii¢iik hacim degisimi gosterirler.

Diizenli erime ve katilasma davramis1 gosterdikleri i¢in faz ayrimina
ugramazlar.

Uzun vadede kimyasal karalilik gosterir.

Yiiksek gizli erime 1s1sina sahiptirler (120 J/g dan 210 J/g’a kadar).

Toksik ve tahris edici 6zellik gostermezler ve geri dontistiiriilebilirler.
Katilagma esnasinda asir1 soguma gostermezler ya da ¢ok az gosterirler [25].

Parafinlerin diisitk maliyetli olmalar1 onlarin kullanimini artirmistir [25].

Dezavantajlar

Plastik konteynirlarla her zaman uyumlu olmamalart.
Kismen alevlenebilmeleri.
0,2W/m.K civarinda diisiik 1s11 iletkenlige sahip olmalart.

Buna bagli olarak daha biiyiik bir yiizey alan1 gerektirmeleri [24].

2.1.1.2. Yag Asitleri

Parafin olmayan FDM’ler, parafinden farkli olarak ¢ok sayida cesidi

bulunur. Temel olarak, organik malzemeler yiiksek gizli 1s1 ve nispeten diisiik maliyet

avantajlarina sahipken, dezavantaji ise diisiik 1s1l iletkenlik ve yaniciliktir. Gergekte,

yag asitleri ve tiirevleri, termal enerji depolama i¢in parafin ile neredeyse ayni

potansiyele sahiptir ve bu da akademik ¢evrede biiyiik ilgi gormektedir [28].

Yag asitlerin kimyasal formiilleri CH3(CH2)2nCOOH seklindedir. Trigliserit

yaglardan elde edildikleri i¢in yag asitleri olarak adlandirilirlar. Biitiin yag asitlerinin

bir ucunda metil grubu diger ucunda karboksil grubu bulunur. Karbon sayilari diisiik
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olan yag asitleri oda sicakliginda sivi halde bulunur. Yag asitlerin karbon sayisi
arttikca viskozitesi artar, daha yiiksek karbon sayisina sahip olanlar oda sicakliginda
kat1 halde bulunurlar [25]. Yag asitleri termodinamik, kimyasal, kinetik ve 1s1l
ozellikler bakimindan TED uygulamalarinda uygundur [3]. Yag asitlerin en 6nemli
avantajl ham maddelerin bitkisel ve hayvansal kaynakli olmasidir. Hayvansal
yaglarda ve sebzelerde trigliseritler cogunlukla yenilemez yag formunda bulunurlar.
Ornegin stearik asit, palmitik asit, oleik ve linoleik asit aygicek, yemeklik soya ve
zeytinyagi gibi Urlinlerde bulunurlar. Tablo 2.4’te parafin olmayan FDM'ler ve
ozellikleri verilmistir [26],[27].

Avantajlart
e Faz gecisleri sirasinda kiiglik hacim degisimi gostermeleri
e Oldukega kimyasal kararlilik
e Diisiik buhar basincina sahip olmalari

e Kendiliginden ¢ekirdeklenme 6zelliklerine sahip olmalar1 gibi 6zelliklerdir

e Zehirli ve asindiric1 olmamalari

Tablo 2. 4 Parafin olmayan FDM'ler ve 6zellikleri

FDM Tm H K P
(°C) (kJ/kg) (W/m . K) (kg/md)
Trietilen Glikol 7 247 - 1200(s)
N-Tetradekan 55 226
Formik Asit 7.8 247 - 1226.7

Izopropil Palmiat

Oleik Asit 13.5- - - 863
16.3
Izopropil Stearat 14-19 140-
142
Kaprilik Asit 16.3 148 0.149 901
Dimetil Siilfoksit 16.5 85.7 - 1009(s)

11
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Tablo 2.4 “iin devam1 (Parafin olmayan FDM'ler ve 6zellikleri)

Asetik Asit 16.7 187— - 1050
273
Gliserin 17.9 198.7 - 1260
Butil Stearat 19 140 - -
Polietilen Glikol 20-25 146 - 1100
600
Metil Palmitat 29 205 - -
Kaprik Asit 32 152.7 0.153 878
Trimiristin 33-57 201— - 862
213
Polietilen Glikol 34 150.5 0.188 1100(1),
900 (PEG900) 1200 (s)
Stearik Asit 41-43 211.6 1.6 862(s)
1007(k)
Laurik Asit 42-44 178 1.6 1007(Kk),
862(s)
Siyanamid 44 209 - 1080
Metil Eikosanat 45 230 - 851
Elaidik Asit 47 218 - 851
Setil Alkol 49.3 141 - -
Kamfen 50 238 - 842
Miristik Asit 52.2— 182.6 - 862.2
58 —-199
Palmitik Asit 57.8— 185.4 0.162 850(k),
61.8 989 (s)
Bal Mumu 61.8 177 - 950

Aciklama: H: Gizli 1s1 (kJ/kg). k: Termal iletkenlik (W/m K). Tm: Erime sicakligi (°C).
p: Yogunluk (kg/m3).
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2.1.2.Inorganik Faz Degistiren Malzemeler

Ozellikle yiiksek sicaklik bolgelerinde, erimis tuzlarm ve metallerin daha
yiiksek erime sicakligina sahip olmasi nedeniyle inorganik FDM'ler vazgec¢ilmez bir
role sahiptir. Organik malzemeler gore daha biiytik gizli 1s1 ve daha biiylik faz degisim
sicakligina sahiptirler, diisiik 1s1l iletkenlik (yaklasik 1 W/ m-K) (metaller ve alagimlar
hari¢), asindiricilik, asir1 soguma, diisiik termal kararlilik vb. 6zelliklere sahiptirler
[29]. Inorganik FDM'lerin 1s1 esanjorlerine entegrasyonu, konsantre giines enerjisi
iretimi, glines enerjili su 1sitma sistemleri, endiistriyel 1s1 geri kazanimi ve binalardaki

uygulamalari mevcuttur.

2.1.2.1. Tuz Hidratlar

Metalik FDM'ler c¢ok agir oldugundan ve istenen sicaklik araliginda
olmadigindan en yaygin inorganik FDM'ler tuz hidratlardir. Tuz hidratlart AB.nH>O
genel formiile sahiptir. Ornegin; CaCI2-6H20 ve Na2S04-10H20 gibi tuz hidratlar
mevcuttur. Parafin gibi organik malzemelerle karsilagtirildiginda, tuz hidratlarn
nispeten daha yiiksek gizli 1s1 yogunlugunda, ayrica neredeyse iki kat kiitle
yogunlugunda ve kii¢iilk hacim degisiminde biiylik performans gosterir. Ayrica
yanmazlar ve 1s1l iletkenlik yeterince yiiksek olmasa da parafininkinin iki katidir [28].
Cok sayida mevcut tuz hidrat vardir ve bunlar uyumlu, yari uyumlu veya uyumsuz
olarak erir. En degerli olanlar uyumlu, bol ve diisiik maliyetli olan tuz hidratlardir.
Bununla birlikte, bu tiir tuz hidratlarin sayisi ¢ok sinirhidir [30]. Tuz hidratlarin bir

diger onemli eksikligi, katilasmalari sirasinda asir1 sogumasidir.

Tuz hidratlar, termal depolama cihazlarinda ¢aligma ajan1 olarak yaygin olarak
kullanilmadigindan, termofiziksel 6zellikleri yeterince ¢alisilmamistir. Termal enerji
depolama sistemlerinde calisma ajani olarak tuz hidratlarinin verimli bir sekilde
uygulanmasi i¢in, termofiziksel ve kimyasal 6zellikler hakkinda giivenilir veriler ve
sistemin 0mrii boyunca bu 6zelliklerin korunmasina iligkin bilgiler gereklidir [28]-

[30].
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Tablo 2. 5 Tuz hidrat grubunda yer alan FDM’ler ve 6zellikleri

FDM Kimyasal Formiil Tm H k p
O (kJ)/ K9 | (WimK) | (kg/m?)
LiCIOs. 3H0 8 253 - 1720(s),
Lithium chlorate trihydrate
1530(1)
Dipotassium hydrogen K2HPO,4.4H0 | 18.5 | 231 - 1447(1),
phosphate tetrahydrate 1480(s)
. Mn(NOs) . 25.5 | 125. - 1738(s),
anganee it 6H:0 o- 1728()
148
Calcium chloride CaCl, . 6H.0 29— | 170- | 1.008(k) | 1802(s),
hexahydrate 30 192 | 0.561(s) 1562(1)
Sodium sulphate Na:SOgq . 22 251- 0.544 1485(s)
decahydrate 10H0 254
Sodium carbonate Na.COs . 32 267 | 0.514(k) 830
decahydrate 10H,0 0.224(s)
Calcium bromide CaBr, . 6H,0 34 115- - 2194(k),
hexahydrate 138 1956(s)
Dipotassium hydrogen NazHPO, . 35-40 | 256- - 1522
phosphate dodecahydrate | 12H.O 281
Zinc nitrate hexahydrate 322203)2 ' 36 J:ﬁ:"?_ 0.464 11%:;2((2;’
Sodium thiosulfate Na2S20s3 . 48 209 - 1600
pentahydrate 5H20
Sodium acetate trihydrate CH,COONa. o8 270- ) 1450
3H0 290
Barium hydroxide Ba(OH). . 8H,0 78 265- | 1.255(k) | 2070(k),
octahydrate 280 | 0.653(s) 1937(s)
Magnesium nitrate Mg(NOs3)- . 89.9 167 | 0.490(s) | 1550(s),
hexahydrate 6H-20 0.611(k) | 1636(k)
MgClz. 6H.0 117 | 167 | 0.570(s) | 1450(s),
Magnesium chloride 0.704(k) | 1570(k)
hexahydrate

Aciklama: H: Gizli is1 (kJ/kg). k: Termal iletkenlik (W/m K). Tm: Erime sicakligi (°C).
p: Yogunluk (kg/m3 [26], [27]).

14



2.FAZ DEGISTIiREN MALZEMELER SILAN GURHAN ZENBILCI

2.1.3.0tektik Faz Degistiren Malzemeler

Birden fazla bilesenden olusan karigimin faz ayrimi1 olmaksizin hal degisimine
ugrayabilmesi i¢in her bilesenin ayn1 anda ve ayni sicaklikta hal degistirmesi miimkiin
oldugu karisimlara 6tektik karisim denir. Otektik karisimin hal degistirdigi noktaya ise
otektik nokta denir (Sekil 2.4).

S L I

B spwve Smvi=B

A1y B(2)

Sekil 2. 4 Otektik noktaya sahip karisimlarin faz diyagrami

Bir otektik, spesifik bir erime noktasi gibi istenen 6zellikleri elde etmek i¢in
organik veya inorganik olmak iizere iki veya daha fazla FDM'nin bilesimidir [28]. Bir
baska deyisle bir 6tektik, iki veya daha fazla bilesenin minimum erimeli bilesimidir
[31]. Karisim iginde ki her bir madde donma boyunca ayrisma olmadan uygun sekilde
erir ve katilasir. Ciinkii 6tektik olusurken siki bir karisim seklinde katilasir. Minimum
erime noktali 6tektik yapilarin bilesimleri bazen ayrilmis olabilir ve buna hatal1 6tektik
denilir. Bilesimler faz gecisi boyunca peritektik bir reaksiyona ugrayan bu yapilara
peritektik yapt denir [31]. Otektik yapilar organik-organik, organik-inorganik,
inorganik-inorganik olarak olusturulabilirler. Tablo 2.6 ‘da Otektik FDM'ler ve
ozellikleri verilmistir [26], [27].
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Tablo 2. 6 Otektik FDM'ler ve 6zellikleri

Kompozisyon Tm H
Otektik Karisim (aarlikea%) ) (kJ/kg)

NazSO4 +NaCl+KCI+Hz20 31+13+16+40 4 234
Na2SO4+ NaCl + NHs Cl + Hao _ _ 32+14+12+42 11 -
CsHs CsH5+(CeH5 )20 26,5+73,5 12 97.9
Trietiloletan+su-+iire 38,5+31,5+30 134 160
CaCl: -6H.O+CaBr: -6H.0 45+55 14.7 140
Kaprik+laurik asit 61,5+38,5 19.1 132
Kaprik+laurik asit 82+18 19.1-20.4 147
Kaprik+laurik asit 45+55 21 143
Kaprik+mirstik 73.5+26.5 21.4 152
kaprik + palmitat 75.2+24.8 221 153
kaprik+stearat 86.6+13.4 26.8 160
trietiloletan+iire 62,5+37,5 29.8 218
Laurik+palmitik asit 69+31 35.2 166.3
Naftalin+benzoik asit 67.1+32.9 67 123.4

16
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2.2. Faz Degistiren Malzemelerin Katkilandirilmasi

Faz degisim materyalinin ¢ogu, ideal bir termal enerji ortami i¢in tavsiye edilen
Ozelliklere sahip degildir ve bu nedenle termal gii¢lendiriciler, ortamin sahip
olabilecegi herhangi bir dezavantaj1 iyilestirmek i¢in kullanilir. Bir baska deyisle faz
degisim malzemeler termal iletkenlik 6zelligini ve gizli 1s1 depolama kapasitesini
artirmak, erime sicakligini diisiirmek, sizma problemlerini kaldirmak ya da en aza
indirmek ve iyi bir sekil stabilizasyonu saglamak i¢in uygun katki maddeleri ile
katkilandirilirlar. Faz degisim malzemelerin yiiksek 1s1 depolama kapasitesine sahiptir
fakat diisiik 1s1 iletkenligi, pratik uygulamalar i¢in biiyiikk bir dezavantajdir. Bu
problemi ¢dzmek icin FDM’ler termal iletkenliklerini artiracak katki maddeleri ile
katkilandirilirlar. Ornegin faz degisim malzemelerinin termal iletkenligini artirmak
icin eklenen katki maddeleri karbon fiberler, karbon nanotiipler, grafen nanoplatelets,

siyah karbon grafenlerdir [32], [33].

2.3. Faz Degistiren Malzemeleri Kapsiilleme Yontemleri

Kapsiilleme, ozellikle katidan siviya degisen faz degisim materyallerinin
islenmesini iyilestirmek i¢cin en ¢ok kullanilan yoOntemlerden biridir. Bu
yontemde, Sekil 2.5 'te [34] gosterildigi gibi bir ¢ekirdek-kabuk sistemi elde
edilir. Kapsiillerin / kabuklarin avantajlar1 sunlardir [34], [35]

e FDM 'yi cevreden izole ederek dis etmenlerden koruyan bir bariyer gorevi
gorur

e Yiizey alanini artirarak TED sisteminin 1s1l iletkenligini artirir

e FDM 'lerin diger malzemelerle uyumlulugunu artirir

e Korozyonu azaltir

e Faz degisimi sirasinda FDM'nin ses degisimini kontrol etmeye yardimci olur.
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» Shell

» Core (PCM)

Sekil 2. 5 Faz degistiren malzeme olan ¢ekirdek ve onu ¢evreleyen kabuk

Makro ve mikro boyutlarda kapsiilleme gerceklestrilebilir. Kapsiilleme, kapsiil
boyutuna gore sirasiyla 1 mm 'den 1 cm 'ye, 1 pm 'den 1 mm 'ye ve 1 pm 'den kiigiik
caplar icin makrokapsiilleme, mikrokapsiilleme ve nanokapsiilleme olarak
smiflandirilabilir (Sekil 2. 6 ) [35]. Bununla birlikte, literatiirde bildirildigine gore en
¢ok arastirilan boyut kiiresel ve diizensiz olan morfolojilerdir (Sekil 2. 7) [36] .

Dis kabuk

ic madde

Sekil 2. 6 Makrokapsiil, mikrokapsiil ve nanokapsiillerin boyut dagilimi
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Sekil 2. 7 Mikrokapsiillerin olas1 morfolojileri (a) diizensiz sekil; (b) basit; () ¢ok
duvarli; (d) cok ¢ekirdekli ve (e) matris tipi

2.3.1. Makrokapsiilasyon

Uretilen FDM’ler makro boyutta tiipler, torbalar, kiireler, paneller veya sabit
sekilli kutularda da paketlenebilmektedir. Sekil 2.8’de makro boyutta kapsiilleme

yontemleri gosterilmistir.

Sekil 2. 8 Makro boyutta kapsiilleme sekilleri
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2.3.2. Mikrokapsiilleme

Mikrokapsiil tanimi1 ve morfolojisi, c¢ekirdek malzemesine ve kabugun

biriktirme siirecine baglidir Sekil 2.9 ‘da gosterdigi gibi dort tip vardir [36], [37].

a. Mononiikleer (¢ekirdek / kabuk): Siirekli bir kabuk malzemesi ile sarilmis tek bir

¢ekirdek.
b. Poliniikleer: Siirekli bir kabuk malzemesi ile kaplanmis birgok ¢ekirdek.

C. Matris kapsiilleme: Cekirdek malzemenin kabuk malzemesine homojen olarak

dagitildig yer.

d. Coklu film: Cok katmanh siirekli kabuk malzemesi ile kaplanmig siirekli bir

cekirdek.

Sekil 2. 9 (a) Mononiikleer; (b) poliniikleer; (C) matris kapsiilleme ve (d) ¢coklu film

mikrokapsiillenmig-FDM tiirleri

Mikrokapsiil FDM'nin olusumu mikro partikiil olusum mekanizmalarina
dayanan ii¢ farkli metodolojiye sahiptir. Bunlar kimyasal, fiziksel ve kimyasal,
fiziksel ve mekanik yontem olarak siralanir. Organik FDM’leri kapsiillemek i¢in
yontemlerin ornekleri, siispansiyon polimerizasyonu, dispersiyon,
koaservasyonun, elektrostatik kapsiilleme, piiskiirtme-kurutma ve siiper kritik
COy-assisted yontemleri. Inorganik FDM'leri kapsiillemek igin kullanilan
yontemler, emiilsiyon polimerizasyonu, yerinde polimerizasyon, arayiizey

polimerizasyonu ve sol-jel islemidir [34], [38]. Tablo 2.7 Farkli kapsiilleme
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yontemlerinin karsilagtirillmasit Ramirez ve ark. [34] yaptiklari calismadan

uyarlanarak olusturulmustur.

Tablo 2. 7 Farkli kapsiilleme yontemlerinin karsilastirilmasi

Avantajlar

Dezavantajlari

Siispansiyon

Polimerizasyonu

Cevre dostu tiriinler [39]

Organik FDM'yi kapsiillemek i¢in
kullanilir [27]

Biiyiik 6l¢ekte yiiksek enerji tiiketimi
ve yliksek tiretim maliyetleri [27]

Yiiksek FDM igerigi ile biiyiik
partikiil boyutu elde edilebilir [27]

-Az miktarda monomer suda
¢oOziiniir. 2 — 4000 pm civarinda boyut
[36]

Reaksiyonun iyi 1s1 kontrolii [36]

-Inorganik FDM i¢in ullamlmaz [38]

in-Situ

Polimerizasyon

Organik FDM'yi kapsiillemek i¢in
kullanilir [27]

-Cevreye zararlt maddeler elde
edilebilir [39]

Inorganik FDM'yi kapsiillemek icin
kullanilir [38]

-1 ile 2000 pm arasinda boyut [36]

Yiiksek FDM igerigi ile biiyiik
partikiil boyutu elde edilebilir[27]

Yiiksek kapsiilleme verimliligi [27]

Arayiizey

Polimerizasyonu

Organik FDM'yi kapsiillemek i¢in
kullanilir [27]

Inorganik FDM'yi kapsiillemek icin
kullanilir [38]

Yiiksek reaksiyon hizi [36]

Uriinleri diisiik gegirgenlige

sahiptir [36]

Cok yonlii, boyut olarak iyi 6zellikler,

bozunabilirlik, mekanik direng [36]
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Tablo 2.7 devami;

Nanokapsiiller tiretmek i¢in kullanilir

Emiilsiyon [27] Biiyiik 6lgekte yiiksek enerji tiiketimi
Polimerizasyonu Organik ve inorganik FDM'yi ve yliksek tiretim maliyetleri [27]
kapstillemek i¢in kullanilir [38]
Organik FDM'yi kapsiillemek icin
kullanilir [38],[27]
-Bildirilmedi [36]
Inorganik FDM'yi kapsiillemek icin
Sol-Jel
kullanilir [38]
Inorganik kabuklar kullanilabilir
-Yiiksek maliyetli dnciiler
[36].[27]
Organik FDM 'yi kapsiillemek igin
-Aglomerasyon [36]
kullanilir [38],[27]
Basit ve karmasik koaservasyon
. -Biiytitmek zor [36]
Koaservasyon olarak iki yontem vardir [36]
Cok yonlii [36]
Parcacik boyutu ve kalinligimm iyi -Inorganik FDM igin kullanilmaz [38]
kontrolii [36]
Solvent .
Inorganik FDM'yi kapsiillemek i¢in
Buharlastirma -Diisiik kapsiilleme verimliligi [27]
kullanilir [27]
Yontemi
Hizli yontem [40]
Piiskiirtmeyle
- - Topaklanmis ve kaplanmamis
Kurutma Diistik maliyetli ticari siire¢ [36]

pargaciklar olabilir [36], [40]

Kolayca biiyiitiilebilir [36],[40]

Bir yontemin veya digerinin nihai sec¢imi, kapsiillenecek FDM'in tipine,
islemin gerektirdigi maliyete, kapsiilleme verimliligine, sistemin termal stabilitesine

ve reaktiflerin mevcudiyetine gore yonlendirilmelidir. Kabuk malzemesinin se¢imi de
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onemlidir ve istenen uygulama sicakligy, 1s1l iletkenlik, kapsiilleme iglemi, gecirgenlik,
toksisite ve ¢ekirdek (FDM) ve bunun dahil edilecegi ¢cevredeki ortam ile uyumluluk
gibi ¢esitli faktorlere baglhidir. Bu nedenle uygun malzemeler 6zenle se¢ilmelidir.
Genel olarak, FDM 'leri kapsiillemek i¢in kullanilan materyaller, inorganik ve
organik olarak smniflandirilabilir; organik malzemeler, iyi kimyasal ve mekanik
stabiliteye sahip olduklar1 i¢in literatiirde en ¢ok bildirilenlerdir, bunlarin bazilari iire-
formaldehit ve melamin-formaldehittir [41], [42]. Cevre ve insanlar i¢in zararh
bilesikler iiretebilir ve ayn1 zamanda diisiik 1s1 iletkenligine sahip olup, FDM
cekirdeginin enerji transferi sirasinda etkili olmasini engeller. Bu nedenle, bazi
yazarlar ¢evre dostu, iyi termal iletkenlik sergileyen ve yanici olan polimerik olmayan
malzemelerin kullanimi iizerinde c¢alismislardir [34], [43]. Baz1 inorganik FDM'ler
icin, Ozellikle hidratlanmis tuzlar i¢in, kabuk malzemesinin secilmesinde ve ayrica
kapsiilleme isleminde ek bir zorluk vardir ¢iinkii bunlarin su icerigi kaybolabilir,

yiiksek yiizey polariteleri ve kenar hizalama etkileri ortaya ¢ikabilir [38].

Genel olarak, bir kabuk malzemesi secerken asagidaki Ozellikler istenen tasarim

faktorleri olarak siralanabilir [34]:

A\

Iyi mekanik dayanim

Esneklik

Korozyon direnci

Termal kararlilik

Yiiksek termal iletkenlik

Yapisal stabilite ve kolay kullanim

Cekirdek ile kimyasal uyumluluk ve reaktif olmayan (FDM)
Higroskopik olmayan

Iyi kullanilabilirlik

V V.V VYV V V VYV V VY

Toksik olmayan
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SILAN GURHAN ZENBILCI

Tablo 2. 8 Kapsiilasyon isleminde kullanilan kabuk malzemeler

KABUK MALZEME

KABUK MALZEME

Silikon dioksit (Si0z)

Silikon dioksit

Aliiminyum hidroksit (Al(OH) 3 )

Stiren-biitil akrilat (St-BA)

Jelatin—gum Arabic (arap zamki)

Stiren (St)-divinilbenzen (DVB) kopolimeri

Melamin formaldehit (MF)

Stirenedivinilbenzenl,4-biitilen glikol
diakrilat kopolimeri (PSDB)

Polivinil asetat (PVAC)

Ure formaldehit (UF)

Poliestiren (PS)

Polidivinilbenzen (PDVB)

Polimetil metakrilat (PMMA)

Aminoplast

Polietil metakrilat (PEMA)

Kalsiyum karbonat (CaCO 3)

Fenolik regine (PFR)

2.3.1.Kimyasal Yontemler

2.3.1.1. Siispansiyon Polimerizasyonu

Sanchez-Silva vd. [44], siispansiyon polimerizasyon siirecinin, partikiil

birlesmesi ve parcalanmasi, ikincil ¢ekirdeklenme ve monomerin arayiize difiizyonu

gibi birden c¢ok eszamanli mekanizma tarafindan yonetildigini agiga ¢ikardi. Bu

mekanizmalarin toplu etkisi mikrokapsiillere boyut, yap1 ve yiizey ozelliklerini

kazandirir. Sekil 2. 10 silispansiyon polimerizasyon metodolojisinin bir semasini

gostermektedir [36], [44]. Siispansiyon polimerizasyonunda suda ¢6ziinmeyen bir

monomer karistirma hizi ve diger kosullara bagl olarak kii¢iik damlalar halinde

ortamda dagitilir. Baslatici olarak suda ¢6ziinmeyen monomerde ¢oziinebilen organik

bilesikler kullanilir. Polimerizasyon dogrudan monomer igerisinde baslayacag: i¢in

her bir monomer damlast yigin polimerizasyonunun ilerledigi kiiciik birimleri

olusturur [45]-{47].
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Continuous phase

Monomers, initiator

stir

heat

; Surfactant molecule

Sekil 2. 10 Siispansiyon polimerizasyon mikrokapstiilleme isleminin semasi

Continuous phase with
surfactant

Stispansiyon polimerizasyonu ile mikrokapsiilleme, yerinde polimerizasyon ve
arayiiz polimerizasyonu gibi diger yontemlere kiyasla daha ¢evre dostu malzemeler

tireten bir yontem olmasi nedeniyle ¢ok ilgi cekmistir [34], [39].

2.3.1.2. Emiilsiyon polimerizasyonu

Birbiri ile karismayan iki sulu faz ortaminda gergeklesen bir polimerizasyon
tirtidiir. Emiilsiyon polimerizasyonu, su iginde bir yag emiilsiyonunun (yag /su)
tiretimini veya tam tersine, bir yag iginde su (su/yag) emiilsiyonunun olusumunu igeren
bir polimerizasyondur. Ters emiilsiyon denir. Her iki tip emiilsiyon, sistemi stabilize
etmek i¢in bir emiilgatoriin eklenmesini gerektirir. Kapsiillenmesi istenen FDM’lerin
daha 6nce bagka bir ortamda ¢6ziilmesi ve kabugu olusturmak i¢in bir polimer veya
monomer eklenmelidir. Emiilsiyonlastirilmis sisteme sahip olduktan sonra, asagidaki
ti¢ yoldan birini takip edebilen bir polimerizasyon agamasi izler: misel i¢ine giren bir
serbest radikal eklenerek monomerlerin  yayilmasi, serbest radikalin zincir
uzunlugunun, parcacigin ¢ekirdegini olusturan ortamda ¢oziintirliik sinirin1 astiginda
cokelmesi veya son olarak, ortamda serbest radikallerin biiyiimesiyle indiiklenen
FDM'yi igeren monomer damlalarinin eklenmesinden sonra bir yayilma meydana
gelebilir [34], [38], Sekil 2.11 “de [48] goriilen su ve yiizey aktif madde i¢eren sisteme

monomer eklendiginde monomerlerin tamami1 neredeyse monomer damlalari halinde
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bulunur. Monomer damlalar1 birbiri ile birlesme egilimindedir. Hidrofobik 6zelligi
olan yiizey aktif maddelerin hidrofobik kisimlar1 birbirlerini iterek bu birlesmeyi
engeller. Cozelti igerisine yiizey aktif maddeler atildiginda; krittk misel
konsantrasyonuna erisildiginde yiizeydeki aktif maddeler iceriye girerek misel denilen

yapiy1 olustururlar [49].

Sicak suda parafinin Monomer +baslatici

emiilsivonu ekleme
Damla yiizeyinde

N\ B
Parafin g:ekirdek , polimerizasyon
Polimer kabuk

Sekil 2. 11 Emiilsiyon polimerizasyonu yontemi

Kapsiilleme islemlerinde emiilsiyon hiz1 arttikga daha kiigiik kapsiil partikiil
boyutlarinin elde edildigi ve ¢ekirdek-kabuk orani arttikga mikrokapsiilleme
etkinliginin azaldig1 gozlenmistir. Sekil 2. 12 FDM emiilsiyonlarinin mikroskobik
fotograflari, sol [50], sag [51].

33 wt. % (Before thermal cycling)

Sekil 2. 12 FDM emiilsiyonlarinin mikroskobik fotograflari.
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2.3.1.3. Dispersiyon Polimerizasyonu

Dispersiyon polimerizasyonu, tek asamali iglemin basitligi nedeniyle ¢ok
cekici bir yontemdir. Bu yontemin tipik drnekleri, hidrokarbonlar, alkoller, alkol-eter
ve alkol-su karisimlarinda stirenin dispersiyon polimerizasyonudur. Bu metodolojide,
baslatici, monomer, stabilizatér konsantrasyonu ve reaksiyon siiresi gibi
parametrelerin nihai partikiillerin karakteristikleri {izerine bu metodoloji ile kontrol
edilmesi Onemlidir. Sekil 2.13’te, polimerizasyon isleminden Once ve sonra

dispersiyonun grafik bir tarifini sunar [36][52].

Sekil 2. 13 Dispersiyon polimerizasyonun sematik aciklamasi

2.3.1.4. Ara Yiizey (interfacial) Polimerizasyonu

Bu teknikte kabuk kapsiilii, reaktif monomerlerin polimerizasyonu ile
damlacigin yiizeyinde veya yiizeyinde veya partikiil {izerinde olusturulur ve organik
bir fazin (¢ok fonksiyonlu monomerler ve / veya oligomerler igeren) sulu bir faza
(asagidakileri i¢eren) dagitilmasini igerir. enkapsiile edilecek malzeme ile birlikte bir
emiilgator ve koruyucu kolloid stabilizatdr karigimi). Capraz baglarin varligi, dis
mikrokapsiil yiizeyinin morfolojisini etkiler [36], [53]. Kabuk olarak kullanilan
maddeler ¢ok islevli monomerlerdir. Cok islevli monomer, sivi ¢ekirdek malzeme

iginde ¢Oziiliir ve bir dispersiyon ajani i¢eren sulu fazda dagilacaktir. Genel olarak,
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kullanilan kabuk olusturucu malzeme, diaminler, izosiyanatlar ve diasit kloriirler gibi
ortak reaksiyona giren ¢ok islevli reaktifi igerir. Bunlar arayiizde hizl
polimerizasyonla sonuglanir ve kapsiil kabugunun olusumu gergeklesir [36],
[54]. Arayiizey polimerizasyonu, organik bir fazin kapsiillenecek malzeme ile birlikte
sulu bir faza dagitilmasini igerir [34]. Sekil 2. 14 ‘de Arayiizey polimerizasyon

mikrokapsiilleme yonteminin semasi [36], [54] verilmistir.

Bu teknigin ana avantajlari, yiiksek reaksiyon hizi, hafif reaksiyon seyri ve

ayrica Urlinlerinin diisiik gecirgenlige sahip olmasidir.

high P +
homogenization

:>

monomer B

Water/Oil emulsion with MPCM
monomer A ()

Sekil 2. 14 Araylizey polimerizasyon mikrokapsiilleme yonteminin semasi

2.3.1.5. in-Situ Polimerizasyonu

In-Situ polimerizasyon, bir Yag/Su sisteminde olusan misellerde kapsiil
olusumunun meydana geldigi polimerizasyona benzer bir yontemdir. Temel fark,
kabugun olusumu icin bir 6n polimerin eklenmesi ve polimerizasyonun yalnizca
siirekli fazda gerceklesmesidir. Bu yontemde, ¢ekirdek malzemeye hicbir reaktan
eklenmez. Kapsiil olusumu, reaktére eklenen monomerlerin polimerizasyonu
nedeniyle meydana gelir. Bu metodda, ¢ekirdek malzemeye hicbir reaktif madde
eklenmez ve polimerizasyon sadece siirekli fazda gergeklesir. FDM 'yi mikrokapsiil

icine almak i¢in tiim materyallerin emiilsiyon sisteminin siirekli fazindan
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kaynaklanmasi ve suda ¢oziiniir olmalidir. Baglangicta diisiik molekiiler agirlikli bir
on polimer olusur ve zamanla pre-polimer ebat olarak biiyiir, dagilmis ¢ekirdek
malzemesinin yilizeyinde birikir ve bu sekilde kat1 kapsiil kabugu olusur. [34], [36].
Oncelikle bir FDM emiilsiyonu hazirlanir ve ardindan 6n polimer ¢dzeltisinin sentezi,
kapagi olusturacak iki polimer ve su karigimi ile gergeklestirilir. Bu 6n polimer,
emiilsiyona damlaciklar seklinde eklenirken, emiilsiyon belirli bir siire boyunca
kanistirilir. Emiilsiyon sogutulur ve siiziiliir, kurutulmasi gereken mikrokapsiiller elde
edilir. Mekanik o6zellikleri gelistirmek i¢in modifiye edici ajanlarin eklenmesi

onerilmektedir [36], [55].

2.3.2.Fiziko-Kimyasal Yontemler

2.3.2.1. Karmasik Koaservasyon

Koaservasyon islemi basit ve karmasik koaservasyon olarak iki yontem vardir.
Her iki islem i¢in mikrokapsiil olusturma mekanizmasi, faz ayriminin gergeklestirilme
sekli disinda aynidir. Basit koaservasyon i¢in, faz ayrimi i¢in bir desolvasyon ajani
eklenir. Bunun tersine, karmagik bir koaservasyon, iki zit yiiklii polimer arasindaki

karmasikligi igerir. Sekil 2. 15 bu prosediiriin bir semasini géstermektedir [36].

a b
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Sekil 2. 15 Basit koaservasyon teknigi semasi, (a) ¢ekirdek malzeme bir kabuk

polimer ¢ozeltisi iginde dagitilir; (b) koaservatin soliisyondan ayrilmast; (c) koaservat
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damlaciklar ile ¢ekirdek malzemenin kaplanmasi ve (d) ¢cekirdek pargaciklari etrafinda

stirekli bir kabuk olusturmak i¢in koaservatin birlesmesi

Ayrica, karmasik koaservasyonun iic adimi vardir. ilk adim, birbiriyle
karismayan ii¢ fazin, sivi iiretim aracinin, ¢ekirdek malzemenin ve kaplama
malzemesinin olusturulmasidir. Cekirdek malzeme, kaplama polimeri ¢6zeltisi i¢inde
dagitilir. Polimer ¢ozeltisinin degisen sicakligina ve polimer ¢ozeltisine tuz, ¢oziicii
olmayan ve uyumsuz bir polimer ilavesine ihtiya¢ vardir. Ikinci adim, kaplamanin
biriktirilmesidir ve iiglinci adim, kaplamanin sertlestirilmesidir. Hazirlanan

mikrokapsiiller, ¢apraz baglama, desolvasyon veya 1s1l islemle stabilize edilir (Sekil 2.

16) [36].

O
Oil O 8 1059
O
| — = O 9 & ©o
v = o o
: - Do0°% @ o
Gelatine solution (o] ;)
o
\__—-—/
50°C ) Crosslinking Washing
3 Cool down slowly
Encapsulant Adlaat ohy
Dispersing + Adjust p
mixing

Sekil 2. 16 Jelatin ve Arap zamki kullanilarak karmagik koaservasyon ile mikrokapsiil

hazirlanmasi i¢in genel islem semast

Karmasik islemde, polimerik ¢oziinen kii¢iik sivi damlaciklar seklinde ayrilir
ve koaservat olusturur. Daha sonra, bir s1v1 halinde dagilan ¢6ziinmeyen parcaciklarin
etrafinda biriktirilir. Bu damlaciklar yavasca birleserek cekirdek etrafinda siirekli bir
ortii olusturur. Daha uzun 6miirlii mikrokapstil elde etmek icin, bu teknik iki adimda
tamamlanabilir ve polimer iki kez eklenebilir. Bu mekanizma sayesinde, mikrokapsiil
kabugunun daha kii¢iik bir kalinlig1 elde edilebilir. Sikistirilabilirlik ve gegirimsizlik
tyilestirilir (daha diisiik bir polimer biriktirme hiz1 gecirimsizligi artirir),

mikrokapsiillere daha fazla stabilite verir, boyutu ve kiiresel formu korur. Tek adiml
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koaservasyona kiyasla doku daha piiriizsiiz ve kiiresel form daha diizenlidir, burada
bir¢ok cikintiya sahip mikrokapsiiller daha piiriizliidiir, daha kaba ve daha gozenekli
elde edilir. Bu nedenle, makromolekiiler kolloid bakimindan zengin koaservat
damlaciklarinin dagimik mikrokapsiil ¢ekirdeklerini cevreledigi ve capraz baglama
maddeleri ile katilagan viskoz bir mikrokapsiil duvari olusturdugu kolloid sistemlerde

meydana gelen bir fenomendir.

2.3.2.2. Sol-Jel

Cozeltiden kat1 materyalin hazirlanmasi esasina dayanir bir baska deyisle bu
islem s1v1 bir “sol” fazdan kati bir “jel” faza sol bilesiminin gecisine dayanir. Diger
hazirlama metotlarina gore daha diisiik sicaklikta gerceklesir. Bu polimerizasyon
yontemi ile hem inorganik hem de organik-inorganik hibrit polimerler elde edilebilir
[21]. Sol-Gel yonteminde benzer deneysel yol izlenmesine ragmen elde edilen tiriinler
farkl karakteristikte oldugu goriiliir. Ciinkii sol- gel yonteminde izlenen her asama son
iriinii etkilemektedir. Bu sebeple s6z konusu yontemde net bir yol ¢izmek ya da elde
edilen iirlin hakkinda tahminlerde bulunma olanagi olmadigi i¢in her bir adimin
ayrintili olarak analiz edilmesi ve sonugta beklenen triiniin 6zelliklerine has bir islem
gelistirmeyi zorunlu kilmistir [37]. Sekil 2. 17, sol-jel isleminin bir semasini

gostermektedir [36], [56].
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Sekil 2. 17 Sol-jel prosesi mikrokapsiilleme yontemi, (a) yogunlasma ve (b) jellesme
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2.4. Faz Degistiren Malzemelerin Uygulama Alanlar

Faz degistiren malzemelerin uygulama alanlari; Teknik Uygulamalarda,
Yiiksek Teknoloji Uygulamalarinda, Saglik Alaninda, Tekstil Uriinlerinde seklinde

siralanabilir.
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Sekil 2. 18 (a)Tugla igerisine makro kapsiil seklinde paketlenmis parafin uygulamasi,
(b) makro kapsiillerde BioFDM

FDM’in en yaygin kullanim alani bina 1s1 yalitimi sistemlerinde goriilmektedir.
FDM’leri binalarin ¢atilarinda, duvarlarinda, tavan ve taban dosemelerinde olmak
tizere 3 farkli sekilde uygulayarak 1s1 yalittimi saglanabilir. Bina 1s1 yalitim
uygulamalarinda FDM kullanimi, soguk iklimlerde yil bazinda degerlendirildiginde
ortalama %20 verim elde edildigi goriilmistiir. Gece giindiiz sicaklik farkinin fazla
olmadigi bolgelerde FDM 'nin i¢ tarafinda kullanilmasinin i¢ mekan 1s1
dalgalanmalarinin azaltilmasi agisindan daha uygun oldugu belirtilmistir. Gece ve
giindiiz sicaklik farkinin fazla oldugu iklim bdlgelerinde ise FDM’in dis cephe 1s1
yalitim kaplamalarinda kullaniminin etkili oldugu goriilmiistiir. Boylece giindiiz FDM
tarafindan depolanan 1sinin soguk gecelerde kullanilarak, bir sonraki giin yeniden i¢
ortama verilebilmesi saglanmistir [57]. Sekil 2. 18a’da [57] tugla igerisine
makrokapsiil seklinde paketlenmis parafin uygulamasi [58] ve b’de makro kapsiillerde
BioFDM goriilmektedir.

Buzdolaplarinin enerji verimliklerini artirmak i¢in ve sicak soguk gida

muhafazasinda FDM'in kullanilmasi, gegtigimiz son on yilda ilgi gormiistiir. Birkag
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aragtirmaci, soguk depolama cihazlari icin FDM kullanimina iligkin bir degerlendirme
sunmuslardir. Ornegin Azzouz ve ark. [59] yaptiklari calismada, buharlastiric: tarafina
5 mm ve 10 mm kalinliginda iki farkli FDM yerlestirerek FDM’in buzdolabindaki
diisiik 1s1y1 muhafaza edebilmesi iizerine etkisini incelemislerdir. Bu ¢alisma i¢in -3
°C erime sicakligina sahip otektik FDM’ kullanilmistir. Bu siirecte yalnizca kismen
donmus olan 5 mm levhanin gosterdigi etkiyi 10 mm levha da gdstermistir. Azzouz
ve ark. kullanilacak FDM’in 0Ozelliklerine bagli olarak, sogutma igin performans
katsayisinin (COP) %10 — 30 araliginda artirilabilecegini bildirmislerdir. Ayrica FDM
olarak oOtektik karigimin kullanilmasini buzdolabindaki diistik 1s1y1 muhafaza etmede
daha avantajli bulmuslardir [59], [60]. Bunun yanisira sevkiyat, depolama gibi
miisteriye ulagana kadar gecen tiim asamalarda gidalarin diisiik 1s1da saklanmasi veya
1s1  kontroliiniin saglanmasi i¢in soguk ve sicak muhafazalarda ambalaj ve
paketlemelerde FDM kullanilir. Sekil 2. 19°da ise sicak-soguk gida muhafazasinda
FDM'in kullanildig1 paketler gosterilmistir [61].

nn

—
/

Sekil 2. 19 Sicak-soguk gida muhafazasinda paketlemelerde FDM 'in kullanilmasi
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Sekil 2. 20 Mikrokapsiillenmis FDM igeren lifin enine (a) ve boyuna kesit (b)

goriintiileri

Ilk kez 1980'i yillarin baslarinda NASA tarafindan FDM’  tekstil
materyallerine uygulanmistir. NASA FDM’yi lk kez denediginde mikrokapsiilleyerek
kullanmistir gilinlimiizde ise mikrokapsiillenerek veya kapsiillenmeden dogrudan
tekstil lif veya kumas yapilarina uygulandigr goriilmektedir. Sekil 2. 20 ‘de Outlast
Technologies firmasi tarafindan {iiretilen mikrokapsiillenmis FDM igeren liflere ait

enine ve boyuna lif goriintiileri verilmistir [62]

Sekil 2. 21 Uretiminde FDM’in kullanildig1 gesitli tekstil iiriinleri

FDM tekstil iiretimine dahil edilerek soguga karsi 1sitma, sicaga karst
serinletme hedeflenmektedir. Ornegin; 1s1tic1 tekstil {iriinleri, yangin giysileri, elektrik
direngli tekstil iirtinleri, su gecirmeyen ve viicut 1sisin1 koruyan dalis kiyafetleri, 6zel

calisma elbiseleri, askeri iiniformalar, eldivenler ve ayakkabilar. Sekil 2. 21 ‘de
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FDM’in kullanildig1 ¢esitli tekstil iriinlerini ve miikrokapsiillerin lifler arasindaki

dagilimim gosterilmektedir [61].

Mikrokapsiillenmis FDM saglik alaninda da bir¢gok medikal malzemelerde
kullanilmaktadir. Bunlar travmatolojik durumlarda kullanilan ortopedik malzemeler,
sicaklik duyarl ilaglarin ve kan, organ gibi biyolojik numunelerin tasinmasi i¢in
kullanilan techizatlar; travma sonrasi viicutta hasarli bdlgelerin korelmesini
engellemek i¢in viicut zirhlari, sicak bandajlar ve sogutucu viicut sargilari; yatalak
hastalarda yatak yarasini azaltmak ve derinin serinletilmesi i¢in destek ylizeyler olmak
lizere bircok saglik alaninda kullamilmaktadir. Sekil 2. 22°de faz degistiren

malzemelerin kullanildigi medikal malzemeler gosterilmistir [61].

Sekil 2.22 Mikrokapsiillenmis FDM’in ameliyat masalarindaki sicak-soguk

terapilerde, kan numuneleri ve organ tagimaciliginda kullanilmasi

FDM’in yiiksek teknoloji uygulamalarindaki kullanim alanlarini asagidaki gibi
siralayabiliriz (Sekil 2.23) [61].

e Diziistii bilgisayarlarin 1sinma problemlerine karsilik elektronik cihazlar i¢in
151 absorplayan boyalarda
e Hassas elektronik pargalar ve diger teknik cihazlar i¢in aktif sogutma

sistemlerinde
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e Bitki ve tohumlar i¢in sera yetistiriciliginde, diisiik sicaklikta dona kars1
koruma saglanmasinda, bitkiler lizerine mantar ve bakteri etkisinin

arttirtlmasinda.

Sekil 2. 23 FDM’in yiiksek teknoloji uygulamalarindaki kullanim alanlari

Thaib ve arkadaslart [63] 2018 yilinda Endonezya'da, PV-FDM
sistemini gosterildigi gibi dis ortamda test etmislerdir. FDM olarak hem balmumu
hem de parafin kullanildiginda, bir giinliik deneysel sonuclar PV verimliliginin %6.1-

% 6.5'ten % 7.0-7.8'e yiikseldigini gostermislerdir (Sekil 2.24).

Sekil 2. 24 Referans-PV, FDM1-PV, FDM2-PV kurulu dis mekan deney diizenegi
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3. ONCEKI CALISMALAR

HO ve ark. 2012, 2013, 2015 yillarinda [64]-[67] mikroenkapsiillenmis faz

degisim malzemesinin PV-FDM sistemlerinde kullanilmasini 6nermislerdir. Ho ve

calisma arkadaslarinin [64] 2013 yilinda PV-FDM sistemlerinde mikrokapsiillenmis

faz degisim malzemesinin (MEFDM) uygulanmasini arastirmislardir.
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Sekil 3. 1 PV/kapsiillenmis-FDM hiicresi iizerindeki erime durumunda sicaklik

varyasyonlar1

Bu ¢alisgmada PV/MEFDM hiicresinin en yiiksek ortalama yiizey sicakligi,

ikinci glin 6gleden sonra 16: 35'te 34.1 °C oldugu goriilmektedir. Yapilan 6l¢iimler

neticesinde tek giinliik toplam elektrik {iretim kapasitesi 231.439 kJ/m'ye ulastigini ve

bu degerin, FDM’siz PV hiicre degerine gore % 2.013'lik bir artig1 temsil ettigini

beyan etmislerdir.

ARICI ve ark. [68], 2018 yilinda Akdeniz Bolgesi’nin bir temsilcisi olarak

PV-FDM sistem performansini simiile etmek igin basitlestirilmis bir 1-D modeli

gelistirmiglerdir. Basitlestirilmis olmasina ragmen, gelistirilen simiilasyon modeli

mevcut sayisal ve deneysel verilerle basarili bir sekilde dogrulanmis ve sonuglarin

makul bir sekilde eslesmesini saglamiglardir. Gelistirilen model ayrica, kis ve yaz
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donemlerinde PV-FDM sisteminin ¢alisma seklini ve verimliligini kontrol etmek i¢in
Akdeniz Bolgesi’nin énemli bir boliimiinii temsil eden iklim 6zelliklerine sahip iki
Tiirkiye sehrinde uygulamislardir. Birincisi tipik bir karasal iklime sahip olan Ankara
ve ikincisi tipik bir kiyr kenar1 iklim kosullarina sahip olan Mersin ilini
se¢mislerdir. Sonuglar (Sekil 3. 8), PV sicakliginin 0,31-10,26 ° C azaltilabilecegini
gostermektedir, % 0,48 ila % 3,73 arasinda degisen bir verimlilik artist
deneyimlemislerdir; bu nedenle ortalama yillik verimlilik artig1 neredeyse %1,59'dur
(not: orijinal PV verimliliginin % 15 olmasi kosuluyla, gelistirilmis verimlilik (1 +%
1,59) x% 15'ir). Verimlilikteki artisin minimum olmasi, FDM katmaniyla ve genel

termal yonetim sorunuyla ilgili oldugunu kaydetmislerdir [68].
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Sekil 3. 2 FDM'1 PV sistemine baglayarak toplam elektrik enerjisi iiretimindeki
iyilestirme a) Ankara b) Mersin

XU ve LI (2014) [69] parafin / diatomit kompozit FDM 'nin termal iletkenliginin,
10 ila 20 nm ve uzunluk 5-15 um arasinda degisen ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin
eklenmesiyle biiyiik Ol¢iide arttigin1 bildirmislerdir. Elde ettikleri sonuglar, termal
iletkenliginin % 42.45 oraninda arttigin1 gdstermis ve ¢ok duvarli karbon nanotiipler

ayrica 1s1 depolamay1 ve parafin salim hizin arttirdigini géstermistir.

ALKAN ve ark. (2009) [70] dokosani ve metilmetakrilat (MMA) monomerini

kullanarak emiilsiyon polimerizasyon yontemiyle PMMA/dokosan mikrokapsiillerini
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hazirlamglardir. ~ MikroFDM'in termal ozelliklerini ve termal kararliligin,
diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) ve termal gravimetrik analiz (TGA) ile
Olemiislerdir. DSC analizi, mikrokapsiillerdeki dokosanin 41.0 °C'de eridigini ve 40.6
°C'de kristallestigini gostermistir (Sekil 3.3-B). Erime ve kristalizasyon igin gizli
isilarmin - sirasiyla 54.6 ve —48.7 J/g oldugunu kaydetmislerdir. TGA ile
mikroFDM'nin ayirt edilebilir ii¢ asamada bozundugu ve iyi kimyasal stabiliteye sahip
oldugu sonucuna ulagmislardir. Hizlandirilmis termal dongii testleri ayrica
MikroFDM'nin iyi bir termal giivenilirlige sahip oldugunu gostermistir. Tim bu
sonuglara dayanarak, PMMA/dokosan mikrokapsiillerin, giines enerjili alan isitma
uygulamalar1 gibi termal enerji depolama amaglari i¢in iyi bir potansiyele sahip
oldugunu kaydetmislerdir. Ek olarak, ayr1 bir islem olmaksizin yiiksek verimde, esit
boyutta ve aymi sekilde mikrokapsiiller (Sekil 3.3-A) iretilebilmesi igin

polimerizasyon sirasinda ikincil bir baslatici eklenmesini 6nermislerdir.
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Sekil 3.3 PMMA/dokosan mikrokapsiillerinin A) SEM goriintiisii, B) DSC
termogrami

SHI ve ark. (2019) [71] Parafin/polimetilmetakrilat (PMMA/ FDM)
nanokapsiillerini 6zel gereksinimler olmaksizin basit bir tek asamali arayiizey
polimerizasyon yontemiyle elde etmislerdir. PMMA/ FDM karisimin1 800 rpm
karistirma hizinda 2,5 saat siireyle karistirarak kiiresel nano kapsiilli, yiizeyi homojen,

piiriizsiiz, kompakt ve parcacik boyutu 200-400 nm araliginda kapsiiller elde
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etmislerdir. Elde ettikleri nano kapsiillerin, yaklasik 64.93 J/g erime entalpisi ve
yaklasik 66.45 J/g kristallesme entalpisi ile kararli ve giivenilir FDM’ler oldugunu
kaydetmislerdir. TGA analizi ile nano-kapsiillenmis FDM'nin ii¢ adimda bozuldugunu
ve FDM igeriginin yaklasik %52.95 ile iyi bir termal stabiliteye sahip oldugu sonucuna
ulagsmiglardir. Arici ve ark. yaptiklart bu ¢alismada PMMA/FDM nanokapsiilleri

termal enerji depolama uygulamalari i¢in 6nermislerdir.
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Sekil 3.4 1:1, 4:3, 5:3, 2:1 kiitle oran1 ile MMA/PCM'nin DSC(a) ve TG (b) egrileri

SU ve ark.[72] Parafin igeren mikrokapsiilleri in-sitii polimerizasyonu ile
tiretmiglerdir. Kabuk malzemesi olarak metanol ile modifiye edilmis melamin-
formaldehit (MMF) kullanarak termal enerji depolamasi ig¢in mikrokapsiillii FDM/al¢1
matris yapt malzemelerinin kullanilabilirliklerini incelemektir. 100 kez termal dongii
isleminden sonra, mikroFDM'lerin halen parafin i¢erdigini ve FDM'nin faz degisim
davraniglarin1 neredeyse hi¢ degistirmedigini kaydetmislerdir. Alcipan levhadaki
mikroFDM'lerin agirlik igeriginin artmasi ile kompozitlerin 1sil iletkenlik (4)
degerlerinin distiigiinii gozlemlemislerdir. Ayrica sicaklik testlerinin simiilasyonu ile,
mikroFDM/algitagt  bilesiminin zamana bagli ve aralikli gilines enerjisini
depolayabildigini ve bu enerjinin her zaman alan 1sitmasi i¢in enerji ihtiyaglarini

karsilamadigini gostermislerdir.
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L1U ve ark. (2022) [73] Polietilen glikol (PEG), seliiloz nanofiberler (SNF'ler)
ve karbon nanotiiplerden (KNT'ler) olusan yeni faz degisim malzemeleri, verimli ve
cevre dostu bir strateji ile gelistirmislerdir. Bu ¢alismada Liu ve ark. SNF/KNT/PEG
kompozitlerinin giiglii destek saglayan ti¢ boyutlu ag yapisini olusturmak igin SNF'leri
kitosan ile modifiye etmislerdir. Analizler sonucunda yiiksek gizli 1s1 (158.3 J/g),
diisiik 1s1 kaybi (%0.75) ve milkemmel foto-termal doniislim (enerji depolama
verimliligi %85.6), elektro-termal donilisim (enerji depolama verimliligi %92.3)
ozellikleri sergileyen mikroFDM’ler elde ettiklerini kaydetmislerdir. SNF/KNT/PEG
kompozitleri bu performanslart nedeniyle, termal yonetim malzemeleri olarak

kullanim i¢in biiyiik potansiyele sahip oldugunu kaydetmislerdir.
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Sekil 3. 5 (@) SNF/KNT/PEG kompozitlerinin foto-termal doniisiimiiniin sematik
diyagrami. (b) Farkli Xenon lamba 151k kaynagi yogunluklar1 (90, 100, 110 ve 120
mW/cm2) altinda SNF/KNT/PEG kompozitlerinin sicaklik gelisim egrileri . (¢) Farkli
151k yogunlugunda SNF/KNT/PEG kompozitlerinin foto-termal enerji depolama
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verimliligi . (d) 50 geri doniisiim igin SNF/KNT/PEG kompozitlerinin sicaklik evrim
egrileri (151k yogunlugu 110 mW/cm2)

SARI ve ark. (2022) [74] yaptiklar1 ¢alismada sizintiya direngli ve yiiksek
termal iletkenlige sahip potansiyel bir kompozit faz degisim malzemesi (FDM)
gelistirmeyi amacglamislardir. Endiistriyel bir atik olarak seker pancari kiispesini
(SPK), gbzenekli bir ¢er¢eve olusturmak i¢in karbonize edilerek ve sizint1 sorununu
¢ozmek, Dekanoik asit-Stearik asit otektik karigiminin (DS) termal iletkenligini
artirmak kullanmiglardir. Form stabilizasyon testi, DS o6tektik karisim seker pancari
kiispesinin iskelesinde agirlikga %70 olarak basartyla tutuldugunu goéstermistir. Elde
ettikleri DSC sonuglar1 agirlik¢a %70 SPK igeren kompozitin 24 °C erime sicakligina
ve 117 J/g gizli 1s1 entalpisine sahip oldugunu gostermistir. Ayrica Kompozit FDM'nin
erime sicakli@i ve gizli 1s1 entalpisi, 1000 termal dongiiden sonra hafifce

degistirildigini kaydetmislerdir.
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Sekil 3. 6 (sol) DS otektik ve sizintiya direngli SPK/DS kompozitinin DSC
termogramlari, (sag) SPK, DS, SPK/DS kompozitinin termal iletkenligi

TGA olclimleri sonucu, iiretilen kompozitin termal olarak kararli oldugunu
kaydetmislerdir. DS o6tektik karimin seker pancari ile birlestirilmesi, termal

iletkenliginde %79 artigla sonuglandigini kaydetmislerdir. Ancak, bu kompozit
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FDM’nin bina cephe malzemeleriyle biitiinlestirilmesiyle elde edilecek yap1
malzemelerinin mekanik 6zelliklerinin ve yangia dayaniklilik 6zelliklerinin tahmin

edilmesi i¢in ek aragtirmalara ihtiya¢ duyuldugunu vurgulamislardir.

CHEN ve ark. (2020) [75]Stearik asit (SA) ile kompozit faz degisim
malzemeleri hazirlamak i¢in toz (SiCp), kilgikli (SiCw) ve nanofiber (SiCn) dahil
olmak tizere ti¢ farkli silikon karbiir mikro yapisi, kullanmislardir. SA/SiCp, SA/SiCw
ve SA/SiCn4 kompozitleri vakum emdirme ile elde edilmis ve SA/SiCnl, SA/SiCn2
ve SA/SiCn3 etanol yontemi ile sentezlemislerdir. Kompozitlerin termal iletkenlikleri
saf SA'dan %61.80—169.29 daha yiiksek oldugunu kaydetmislerdir. SA/SiCn4, daha
yiksek termal iletkenligi ve termal depolama kapasitesi nedeniyle termal enerji
depolama ve serbest birakma siirecinde en kapsamli performansa sahip oldugunu
gozlemlemislerdir. Termal  kizilotesi  gortintiiler ile  SA/SiCn4'lin  sicaklik
degisimlerine daha duyarli oldugunu ve termal yonetim testi ile SA/SiCn4'iin lityum

iyon pillerin termal yonetimi i¢in iyi bir performansa sahip oldugunu kanitlamiglardir.

Vacuum | R Thermal
impregnation filtration under = -
80 C

SA/SiCn4

Sekil 3. 7 SiCn4 hazirlanmasini gosteren sematik diyagrama.
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degistiren malzemelerin saf halleri mikrokapsiillendi. Bu mikrokapsiilasyon yontemi

icin ara yiizey polimerizasyonu kullanildi.

otektikleri 1sentezlenerek DSC analizlerine gére uygun erime-donma sicakligina sahip
ikili o6tektik karisimlar mikrokapsiillendi. Mikrokapsiillenen ikili 6tektik karisimlar ve

ideal otektiklik oranlari sirasiyla; Dokosan - dekanoik asit [1/4], dekanoik asit- n -

4. MATERYAL ve YONTEM

oktanoik asit [3/2], dokosan -n-oktanoik asittir [1/4].

4.1. Materyal

Bu tez ¢alismasinda ilk basamakta dokosan, dekanoik asit, n-oktanoik asit faz

Ikinci basamakta ise dokosan - dekanoik asit, dekanoik asit — n-oktanoik asit
ve dokosan- n—oktanoik asitlerin farkli oranlarda [1/4, 2/3, 1/1, 3/2, 4/1] ikili

4.1.1. Deneysel Calismalarda Kullanilan Kimyasallar ve Gerecler

dokosan (Do) ve yag asitleri grubunda yer alan dekanoik asit (De) ve n-oktanoik asit

(Oc).

Tablo 4. 1 Otektik karisimlarm hazirlanmasinda kullanilan FDM’in termal 6zellikleri

Ikili otektik sentezi icin kullanmilan kimyasallar; Parafin grubunda yer alan

FDM Erime Sicakhgr | Erime Gizli Isis1 Kimyasal
(°C) (J/9) Formiilleri
Dokosan 42-45 215,05 CH3(CH3)20CH3
Dekanoik Asit 30-32 156,75 CgH1sCOOH
n-Oktanoik Asit 15-17 149 CH3(CH2)sCOOH
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Mikrokapsiilleme islemi icin kullanilan kimyasallar; FDM (Dokosan (Do),
Dekanoik Asit (De), n-Oktanoik Asit (Oc) ) saf su, Sodyum Dodesil Siilfat (SDS),
Titanyum (IV) Butoksit, Metilmetakrilat (MMA), Benzoil Peroksit.

4.1.2. Faz Degistirici Malzemelerin Analizi i¢in Kullamlan Yéntemler ve

Cihazlar

FT-IR Analizi; Infrared dalga boylu 1sinlarin kullanilmasiyla yapilan her tiirlii
analize infrared (IR) analizleri denir. Fouirer Transform Infrared Spektrofotometre
(FTIR) ile organik bilesiklerin yapilarindaki fonksiyonel gruplari, yapinin aromatik ya
da alifatik olup olmadigi, iki bilesigin arasindaki benzerlik ya da farkliligi, bilesigi
olusturan baglarin durumu ve baglanma yerleri belirlenebilir. Karbonhidrat, fosfolipit,
aminoasit ve proteinlerin biyokimyasal olarak yapi analizlerinde kullanilabilir.
Polimer testi, ilag ve adli analiz i¢in sinirsiz kullanilirken ayrica malzeme biliminde,
kimya ve seramik sektoriinde gesitli organik ve inorganik numunelerin niteliksel ve
niceliksel analizlerini saglar. Temel prensibi; Infrared (IR) 1sinlara maruz kalan
molekiil veya atomlarin baglarinin egilmesi, biikiilmesi, gerilmesi, titresimi veya
donme hareketleri sonucu bir absorpsiyon vermesi ile elde edilen spektrumun
degerlendirilmesidir. IR bolgesi 4000-450 cm™ dalga boyu arasidir. Bir baska deyisle
IR bolgesi goriiniir bolge ile mikro dalga bolge arasinda yer alir. Cam Infrared (IR)
isinlart kuvvetli olarak absorpladigindan deneyler i¢cin KBr, AgCl, NaCl veya
CaF2‘den yapilmis kaplar veya prizmalar kullanilir. Kati maddeler KBr ile toz haline

getirilerek ve belli bir 6l¢iide preslenerek IR spektrumu alinir.

Bu tez ¢alismasinda saf halde mikrokapsiillenen FDM nin kapsiilasyon islemi
esnasinda kimyasal yapisim1 koruyabildigini tespit etmek; Otektik karisim
hazirlanirken FDM’ler arasinda kimyasal etkilesim olup olmadigi ve yine otektik
karisimlar mikrokapsiillenirken kimyasal yapilarmin korundugunu tespit etmek igin

FT-IR analizinden faydanildi. Bu amagla analizler Adiyaman Universitesi Fen-
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Edebiyat Fakiiltesi Kimya boliimii Laboratuvari’ndaki Perkin- Elmer Spectrum One
(ATR) markali cihaz kullanildi.

Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) Analizi; Termal bir analiz yontemi
olan Diferansiyel Taramali Kalorimetre Cihazi (DSC); numunenin 1sitilmasi, sabit bir
sicaklikta tutulmasi veya sogutulmasi sirasinda sogurulan veya saliverilen enerji
miktarin1 Kalori cinsinden 6lger. Bu teknikte numuneden gelen veya uzaklasan 1s1 farki
sicakliga veya zamana bagl olarak gosterilirken referans ile kiyaslama yaparak grafik
olusturulur. DSC, DTA ile ayn1 6l¢iim prensiplerini kullanmasina ragmen aralarindaki

temel fark DSC cihazinda 1s1 farki esas alinirken, DTAda ise sicaklik farki esas alinir.

DSC; maddelerin erime<>donma sicakligi ve bu esnada meydana gelen entalpi
degisikligi, 6zgiil 1s1 kapasitesi, tepkime 1sis1 gibi sicaklik ve 1s1 degisikliklerinin
olciimiinde kullanilir. DSC analizleri Adiyaman Universitesi Merkezi Arastirma
Laboratuvari Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde bulunan Perkin- EImer DSC cihazi

ile azot gaz1 atmosferinde 10 °C/dk 1sitma hizinda yapildi.

Taramali Elektron Mikroskopisi (SEM-Scanning Electron Microscope)
Analizi; SEM ile numune yiizeyini odaklanmis bir elektron demeti tarayarak goriintii
elde edilir. Bir elektron mikroskobu olan SEM’in ¢alisma prensibi; elektronlarin,
maddeyi olusturan atomlarla etkileserek elektron ve foton sinyalleri olusturur.
Sinyaller bir katot iginlari tiipiiniin ekranina aktarilir. Aktarilan bu sinyallerin
mikroskop yazilimi ile islenmesi sonucunda numune yiizeyindeki topografi hakkinda

bilgiler veren goriintiiler olusur.

Tez calismasinda elde edilen tiim mikrokapsiillenmis FDM’nin yiizey
ozelliklerini incelemek icin SEM kullamldi. SEM analizleri Adiyaman Universitesi
Merkezi Arastirma Laboratuvar1 Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde bulunan Zeiss

marka SEM cihazi kullanilarak yapildi.

Solar Simulator Cihazi; Giines 15181 simiilatorii olarak da bilinen solar

simulator cihazi gercek giines 1s1gina yakin bir aydinlatma saglayan cihazdir. Solar

46



4. MATERYAL ve YONTEM SILAN GURHAN ZENBILCi

simiilatoriin amaci, 1s18a duyarli bir malzemenin veya islemin laboratuvar gibi i¢
mekanlarda gergeklesmesini saglamaktir. Yapilmak istenen deneyler veya analizler

solar simiilator ile laboratuvar kosullarinda kontrol edilebilme imkani saglar.

Tez calismasinda mikrokapsiillenmis FDM’in potansiyel olarak fotovoltaik
sistemlerde kullanilabilirliklerinin incelenmesi i¢in solar simiilator cihazi kullanildi.
Solar siimulatdr analizleri; Adiyaman Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Yalitim
Laboratuvari’nda bulunan OptoSense marka Solar Simulator Cihazi kullanilarak

yapildi.

4.2. Yontem

4.2.1. ikili Otektik Karisimlarin Genel Sentez Yontemi

Dokosan, dekanoik asit ve n-oktanoik asitin ikili otektik Kkarigimimin
hazirlanmasi i¢in 5 farkl 6tektik oran (1:4, 2:3, 1:1, 3:2, 4:1) belirlendi (Tablo 4.2).

Genel sentez yontemi ise;

Sentez; 45 °C erime noktasina sahip olan Dokosan hassas terazide 1000 mg
tartildiktan sonra cam behere alinarak manyetik karistiricida ki su banyosuna
yerlestirildi. 45 °C’ de Dokosanin tamamen erimesi saglandiktan sonra 2900 rpm
karistirma hizinda karistirildi. Hassas terazide 4000 mg tartilan Dekanoik asit behere
eklendi. Homojen bir karisim elde etmek icin deney 3 saat boyunca 50 °C’de 2900 rpm
karistirma hizinda karistirilarak, 6tektik karisim buz banyosunda sogutuldu. Yukarda
bahsettigimiz sentez Dokosan, Dekanoik asit, n-Oktanoik asitin ikili otektik

karigimlarinin sentezi i¢in de uygulandi.
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Tablo 4. 2 Farkli ikili 6tektik karisimi i¢in denenen oranlar ve madde miktarlari

Faz Degistiren Karisim Oranlar1 (mg)

Malzemeler 1:4 2:3 1:1 3:2 4:1
Dokosan- 8000 4000 5000 6000 8000
Dekanoik Asit 2000 6000 5000 4000 2000
Dekanoik Asit 8000 4000 5000 6000 8000
n-Oktanoik Asit 2000 6000 5000 4000 2000
Dokosan- 8000 4000 5000 6000 8000
n-Oktanoik Asit 2000 6000 5000 4000 2000

Tablo 4.2°de belirtilen farkli oranlarda alinan karisimlardan 6tektik 6zellikleri
gozlenenler diferansiyel termal kalorimetre (DSC) ile belirlendi. Buna gore ideal
Otektik karisimlarin oranlari, erime-donma sicakliklart ve AH degerleri tablo 4.3’teki

gibidir.

Tablo 4. 3 DSC sonucuna gore otektik 6zelligi gosteren karisim oranlari ve termal
ozelikleri

Karisim Erime Donma Erime Donma

ikili 6tektik karisimlar: oranls noktasi noktasi Entalpisi Entalpisi
(°C) (°C) (i/9) (i/9)

Dokosan- Dekanoik Asit .
Otektik Karisim 1:4 31,96 22,83 123,30 117,12
Dekanoik Asit- Oktanoik .
Asit Otektik Karisim 3.2 37,01 25,00 147,74 -145,06
Dokosan- Oktanoik Asit ) 1.pik .
Otektik Karisim 1:4 43,68 39,37 33,53 1.pik -10,42
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4.2.2. Mikrokapsiilasyon Islemleri

Kati<>sivi faz degisimleri sirasinda goriilecek olasit hacim degisiklikleri
nedeniyle FDM’nin kullanilacagi alanlarda sizma probleminin 6niine gegebilmek igin
FDM’in mikrokapsiillenmesi gerekmektedir. Bu tez c¢alismasinda arayiizey
polimerizasyon yontemi kullanilarak FDM’ler mikrokapsiillendi. Arayiizey
polimerizasyonunda, Sekil 4.1 ’de gosterildigi gibi, iki reaktif monomer yag fazinda
ve sulu fazda ayr1 ayn ¢oziiliir ve daha sonra bir baslaticinin etkisi altinda yag-su ara

yiizeyinde polimerizasyon meydana gelir [76].
Araylizey polimerizasyonunun genel adimlari agagidaki gibidir:
(1) FDM ve hidrofobik monomer igeren bir yag/su emiilsiyonu olusturmak

(2) Uygun kosullar altinda polimerizasyonu baslatmak i¢in hidrofilik monomerin

eklenmesi

(3) Filtreleme, yikama ve kurutma yoluyla mikrokapsiillerin elde edilmesi.

Sekil 4. 1 FDM’nin arayiizey polimerizasyonu ile mikrokapsiillenme semasi
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Suve ark. 2012 [72], Lu ve ark. 2018 [77] Shi ve ark. 2019 [71] tarafindan
araylizey polimerizasyon yontemi ile FDM’lerin kapsiilasyonu basarili bir sekilde

gergeklestirilmistir.

Onerilen tez ¢alismasinda ilk basamakta dokosan, dekanoik asit, n-oktanoik
asit faz degistiren malzemelerin saf halleri mikrokapsiillendi. Bu mikrokapsiilasyon
yontemi igin arayiizey polimerizasyonu kullanildi. Ikinci basamakta ise dokosan -
dekanoik asit, dekanoik asit — n-oktanoik asit ve dokosan n — oktanoik asitlerin farkli
oranlarda ikili 6tektikleri sentezlenerek DSC analizlerine gore uygun erime - donma
sicakligina sahip ikili 6tektik karigimlar mikrokapsiillendi. Mikrokapsiillenen ikili
oOtektik karisimlar1 ve oranlart sirasiyla; Dokosan - dekanoik asit [1/4], dekanoik asit-
n - oktanoik asit [3/2], dokosan - n - oktanoik asittir [1/4].

4.2.2.1. Faz Degistiren Malzemelerin Mikrokapsiilasyonu

Parafin grubunda yer alan dokosanin ve yag asidi grubunda yer alan dekanoik
asit ile n-oktanoik asitin mikrokapsiilasyon islemi ve kullanilan kimyasallar Tablo

4.4’te gosterildigi gibidir.

Tablo 4. 4 Dokosanin mikrokapsiilasyon islemi i¢in kullanilan kimyasallar

Saf Su

Sodyum Dodesil Siilfat (SDS)

Dokosan

Titanyum (IV) Butoksit

Metilmetakrilat (MMA)

Benzoil Peroksit (BP)
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Asagidaki asamalar izlenerek mikrokapsiilasyon islemi gerceklestirildi;

Sentez; ilk énce, 1000 mg SDS ve 42.5 ml deiyonize su bir beherde manyetik
karistirici da karistirildi ve 60 °C'de tek tip bir su faz1 hazirlamak i¢in mekanik altinda
10 dakika emiilsiyon haline getirildi. Yag fazin1 hazirlamak i¢in 6000 mg dokosan,
10,0 ml MMA ve 3,0 ml Titanyum (IV) Butoksit 24 °C'de 10 dakika ultrasonik
yontemle karistirildi. 10 dakika sonra su fazi 80 °C'de ki yag banyosuna alindi. Daha
sonra yag fazi su fazina ilave edildi ve homojen bir yag/su emiilsiyonu hazirlamak i¢in
30 dakika 800 rpm karistirma hizinda karistirildi. Elde edilen emiilsiyon benzoil
peroksit baslaticis1 yardimiyla 80 °C'de mikrokapsiillendi. Son olarak, emiilsiyon ii¢
kez deiyonize su ile yikand1 ve FDM’i elde etmek i¢in 4 saat boyunca 45 °C'de

kurutuldu.

4.2.2.2. Otektik Karisimlarin Mikrokapsiilasyonu

Mikrokapsiillenen ikili otektikler ve oOtektik karisim oranlar1 sirasiyla;
Dokosan-dekanoik asit [1:4], dekanoik asit- n-oktanoik asit [3:2], dokosan-n-oktanoik
asittir [1:4]. Otektik karisimlarin  mikrokapsiilasyonu dokosan-dekanoik —asit

otektiginin kapsiillenmesi tizerinden anlatilacaktir.

Tablo 4. 5 Dokosan-dekanoik ikili 6tektik karisimmin mikrokapsiilasyon iglemi igin
kullanilan kimyasallar

Saf Su Metilmetakrilat (MMA)

Sodyum Dodesil Siilfat (SDS) Benzoil Peroksit (BP)

Dokosan-dekanoik ikili 6tektik karigimi [1:4] Titanyum (IV) Butoksit
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Sentez; ilk énce, 1000 mg SDS ve 42.5 ml deiyonize su bir sisede karistirildi ve 60
°C'de tek tip bir su fazi hazirlamak i¢in mekanik karistiricida 10 dakika emiilsiyon
haline getirildi. Yag fazin1 hazirlamak i¢in 6000 mg dokosan, 10,0 ml MMA ve 3,0 ml
Titanyum (1V) Butoksit 24 °C'de 10 dakika ultrasonik yontemle karistirildi. 10 dakika
sonra su fazi 80 °C'de ki yag banyosuna alindi. Daha sonra yag fazi su fazina ilave
edildi ve homojen bir yag/su emiilsiyonu hazirlamak i¢in 30 dakika 800 rpm karistirma
hizinda karistirildi. Elde edilen emiilsiyon benzoil peroksit baslaticis1 yardimiyla 80
°C'de mikrokapsiillendi. Son olarak, emiilsiyon ii¢ kez deiyonize su ile yikand1 ve

FDM’i elde etmek i¢in 4 saat boyunca 45 °C'de kurutuldu.

Mikrokapsiillerin FDM icerigi asagidaki formiil kullanilarak hesaplandi;

¢ __ Mikrokapsiillenmis FDM (AH.+AH )
- Saf FDM (AH.+AH)

@ : Mikrokapsiilli FMD’nin % FDM igerigi

Mikrokapsiillenmis FDM (He+ Hd) : Mikrokapsiillerden gelen erime ve kristallesme

entalpisinin toplamidir.

Saf FDM (He + Hd) : FDM'den gelen erime ve kristallesme entalpisinin toplamidir.

Tablo 4. 6 Mikrokapsiillerin igerdigi FDM orani

MiKROKAPSULLENMIS FDM % KAPSUL iCERIGI
Do-K 30

De-K 5

Ok-K 4

Do-De-K 83

Do-Ok-K 82

52



5. BULGULAR ve TARTISMA SILAN GURHAN ZENBILCI

5. BULGULAR ve TARTISMA

Tez ¢alismasinda ilk olarak farkli erime sicakligina sahip FDM’lerin ikili 6tektik
karisimlar1 elde edildi. DSC analizine gore ideal erime-donma sicakligina sahip ikili
Otektik karigimlar arayiizey polimerizasyon yontemi ile mikrokapsiillendi. Diger bir

taraftan kullanilan FDM saf halde de ayn1 yontemle mikrokapsiillendi.

5.1. Mikrokapsiillenmis Faz Degistiren Malzemelerin Analizi

5.1.1. Mikrokapsiillenmis Dokosanin FT-IR Analizi

Dokosanin hem saf hali hem de mikrokapsiillenmis halinin FT-IR
spektrumlarinin incelenmesi sonucunda benzer dalga boylarinda ve benzer pikler
verdikleri gozlemlendi (Sekil 5.1).
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Sekil 5. 1 Dokosan ve mikrokapsiillenmis dokosanin FT-IR spektrumlari

Saf dokosanin (CH3(CH2)20CH3) spektrumu, metilen gruplarinin tipik titresimleri ile
karakterize edilir; 2953, 2911, 2847 cm™‘deki pikler -CH2 ve —CH3 gruplarindaki C—
H bag germe titresiminden kaynaklanirken, 1470 ve 1370 cm™ 'deki pikler de sirasiyla
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—CH2 ve —CH3 gruplarinin egilme titresimlerinden kaynaklanmaktadir. Saf dokosanda
goriilen karakteristik pikler mikrokapsiillenmis dokosanin spektrumlarinda da 6nemli

Olclide degismedigi saptandi (Tablo 5.1).

Tablo 5. 1 Saf dokosan ve mikrokapsiillenmis dokosanin FT-IR spektrumlari

FDM Pike ait bagin ad1 Pik frekansi cm’*
C-H (gerilme) 2953
C-H (gerilme) 2911
Do C-H (gerilme) 2847
C-H (egilme-CH,) 1470
C-H (egilme-CHs) 1370
C-H (gerilme) 2955
C-H (gerilme) 2914
Do-K | c-H (gerilme) 2848
C-H (egilme-CH,) 1470
C-H (egilme-CHs 1386

Alkan ve ark. dokosan igeren mikrokapsiiller i¢in benzer FT-IR sonuglar
bildirmiglerdir [70]. Calismamizdaki FT-IR sonuglari ile ulasabildigimiz literatiir
verileri karsilastirildiginda, calismamizdaki sonuglar literatiir ile uyumlu idi (Tablo
5.1). Bu uyumlulugun dokosanin mikrokapsiilasyonu islemi esnasinda kimyasal yap1
degisikligine ugramadan mikrokapsiillendiginin  bir  gostergesi  oldugunu

diistinmekteyiz.
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5.1.2. Mikrokapsiillenmis Dokosanin DSC Analizi

Dokosanin ve mikrokapsiillenmis dokosanin DSC egrileri sirasiyla Sekil 5.2 ve
Sekil 5. 3’te verilmistir. Dokosanin ve mikrokapsiillenmis dokosanin DSC

egrilerinden elde edilen 1s1l veriler ise Tablo 5.2 *de 6zetlenmistir.
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Sekil 5. 2 Saf dokosanin (Do) erime donma hal degisimlerine ait DSC egrileri
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Sekil 5. 3 Mikrokapsiillenmis dokosanin (Do) erime donma hal degisimlerine ait
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Tablo 5. 2 Saf Dokosanin (Do) ve Mikrokapsiillenmis Dokosanin (Do-K) DSC

Egrileri
Dokosan Do-K
Baslangi¢ 43,45 43,95
Erime Tepe 46,12 48,69
Noktasi (°C) Bitis 47,34 51,56
AHm (j/g) 215,08 71,81
Baslangi¢ 42,83 42,20
Donma Tepe 41,15 39,37
Noktas1 (°C) Bitis 39,45 37,69
AHmM (j/g) 133,99 27,43
Baslangi¢ 37,17 36,63
Kristalizasyon Tepe 36,69 35,38
Noktasi Bitis 35,45 33,39
AHmM (j/g) 58,90 8,25

Sekil 5.2 ve Sekil 5.3 ile Tablo 5.2°den goriildiigi tizere mikrokapsiillenmis
FDM i¢in erime-donma pik sicakliklari sirasiyla; 48,69 °C, 39,37 °C olarak saptandi.
Dokosan igin bu degerler sirasiyla 46,12 °C, 41,15 °C olarak 6l¢iildii. Buna gore
dokosan ile mikrokapsiillenmis FDM’lerin erime ve donma entalpileri
karsilastirildiginda dokosanin erime ve donma entalpileri sirastyla 215,08 ve 133,99
J.g? iken, mikrokapsiillenmis dokosanim erime entalpisinin; 71,81 J.g? ve donma
entalpisinin 35,68 J.g* oldugu saptandi. Saf dokosanin ve mikrokapsiillenmis
dokosanin sogutma isleminde iki ekzotermik pik gostermesine karsin, 1sitma
isleminde erime i¢in sadece bir endotermik pik gozlemledik. 1. pik katilasma, 2.pik ise
kristalizasyon sicakligi olarak saptandi. Buna gore dokosan ile mikrokapsiillenmis
dokosanin kristallesme sicakligi karsilastirildiginda; dokosanin  kristalizasyon
sicakligi 37,17 °C ‘de baslayip 35,45 °C’de sonlandig1, mikrokapsiillenmis dokosanin
ise 36,63 °C‘de baglayip 33,39 °C‘de sonlandigi tespit edildi. Boyle iki farkli

kristallesme davranisi, dokosanin tamamen kristallesmeden once yar1 kararli bir fazin
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varligindan kaynaklanmaktadir. Ve bu durum c¢ok sayida parafin grubunda
gozlemlenir [78], [79], [80]. Ayrica mikrokapsiillenmis ve mikrokapsiillenmemis
dokosana ait erime ve donma entalpileri dikkate alindiginda entalpi degerlerinin
kapstilasyon islemi sonrasinda azaldig1 saptandi. Entalpideki bu diisiisiin nedeni ise

dokosanin kapsiillenme ytizdesinin % 30 olmasindan kaynaklandigini diisiinmekteyiz
[78].

5.1.3. Mikrokapsiillenmis Dokosanin SEM analizi

Mikrokapsiillenmis dokosana ait SEM goriintiileri (Sekil 5.4) incelendiginde;
mikrokapsiillerin olustugu ve titanyum kabuk malzemesinin, n-dokosanin yiizeyinde
basarili bir sekilde iiretildigi kanitlanmistir. Kapsiil goriiniirliigiiniin az olmasinin
nedeni kapsiillenme yiizdesinin (%30) diisiik olmasidir. Buna ragmen kapsiillerin
yiizey gorintiileri incelendiginde titanyum mikrokapsiillerin iyi tanimlanmis

cekirdek/kabuk mikroyapisi ile birlikte kiiresel bir morfoloji sergiledigi goriilmiistiir.
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Sekil 5. 4 Mikrokapsiillenmis dokosanin SEM goriintiileri

5.1.4. Mikrokapsiillenmis Dokosanin Sekil Stabilize Analizi

Mikrokapsiillenmis dokosanin sekil kararliligini belirlemek i¢in Oncelikle
mikrokapsiiller 1800 Pa basing altinda preslendi. Sekil 5.5’te gosterilen sekil stabilize
analiz goriintiiler mikrokapsiillenmis dokosanin Solar simiilatér cihazinin trettigi
simule giines 15181 altinda 1sitilmast sonucu dijital bir kamerayla gekilerek elde
edilmistir. Mikrokapsiillenmis FDM’nin 1sitilmasiyla dokosanin erime sicakligina

ulagildiginda mikrokapsiillerin yapisin1 korudugu ve dokosanin kapsiil digina
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sizmadig1 saptandi (Sekil 5.5). Bu sonug; kapsiillenme isleminin basarilt oldugunu ve

kapsiillerin 1s1ya maruz kalmasi halinde seklini korudugunu gostermektedir.

Do-K Mikrokapsiil

Sekil 5. 5 Mikrokapsiillenmis dokosanin sekil stabilize analizi

5.1.5. Mikrokapsiillenmis Dokosanin Termal Davranisi

Mikrokapsiillenmis dokosanin solar simiilatdr cihazinin iirettigi simiile giines
15181 altinda 1sitilmasi sonucu termal kamera ile termal davraniglari incelendiginde;
1stya maruz kalan kapsiillerin sicakliginin yavag yavas yiikseldigi (Sekil 5.6), aym
sekilde sogumanin da yavas yavas gergeklestigi saptandi (Sekil 5.7). ). Yine her iki
goriintliden kati<>sivi faz gecisleri esnasinda homojen bir 1sitma ve sogutma oldugu
tespit edildi. Bu sonug; dokosanin mikrokapsiilleme isleminin basarili oldugunu

gostermekte idi [78].
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Sekil 5. 6 Mikrokapsiillenmis dokosanin 1sinma siirecindeki termal davraniglar
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nox

Sekil 5. 7 Mikrokapsiillenmis dokosanin soguma siirecindeki termal davranislari
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5.1.6. Mikrokapsiillenmis Dekanoik Asitin FT-IR Analizi

Dekanoik asitin (C 9 H 19COOH ) hem saf hali hem de mikrokapsiillenmis
halinin FT-IR spektrumlarinin incelenmesi sonucunda benzer dalga boylarinda ve
benzer pikler verdikleri gézlemlendi ayrica spektrumlarda ek bir pik gozlemlenmedi
(Sekil 5.8).
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Sekil 5. 8 Saf dekanoik asitin (De) ve mikrokapsiillenmis dekanoik asitin (De-K) FT-
IR spektrumlari

Tablo 5.3’teki FT-IR spektrumu incelendiginde saf dekanoik asittin 2955,
2923, 2854 cm™ de goriilen pikler ve mikrokapsiillenmis dekanoik asitte 2953, 2915,
2849 cm de goriilen pikler alifatik —C-H gerilme titresimlerine aittir. Saf dekanoik
asitin karakteristik C=0 gerilmesi (1706 cm™), mikrokapsiillii dekanoik asitin (1727
cm-1) spektrumlarinda da oldugu tespit edildi. Saf dekanoik asittin karboksilik aside
ait olan -OH gerilmesi (2963-2850 cm-1) mikrokapsiillii dekanoik asitte de bu piklerin
oldugu tespit edildi.
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Tablo 5. 3 Mikrokapsiillenmis dekanoik asitin FT-IR spektrumlari

FDM Pike ait bagin adx Pik frekansi cm™
O-H (kuvvetli —H bagi, gerilme) 2963-2850
C-H (gerilme) 2955
C-H (gerilme) 2923
De C-H (gerilme) 2854
C-O (gerilme) 1281
O-H (egilme) 1412
C=0 (gerilme) 1706
O-H (kuvvetli —H bagi, gerilme) 2958-2850
C-H (gerilme) 2953
C-H (gerilme) 2915
be-i C-H (gerilme) 2849
C=0 (gerilme) 1727
C-O (gerilme) 1273
O-H (egilme) 1438
Calismamizdaki  FT-IR  sonuclart ile  mevcut literatiir  verileri

karsilastirildiginda, ¢alismamizdaki sonuglar literatiir ile uyumlu idi (Tablo 5.3) [81] .

Bu sonug, dekanoik asitin mikrokapsiilasyonu islemi sirasinda bilesenler arasinda

herhangi bir kimyasal reaksiyonun meydana gelmedigini dogrulamistir. Karaipekli ve

ark. [81] yaptiklar1 ¢alismada ¢ekirdek malzeme olarak dekanoik asit-palmitik asit

se¢mislerdir. Mikrokapsiillenmis FDM i¢in benzer FT-IR sonuglari bildirmislerdir.

5.1.7. Mikrokapsiillenmis Dekanoik Asitin DSC Analizi

Dekanoik asit ve mikrokapsiillenmis dekanoik asitin DSC egrileri Sekil 5.9 ve

Sekil 5.10°da verilmistir. Dekanoik asit ve mikrokapsiillenmis dekanoik asitin DSC

egrilerinden elde edilen 1s1l veriler ise Tablo 5.4 ‘te 6zetlenmistir.
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3

Sekil 5. 9 Saf dekanoik asitin erime donma hal degisimlerine ait DSC egrileri

[T p——

Sekil 5. 10 Mikrokapsiillenmis dekanoik asitin erime donma hal degisimlerine ait DSC

egrileri

Sekil 5.9 ve Tablo 5.4’ten goriildiigi tizere dekanoik asitin erime ve donma
pik sicakliklar1 sirastyla; 34,02 °C ve 25,85 °C olarak saptandi. Mikrokapsiillenmis
FDM ig¢in bu degerler sirasiyla 22,02 °C ve 6,79°C olarak ol¢iildi (Sekil 5.10, Tablo
5.4). Buna gore dekanoik asit ile mikrokapsiillenmis dekanoik asitin entalpileri
karsilastirildiginda dekanoik asitin erime ve donma entalpileri sirasiyla; 147,34 ve -
114,75 J.g! iken, mikrokapsiillenmis dekanoik asitin erime entalpisinin; 8,23 J.g* ve

donma entalpisinin -8,25 J.g™* oldugu saptandi. Mikrokapsiillenmis dekanoik asitin ve
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saf halde ki dekanoik asitin erime ve donma entalpileri dikkate alindiginda entalpi
degerlerinin kapsiilasyon islemi sonrasinda azaldigi saptandi. Entalpideki bu diisiisiin
nedeni ise dekanoik asitin kapsiillenme yiizdesinin diisiik olmasindan kaynaklandigini
diistinmekteyiz. Karaipekli ve ark. [81]’da yaptiklar1 ¢alismada kompozit FDM'lerin
entalpi degerleri, FDM’lerin kiitle icerigine dayali olarak elde edilen teorik
degerlerden biraz daha diisiik oldugunu kaydettiler. Sun ve arkadaslarinin da [78],

kapsiillenmis ve kapsiillenmemis FDM’lerin DSC verileri bunu destekler niteliktedir.

Tablo 5. 4 Saf dekanoik asitin (De) ve mikrokapsiillenmis dekanoik asitin (De-K) DSC
verileri

Erime Noktasi Donma Noktasi
EDM Baslangic | Pik | Bitis | AH. Baslangic | Pik |Bitis | AHqg
(°C) (°C) | (°C) | (i/9) (°C) (°C) | (°C) | (/9)
De 30,80 34,02 | 36,48 | 147,34 27,75 25,85 | 22,96 | 144,75
De-K 14,74 22,02 | 25,16 | 8,23 9,28 6,79 | 3,09 8,12

5.1.8. Mikrokapsiillenmis Dekanoik Asitin SEM Analizi

Mikrokapsiillenmis dekanoik asitin SEM goriintiileri incelendiginde; dekanoik
asitin basarilt bir sekilde kapsiillendigi sonucuna varabiliriz. SEM goriintiileri
incelendiginde mikrokapsiillenenmis FDM’lerin kapsiillerini olustugu goriilmiistiir.
Fakat kapsiillenme miktarmin %5 olmasi1 ve kapsiillenmemis dekanoik yiizdesinin
fazlaligi nedeniyle yiizeyde homojen bir dagilim sergilenmemistir ve Kkapsiil

gorintiilerinin goriintirligli daha sinirh diizeyde kalmistir (Sekil 5.11).
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Sekil 5. 11 Mikrokapsiillenmis Dekanoik asitin SEM analizi

5.1.9. Mikrokapsiillenmis Dekanoik Asitin Sekil Stabilize Analizi

Mikrokapsiillenmis dekanoik asitin sekil stabilize analizi solar simiilator
cihazinin {irettigi simiile giines 15181 altinda gergeklestirdik (Sekil 5.12). Mikrokapsiillii
FDM’nin 1sitilmast sonucunda elde edilen goriintillerden dekanoik asitin erime
sicakliginin tlizerinde bir sicakliga kadar 1sinmasima ragmen mikrokapsiilden disari
sizintt gostermedigi, mikrokapsiillerin yapisinin korundugu tespit edildi. Bu sonug
kapsiillenme isleminin basarili oldugu ve kapsiillerin 1siya maruz kalmasi halinde
seklini korudugu gostermektedir. Karaipekli ve ark. [81] mikrokapsiillii FDM'leri
erime sicakliginin lizerindeki sicaklifa kadar isitmislardir. Bunun sonucunda Elde
ettikleri FDM’leri sekillerini koruyan ve Sizint1 géstermeyen kompozit FDM'ler olarak

tanimlamiglardir.
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De-K Mikrokapsiil

Sekil 5. 12 Mikrokapsiillenmis dekanoik asitin sekil stabilize analizi

5.1.9. Mikrokapsiillenmis Dekanoik Asitin Termal Davranisi

Fotovoltaik sistemlerde kullanilan FDM’lerin kati<>sivi faz degisimleri
esnasinda sizma davranigi gostermemeleri i¢in mikrokapsiillenmesi gerekmektedir.
Elde ettigimiz mikrokapsiillerin termal davranigini gosteren Sekil 5.13-14 goriintiileri
solar simiilator cihazinin irettigi simule giines 15181 altinda 1sitilmasi sonucu elde
edilmistir. Mikrokapsiillenmis FDM’lerin 1sitilmas1 sonucunda termal kamera ile
termal davraniglar1 incelendiginde; 1s1ya maruz kalan kapsiillerin sicakliginin yavas
yavas yiikseldigi (Sekil 5.13), ayni sekilde sogumanin da yavas yavas gerceklestigi
saptandi (Sekil 5.14). Kati<>s1vi faz gegisleri esnasinda homojen bir 1sitma ve sogutma
oldugu tespit edildi. Bu sonug; dekanoik asitin mikrokapsiilleme isleminin basarili

oldugunu gostermekte idi [78].
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Sekil 5. 13 Mikrokapsiillenmis dekanoik asitin 1sinma siirecindeki termal davranisi
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Sekil 5. 14 Mikrokapsiillenmis dekanoik asitin soguma siirecindeki termal davranisi
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5.1.11. Mikrokapsiillenmis n-Oktanoik Asitin FT-IR Analizi

n-Oktanoik asitin ( CHs(CH2)sCO:H ) hem saf hali hem de mikrokapsiillenmis
halinin FT-IR spektrumlarinin incelenmesi sonucunda benzer dalga boylarinda ve

benzer pikler verdikleri gézlemlendi (Sekil 5.15).
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Sekil 5. 15 Mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitin FT-IR spektrumlari

Sekil 5.15°te n-oktanoik asitin  (CH3(CH2)sCOOH ) spektrumlari
mikrokapsiillii n-oktanoik asitin FT-IR spektrumlari ile kiyasladiginda n-oktanoik
asite ait olan (C=0) 1705 cm piki mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitte (1712 cm™)
onemli ol¢tide degismedigi belirlenmistir. Saf n-oktanoik asit ve mikrokapsiillenmis
n-oktanoik asit spektrumlarinda -CH gerilme bantlarmin sirasiyla 2956-2825 cm™ ve
2953-2853 cm civarinda gozlemlendigi tespit edildi. n-Oktanoik asitin karakteristik
2963-2850 cm™ ve 1274 cm™ de gozlemlenen O-H gerilme ve C-O gerilme piklerinin

hem saf n-oktanoik asitte hem de mikrokapsiillenmis -n-oktanoik asitte 6nemli 6l¢iide

70



5. BULGULAR ve TARTISMA SILAN GURHAN ZENBILCI

degismedigi belirlendi. Calismamizdaki FT-IR sonuglari ile ulasabildigimiz literatiir
verileri karsilastirildiginda, ¢alismamizdaki sonuglar literatiir ile uyumlu idi (Tablo
5.5). Bu uyumlulugun n-oktanoik asitin mikrokapsiilasyonu islemi esnasinda kimyasal
yapt degisikligine ugramadan kapsiillendiginin = bir  goOstergesi  oldugunu
diisinmekteyiz. Konuklu ve ark. da [82] yaptiklar1 ¢aligmada g¢ekirdek malzeme
olarak oktanoik asiti se¢mislerdir. FT-IR spektrumlarindan elde ettikleri veriler bizim

calismamiz ile benzerlikler gostermektedir.

Tablo 5. 5 Mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitin FT-IR spektrumlari

FDM | Pike ait bagin ad1 Pik frekansi cm™
O-H (gerilme) 2961-2833
C-H (gerilme) 2925
C-H (gerilme) 2914
Ok C-H (gerilme) 2856
C=0 (gerilme) 1705
O-H (egilme) 1412
C-O (gerilme) 1274
O-H (kuvetli —H bagi, gerilme) 2958-2850
C-H (gerilme) 2953
C-H (gerilme) 2922
Ok-K ]
C-H (gerilme) 2853
C=0 (gerilme) 1712
C-O (gerilme) 1258
O-H (egilme) 1445

71



5. BULGULAR ve TARTISMA SILAN GURHAN ZENBILCI

5.1.12. Mikrokapsiillenmis n-Oktanoik Asitin DSC Analizi

n-Oktanoik asit ve mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitin DSC egrileri Sekil 5.16
ve Sekil 5.17°de verilmistir. n-Oktanoik asit ve mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitin

DSC egrilerinden elde edilen 1s1l veriler ise Tablo 5.6’da 6zetlenmistir.

Endo Up (M) —— ——

as2s

Sekil 5. 16 Saf n-oktanoik asitin erime-donma hal degisimine ait DSC egrileri

Sekil 5. 17 Mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitin erime-donma hal degisimine ait DSC

egrileri
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Sekil 5.16 ve Tablo 5.6’dan goriildiigii {izere n-oktanoik asitin erime ve
donma pik sicakliklar1 sirasiyla; 17,23 °C ve 7,72 °C olarak saptandi.
Mikrokapsiillenmis FDM i¢in bu degerler sirasiyla 11,22 °C ve 3,77 °C olarak tespit
edildi (Sekil 5.17, Tablo 5.6). Buna gore n-oktanoik asit ile mikrokapsiillenmis n-
oktanoik asitin erime ve donma entalpileri karsilastirildiginda n-oktanoik asitin erime
ve donma entalpileri sirastyla; 114,45 J.g™t ve 122,21 J.g™? iken, mikrokapsiillenmis n-
oktanoik asitin erime entalpisinin; 6,44 J.g*! ve donma entalpisinin -4,59 J.g* oldugu
saptand1. Mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitin ve saf halde ki n-oktanoik asitin erime
ve donma entalpileri dikkate alindiginda entalpi degerlerinin kapsiilasyon iglemi
sonrasinda azaldig1 saptandi. Entalpideki bu diislisiin nedeni ise n-oktanoik asitin
kapsiillenme oraninin ( %4 ) diisiik olmasindan kaynaklandigini diisiinmekteyiz.
Karaipekli ve ark.[81] yaptiklar1 ¢alismada mikrokapsiillenmis FDM'lerin entalpi
degerleri, FDM’lerin kiitle icerigine dayali olarak kapsiillenmemis FDM’den biraz
daha diisiik oldugunu kaydettiler.

Tablo 5. 6 Saf n-oktanoik asitin (Ok) ve mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitin (Ok-K)
DSC verileri

Erime Noktasi Donma Noktasi

Baslangic | Pik | Bitis AH. Baslangic | Pik | Bitis | AHqg

FDM . ,
(°C) (°C) | (°C) | (/) (°C) (°C) 1 (°C) | (/9)
Ok 1523 | 17,23 | 19,37 [ 11445 | 831 772 [ 601 | -
122,21
Ok-K | 698 | 11,22 | 12,47 | 6,44 4,22 377 | 296 | -4,59
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5.1.13. Mikrokapsiillenmis n-Oktanoik Asitin SEM Analizi

Mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitin  SEM goriintiilerini  (Sekil 5.18)
incelendigimizde; FDM nin iyi tamimlanmis ¢ekirdek/kabuk mikroyapisi ile basarili
bir sekilde kapsiillendigini tespit ettik. Ayrica titanyum kabuk malzemesinin,
kapsiillenmis n-oktanoik yiizeyinde basarili bir sekilde tiretildigi kanitlanmistir. SEM
analizi ile mikrokapsiillerin kiiresel geometriye sahip oldugu ve oldukga diizenli bir

dagilim sergiledigi goriilmiistiir.

Sekil 5. 18 Mikrokapsiillenmis dokosanin SEM goriintiileri
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5.1.14. Mikrokapsiillenmis n-Oktanoik Asitin Sekil Stabilize Analizi

Sekil 5.19° da goriilen sekil stabilize goriintiileri mikrokapsiillenmis FDM 'nin
solar simiilator cihazinin irettigi simule gilines 15181 altinda 1sitilmast sonucu elde
edilmistir. n-Oktanoik asitin erime sicakliginin {izerinde 1sitilmasi sonucu
mikrokapsiillerin yapisini koruyarak g¢ekirdek FDM’nin sizinti gostermedigi tespit
edildi. Bu sonug; kapsiillenme isleminin basarili oldugunu ve kapsiillerin 1s1ya maruz

kalmasi halinde seklini korudugunu gostermektedir.

Ok-K Mikrokapsiil

Sekil 5. 19 Mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitin sekil stabilize analizi
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5.1.15. Mikrokapsiillenmis n-Oktanoik Asitin Termal Davramsi

FDM’nin fotovoltaik sistemlerde kullanilmasi i¢in mikrokapsiillenmesi ve
mikrokapstillenmis FDM’lerin de kati<>siv1 faz degisimleri esnasinda sizma davranisi
gostermemeleri gerekmektedir. Mikrokapsiillenmis FDM’nin termal davranigini
gosteren Sekil 5.20-21 solar simiilator cihazinin irettigi simule gilines 15181 altinda
isitilmast sonucu elde edilmistir. Mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitin 1sitilmasi
sonucu termal kamera ile termal davramislari incelendiginde; 1siya maruz kalan
kapsiillerin sicakliginin yavas yavas yiikseldigi (Sekil 5.20), ayni sekilde sogumanin
da yavas yavas gerceklestigi saptandi (Sekil 5.21). Hem 1sitma hem de soguma
davraniglart incelendiginde mikrokapsiillenmis FDM’de erime ve donma esnasinda
kapsiillerden sizma olmadigi da tespit edildi. Bu sonug; oktanoik asitin

mikrokapsiilleme isleminin basarili oldugunu gostermekte idi.
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Sekil 5. 20 Mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitin 1sinma siirecindeki termal analizi
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835°C

624°C 66.9°C

739°C 630°C

60,9 °C 537°C

505°C B

419°C 346°C

Sekil 5. 21 Mikrokapsiillenmis n-oktanoik asitin soguma siirecindeki termal analizi
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5.2. Mikrokapsiillenmis ikili Otektiklerin Analizi

5.2.1. Mikrokapsiillenmis Dokosan-Dekanoik Asitin FT-IR Analizi

Otektik karisimlarm hazirlanmasinda en énemli parametre Stektik karisimlarin
hazirlanirken karigimi olusturan dokosan ve dekanoik asitin kimyasal bir etkilesime
girmeden sadece fiziksel yolla 6tektik olusturmasidir. Bu nedenle uygun erime donma
sicakligr ve entalpi degerleri (AHe—AHd) elde edilen o6tektik karigimlarin Stektiklik
olustururken kimyasal etkilesimin olup olmadigi FT-IR spektrumlari ile kontrol edildi

(Sekil 5.22).
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Sekil 5. 22. Dokosan (Do), Dekanoik Asit (De) ve Do-De o6tektik karigimimin ve
kapsiiliiniin (Do-De-K) FT-IR spektrumlart.

Tablo 5.7°de saf dokosanin (CHs3(CH2)20CHs ), saf dekanoik asitin
(CoH19sCOOH ) ve Do-De [1:4] otektik karisimmin FT-IR  spektrumlarini
kiyasladigimiz zaman benzer dalga boylarinda ve benzer pikler verdikleri

gozlemlendi. Dekanoik asite ait olan (1706 cm™) C=0 gerilme piki hem dokosan-

79



5. BULGULAR ve TARTISMA SILAN GURHAN ZENBILCI

dekanoik asitin 6tektik karisiminda (1716 cm™) hem de mikrokapsiillenmis 6tektik
karisiminda (1716 cm™) gériilmiistiir. -CH gerilme bantlar1 saf dokosan ve n-oktanoik
asit spektrumlarinda sirasiyla 2953-2871 cm™ ve 2955-2853 cm™ civarinda
gozlemlendi. Yine bu aralik hem otektik dokosan-n-oktanoik asitte hem de
mikrokapsiillenmis tektik dokosan-n-oktanoik asitte 2956-2854 cm™ de oldugu tespit
edildi. Dekanoik asite ait 2963-2850 cm™ ve 1281 cm™ de gdzlemlenen O-H gerilme
ve C-O gerilme piklerinin hem oOtektik dokosan-dekanoik asitte hem de
mikrokapsiillenmis &tektik dokosan-dekanoik asitte 6nemli Ol¢iide degismedigi
belirlendi. FT-IR sonuglarina gore saf dokosan ve n-oktanoik asitin dtektiklestirme ve
mikrokapsiilasyon islemleri sonrasinda FDM’lerin kimyasal yapisinda bir degisiklik
meydana gelmedigi tespit edildi. Do-De [1:4] 6tektik karigiminin ve kapsiiliiniin FT-
IR spektrumlariin benzer dalga boylarinda pikler verdikleri ve ek bir pik vermedigi
gozlemlendi. Bu da ideal otektik karigimin olustugunu ve kapsiilleme igleminin

basaril bir sekilde gergeklestigi sonucuna ulasabiliriz.
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Tablo 5. 7 Dokosan (Do), Dekanoik Asit (De) ve Do-De [2:3] 6tektik karisiminin ve
kapsiiliiniin (Do-De-K) FT-IR spektrumlarinin degerleri

FDM | Pike ait bagin adi Pik frekansi cm™
C-H (gerilme) 2953
C-H (gerilme) 2911
C-H (gerilme) 2871
Do C-H (gerilme) 2847
C-H (egilme-CH>) 1470
C-H (egilme) 1454

C-H (egilme-CHz) 1370

O-H (kuvetli —H bagi, gerilme) 2963-2850
C-H (gerilme) 2955
C-H (gerilme) 2923
De C-H (gerilme) 2854
C-O (gerilme) 1281

O-H (egilme) 1412

C=0 (gerilme) 1706

O-H (kuvetli —H bagi, gerilme) 2963-2850
C-H (gerilme) 2956
C-H (gerilme) 2913
Do-De | C-H (gerilme) 2847
C=0 (gerilme) 1716
O-H (egilme) 1433
C-O (gerilme) 1309

O-H (kuvetli —H bagi, gerilme) 2963-2850
C-H (gerilme) 2956
C-H (gerilme) 2913
Do-De-K | C-H (gerilme) 2847
C=0 (gerilme) 1716
O-H (egilme) 1433
C-O (gerilme) 1309
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5.2.2. Mikrokapsiillenmis Dokosan-Dekanoik Asitin DSC Analizi

Dokosan-Dekanoik Asit [1:4] ve mikrokapsiillenmis dokosanin DSC egrileri
strastyla Sekil 5.25 ve Sekil 5. 26’da verilmistir. Dokosan-dekanoik asit 6tektiginin ve

mikrokapsiillenmis dokosan-dekanoik asit 6tektiginin DSC egrilerinden elde edilen

1s1l veriler ise Tablo 5.8 *de 6zetlenmistir.

Sekil 5. 23 Saf dokosanin erime donma hal degisimine ait DSC egrileri
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Sekil 5. 24 Saf dekanoik asitin erime donma hal degisimine ait DSC egrileri
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Sekil 5. 24 Dokosan ve dekanoik asit 6tektik karigimimin (DoDe) DSC egrileri

Sekil 5. 25 Mikrokapsiillenmis dokosan ve dekanoik asit 6tektik karigiminin (DoDe-
K) DSC egrileri

Dokosan (Do)-Dekanoik asit (De) karigiminin 29,65°C’de erimeye basladigi
34,13°C’de hal degisimini tamamladig1 ve bu hal degisim esnasinda 123,30 J/g’lik
gizli 1s1l enerji depoladigi tespit edildi. Ayni karisimin 20,77°C* de donmaya basladig
27,19°C’de donma hal degisimini gerceklestirdigi ve bu sicaklik araliginda 117,12
J/g’lik gizli 1s11 enerji depoladigr gozlemlendi. DSC analiz sonuglarina gore
kapsiillenen Do-De karisimimin 39,74 °C ve 47,72 °C sicakliklar1 arasinda erime
davranis1 gosterdigi ve bu aralikta 90,14 J/g’lik gizli 1s1l enerji depoladig
gbzlemlenmistir. Ayn1 karigimin 37,26 °C ile 35,28 °C sicakliklart arasinda donma hal
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degisimini tamamladigi bu sirada -93,21 J/g’lik gizli 1s1l enerji depoladig
gozlemlenmistir (Sekil 5.24-25). Bu sonug; mikrokapsiilleme isleminin basarili bir
sekilde gerceklestigini gosterir. Mikrokapsiillenmis ve mikrokapsiillenmemis 6tektik
karisima ait erime ve donma entalpileri dikkate alindiginda entalpi degerlerinin
kapsiilasyon islemi sonrasinda azaldigi saptandi. Entalpideki bu diisiisiin nedeni ise
FDM’nin kapsiil i¢indeki kiitlece yiizdesinin diisiik olmasindan kaynaklandigin
diistinmekteyiz [78].

Tablo 5. 8 Saf dokosanin (Do), dekanoik asitin (De), dokosan-dekanoik asit 6tektiginin
(Do-De) ve mikrokaapsiilliiniin (DoDe-K) DSC verileri

Erime Noktasi Donma Noktasi
FDM

Baslangic | Pik | Bitis AHe Baslangic | Pik | Bitis AHqg

(°C) °C) | (°C) | (/9) (°C) °C) | (°C) | (/9)
Do 43,45 46,12 | 47,34 | 215,08 42,83 41,15 | 39,45 | 133,99
De 30,77 34,02 | 36,49 | 156,75 27,75 25,85 | 22,94 | 150,56
DoDe 29,65 31,96 | 34,13 | 123,30 27,19 22,83 | 20,77 | 117,12
DoDe-K 39,74 4493 | 47,72 | 90,14 37,26 35,28 | 31,94 | -93,21

5.2.3. Mikrokapsiillenmis Dokosan-Dekanoik Asitin SEM Analizi

Mikrokapsiillenmis dokosan-dekanoik asitin (DoDe) [1:4] SEM goriintiileri
(Sekil 5.26) incelendigimizde; FDM’nin basarili bir sekilde kapsiillendigini tespit
ettik. DoDe Gtektiginin erime noktasinin diisiik olmasi nedeniyle SEM goriintiileri

alimirken meydana gelen sicaklik artisiyla mikrokapsiillenen yiizeyler net olarak
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gozlemlenememistir. Fakat mikrokapsiillenmis DoDe [1:4] 6tektik karigiminin sekil
stabilite analizleri (Sekil 5.26) mikrokapsiillerin olustugunu gostermektedir.

Sekil 5. 26 Mikrokapsiillenmis Do-De o6tektik karigiminin SEM analizi
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5.2.4. Mikrokapsiillenmis Dokosan-Dekanoik Asitin Sekil Stabilize Analizi

Dokosan-Dekanoik Asit [1:4] (DoDe) 6tektik karigimi ve mikrokapsiillenmis
DoDe [1:4] otektik karisiminin sekil stabilize analizi (Sekil 5.27) solar simiilatoriin
tirettigi simiile giines 15181 altinda 1sitilmasi sonucu elde ettik. Mikrokapsiiliinmis
DoDe otektiginin erime sicakliginin {izerinde 1sitilmast sonucu mikrokapsiillerin
yapisini koruyarak FDM si1zintis1 géstermedigini tespit ettik. Bu sonug kapsiillenme
isleminin basarili oldugu ve kapsiillerin 1stya maruz kalmasi halinde seklini
korudugunu gostermektedir. DoDe [1:4] 6tektik karisiminin sekil stabilize goriintiileri
incelendiginde ise 6tektigin erime sicakligina ulagildiginda karisimin tamamen eridigi
belirlendi. Karaipekli ve ark. [81] yaptiklar1 ¢alismada mikrokapsiillenmis FDM'nin
erime sicakliginin tlizerinde 1sitildigi halde FDM’nin sizinti gostermeyip seklini
korudugu sonucuna ulasmislardir. Elde ettikleri bu sonugta tez ¢alismamizda elde

ettigimiz sonucu desteklemektedir.
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Do-De ikili Otektik Do-De-K Mikrokapsiil

Sekil 5. 27 Dokosan-Dekanoik Asit 6tektiginin ve mikrokapsiiliiniin sekil stabilize
analizi
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5.2.5. Mikrokapsiillenmis Dokosan-Dekanoik Asitin Termal davranisi

Mikrokapsiillenmis dokosan-dekanoik asitin [1:4] solar simiilatoriin tirettigi
simiile giines 15181 altinda 1sitilmas1 sonucu termal kamera ile termal davranislari
incelendiginde; 1stya maruz kalan kapsiillerin sicakliginin yavas yavas yiikseldigi
(Sekil 5.28), aym sekilde sogumanin da yavas yavas gergeklestigi saptandr (Sekil
5.29). Bu sonug; dokosan-dekanoik asitin mikrokapsiilleme isleminin basarili

oldugunu gostermekte idi [88].

Sekil 5. 28 Mikrokapsiillenmis Dokosan-Dekanoik Asit karigiminin 1sinma
stirecindeki termal davraniglar
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Sekil 5. 29 Mikrokapsiillenmis Dokosan-Dekanoik Asit karisiminin soguma

stirecindeki termal davranisi

Dokosan-dekanoik asit 6tektik karisiminin simiile giines 15181 altinda 1sitilmasi
sonucunda termal kamera ile termal davraniglari incelendiginde; 1siya maruz kalan
otektigin sicakligmin yavas yavas ylikseldigi gozlemlendi (Sekil 5.30). Sicaklig
yiikkselen FDM’nin akma davranisi gosterdigi gozlemlendi. Ayrica DoDe otektik
karistminin DSC verilerinden de (Tablo 5.8) elde ettigimiz 29,65- 34,13 °C erime hal
degisimi araliginda FDM’nin sicakligin1 31°C civarinda korudugu, tamamen erime
gosteren bolgelerin sicakliklar: ise 45°C’den yiiksek oldugu gézlemlendi. Literatiirden
[34], [40], [64], [76], [78], [83] ve tez galismamizdan fotovoltaik asistemlerde
kullanilan FDM’lerin kati<>sivi faz degisimleri esnasinda sizma davranisi

gostermemeleri i¢in mikrokapsiillenmesi gerektigi sonucuna ulastik.
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16,6 °C

86,7 °C

305°C

49,1°C

Sekil 5. 30 Mikrokapsiillenmemis Dokosan-Dekanoik Asit karisiminin 1sinma
stirecindeki termal davranisi
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5.2.6. Mikrokapsiillenmis Dokosan- n-Oktanoik Asitin FT-IR Analizi

Sekil 5.31°de Dokosan (Do), n-Oktanoik Asit (Ok) ve DoOk [1:4] otektik

karisiminin ve kapsiiliiniin FT-IR spektrumlari gosterilmistir.
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Sekil 5. 31 Dokosan (Do), n-oktanoik Asit (Ok) ve Do-Ok otektik karisiminin ve
kapsiiliiniin (Do-De-K) FT-IR spektrumlari

Tablo 5.9°da saf dokosan (CHs(CH2)20CHs) ve n-oktanoik asitin
(CH3(CH2)6COOH) ve DoOk [1:4] otektik karigtminin FT-IR spektrumlart ile
kiyasladiginda n-oktanoik asite ait olan C=0 (1716 cm™) piki hem &tektik dokosan-n-
oktanoik asitte hem de mikrokapsiillenmis otektik dokosan-n-oktanoik asitte dnemli
Ol¢iide degismedigi belirlenmistir. Saf dokosan ve n-oktanoik asit spektrumlarinda -
CH gerilme bantlarinin sirastyla 2953-2871 cm™ ve 2956-2871 cm™ civarinda
gozlemlendigi tespit edildi. C-H gerilme bantlarinin hem 6tektik dokosan-n-oktanoik
asitte hem de mikrokapsiillenmis Gtektik dokosan-n-oktanoik asitte onemli 6lgiide
degismedigi saptandi. Yine n-oktanoik asite ait 2963-2850 cm™ ve 1309 cm™ de

gozlemlenen O-H gerilme ve C-O gerilme piklerinin hem &tektik dokosan-n-oktanoik
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asitte hem de mikrokapsiillenmis Gtektik dokosan-n-oktanoik asitte dnemli 6lgiide
degismedigi belirlendi. FT-IR sonuglarma gore saf dokosan ve n-oktanoik asitin
otektiklestirme ve mikrokapsiilasyon islemleri sonrasinda FDM’lerin kimyasal

yapisinda bir degisiklik meydana gelmedigi tespit edildi.

Tablo 5. 9 Dokosan (Do), n-oktanoik Asit (Ok) ve Do-Ok otektik karisiminin ve

kapsiiliiniin (Do-Ok-K) FT-IR spektrumlari

FDM Pike ait bagin ad1 Pik frekansi cm™
C-H (gerilme) 2953
C-H (gerilme) 2911
C-H (gerilme) 2871
Do
C-H (egilme-CHy) 1470
C-H (egilme) 1454
C-H (egilme-CHs) 1370
O-H (gerilme) 2963-2850
C-H (gerilme) 2956
C-H (gerilme) 2914
Ok | c.H (gerilme) 2871
C=0 (gerilme) 1709
O-H (egilme) 1433
C-0O (gerilme) 1309
O-H (kuvetli —H bagi, gerilme) 2963-2850
C-H (gerilme) 2954
C-H (gerilme) 2912
Do-Ok | c-H (gerilme) 2869
C=0 (gerilme) 1709
O-H (egilme) 1433
C-O (gerilme) 1309
O-H (kuvetli —H bag, gerilme) 2963-2850
C-H (gerilme) 2954
Do-Ok-K C-H (gerilme) 2912
C-H (gerilme) 2869
C=0 (gerilme) 1716
O-H (egilme) 1433
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5.2.7. Mikrokapsiillenmis Dokosan-n-Oktanoik Asitin DSC Analizi

Dokosan (Do)- n-Oktanoik asit (Ok ) karisiminin (DoOk) 41,27 °C’de erimeye
basladig1 45,12 °C’de hal degisimini tamamladig1 ve bu hal degisim esnasinda 33,53
J/g’lik gizli 1s1l enerji depoladig tespit edildi (Sekil 5.34, Tablo 5.10). Ayn1 karigimin
40,57 °C’de donmaya basladigi 37,88 °C’de donma hal degisimini gergeklestirdigi ve
bu sicaklik araliginda 10,42 J/g gizli 1s1l enerji depoladigr gozlemlendi. DSC analiz
sonuglarima goére mikrokapsiillenmis DoOk karistminin 41,51 °C ve 45,36 °C
sicakliklart arasinda erime davranisi gosterdigi ve bu aralikta 29,14 J/g’lik gizli 1s1l
enerji depoladigi gozlemlenmistir. Ayn1 karisimin 41,94 °C ile °C 37,07 sicakliklar
arasinda donma hal degisimini tamamladig1 bu sirada 6,41 J/g’lik gizli 1s1l enerji
depoladig1 gozlemlenmistir (Sekil 5.35, Tablo 5.10). Saf dokosanin ve dokosan igerikli
maddelerin sogutma isleminde iki ekzotermik pik gostermesine karsin, 1sitma
isleminde erime i¢in sadece bir endotermik pik gozlemlenmistir. Boyle iki modlu
kristallesme davranisi, dokosanin tamamen kristallesmeden once yar1 kararl bir fazin
varligindan kaynaklanmaktadir. Ve bu durum c¢ok sayida parafin grubunda
gozlemlenir [78][79][80]. Mikrokapsiillenmis ve mikrokapsiillenmemis oOtektik
karisima ait erime ve donma entalpileri dikkate alindiginda entalpi degerlerinin
kapstilasyon islemi sonrasinda azaldig1 saptandi. Entalpideki bu diisiisiin nedeni ise
FDM’nin kapsiil igindeki kiitlece yiizdesinin diisiik olmasindan kaynaklandigin
diistinmekteyiz [78].
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1988
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Sekil 5. 32 Saf dokosanin (Do) erime donma hal degisimlerine ait DSC egrileri

TowEndo Up (miy

baoat s

Sekil 5. 33 Saf n-oktanoik asitin (Ok) erime donma hal degisimlerine ait DSC egrileri
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ot FlowsEnch Up () —— ——

Sekil 5. 34 Dokosan - n-oktanoik asit 6tektiginin erime donma hal degisimine ait DSC

egrileri

o FlowEnda Up (v —— ——

Sekil 5. 35 Mikrokapsiillenmis dokosan - n-oktanoik asit 6tektiginin erime donma hal
degisimine ait DSC egrileri
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Tablo 5. 10 Saf dokosanin (Do), n-oktanoik asitin (De), dokosan-n-oktanoik asit

otektiginin (Do-De) ve mikrokaapsiilliiniin (DoDe-K) DSC verileri

Dokosan OktahOik DoOk DoOk-K
asit

Baslangic 43,45 15,23 41,27 41,51
Erime Tepe 46,12 17,23 43,68 44,03
Noktast (°C) Bitis 47,34 19,37 45,12 45,36
AHm (j/g) 215,08 114,45 33,53 29,14
Baslangi¢ 42,83 8,31 40,57 38,54
Donma Tepe 41,15 7,72 39,37 37,92
Noktasi (°C) Bitis 39,45 6,01 37,88 35,95
AHm (j/g) 133,99 122,21 10,42 6,41
Baslangig¢ 37,17 - 37,13 41,94
Kristalizasyon Tepe 36,69 - 36,69 40,48
Noktasi Bitis 35,45 - 35,32 39,07

AHm (j/g) 58,90 ) 6,42 55

5.2.8. Mikrokapsiillenmis Dokosan-n-Oktanoik Asitin SEM Analizi

Mikrokapsiillenmis dokosan-n-oktanoik asitin SEM goriintiilerini (Sekil 5.36)
incelendigimizde; FDM’nin 1yi tamimlanmis ¢ekirdek/kabuk mikroyapisi ile basarili
bir sekilde kapsiillendigini tespit ettik. Ayrica titanyum kabuk malzemesinin, dokosan-
n-oktanoik asit karigiminin yiizeyinde basarili bir sekilde tretildigi kanitlanmustir.
SEM analizi ile mikrokapsiillerin kiiresel olmayan bir geometriye sahip oldugu ve

oldukga diizenli bir dagilim sergiledigi goriilmiistir.
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Sekil 5. 36 Mikrokapsiillenmis dokosan-n-oktanoik Asitin SEM goriintiileri
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5.2.9. Mikrokapsiillenmis Dokosan-n-Oktanoik Asitin Sekil Stabilize Davramsi

Sekil 5.37° de goriilen sekil stabilize goriintiilerinden mikrokapsiillenmis FDM
'nin simiile giines 15181 altinda 1sitilmas1 sonucunda mikrokapsiillenmis dokosan-n-
oktanoik asit Otektik karigimmin erime sicakliginin iizerinde FDM  sizinti
gostermedigi, mikrokapsiillerin yapisint korudugu sonucuna ulasabiliriz. Bu sonug
kapstillenme isleminin basarili oldugu ve kapsiillerin 1siya maruz kalmasi halinde
seklini korudugu gdstermektedir. Karaipekli ve ark. yaptiklari calismada
mikrokapsiillenmis kompozit FDM’nin erime sicakliginin iizerinde 1sitilmasi halinde

cekirdegin sizinti gostermedigini ve kapsiilin yapisini korudugunu bildirmislerdir
[81].
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Do-Ok Ikili Otektik Do-Ok-K Mikrokapsiil

Sekil 5. 37 Dokosan-n-Oktanoik Asit 6tektiginin ve kapsiiliiniin sekil stabilize analizi
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5.2.10. Mikrokapsiillenmis Dokosan-n-Oktanoik Asitin Termal Davranisi

Mikrokapsiillenmis dokosan-n-oktanoik asitin simiile giines 15181 altinda
1s1tilmasi sonucunda termal kamera ile termal davraniglari incelendiginde; 1s1ya maruz
kalan kapsiillerin sicakliginin yavas yavas yiikseldigi (Sekil 5.38), ayni sekilde
sogumanin da yavas yavas gergeklestigi saptandi (Sekil 5.39). Bu sonug; dokosan-

oktanoik asitin mikrokapsiilleme isleminin basarili oldugunu gostermekte idi [88].
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Sekil 5. 38 Mikrokapsiillenmis dokosan-n-oktanoik asitin 1sinma siirecindeki termal
davranisi
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Sekil 5. 39 Mikrokapsiillenmis dokosan-n-oktanoik asitin 1sinma siirecindeki termal
davranisi
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Dokosan-n-okanoik asit oOtektiginin gilines 15181 altinda solar simiilator
yardimiyla (IR lamba) 1sitilmasi sonucunda davranislart incelendiginde; 1siya maruz
kalan oOtektiklerin sicakliginin yavas yavas yiikseldigi gozlemlendi (Sekil 5.40).
Sicakligr yiikselen kapsiillenmemis FDM nin akma davranis1 gosterdigi gézlemlendi.
Ayrica Do-Ok 6tektik karisiminin DSC verilerinden elde ettigimiz erime hal degisimi
araliginda ( 41,27 - 45,12 °C, Tablo 5.10 ) sicakligim1 korudugu tamamen erime
gosteren bolgelerin sicakliklar ise 45°C’den yiiksek oldugu gozlemlendi.

Sekil 5. 40 Dokosan-n-Oktanoik asit 6tektik karisiminin termal davranisi
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5.2.11. Mikrokapsiillenmis Dekanoik Asit-n-Oktanoik Asitin DSC Analizi

Saf dekaoik asitin (De), n-oktanoik asitin (Ok), dekanoik asit-n-oktanoik asit
otektiginin (DeOk) ve mikrokapsiiliiniin (DeOk-K) DSC verileri Sekil 5.41-44’te
verilmistir. Dekanoik asit-n-oktanoik asit karisiminin 33,37°C’de erimeye basladigi
39,31°C’de hal degisimini tamamladig1 ve bu hal degisim esnasinda 147,74 J/g’lik
gizli 1s1l enerji depoladigi tespit edildi. Ayn1 karisimin 27,63°C* de donmaya basladigi
21,06 °C’de donma hal degisimini gerceklestirdigi ve bu sicaklik araliginda 145,06
J/g’ ik gizli 1s1l enerji depoladigr gdzlemlendi (Tablo 5.11). Bu sonug ideal bir 6tektik

karisim elde ettigimizi gostermektedir.

Kapsiillenen dekanoik asit-n-oktanoik asit karisimimin (Sekil 5.44) DSC
egrisinde erime ve donma piklerinin olusmadigini tespit ettik. Elde edilen bu

verilerden 6tektigin basarili bir sekilde kapsiillenmedigi sonucuna ulastik.
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Sekil 5. 41 Saf Dekanoik Asitin erime donma hal degisimine ait DSC egrileri
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Sekil 5. 42 saf n-oktanoik asitin erime donma hal degisimine ait DSC egrileri

Heat FlowEndo Up (mbs) —— ——

Sekil 5. 43 Dekanoik asit-n-oktanoik asit Otektik karigiminin erime donma hal
degisimine ait DSC egrileri
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Sekil 5. 44 Mikrokapsiillenmis dekanoik asit -n-oktanik asit 6tektiginin DSC egrisi

Tablo 5. 11 Saf dekaoik asitin (De), oktanoik asitin (Ok), dekanoik asit-n-oktanoik asit

otektiginin (De-Ok) ve mikrokapsiiliiniin DSC verileri

Erime Noktasi Donma Noktasi

FDM Baslangic Pik Baslangic Pik
(°C) (°C) |Bitis | AH. (°C) (°C) |Bitis | AHq
°C) | (/9) °C) | (/9)
Do 30,77 | 3402 | 3% |15675| 2775 | 228 | 2294 | 15056
Ok 1523 | 1723 | 1937 | 11445 | 831 02 go1 |-
12221
Do-Ok | 3337 | 3701 | 3931 | 14774| 2763 | 2200 | 2165 -145
Do-Ok- ; ; - ; ; - ] ]

K
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6. SONUCLAR ve ONERILER
6.1. Sonuclar

Dokosan, dekanoik asit ve n-oktanoik asitin ikili 6tektik karisiminin hazirlanmasi
icin 5 farkli 6tektik oran (1:4, 2:3, 1:1, 3:2, 4:1) belirlendi.

Onerilen tez calismasinda ilk basamakta dokosan, dekanoik asit, n-oktanoik asit
faz degistiren malzemelerin saf halleri mikrokapsiillendi. Bu mikrokapsiilasyon
yontemi i¢in ara yiizey polimerizasyonu kullanildi. Ikinci basamakta ise dokosan-
dekanoik asit, dekanoik asit—n-oktanoik asit ve dokosan-n—oktanoik asitlerin farkli
oranlarda ikili Gtektikleri sentezlenerek DSC analizlerine gore uygun erime-donma
sicakligina sahip ikili 6tektik karigimlar mikrokapsiillendi. Mikrokapsiillenen ikili
Otektik karigimlari ve oranlart sirasiyla; Dokosan-dekanoik asit [1/4], dekanoik asit-n-
oktanoik asit [3/2], dokosan-n-oktanoik asittir [1/4]. Dokosanin hem saf hali hem de
mikrokapstillenmis halinin FT-IR spektrumlarinin incelenmesi sonucunda benzer
dalga boylarinda ve benzer pikler verdikleri gézlemlendi. Bu uyumlulugun dokosanin
mikrokapsiilasyonu islemi esnasinda kimyasal yap1 degisikligine ugramadan
kapsiillendiginin bir gostergesi oldugunu diisiinmekteyiz. Saf dokosanin ve
mikrokapsiillenmis dokosanin DSC diyagraminda sogutma isleminde iki ekzotermik
pik gostermesine karsin, 1sitma isleminde erime i¢in sadece bir endotermik pik
gozlemledik. 1. pik katilagma, 2. pik ise kristalizasyon sicaklig1 olarak saptandi. Boyle
iki farkli kristallesme davranisi, dokosanin tamamen kristallesmeden 6nce yar1 kararh
bir fazin varligindan kaynaklanmaktadir. Ve bu durum ¢ok sayida parafin grubunda
gozlemlenir [78], [79], [80]. Mikrokapsiillenmis dokosan i¢in erime, donma,
kristalizasyon pik sicakliklari sirasiyla; 48,69 °C ve 39,37 °C, 35,38°C olarak saptandi.
Dokosan i¢in bu degerler sirasiyla 46,12 °C, 41,15 °C, 36,69 °C olarak o6lgiildii. Buna
gore dokosan ile mikrokapsiillenmis FDM’nin erime, donma, Kristalizasyon entalpileri
karsilastirildiginda dokosanin erime ve donma entalpileri sirasiyla 215,08, 133,99,
58,90 J.g iken, mikrokapsiillenmis dokosanin erime entalpisinin; 71,81 J.g* ve

donma entalpisinin 35,68 J.g%; kristalizasyon entalpisinin 8,25 J.g* oldugu saptandh.
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Mikrokapsiillenmis ~ dokosana ait SEM  goriintiileri  incelendiginde;
mikrokapsiillerin olustugu ve titanyum kabuk malzemesinin, n-doksanin yiizeyinde
basarili bir sekilde iiretildigi belirlendi. SEM analizi ile titanyum mikrokapsiillerin iyi
tanimlanmis ¢ekirdek/kabuk mikroyapisi ile birlikte kiiresel bir morfoloji sergiledigi

gorildii.

Mikrokapsiillenmis Dokosanin Giines 15181 altinda solar simiilatér yardimiyla
1sitilmast sonucunda termal kamera ile termal davraniglari incelendiginde; 1s1ya maruz
kalan kapsiillerin sicakliginin yavas yavas yiikseldigi (Sekil 5.6), aymi sekilde
sogumanin da yavas yavas gerceklestigi saptandi. Elde edilen bu veriler 1s18inda saf
halde mikrokapsiillenen dokosan, dekanoik asit ve n-oktanoik asit igerisinden gizli 1s1
kapasitelerinin en yiiksek oldugu ve morfolojik olarak homojen dagilim gdsteren

dekanoik asitin mikrokapsiilasyonu oldugu belirlendi.

Tezde hazirlanan otektik karisimlardan elde edilen dokosan, dekanoik asit ve
n-oktanoik asidin ikili 6tektik karisimlarinin mikrokapsiillenmesi sonucunda dokosan-
n-oktanoik asidin mikrokapsiilasyonun en yiiksek 1s1 depolama kapasitesi ile
kapsiillendigi belirlendi. Dokosan(Do)-n-Oktanoik asit (Ok) karigiminin 41,27 °C’de
erimeye basladig1 45,12°de hal degisimini tamamladig1 ve bu hal degisim esnasinda
33,53 J/g’lik gizli 1s1l enerji depoladigr tespit edildi. Aymi karisimin 40,57 °C’de
donmaya basladig1 35,32°C’de donma hal degisimini gerceklestirdigi ve bu sicaklik
araliginda 1.pik -10,42 J/g, -6,42 J/g gizli 1s1l enerji depoladigi gézlemlendi. DSC
analiz sonucglarina goére kapsiilli Dokosan (Do)-n-Oktanoik asit (Ok) karigiminin
41,51 °C ve 45,36 °C sicakliklart arasinda erime davranis1 gosterdigi ve bu aralikta
29,14 J/g’lik gizli 1s1l enerji depoladigr gozlemlenmistir. Ayni karisimin 41,94 °C ile
°C 36,03 sicakliklar1 arasinda donma hal degisimini tamamladigi bu sirada 1.Pik -5,59
ve 2.Pik -6,41 J/g’lik gizli 1s1l enerji depoladig1 gdzlemlendi.

Sekil stabilize goriintiilerinden Mikrokapsiillenmis FDM 'nin Giines 15181
altinda solar simiilator yardimiyla (IR lamba) 1sitilmasi sonucunda dekanoik asitin

erime sicakliginin lizerinde FDM sizint1 gdstermedigi, mikrokapsiillerin yapisinin
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korundugu sonucuna ulasildi. Bu sonug kapsiillenme isleminin basarili oldugu ve

kapsiillerin 1s1ya maruz kalmasi halinde seklini korudugu gostermektedir.

Ayrica tez caligmasinda dekanoik-oktanoik asitin mikrokapsiilasyon islemi
sonrasinda DSC diyagramlar1 incelendiginde kapsiilasyon isleminin basarisiz oldugu

tespit edilmistir.

6.2. Oneriler

Artan diinya niifusu ve fosil yakitlarin kontrolsiiz tiiketiminin beraberinde
getirdigi en biiylik problem artan enerji ihtiyacinin karsilanmasidir. Bu nedenle
yenilenebilir enerji kaynaklarina yonelim her gegen giin artmaktadir. Yenilenebilir
enerji kaynaklarinin ilk sirasinda yer alan giines enerjisinin verimli olarak kullanildig1
fotovoltaik sistemler ise en verimli giines enerjisi kullanim seklidir. Fotovoltaik
sistemlerin beraberinde getirdigi en onemli dezavantaj ise 1sinma problemleridir.
Sicaklik degerlerinin yiikselmesi fotovoltaik sistemlerde verimliligi diisiirmekte ve
kullanim = siiresinin kisalmasina neden olmaktadir. Uygun erime ve donma
sicakliklarinda erirken yiiksek miktarda 1s1 depolayabilen malzemelerin basinda Faz
Degistirici Malzemeler gelmektedir. Faz degistirici malzemelerin en belirgin 6zelligi

istenilen sicaklik araligina ¢aligilabilir olmasidir.

Tez calismasinda fotovoltaik sistemlerin sogutulmasi amaciyla hazirlanan
FDM’lerin uygun sogutma kapasitesine sahip olmalari ve FDM’lerin ¢aligma
sicakliklarinda ytliksek oranda 1s1 absorbe edebilmeleri sebebiyle farkli fotovoltaik

uygulamalar i¢in potansiyel olacagi kanaatindeyiz.
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