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Bu calisamda gidalarin uygun sicaklik araliginda korunmasini saglayan
ambalajin gelistirilmesi amaglanmistir. Bu sicaklik koruma araligi 4-25 C olarak
belirlenmistir. Bu araliga uygin faz degistiren madde (FDM) se¢imi yapilmustir.
Otuzdort farkli faz degistiren madde kapsiili bes farkli kabuk malzemesi ile
sentezlenmistir. Bu kapsiillerin termal, kimyasal, morfolojik 6zellikleri incelenmis
ve uygun kapsiil aday1 belirlenmistir. Basariyla sentezlenen bu mikrokaspiiller
arasindan, hali hazirda gida ambalajlarinda polistiren kullanildigindan, insan
saghg ve maliyeti dikkate alarak da oktanoik asitin stiren mikrokapsiillerinin
(erime entalpisi 42,9 J/g) kullanilmasi uygun gorilmiistiir. Faz degistiren maddeli
ve aday mikrokapsiillii gida ambalaji tasarlanmistir. Bu amlajlarin gidanin farkl
kosullarda ne kadar siire ile termal koruma yaptigi belirlenmistir. Sonuglar
degerlendirildiginde, yaklasik olarak mikrokapsiillenmis FDM 9 saate kadar, yalniz
FDM 6 saate kadar 1s11 koruma sagladigi goriilmiistiir.

Anahtar Kelimeler: Faz Degistiren Madde (FDM), Termal Enerji Depolama
(TED), Gida Ambalajlari, Enerji tasarrufu, Mikrokapsiilleme
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This study aims to develop food packages, which will provide thermal
protection of food products at desired temparature. Temperature range of
protection is specified as 4-25 C. Phase change materials (PCM) suitable for this
temperature range were selected. These phase change materials were encapsulated
with five different shells to produce 34 different types of microcapsules. The best
microcapsule alternative was determined based on the thermal, chemical and
morphological properties of all the microcapsules. Among the successfully
synthesized microcapsules, MOSt (AHm= 42.9 J/g) was selected, because
polystyrene is currently used in food containers and also it is cost effective and
compatible with human health. The food packages with only phase change
materials and microcapsules candidate are designed. Thermal protection time of
these packages is investigated at different conditions for food. Results showed that,
container with MOSt and raw PCM provided 9 hr and 6 hr of thermal protection
effect in the given temperature range.

Keywords: Phase change material (PCM), Thermal energy strorage, Food
packaging, Energy-saving, Microencapsulation




GENISLETILMIS OZET

Yenilebilir enerji kaynaklariin iklim kosullarina bagl olarak mevsimsel
farkliliklar gostermeleri siirekli olarak yararlanilanamamasina neden olmaktadir.
Sanayide enerji sistemlerinde farkli siireglerde atilan 1siya da farkli bir zaman
diliminde ihtiya¢ olmasi etkili olarak yararlanilmasin1 engellemektedir. Bu nedenle
stirekli kullanimi saglayacak, arz ve talep arasindaki uyumsuzlugu giderecek termal
enerji depolama sistemleri bilyilk 6neme sahiptir (Zhang ve ark., 2012). Son
yillarda mevcut enerji sistemlerinde goriilen sorunlar faz degistiren maddelere olan
ilgiyi artmistir (Sar1 ve ark., 2010). Faz degistiren maddeler (FDM) enerjiyi gizli 1s1
olarak depolayabilen maddelerdir. FDM uygulamalarinda yaygin olarak tuz
hidratlar1, yag asitleri ve karisimlari, parafinlerden yararlanilmaktadir (Konuklu ve
Paksoy, 2009; Beyhan ve ark., 2013; Aydin ve Okuntan, 2013; Konuklu ve ark.,
2014). Bu uygulamalarda, calisma sicakligina yakin faz degistiren kararh
maddelerin segilmesine dikkat edilmelidir (Zalba ve ark., 2003).

Bu ¢aligmada ilk olarak, gida ambalajlarinda saklama kosullarinda 4-25 C
FDM lerin kullanilmas: tercih edilmistir. FDM ler arasinda inceleme yapilip
tetradekan, pentadekan, hekzadekan, heptadekan ve oktanoik asit kullanilmasma
karar verilmistir. Tercih edilen FDM ler ile iire-formaldehit (UF), melemin-
formaldehit (MF), (iire-melamin)-formaldehit (UMF), stiren-ko-etilakrilat ve stiren
polimerleri ile toplamda 34 adet mikrokapsiil sentezlenmistir. Sentezlenen
mikrokapsiiller 1s1l olarak DSC ve TGA ile kimyasal olarak FT-IR, morfolojik
acidan da SEM ile incelenmistir. Bu incelemeler sonucunda mikrokapsiillerin
basarili bir sekilde sentezlendigi goriilmiistiir. Bu basarili sentezlenen
mikrokaspiiller arasindan oktanoik asitin stiren (MOSt) (erime entalpisi 42,9 J/g)
mikrokapsiilleri, hali hazirda gida ambalajlarinda polistiren kullamidigindan, ayrica
insan saghg ve maliyeti dikkate alinarak se¢ilmesine karar verilmistir. Tercih
edilen MOSt mikrokapsiillerinin kararlilik testleri incelenmis ve basarili sonuglar

verdigi goriilmiistiir.
Il



Bu c¢aligmanin ikinci asamasinda sentezlenen mikraokapsiilin gida
ambalajima uygulanmasi gerceklestirilmistir. Bu asamada gida ambalaji tasarimi
gelistirilmigtir. Tercih edilen MOSt mikrokapsiilleri ve FDM (oktanoik asit) gida
ambalajinin 6zel bolmelerine yerlestirilmis ve icerisine belirli miktarlarda ¢ikolata
yerlestirilerek sicaklik dlgtimleri alinmustir. Sonuglar degerlendirildiginde, istenilen
sicaklik araliginda yaklasik olarak mikrokapsiillenmis FDM 9 saate kadar,

kapsiillenmemis FDM 6 saate kadar bir 1s1l geciktirme etkisi sagladigi goriilmiistiir.
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1. GIRIS Murat UNAL

1. GIRIS

Sera gazlarinin yayilim seviyesindeki siirekli artig ve yakit fiyatlarindaki
yiikselis, yenilebilir enerjinin gesitli kaynaklarinin énemini arttitmigtir. Diinyanin
birgok yerinde, giines enerjisi en umut vadeden enerji kaynaklarindan biridir. Yeni
enerji kaynaklarmin gelistirilmesi ile birlikte enerji depolama malzemelerinin de
gelistirilmesi 6nem arz etmektedir. Enerji depolama sadece talep ve kaynak
arasindaki uyumsuzlugu azaltmaz ayni zamanda enerji sistemlerindeki performansi
ve glvenilirligi de arttirir. Bununla birlikte enerjinin korunmasinda da énemli bir
rol oynar. Enerji depolamasi, yatirim maliyeti ve enerji kayiplarin1 azaltarak daha
verimli sistem ile daha az yakit tiiketilmesine olanak saglar. Ornegin, enerji
depolama ile iiretim yapilan fabrikada gii¢ performansinin yeterli ve etkili seviyede
arttirilmasi enerji tiikketiminin yaninda iretim maliyetinin azalmasma da olanak

saglayacaktir (Sharma ve ark., 2009).

1.1. Termal Enerji Depolama
Termal enerji depolama (TED), son 20 yilda yogun arastirilan
konulardandir. Yenilenebilir ve ulagilabilir kaynaklarim optimum ve rasyonel

kullanim1 dogrultusunda termal enerji depolama &zel ¢oziimler saglar (Zalba ve
ark., 2003);

» Al sistemlerdeki (giines enerjisi, kojenerasyon vb.) mevcut {iretilen
enerji ve tiiketim arasindaki dengenin kurulmasi
»  Giivenli enerji saglamada (hastanelerde, bilgisayar merkezlerinde vb.).

»  Termal kararlilik ve termal korumada

Termal enerji depolama iki ana amag i¢in kullanilir. Bunlardan birincisi;

enerji uretimi olmadiginda &rnegin birgok yenilenebilir enerji sistemleri gibi
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depolanan enerjinin kullanilmasidir. Digeri ise enerji kullamim yogunlugu ve
maliyetini diisiirmek i¢in enerjinin kullaniminin yogunlugunun az oldugu saatlere
kaydirilmasidir. (Fuensanta ve ark., 2013). Termal enerji depolama duyulur 1s1,
gizli 1s1 ve termokimyasal veya bunlarin kombinasyonu olarak bir materyalin i¢
enerjisindeki degisimi olarak depolanabilir. Termal enerji depolamasinin baglica
teknikleri Sekil 1.1°de gosterilmistir (Zalba ve ark, 2003; Sharma ve ark.,
2009).

Termal Enerji Depoclama

Duyulur Isi

Parafinler Yiﬁ" asitleri !
Ticari Sinif I Analitik Sinif I

Sekil 1.1. Termal enerji depolama teknikleri (Zalba ve ark., 2003; Sharma ve
ark., 2009)
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1.1.1. Duyulur Is1 Depolama

Duyulur 1s1 depolamada, termal enerji bir sivinin veya bir katinin
sicakligindaki yiikselme ile depolanir. Duyulur 1s1 depolama sistemleri, depolama
ve geri kazanma prosesleri boyunca materyalin sicakligindaki degisiminden veya
1s1 kapasitesinden faydalanir. Is1 depolama miktar1 ortam 1sisina, sicaklik

degisimine ve depolama materyalinin miktarina baghdir (Sharma ve ark., 2009).
Depolanan enerji, Q(J) Esitlik 1-2 ile hesaplanir. ...

Q= [imCydr (1)
= mCap (Ts —Ty) (2

Q = Depolanan toplam 1s1 (J)
m = Kiitle (g)

Cp= Ozgiil 151 (J/g. C)

T; = Ilk sicaklik (C)

Ts = Son sicaklik (C)

Cap = I1k ve son sicaklik arasindaki ortalama 6zgiil 1s1 (J/g. C)

Bazi segilen kati-sivi maddelerinin duyulur 1s1 depolama kapasitesi Cizelge
1.1°de gosterilmistir. Ucuz ayn1 zamanda yiiksek 1s1 kapasitesine sahip oldugu igin,
suyun duyulur 1s1 depolama kapasitesinin en iyi oldugu goriilmektedir. 100 T nin
ustii sicakliklarda, yaglar, erimis tuzlar ve sivi metaller vb. kullanilir. Hava 1sitma

uygulamalar1 igin olarak ¢akil tast temelli malzemeler depolamada kullanilir

(Sharma ve ark., 2009).
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Cizelge 1.1. Is1 depolamada kullanilan kati-s1ivi materyaller

Madde ismi | Gizli 1s1 kapasitesi
(I/kg.K)
Tugla 840
Beton 880
Su 4190
Ethanol 2400
Biitanol 2400
Motor Yagi 1880

1.1.2. Gizli Is1 Depolama

Gizli 1s1 depolama sistemleri, faz degistirme prosesiyle kimyasal madde de
enerji depolar. Bu prosesin duyulur 1sidan farki, sabit sicaklikta faz degisim prosesi
ile 1s1 depolanmasidir. Gizli 1s1 depolama sistemleri, sividan katiya, gazdan siviya
veya bu proseslerin tersinden faz degistirme prosesleri esnasinda 1s1 depolama
materyalleri nedeniyle 1sinin yayilmasi veya emilimi ile ¢alisirlar (Aydin ve ark.,
2015). Sivi-gaz gegisi sirasindaki hacim degisimi ¢ok fazla oldugundan ve gazin
depolanmasi igin basinghi depolama kaplarinda gergeklesen sorunlardan dolayi
uygulamada kullanilmaz. Kati kati gegislerinde 1s1 kristal yapinin degisimi
sirasinda depolanir. Hacim degisimi genellikle kat1 sivi gecislerinden daha diisiik
olmasina karsin faz degistirme entalpisi daha distiktiir (Sharma ve Sagara, 2005).

Gizli 1s1 depolamada faz degistiren materyaller (FDM) kullanilir.
FDM’lerin gizli 1s1 depolamasi ve bu 1siy1 ihtiya¢ halinde geri yaymasi ig¢in
kullanilan ana prensip, maddenin faz degistirmesidir (Liu ve ark., 2016).

FDM li ortamda gizli 1s1 depolama sisteminin depolama kapasitesi Q (J)
asagidaki Esitlik 3-4 ile hesaplanir (Sharma ve ark., 2009).

Q= fTTm mC,dT + may,Ahy, + fTTS mC,dT (3)

4
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Q= m[Csp(Tm - T) + auAhy, + Clp(Ts - Tm)] (4)

Q = Depolanan toplam 1s1 (J)

m = Kiitle (g)

Cp= Ozgiil 1s1 (J/g. C)

T; = Ilk sicaklik (C)

Ts = Son sicaklik (C)

Tm = Erime sicakligi (C)

am= Erime Kkesri

Cip = Erime ve son sicaklik arasindaki ortalama 6zgiil 1s1 (J/g. C)
Csp = Erime ve ilk sicaklik arasindaki ortalama 6zgiil 1s1 (J/g. C)
Ah,,, = Gizli 1s1 kapasitesi (J/g)

Gizli 1s1 depolamanin diger termal enerji depolama tekniklerine gore tistiin

yonleri su sekilde siralanabilir (Feldman ve ark., 1986);

» Gizli 1s1 depolama diger depolama sistemlerine gore daha kiiciik
hacimlere sahiptir.
» Sabit bir sicaklik araliginda depolama olanagi saglar ve tersinir

sistemler i¢in daha uygundur.
1.1.3. Termokimyasal Enerji Depolama

Termokimyasal depolamada, enerji Esitlik 5’de genel gosterimi verilen

kimyasal reaksiyonlar vasitasiyla depolabilir.

AB+1ISI & A+B (5)
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Endotermik reaksiyonda, AB disardan saglanan 1siy1 emer ve A, B
iiriinlerine doniisiir. Bu olusan iiriinler ayr1 ayr1 depolanabilir. Bu prosesin tam tersi
olan ekzotermik reaksiyonda, kimyasallar A ve B maddelerinin reaksiyonu sonucu
baslangigtaki AB nin olusumu ile 1s1 agiga ¢ikar (Liu ve ark., 2016).

Termokimyasal prosesde depolanan 1sinin Q(J) miktar: asagidaki Esitlik 6
ile verilebilir (Sharma ve ark., 2009).

Q = a,mAh, (6)

Q = Depolanan toplam 1s1 (J)
m = Kiitle (g)
a, = Reaksiyana giren kisim

Ah,= Reaksiyonun endotermik 1s1s1

Endiistriyel uygulamalar, 1s1 tasinmasi, yiiksek sicakliktaki gii¢
santrallerinde, bina 1sitmalarinda veya evde sicak su i¢in mevsimlik giines 1sisinin
depolanmas1 gibi ¢esitli uygulamalarda kullanilabilir (N'Tsoukpoe, ve ark.,
2014).

1.2. Faz Degistiren Maddeler (FDM)

Termal enerji depolamada FDM olarak kullanilabilmesi i¢in, ozellikle
uygulama araliginda erime-donma sicakligina ve yiiksek gizli 1s1 depolama
kapasitesine ve uygulamaya bagli olarak yiiksek 1sil iletkenligine sahip olmalari
gerekmektedir. Bunun yani sira, pasif gizli 1s1 depolama sistemlerinin tasariminda
kullanilacak FDM’lerin uygun termofiziksel, kinetik, kimyasal ve ekonomik
Ozelliklerde olmas1 gerekmektedir. FDM ler ayn1 zamanda kullanim siiresi boyunca
cevreyle etkilesimini en az diizeyde tutmak i¢in istenilen ¢evresel 6zelliklere de

sahip olmalidir (Soares ve ark., 2013).
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FDM seciminde asagida bahsedilen kriterler géz 6niinde bulundurulmalidir
(Kenisarin ve Mahkamov, 2007; Soares ve ark., 2013);

»  Erime noktasi uygulama amacina uygun olmali,

Y

Kimyasal yapilar1 kararli olmali,

» Faz ayrisimi olmadan tekrarlanabilir erime-donma 6zelligine sahip
olmali,

» Yiiksek termal iletkenlige sahip olmali ve iyi bir 1s1 transfer dzelligi

gostermelidir.

Faz degistiren maddeler organik, inorganik ve 6tektik olarak siniflandirilir.
Organik faz degistiren maddeler parafinler ve yag asitleri olarak tanimlanirlar.
Caligmalarda ilgi gosterilen basliva yag asitleri; kaprilik, kaprik, laurik, miristik,
palmitik ve stearikdir. Genellikle, tuz hidratlar1 inorganik faz degistiren maddeler
olarak kullamlirlar. Otektik faz degistiren maddeler organik-organik (Org.-Org.),
organik-inorganik (Org.-Inorg) ve inorganik-inorganik (Inorg.-inorg) olmak iizere
i¢ guba ayrilmigtir (Soares ve ark., 2013). FDM lerin farkli gesitleri i¢in avantaj ve

dezavantajlar1 Cizelge 1.2°de verilmistir.
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Cizelge 1.2. Farkli tiirlerdeki FDM lerin avantaj ve dazavantajlarinin
karsilastirilmasi (Silva ve ark., 2016)
'TDM, Alt gup Avantajlar Dezavantajlar
tiirleri
Dogrudan dahil edilebilirler. Termal iletkenlikleri
Gozenekli yapt malzemelerin  igerisine | diistiktiir.
emdirilebilir. Faz degisimi sirasinda
Kimyasal olarak kararli ve inert yapidadirlar. | hacmi artar
Asir1 soguma gostermezler. (parafinler).
Korozif degillerdir. Yag  asitleri  vs,
. Zehirli degillerdir. parafinlerden
. Parafinler . . - .
Organik Yas Gizli 1s1 depolama kapasiteleri yiiksektir. pahalidir.
bilesikler .g . Erime sicaklik araliklar1 genistir. Bazilar1 yanicidir.
asitleri vs. e s
Faz degisimi sirasinda buhar basinglar
diigiiktiir.
Faz ayrimi olugmaz.
Cok sayidaki termal dongiiden sonra termal
performanslar1 degismez.
Uygun erime ve donma ozellikleri gosterirler
(parafin olmayanlar)
Metallere korozif
etkiye neden olurlar.
Asir1 soguma ve faz
. . - . ayrimi
Gizli 151. depolafna k.a.pa.51.teler1 yiiksektir. olusturabilirler.
Termal iletkenlikleri iyidir. Cok sayidaki termal
Inorganik | Tuz Daha ekonomiktir. o };i sonucy
bilesikler | hidratlar | Yanic1 degillerdir. geviinte
termal performanslari
diisebilir.
Destek materyali ve
kap gerekir.
Dogrudan dahil
edilemezler.
Org.-Org.
N Org.- Erime noktalar1 keskindir. As1r1 soguma
gu
Otektik inor . . . N
g Genellikle yiiksek hacimsel depolama | gdstermez.
kangimlar | j,op0 - - - _
norg. yogunluguna sahiptir.
Inorg.

Genellikle, FDM ler fiziksel durumlarindaki gegis

stireclerine gore kati-

katt FDM ler ve kati-sivi FDM ler olarak siniflandirilabilir. Bugiine kadar kati-siv1

FDM ler hakkinda, tuz hidratlari, parafinler ve yag asitleri gibi malzemeler igin

8
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bircok caligma yapilmistir. Kati-kati FDM’ler, 6zelllikle de polimerik kati-kati
FDM’ler, istenilen sekillerde kolay uygulanmasi, etkin akma-sizma korumasi gibi
tistlin Ozellikleri ile dikkat ¢ekmektedirler. Kati-kati FDM’ler fiziksel karisim
olusturma ve kimyasal modifikasyon yoOntemleri ile tretilirler. Fakat fiziksel
karigim yontemiyle elde edilen kati-kati gegise sahip FDM’lerde, tekrarlanan
termal cevrimler sirasinda faz ayrismast meydana gelebilmektedir. Kimyasal
modifikasyon yotemi ise, FDM’nin erime noktasinin istiinde sivi halde iken akma
sorununu onlemek amaciyla kimyasal olarak, sivilasmayr kimyasal asilama,
tutuklama ve garpraz baglama kopolimerizasyonu gibi bir yontemle, bir destek

polimeri iizerine baglanmasidir (Chen ve ark., 2014).

1.3. Mikrokapsiilleme

Mikrokapsiilleme, pargaciklarin veya damlaciklarin mikro boyutlarindaki
(<1000 pm) mikrokapsiil/mikropartikiil olarak bilinen, kapsiillerini tiretmek i¢in bir
film ile kaplanma prosesidir. Kapsiillerin nano boyutlarindaki (<1000 nm)
nanokapsiiller/nanopartikiiller olarak bilinir. Organik faz degistiren maddelerin
mikro- veya nano-kapsiillenmeleri iki ana bilesenden olusur. Biri polimer veya
inorganik materyal kabuk malzemesi iken, digeri de ¢ekirdek malzemesi olan
organik faz degistiren maddelerdir. Mikrokapsiiliin yapis1 ayrintili olarak Sekil
1.2°de gosterilmistir. Kabuk malzemesi organik faz degistiren maddeleri dis
ortamdan gelen etkilere karsi korumak ve buharmin dig ortama sizmasini
engellemek icin bir koruyucu olarak rol oynamaktadir. Mikro- veya nano-kapsiiller
kiiresel, tiibiiler veya oval gibi birka¢ sekilde olusturulabilirken diizensiz yapida
olabilmektedir. Bu metot, hassas malzemelerin korunmasinda kullanilarak

cisimlerin 6zelliklerinin korunmasini saglarlar.
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hidrofilik sup

hidsefobik zincir

hoszarvasyvon

Cekirdek Emil gator

Sekil 1.2. Mikrokapsiil yapisi (Zhang ve Wang, 2009)

Milerokapsiil

-10 ile 80C sicakliklar arasinda eriyen organik faz degistiren maddeleri
mikro- veya nano-kapsiilleri hazirlanabilir. Organik FDM’lerin fizikokimyasal
ozelligine bagl olarak mikro ve nano boyutta kapsiillenmesi fizikomekanik,
kimyasal ve fiziko kimyasal yontemler kullanilarak yapilmaktadir. (Khadiran ve
ark., 2015).

Organik faz degistiren maddelerin kapsiillenmeleri i¢in en ¢ok kullanilan

kapstilleme teknikleri sunlaridir (Sanchez-Silva ve ark., 2011);

Piskiirtmeli kurutma metodu,
In situ polimerizasyonu,
Araytizey polimerizasyonu,

Stispansiyon polimerizasyonu,

YV V. V V V

Emiilsiyon polimerizasyonu,

1.3.1. Piiskiirtmeli Kurutma Metodu

Piiskiirtmeli kurutma metodu, aroma, lipit, karatenoid gibi bir ¢ok besin
maddesinin Kkapsiillenmesinde 2000’li yillardan beri kullanilmaktadir. Piiskiirtmeli
kurutma metodu sivi iiriinleri toz olarak elde edebilmek i¢in sicak gazda atomize
eden tek basamakli bir operasyondur. Gaz olarak genellikle hava veya ¢ok
seyreltilmis inert azot gazi kullanilir. Baglangigtaki sivi piskiirtiici bir soliisyon,
emiilsiyon veya siispansiyon olabilir. Piiskiirtmeli kutuma triinlerinin ¢ok ince toz

(10-50 um) veya daha biiyiik boyutlu pargaciklar (2-3 mm) olmasi, operasyon
10
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kosullarina baglidir. Piiskiirtmeli kurutma teknigi gida endiistrisinde su igerigini ve
aktivitesini azaltmasindan dolay1 bir¢ok amag icin tercih edilir. Bunlar; gidalarin
mikrobiyolojik dayanimi saglamak, kimyasal ve biyolojik bozulmasini 6nlemek,
depolama ve nakliye maliyetini diisiirmek ayrica yeni ozellikte {iriin elde etmek

amactyla kullanilmaktadir. (Gharsallaoui ve ark., 2007).

1.3.2. In Situ Polimerizasyonu

Nanokompozit ve inorganik polimerlerin basarili bir sekilde hazirlanmasi
in situ gibi kimyasal metotlar kullanilarak yapilabilmektedir. Bu metot da,
nanopartikiiller bir monomer ile emdirilip daha sonra farkli polimerizasyon
metotlart kullanilarak gergeklestirilmektedir. Inorganik materyallerin yiizeylerinin
kapsiillenmesi  i¢in  birkag  teknik  kulanilmaktadir.  Uretilen  polimer
nanopartikullerin molekiiler agirliklarimin kontrol edilebilmesi ve sulu ortamda
monodisper dagilimini1 saglayarak gergeklestirebilmesinden dolay1 bu tekniklerden
en iyisi emiilsiyon polimerizaysonu teknigi olarak onerilmektedir. Ayrica, birgok
polimer / inorganik kompozit ve kapsiiliin hazirlanmasi ve sentezi igin in Situ
emiilsiyon polimerizasyon teknigi kullanilmaktadir. (Bhanvase ve Sonawane,
2014).

1.3.3. Arayiizey Polimerizasyonu

Araylizey polimerizasyonun da, iki reaktant polikondenzasyon da
araylizeyde karsilagir ve hizli bir sekilde tepkime verir. Bu metodun temelinde,
acil kloriir (R-CO-CI) ve bir aktif hidrojen atomu igeren bilesik (amin veya alkol,
poliesterler, poliiire, poliliretan gibi) arasinda klasik Schotten Baumann

reaksiyonudur. (Bansode ve ark., 2010).

11
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1.3.4. Siispansiyon Polimerizasyonu

Bu teknikte FDM’nin kapsiillenmsi; suda ¢oziinmeyen fazin sulu fazin
icerisine damlatilmasiyla gerceklestirilmesidir. Bu damlalar sulu fazda kararliligin
bozulmasini ve karisimin giiclii calkalanmasini saglar. Daha sonra polimerizasyon
tamamlanana kadar istenilen sicaklik ayarmna getirilir. Partikiillerin ortalama
pargacik boyutlart d [m], karistirma hizindaki degisiklik (N [ms™]), monomer
fazinin hacim fraksiyonu (R), konsantrasyon dengesi (Cs [kg m°®]), damlanin
vizkozitesi (94 [cP]), siispansiyon ortaminin vizkozitesi (9,,[CP]) arasindaki iligki

asagidaki esitlikle verilir (Jamekhorshid ve ark., 2014);

Dy R94¢
DsN29,,,Cs )

d=k
d = Partikiillerin ortalama pargacik boyutu (m)

k = Aparat tasarimi, karistiric1 tipi, self-stabilizasyon
Dy = Kabin ¢ap1 (m)

Ds = Karistiricinin gap1 (M)

¢ = Iki karigmayan faz arasindaki arayiizey gerilimi (N.m)

1.3.5. Emiilsiyon Polimerizasyonu

Emiilsiyon c¢ozeltileri iki farkli fazin birbiri icerisinde dagilmasi ile
olugmaktadirlar. Emiilsiyonlar farkli fazlarin oranli uzaysal dagilimina gore uygun
bir sekilde simiflandirilabilir. Sulu fazda dagilmis yag damlaciklarini igeren bir
emiilsiyon, suda yag emiilsiyonu (Yag/Su fazi) olarak bilinirken, bir yag fazda
dagilmis su damlaciklari mevcut sistemde yagda su emiilsiyonu (Su/Yag fazi)
olarak adlandirilir.

Emulsiyon polimerizasyon tekniginde mikro pargaciklarin {iretimi igin

jellesme prensibi izlenerek gerceklestirilir. Baglangigta, sulu bir polimer ¢ozeltisi

12
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emilgatorler araciligiyla karigmayan organik fazda, 6rnegin yag fazinda, dagitilir.
Jel olusumu; sicaklik kontrolilyle veya emiilsiyon igerisine jellestirici madde
ilavesi ile baglatilir. Bu teknik kolay oldugundan endiistriyel uygulamalar igin
avantajlidir. Emiilsiyon polimerzasyonu mikroakiskan teknolojisinde mikro
boyutta kullanilan damla kanallarinin ve diger mikro 6lgekli tesisatlarin kontroliine
onemli avantaj saglar. Ancak bu yontemde; partikiil boyut araliginin biiyiik olmasi
dezavantajdir. Bu nedenle pargacik boyutu ve dagiliminin kontrol altina almak i¢in
mikro akiskan teknolojisinden yararlanilmaktadir. Bu metot da, karistirma orani,
hiz1, ¢ozeltinin vizkozitesi, polimer konsatrasyonu, sicaklik gibi etkenler 6nemli

parametreleridir (Brun-Gaeppi ve ark., 2011).

1.4. Gida Paketlerinde Mirokapsiillenmis FDM Kullanilmasi

Paket sistemi sadece gida triintinii saklamak igin degil, ayn1 zamanda onu
korumak ve tasartmi ile dogrudan tiiketicinin satin alma kararmi etkilemeye
calisilmak i¢in kullanilir. Bu yilizden paket tasarimlart fiyati arttirmayacak sekilde,
insanliga faydali olacak sekilde gelistirilmelidir (Da Cruz ve De Faria,
2007).Paketlenen  gidalarin  kalitesinin ~ ve  giivenliginin ~ korunmasinda
mirokapsiillenmis FDM kullanilmas1 6nemli rol oynayabilir. Paket koruma
sisteminin dis atmosfer ve gida arasinda bariyer gibi olan fonksiyonlarinin
biitiinlesmis pargasi olarak gorev alabilir.

Kolay bozulabilen soguk zincirli iiriinlerde yanlis sicaklik uygulanmasi,
gida kalitesinin ve giivenliginin bozulmasina yol agabilir. Bu kalite degisimi
mikroorganizmalarin artisi, olgunlagsmasi, solunumu, solmasi, lipit oksitlenmesi,
nem kayb1 gibi etkenlere neden olmaktadir. Paketleme ¢abuk bozulabilen iiriinlerin
sicaklik kontrollerinde aktif rol oynayabilir. Fakat iirlin paketleme islemi icin
kullanilan standart materyallerin (ahsap, plastik gibi) sicaklik kontrol kapasitesi
siirlidir. Bu kapasiteyi arttirmak ve istenilen sicakligi korumak igin faz degistiren
maddeler ile termal enerji depolamadan yararlanabilir. Genellikle, sogutulmus gida

tirtinleri 0 ve 6°C arasinda depolanir. Bu sicaklik araligin1 koruyabilecek uygun

13
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FDM nin faz degistirme sicakliginin 4-8 C arasinda olmasi gerekir. (Hoang ve ark.,
2015).

Polimer nanokompozitler ayrica gida paketleme materyalleri olarak
kullanilabilirler. Gida ambalajlarini kullanma amacina baglh olarak dort katogoride

incelenmektedir (Huang ve ark., 2015).

1.5. Gida Ambalaji Is1 Gecisi Hesaplamalari

Gida ambalaji duvarindan dis ortama 1s1 aktariminin siirekli rejimde tek
boyutlu iletimle gerceklestigi kabul edildiginde, duvardaki sicaklik dagilimuist
denkleminin ¢oziilmesi sonucunda elde edilir. Duvar iginde 1s1 {iretimi
olmadiginda, bu kosullar igin 1s1 denklemi Esitlik 8 ile ifade edilir.(Incropera ve
Dewitt, 2006)

% (k. j—i) _ (8)

k = Is1 iletim katsayis1 (W/m. C)
% = x dogrultusunda sicaklik gradienti

Ambalaj malzemesinin 1s1 iletim katsayisi sabit kabul edilirse, ¢ozlimii elde
etmek i¢in iki kez integral alindiginda x’e bagiml sicaklik dagilimini veren Esitlik
9’dan elde edilir (Incropera ve Dewitt, 2006).

T(x) = C;x+ C, ©)

T(X) = x dogrultusunda sicaklik dagilimi ('C)
C1 ve C, = Ylizeylerin 6zgiil 1s1s1 (J/g. C)

C1ve C; integrasyon sabitlerini bulmak igin sinir kosullar1 gereklidir. x =0

ve x = L’de birinci tiir simir kosullart kullanildiginda (Incropera ve Dewitt, 2006):
14
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TO)=Tsive T(L)=Ts2
x = 0 kosulu uygulandiginda,

Ts1=Cs (10)
x = L kosulu uygulandiginda,

Ts2=C1.L+Co=C1.L+Ts2 ise; (11)

Ts,z_ Ts,1

C1: L

(12)
L =TIs1 gecisi dogrultusuna dik yiizeyin kalinlig1 (m)

Ts 1 = Yiizeyin ilk sicaklik (C)

Ts » = Yiizeyin son sicaklik (C)

C1 ve C; = Yiizeylerin 6zgiil 1s1s1 (J/g. C)

Sabitler ¢oziimde yerlerine konuldugu zaman sicaklik dagilimi Esitlik

13’deki gibi elde edilir (Incropera ve Dewitt, 2006).
T(X) = (Tsz = Te1) T+ Toa (13)

T(x) = x dogrultusunda sicaklik dagilimi ('C)
L =TIs1 gecisi dogrultusuna dik yiizeyin kalinligi (m)
Ts 1 = Yiizeyin ilk sicaklik (C)

Ts » = Yiizeyin son sicaklik (C)

Bu sonugtan, 1s1 iiretimsiz bir boyutlu ve 1s1 iletim katsayisinin sabit oldugu

diizlemsel bir ambalaj duvarinda siirekli rejim 1s1 iletiminde sicakligin x ile
15
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dogrusal olarak degistigi goriilmektedir. Sicaklik dagilimimidan yararlanarak
Fourier Yasasi’dan iletimle gecen 1s1y1 Esitlik 14°den hesaplayabiliriz (Incropera
ve Dewitt, 2006).

dT kA
G= (kKAL)= 22 (T, — Typ) (14)

gx = x dogrultusunda tagimimla 1s1 akis1 (W/m?)

A = Is1 gecisi dogrultusuna dik yiizey alan1 (m?)

L = Is1 gecisi dogrultusuna dik yiizeyin kalinligi (m)
k = Is1 iletim katsayis1 (W/m. C)

% = x dogrultusunda sicaklik gradienti

Ts 1 = Yiizeyin ilk sicaklik (C)
Ts 2 = Yiizeyin son sicaklik (C)

Esitlik 14’de bize elektrik akimi ile 1sinin yayilmasi arasinda benzerlik
oldugunu gostermektedir. Bir elektrik direnci ile iletken elektrik arasindaki iliski
1s11 direngle 1s1 iletkenligi arasinda benzerlik oldugu goriilmektedir. Direng,
potansiyel farkinin akima orani olarak ele alinirsa, Esitlik 14’den 1s1 iletim

direncinin Esitlik 15°deki gibi oldugu anlasilir (Incropera ve Dewitt, 2006).

Ts1—Ts2, _ L

ax T kA (15)

Rt,iletim =

gx = x dogrultusunda tasimimla 1s1 akis1 (W/m?)

A = Is1 gegisi dogrultusuna dik yiizey alani (m?)

L =TIs1 gecisi dogrultusuna dik yiizeyin kalinligi (m)
k = Is1 iletim katsayis1 (W/m. C)

Ts 1 = Yiizeyin ilk sicaklik (C)

16
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Ts » = Yiizeyin son sicaklik (C)

Rt iletim = Ist iletim direnci (K/W)

Benzer sekilde, Ohm yasas1 benzer sistemdeki elektrik iletimi icin elektrik

direnci Esitlik 16°da goriiliir (Incropera ve Dewitt, 2006),

R. = Elektrik direnci ()

I = Akim siddeti (A)

A = Is1 gegisi dogrultusuna dik yiizey alan1 (m?)

L = Is1 gecisi dogrultusuna dik yiizeyin kalinligi (m)
Eg 1 = Yiizeydeki ilk enerji (J)

Eg , = Yiizeydeki son enerji (J)

o = Stefan-Boltzmann sabiti (5,67. 108 [W/(m?2.C*)]

Newton soguma yasasindan (Esitlik 17), 1s1 taginim direncinin de Esitlik 18

gibi gosterilebilir (Incropera ve Dewitt, 2006).
qg =hA (T, — Te) @an

q = Tasmimla 1s1 akis1 (W/m?)

h= Is1 tastnim katsayis1 (W/m?. C)

A = Is1 gegisi dogrultusuna dik yiizey alani (m?)

T = Yiizeyden yeteri kadar uzakta akiskanin sicakligi (‘C)
Ts = Yiizey sicakligi (C)

Ts— T 1
Rt,taslnlm = = hA (18)

q
17
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h= Is1 tasimim katsay1s1 (W/m?. C)

g = Tagimimla 1s1 akis1 (W/m?)

A = Is1 gecisi dogrultusuna dik yiizey alan1 (m?)

T. = Yiizeyden yeteri kadar uzakta akiskanin sicakligi ('C)
Ts = Yiizey sicakligi (C)

R¢ tagimim = Is1 taginim direnci (K/W)

Bu esitliklerden sonra artik taginima sahip diizlemsel bir ylizey i¢in esdeger
1s1l devresi seklinde gosterilebilir. Tw 1 - T2 toplam sicaklik fark ve toplam 1sil

diren¢ (Riwop) olarak gegen 1s1 Denklem 19°daki ifade ile gosterilebilir (Incropera ve
Dewitt, 2006).

Too']__ Too'z

qx = (19)

Rtop

gx = X dogrultusunda tagimimla 1s1 akist (W/m?)
Riop = Toplam 1s1l direng (K/W)
Teo 1 — Teop = Yiizeyden yeteri kadar uzakta akiskanin sicaklik farki (C)

Esitlik 19 verildikten sonra 1s1 temas direnci ihmal edilen gida ambajin 1s1
gecisi, Esitlik 20°de verilen bir boyutlu seri karma yiizeyin 1s1 gecisi ile ifade
edilebilir (Incropera ve Dewitt, 2006).

_ Too']_— Too'4,

dx = —3o (20)

gx = x dogrultusunda tagimimla 1s1 akis1 (W/m?)
Teo 1 — Teo 4 = Yiizeyden yeteri kadar uzakta akiskanin sicaklik farki (C)
Y R; = Es deger toplam direng (K/W)
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2. ONCEKI CALISMALAR

Masia ve arkadaglarinin yaptigi calismada, zein (bir misir protein) ve
dodekan (-10 C'de gegis sicakligina sahip bir FDM olarak parafin) bazli mikro-
altmikro ve nanokapsiilleme yapilar1 elde etmek i¢in metodlarini optimize etmistir.
Sonuglar dodekanin farkli sartlar altinda matrisin zein iginde diizgiin
kapsiillendigini gosterir. Bu kapsiilleme teknolojileri soguk zinciri korumak i¢in
sicaklik kontroliiniin yapilmasiyla yeni akilli ambalaj malzemeleri gelistirmek
amaciyla gida endiistrisinde ilgi ¢ekmektedir (Perez-Masia ve ark., 2013).

Melone ve arkadaslarinin yaptig1 calismada, bozulabilen iiriinlerin soguk
depolanmasi i¢in faz degistiren maddelerden (erime noktast 4-10 C) seliilozik
kompozitli malzemenin hazirlanmasi iizerine calismislardir. Isil tamponlama
ozellikleriyle ambalaj malzemelerinin gelistirilmesi soguk zincir i¢ceren gidalarin
taginmasi esnasinda kontrol edilemeyen problemleri ele almak i¢in giiglii bir ¢6ziim
sunar. Elde edilen iiriinlere DSC o&l¢timleri ve 1s1 aktarim testleri uygulanmustir.
Uriinler, 2 c¢cm kalinliginda benzer bir seliloz malzeme ile kiyaslandiginda
iriinlerin zaman iginde 10 kata kadar i¢ sicakligimi koruyabildigi gézlenmistir.
Burada ele alinan deneysel sonuglar ile soguk depolama ambalajlama tasariminda
yapitast olarak mikro kapsiillii FDM-seliiloz kompozitin iiretiminde kolay bir yol
onerilmistir (Melone ve ark., 2012).

Giiler ve Kut yaptigi c¢alismada, kompleks koaservasyon yontemi
kullanilarak dogal polimerik malzeme olan jelatin-arap zamki kabuk materyali
icerisine yag asidi otektik karisimlari (erime noktasi (-20)-30 C) (kaprik asit-
palmitik asit) hapsedilerek, mikrokapsiil eldesi saglamiglardir. Mikrokapsiillenmis
FDM lerin ev tekstili amagh kullanilacak %100 poliester perdelik kumasa emdirme
yontemi ile aplikasyonu gerceklestirilmis ve ortamin i1sitma-sogutma yiikiinii
azaltmay1 amaclamiglardir. Daha sonra mikrokapsiillerin morfolojik ve kimyasal
yapilar1 ile termal ozelliklerini, SEM, FT-IR ve DSC ile karakterize etmislerdir

(Guler ve Kut, 2011).
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Pan ve arkadaslarinin yaptigi c¢alismada, gizli 1s1 depolama igin faz
degistiren malzeme olarak yag asidinin mikrokapsiilasyonu iizerine ¢aligmislardir.
Kabuk maddesi olarak melamin-formaldehit (MF) reginesi ve g¢ekirdek maddesi
olarak da laurik asidin (LA) (erime noktasi 44,9 C) mikrokapsiilleri polimerizasyon
yontemiyle gizli 1s1 termal depolama i¢in FDM olarak hazirlanmistir. Elde edilen
mikrokapsiillerin yiizey morfolojisi, tanecik boyutlari, 1s1l 6zellikleri, 1s1l dongiisii
ve 1s1 izolasyon testi karakterize edilmistir. Taramali elektron mikroskop analizleri
elde edilen mikrokapsiillerin kiiresel bir sekle sahip oldugunu gostermistir. DSC
Olgtimii kapsiilli LA'nin ¢ekirdek bilesiminin % 46.2 ve gizli 1sisinin 84.96 J/g
oldugunu gostermistir. Hizlandirilmis 1s1l dongli testi kapsiillii LA'nin erime
sicakligmin 70 1s1l dongliden sonra pek bir degisiklik gostermedigini ortaya
koymustur. Sonuglar MF/LA mikrokapsiillerinin gizli bir 1s1 depolama malzemesi
olarak iyi bir potansiyele sahip oldugunu gostermistir (BAO ve ark., 2011).

Fan ve Zhou yaptigi calismada, tetrakloroetilenin poli(iire-formaldehit)
mikrokapsiilleme {izerine emiilgatoriin etkisini incelemislerdir. I¢ faz olarak
tetrakloroetilen igceren mikrokapsiiller ©n polimerizayon olmaksizin {ire-
formaldehitin  (UF) islem siirecinde  polimerizasyonu ile  hazrlanir.
Mikrokapsiillerin  morfolojisi ve mikrokapsiilleme prosesi {izerine farkli
emiilgatorlerin etkileri incelenmistir. Sonuglar emiilgatoriin arap zamkinin (GA)
mikrokapsiillerin piiriizsiiz ve yogun yiizeyine yol agabilen yag/su ara ylizey
iizerindeki reginenin birikme hizimi etkin bir sekilde yavaslatabildigi gosterir.
GA'nin ylizey aktivitesi sodyum dodesil benzen siilfonat ve arap zamkinin
kompleks olusumuyla da gelistirilmistir. Mikrokapsiiller yogun mikroyapiyla
kapsiil duvarinin olusumunun bir sonucu olarak koruyucu ve iyi termal 6zellik
gostermistir (Fan ve Zhou, 2011).

Gin ve Farid yaptigi ¢alismada, donmus gidanin depolama sartlarim
gelistirmek i¢cin FDM (faz degistirme sicakligi -15.4 C) panellerinin kullanimi
iizerine c¢alismiglardir. 2 hafta boyunca her 24 saatte bir tekrarlanan giic kaybi

esnasinda dondurucunun i¢ duvarlarina yerlestirilen faz degistiren malzeme (FDM)
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panellerinin etkisi incelenmistir. FDM panellerini igeren bir dondurucuda
dondurucu hava sicakligi ve iirlin sicakliginin karsilagtirillmalart FDM igermeyen
bir dondurucuya gore daha diisiik sicaklik dalgalanmalar1 gostermistir. Vanilyali
dondurmanin 1L bloklarindaki buz kristal boyutu ve sigir etinin 1x1 ecm’lik kiipler
icinde damla kayb1 Ol¢iilerek tiriin analizleri yapilmistir. Damla kaybi, toplanmis
damla tartilarak ve ornekler santrifiijlenerek Ol¢iilmistiir. Buz kristalinin ¢ap
analizleri goriintii analizi ve mikroskop araciligi ile yapilmstir. Etin i¢inde damla
kaybinin daha diisiik oldugu bulunmustur. Dondurma igindeki buzun kristal
boyutlart FDM olmadan karsilagtirildiginda, FDM’li olanin dondurucuda daha
kii¢iik oldugu bulunmustur (Gin ve Farid, 2010).

Alay ve arkadaglarinin yaptigi calismada, yapmis olduklar1 ¢alismada,
poli(etil akrilat) polimeri kabuk maddesi olarak kullanilirken, ¢ekirdek maddesi
olarak n-hekzadekan (erime sicakligi 18,2 C) kullanilmistir. Mikrokapsiillerin
sentezinde {i¢ farkl1 capraz baglayici uygulanmustir. Uretilen mikroFDM’ler FT-IR,
SEM kullanilarak karakterize edilmistir. MikroFDM’lerin 1s1l 6zellikleri ise
diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) yontemi ile belirlemislerdir (Alay ve ark.,
2009).

Johnston ve arkadaglarinin yaptigi calismada, gida ambalajlarinda 1sil
tamponlama igin kompozit nano yapili kalsiyum silikat faz degistiren malzemeler
tizerine ¢alismislardir. Calismada karton ambalajlama igin etkin 1s1l tamponlamayi1
saglamasi amaciyla yeni bir nano yapili kalsiyum silikat (NCS) faz degistiren
kompozit malzemeleri gelistirilmistir. Buradaki karton ambalajlama tedarik¢iden
pazara kadar olan dondurulmus kolay bozulan gidalarin tasgima ve gecici
depolanmasi esnasmm1 kapsamaktadir. NCS yiiksek gozenek hacmine ve sivi
absorpsiyonuna sahip birarada istiflenmis nano boyutlu trombositlerden olusan
tescilli bir malzemedir. Alkan faz degistiren malzemeler (OCMSs) absorplar ve
serbest gizli 1s1 enerjisini (160-190 J/g™t) 1s1 depolamada kullanabilir. Ayrica
serbest uygulamalar1 toksik degildir ve c¢aligma sicaklik araliklari hidrokarbon

zincir uzunlugu ile ayarlanabilir. NCS agirlikga % 300 diizeyinde oldukga
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gozenekli NCS matris igerisine NCS alkan FDM'nin (erime noktast 8 TC)
birlestirilmesiyle sivi faz igeren bu dnemli sorun ¢éziilmiistiir. Karton bir konteyner
yapilmig ve dis sicakligr 23 C’ye yiikseldikten sonra 10 CT’de 5 saat boyunca
konteyner i¢indeki sicakligt korumak i¢in yeterli 1si1l tamponlama kapasitesi
saglanan 400g NCS-300PCM kompozit iceren alt1 kabarcik paket ile kaplanmustir.
Konteyner 2 kg kuskonmaz ile dolduruldugu zaman bozulabilen gida i¢in benzer
bir performans elde edilmistir. NCS-300 PCM kompozit bu yiizden karton bir
konteynerde kolay bozulan gida icin yeterli 1sil tamponlama saglamistir. Ayrica
NCS-300 PCM kompozit tedarikgiden pazara kadar yolda tasima ve gecici
depolama esnasinda 10 ‘C’nin altinda kalmustir (Johnston ve ark., 2008).

Ozonur ve arkadaslarmin yaptigi calismada, koaservasyon yontemi
kullanilarak dogal polimerik malzeme olan jeatin-arap zamki kabuk materyali
igerisine yag asidi dogal hindistan cevizi yag asidi (erime sicakligi 22-24 C)
hapsedilerek, mikrokapsiil eldesi saglamiglardir. Daha sonra mikrokapsiillerin
morfolojik ve kimyasal yapilar ile termal 6zelliklerini, optik mikroskop, FT-IR,
termal enerji depolama uygunlugunu su ve hava banyosu yontemi ile elde edilen
erime donma egrileri yardimiyla karakterize etmislerdir (Ozonur ve ark., 2006).

Oré ve arkadaslariin yaptigi calismada, ticari dondurma kutularinin faz
degistiren maddeler (erime sicakligi -21.3 C) kullanilarak paketleme testleri ve
tasarimlar1  gerceklestirilmistir. Bir matematik modeli deneysel veriler ile
dogrulamiglardir ve bunun takibinde tasarim proseslerinin parametrik galigmalari
yapilmigtir. Deney sonuglarinda, FDM paketlerinin kullanimi dondurmanin
dondurucunun diginda oldugu zaman kalitesi i¢in yararli oldugunu gostermislerdir
(Ord ve ark., 2013).

Or6 ve arkadaslarimin yaptigi ¢alismada, faz degistiren madde (erime
sicakligi -18 C) kullanarak ticari dondurucularin termal performanslarin
gelistirmiglerdir. Dondurucunun farkli yerlerine 10 mm ¢apinda paslanmaz celik

paneller yerlestirmiglerdir. FDM nin kullanmmmi dondurulmus {irlinlerin kabul
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edilebilir diisiik sicaklikta (4-6 C) dondurucuda elektrik kesintisinde 3 saat boyunca
koruyabilmislerdir. (Or6 ve ark., 2012).

H.M. Hoang ve arkadaslarinin yapmis oldugu bir c¢aligmada, kiitle
oranlarinda iki farkli FDM ile kapsiillenmis FDM materyalinin (plikaprolakton
PCL de rubitherm RT5 mikrokapsiillenmistir) termal davranisini ¢alismiglardir. Bu
model kontrol edilen hava sicakligi durumlari altinda 1sitma ve sogutma deneyleri
tarafindan onaylanmistir. Bu sayisal sonu¢ standart paket malzemesi (karton) ile
kiyasla kapsiillenmis FDM materyaliyle daha iyi termal koruma gostermistir
(Hoang ve ark., 2015).

N. Soares ve arkadaslarinin yapmis oldugu calismada, farkli FDM ler
(serbest FDM-Rubitherm RT25 HC; erime sicakligi 27.55 TC) ve
mikrokapsiillenmis FDM-Mikronal DS 5001 X; erime sicakligi 25.67 C) ile
Sekil 2.1°de gosterilen kutulara doldurulmus birimlerin kiigiik termal enerji
depolama (TED) sayesinde serbest calisan ve mikrokapstillenmis FDM’ler olarak
degerlendirilmistir. Bu deney sonuglart binalar i¢in yeni TED sistemlerinin
optizasyonu ve tasariminda kullanilmasinda sayisal degerlerin onaylanmasi ve
kiyaslanmasinda ¢ok faydalidir. Bu sonuglar depolama boyunca termal diizenlenme
etkisi, geri kazanmada asirt soguma etkisi ve her iki proses boyunca dogal 1s1
yayma etkisini diislinerek ¢esitli bina uygulamalari igin diizenlenmis FDM nin daha
iyi olmasina izin verir. Depolama boyunca ii¢ uygulama iizerindeki bosluklarin
goriiniis oranlarinin etkisi olan sicak yiizeyin {izerindeki kontrol sicakligi, termal
diizenlenme periyodu, merkezindeki FDM’nin erimesi i¢in gerekli olan zaman
arastirilmigtir. Geri kazanma boyunca ise merkezindeki FDM’nin donmasi igin
gereken zaman, kristallenmenin baglamasi igin gereken zaman, asirt soguma
periyodu, asir1 sogumadan sonra faz degistirme sicakligi, asirt soguma oldugu i¢in
sogutulma sicakligi ile donma sicakliginin arasindaki fark olarak bes parametre
degerlendirilmistir. FDM’lerde dogal 1s1 yaymasi sarj siirecini iyi tanimlamak igin
her simiilasyonda diigiiniilmesi sonucuna varilmistir. Geri kazanma sirasinda, ayni

zamanda agir1 soguma diistiniilmesi gerektigi belirtilmistir. Dogal 1s1 yayma ve asir
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soguma etkileri mikrokapsiillenmis FDM ler ile doldurulmus bosluklar

modellendigi zaman ihmal etmislerdir (Soares ve ark., 2016).

a) b) c)
Sekil 2.1. FDM kutular olarak kullanilan test 6rneklerinin aliiminyum krokileri

B. Copertaro ve ¢alisma arkadaslarinin yapmis oldugu ¢alismada, dis iklim
kosullar1 nedeniyle (radyasyon ve sicaklik), sogutmali konteynirlarda depolanir.
Gemiler karayolu veya tren yolu ile tagima siiresinde yolda depolama boyunca
yiiksek termal gerilime maruz birakilmistir. Yiiksek termal yiik sonucu elektrik ve
yakit enerjisi tiiketimi atmosfer igerisindeki sera gaz emisyonlar lizerinde biiyiik
bir etkisi olusturmustur. Aragtirmalarin amaci daha once onaylanmig sonlu
elemanlar metodu (Finite Element Method (FEM)) kullanilarak geleneksel
sogutmali konteynir kiliflar1 ile FDM nin uygulamalarindan faydali enerji
kaynaklariyla iliskilendirerek teorik olarak degerlendirmislerdir. Ozellikle sayisal
analiz maruz kalman iklim kosullarinda FDM lerin farkli g¢esitleri igin
gerceklestirilmistir. Ayn1 zamanda bu ¢alismada, Italyan iklim baglaminda FDM
(RT35HC) (erime sicakligi 35 C) ile sogutmali konteynir bolmelerinin termal
performansin tahmininde kullanilmasi i¢in bir sayisal ara¢ saglanmistir. Deneysel
analiz sayisal modelin dogrulugunu test etmek ve dogrulamak amaciyla
yiriitmiislerdir. Sonuglarda 20'lik bir ISO konteyner bolmesi FDM uygulamasim
azaltmak ve sadece yalitkan malzeme ile donatilmis geleneksel bir bolme ile ilgili
olarak giinliik 1s1 yiikiiniin fazlar kaymasimi gostermektedir. Bu veriler neticesinde
glinliik enerji azaltma oranlarin1 % 4.55-4.74 olarak bulmusglardir (Copertaro ve
ark., 2016).
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W. Chalco-Sandoval ve arkadaglarinin yapmis olduklari bir ¢alismada, faz
gecisi -1.5 C’de olan bir FDM siiper soguk gida uygulamalari i¢in termal enerji
depolama sistemlerini gelistirmek amaciyla elektro-hidrodinamik prosesi ile
polikaprolakton (PCL), polistiren (PS) ve yiiksek ekili polistiren (HIPS) kabuk
malzemeleri igerisinde kapsiillemislerdir. Farkli solventler, asir1 soguma derecesi
ve termal davranig, 1s1 depolama kapasitesi, morfoloji sartlarinda elde edilen
yapilarin  Ozellikleri direk bir sekilde etkisinin goriilmesi i¢in elektrospin
sollisyonlar hazirlamiglardir. Hibrit yapilarin, farkli fizikokimyasal yapilarin
solventleri (dielektrik sabiti, ¢oziiniirliikk ve vizkozite gibi 6zellikler) gelistirmenin
1s1 yonetim oOzelliklerini gelistirmek icin bir strateji olarak uygun oranlarda
karistirllmigtir. En iyi kapsiilasyon verimi PCL-tabanli hibrid yapilar i¢in elde
edilmistir. Bu sonuglar bize, anonim FDM nin polimerik matriks icerisinde ~%92
lik verimle etkili bir sekilde kaldigini gostermistir (Chalco-Sandoval ve ark., 2015).

T. Zhou ve arkadaglarinin yapmis olduklar1 bir ¢aligmada, alg¢ipandan
deforme olmayan ince lamine kompozit FDM’lerin (erime sicakligi 22-26 TC)
termal degerlendirmesi gercgeklestirilmistir. Bu teorik ¢alismalar FDM kaplh
tabakalarin farkli kalinliklardaki analizi ve enerji depolama ve bosaltma islemleri
sirasinda bunlara karsilik gelen 1s1 aktarim oranlarini incelemislerdir. Ayni
zamanda basit bir yaklagim olarak gesitli durumlar altinda uygun kalinliklarda
FDM tabakalarin1 belirlemeye g¢aligmislardir. Deneysel caligmalarini dogrulama
amaciyla, al¢ipandan olusan lamine FDM takasi (4 mm) dogal ortam sartlarinda
degerlendirilmigtir. FDM tabakasi maksimum 1s1 deisimini 15.6 W/m? ve
maksimum 1s1 depolamasini 363.7 kJ/m? olarak yapmayi basarmglardir. Ayni
zamanda sicaklik azalmasi degerlendirilen al¢ipandan yapilmis lamine FDM ler
kullanilarak insa edilen model odada 1.8 C deki siradan al¢ipandan yapilmis olan
oda ile karsilagtirildiginda 5 C maksimum 1s1 azalimi gériilmiistiir. Hatta depolanan
enerjinin yaklasik %25°i hedeflenen siire icinde serbest kalamamasina ragmen

genel olarak al¢ipandan olusturulan FDM lerin termal performansi olduk¢a dikkat
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cekmistir. Ayrica 1s1 transfer arttirma mekanizmasi enerjinin bosalma prosesi igin

gerekli oldugunu dngdrmiislerdir (Zhou ve ark., 2015).
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3. MATERYAL VE METOD

3.1. MATERYAL
Bu c¢aligmada, mikrokapsiil sentezlerinde kullanilan kimyasallarin
markalar1 ve gida ambalajlar1 uygulamalarinda kullanilan malzemeler asagida

bagliklar halinde verilmistir.

3.1.1. Mikrokapsiil Sentezinde Kullanilan Kimyasallar ve Markalari

Bu tezde yapilan calismalarda kullanilan kimyasallar ve iireticileri su
sekildedir; Tetradekan (Merck, Almanya), pentadekan (Merck, Almanya),
hekzadekan (Merck, Almanya), heptadekan (Merck, Almanya), oktanoik asit
(Sigma, Amerika ve Merck, Almanya), iire (Tekkim, Tiirkiye), melamin (Sigma,
Amerika), formaldehit (Merck, Almanya), resorcinol (Sigma, Amerika), etil akrilat
(Merck, Almanya), etilenglikoldimetakrilat (Merck, Almanya),
tersiyerbiitilhidroperoksit (Merck, Almanya), demir (IT) siilfat heptahidrat (Panreac,
Ispanya), triton X-100 (Merck, Almanya), amonyum persiilfat (Merck, Almanya),
sodyum tiyosiilfat (Merck, Almanya).

3.1.2. Aliiminyum Folyo
Aliiminyum folyo (Sekil 3.1), faz degistiren maddeyi paketlemek amaci ile
kullanilmigtir.  Kullanilan folyo sicaklik ve basing yardimiyla kemarlari

yapistirilarak FDM yi paketlemek i¢in kullanilmisgtir.
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Sekil 3.1. Aliiminyum folyo

3.1.3. Gida ambalajinin 6zellikleri
Karton kutu, ambalaj malzemesi olarak ara yiizeyinde 6zel bolmeler
olusturarak kullanilmistir. Gida ambalajinin diger ozellikleri Cizelge 3.1°de

verilmistir. Tasarlanan gida ambalajinin sematik goriintiisii Sekil 3.2°de verilmistir.

Cizelge 3.1. Gida ambalajimin 6zellikleri (Ashby, 2012)

Yogunluk Is1 Tletkenlik Katsayist Ozgiil 1s1 kapasitesi
(kg/m?) (WImK) (Co) (kg K)
670 0,065 1,340-1,400

oammer)) 7

Y
0.5 mm 0,4 mm

Sekil 3.2. Gida ambalajinin tasarimi
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3.2. Metod

3.2.1. Gida Ambalajlarina Uygun FDM’lerin Belirlenmesi

Erime noktast yaklagik 4-25 C arasinda olan yag asitleri, parafinler ve
parafin-yag asidi karigimlart mikrokapsiil ¢ekirdek maddesi olarak kullanilmasi
gida ambalajlama i¢in uygun oldugu goriilmektedir. Bu FDM’lerin gida ambalaj
iceriginde kullanilabilme sicaklik araliginin belirlenebilmesi ve gizli 1s1 depolama
kapasiteleri belirlenmesi i¢in FDM’lerin termal o6zellikleri diferansiyel taramali
kalorimetri (DSC) tarafindan incelenmistir. Ambalaj iceriginde kullanilan
FDM’lerin faz degistirme sicakliklari kadar 6nemli olan gizli 1s1 depolayabilme

kapasiteleri DSC ile belirlenmistir.

3.2.2. Differansiyel Taramah Kalorimetre, DSC

DSC, termal kritik noktalar (erime ve donma noktasi, maddelerin belirli 1s1
gecisi sirasindaki sicaklik entalpisini) belirlemek igin kullanilir. Bu galigmada,
Nigde Universitesi merkezi arastirma laboratuvarindaki Perkin-Elmer DSC-4000
model ve Gaziosmanpasa Universitesindeki Kimya béliimiindeki Perkin-Elmer
DSC 4000 model DSC kullanilmustir (Sekil 3.3). Olgiimler -30-60 T ve 0-607C

araliginda 1sitma ve sogutma orani 5 C/dk olarak yapilmustir.

| i
E

Sekil 3.3. Differansiyel Taramali Kalorimetre
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3.2.3. Mikrokapsiil Sentezi

Bu ¢aligmada, ambalajlama {irlinlerine 1s1 depolama ve 1s1 diizenleme
ozelligi kazandirmak amaciyla, faz degistiren madde igeren mikrokapsiil (mFDM)
tiretimi gerceklestirilmistir.

Mikrokapsiillerin hazirlanmasinda emiilsiyon polimerizasyonu metodu
kullanilmistir (Fan ve Zhou, 2011; Konuklu ve ark., 2014). Ure-formaldehit,
melamin-formaldehit, (iire+melamin)-formaldehit, stiren, (stiren+etil akrilat)
polimerler (kabuk maddeleri) iken, faz degistiren madde olarak (gekirdek madde)
oktanoik asit, tetradekan, pentadekan, hekzadekan, heptadekan ve kokonat yagi
iceren enerji depolama/yayma o&zelligine sahip mikrokapsiil iiretimi (Sekil 3.4)
gerceklestirilmistir. Calismada bes farkli polimer tiirii i¢in ii¢ farkli emiilgator,
capraz baglayic1 tiirli ve degisik cekirdek:kabuk madde oranlar1 kullanilarak
toplam da 34 farkli mikrokapsiil sentezlenmistir. Mikrokapsiillerin ¢alisilma
amaglarina gére DSC, SEM, FT-IR, TGA, termal dongii, su banyosu, data logger,
inkibitér ve termal kamera analizi veya analizleri yapilmis olup bu verilere gore

degerlendirilmiglerdir.

| |

Sekil 3.4. Mikrokapsiil iiretim reaktoriiniin gb’rﬁntﬁsﬁ
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3.2.3.1. Ure-Formaldehit, Melamin-Formaldehit, (Ure+Melamin)-Formaldehit
Polimerleri ile Sentezlenen Mikrokapsiiller

Bu boliimde iiretilen mikrokapsiillerin monomerleri olarak, {ire, melamin,
formaldehit, ¢ekirdek madde olarak da oktanoik asit kullanilmigtir. Mikrokapsiiller
Sekil 3.5’de goriilen proses ile hazirlanmistir. Sulu fazin pH degerleri asetik asit
(CH3COOH) ve sodyum hidroksit (NaOH) ile pH 3,5-3,85’e¢ ayarlanmistir. Su
icerisinde yag emiilsiyonlar1 1000 rpm hizda karistirilarak olusturulmustur. Daha
sonra %37 lik formaldehit ilavesi ile polikondenzasyon reaksiyonu baslatilmig ve
reaksiyon sicakligi 65-70 C ye yavas bir sekilde arttirilarak reaksiyon 3-6 saatte
tamamlanmisgtir. Olusan emiilsiyon siiziilerek mikrokapsiiller kurutulmustur. Diger
calismalardan farkli olarak ise bu boélimde ii¢ ¢esit emiilgatdr kullanilarak

kapsiillenmede emiilgator etkisi calisilmistir.

- Ka si
< 01 |
+ 0.17 g Amonyum
stilfat Dagilan Faz (Cekirdek madde)
e 5 ml Oktanoik asit

15 dk Kanistirma l ‘d

(65-70C)

pH:3.5-3.85
ve
1000 rpm de

karistirma
3.5 ml Formaldehit

gl

65-70 C de 3-6 saat 1000 rpm de
Kkaristirma

Vakumda
stizme
ve
Oda
kosullarinda
kurutma

Mikrokapsiil
Sekil 3.5. Oktanoik asitin tire-formaldehit, melamin-formaldehit ve (iire+melamin)-
formaldehit polimeriyle mikrokapsiillenme formiilasyonu (Kabuk
Malzemesi* : 2.30 g Ure, 3.32 g Melamin ve (1.02 g Ure+1.04 g
Melamin)
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Ure-formaldehit ve melamin-formaldehit polimerlerinin tepkimeleri Sekil
3.6-Sekil 3.8’da verilmistir.

a [s) o
)k jk )k CHLOH Kondenzasyon
+ ——* HCHxC 2 S
g N e Asit
HoN NH> H H ™N ﬁ
| -H0

Uire Formaldenit CH20H

H>

O H - H, H °
RS - W N Y.
N it © ]\| H °© | H Asit
| n

CH,0H
CH,OH CH,OH

Ure Formaldehit Polimeri

Sekil 3.6. Ure-formaldehit polimeri iiretim tepkimeleri (Ay ve ark., 2010).

NH; NHCH,0H N(CH,OH),
NN Q _MNoH NSy 2 NS
A AT et " A " LA
= = —
HN™ N NHp HOH,cHN” N

NHCH,0H  (HOH;CL,N™  N™ "N(CH,0H),

Melamine Formaldehyde .
M-F prepolymer

%L'N N, N{H -0 "L!:‘N N NSJJ
o e Y
N T N \f, N
HO. OH \51 }NH
U (':H2 H G,

1 MH

pH=3~5 o NN
nArHLE CHp )% /lk
vy N Nwwrn
HO OH .,é ‘?2‘
CHz
g Resorcinol-modified M-F copolvmer shell

Sekil 3.7. Melamin-formaldehit polimeri tiretim tepkimeleri (Zhang ve Wang,
2009).
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o 70°C,4h
" " polycondensation
C

PO NTY ! NH - NH /\O/\N

OH OH

-
/
\_7

.
—
\

Sekil 3.8. (Melamin+iire)-formaldehit polimeri tiretim tepkimeleri (Konuklu ve
ark., 2014; Li ve ark., 2011).

3.2.3.2. Stiren, Stiren-Co-Etil Akrilat Polimerleri ile Sentezlenen
Mikrokapsiiller

Uretilen mikrokapsiillerin monemerleri, etilakrilat, stiren, g¢ekirdek
maddesi olarak oktanoik asit, tetradekan, pentadekan, hekzadekan, heptadekan ve
kokonat yagi kullanilarak ¢apraz baglayici olarak da etilenglikoldimetakrilat ve
allilmetakrilat ile polimer baglanmalar1 kuvvetlendirilmistir. Bu bélimde literatiir
de az goriilen ¢ekirdek:kabuk maddelerinin ¢esitli oranlar1 ¢alisilmistir.

Mikrokapsiiller Sekil 3.9’da goriilen proses ile hazirlanmistir (Alay ve ark., 2009).
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e 250 ml Saf su
* 3.5 g Emiilgator
e S0mlFDM

30-35°C de 1000
rpm de karigtirma

62.5 g Monomer veya Monomerler
6 — 56 g Emiilgator

2.5 ml Demir siilfat ¢ozeltisi

0.625 g Amonyum persiilfat

* 0.625 g Sodyum tiyosiilfat
o 2.6 ml %70 lik Tertsiter biitil

70 °C de 3-5 saat
karigtirma, vakumda
stizme ve kurutma

Mikrokapsiiller

Sekil 3.9.FDM lerin stiren, stiren-co-etil akrilat polimerlerinin mikrokapsiilleme
formiilasyonu (Konuklu ve ark., 2017)

Etil akrilat ve stiren polimerlerinin tepkimeleri Sekil 3.10 ve Sekil 3.11’de

verilmistir.

1. Baslama
/OH /o

ISI |
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2. Biiyiime (Ilerleme)

A SR P
-7 <

3. Sonlanma

Emiilsiyon polimerizasyonun da sonlanma basamaginin iki gergeklesme
ihtimali vardir. Bunlar;

1. Thtimal; 2.Ihtimal;

5 }
o

Sekil 3.10. Etil akrilat polimerinin serbest radikal polimeriza;yonu ile olusum
mekanizmasi

OH 6
O/ O/
ISl
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2. Biiyiime (Ilerleme)
A e
xI. é o +A©
s
4’7 o O
-
/

3. Sonlanma
Emiilsiyon polimerizasyonunda sonlanma basamaginin iki gergeklesme

ihtimali vardir. Bunlar;

1. Thtimal; 2.Ihtimal;

NN O™ 0
x| +] [“ﬂﬂﬁﬁl

|
0
Lﬁl

Sekil 3.11. Poli(stiren) polimerinin serbest radikal polimerizasyonu ile olusum
mekanizmast

n
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3.2.4. Taramah Elektron Mikroskobu, SEM

Kat1 numunelerin ylizeyine degisken sinyaller gonderebilmesi igin yiiksek
enerji elektron dalgalarinin  odaklanmasi ile numune gorintileri  alinir
(serc.carleton.edu) (Sekil 3.12). Bu calismada, Erciyes Universitesi teknoloji
aragtirma ve uygulama merkezindeki JEOL JSM-6400 model ve Mersin
Universitesi Zeiss Supra 55 FE-SEM model SEM kullanilmustir. Mikrokapsiillerin
cesidine gore 100X-150kX araliginda degisik goriintiiler alinmustir.

Sekil 3.12.Taramali elektron mikroskop (SEM)

3.2.5. Fourier Déniisiim infrared Spektroskopisi, FT-IR

FT-IR molekiillerdeki ¢esitli baglarin titresim frekanslarinin 6l¢lilmesini ve
molekiildeki fonksiyonel gruplarin tespiti i¢in kullanilir. Bu ¢alismada, Cukurova
Universitesi kimya béliimiindeki Thermo 1S10 model FT-IR kullanilmistir (Sekil
3.13). Olgiimler 350-4000 cm™ araliginda yapilmustir.
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Sekil 3.13.Fourier doniisiim infrared spektroskoisi (FT-IR)

3.2.6. Termo-Gravimetrik Analiz, TGA

TGA nin ¢alisma prensibi belirli bir kiitlede alinan humunelerin sabit 1s1
orani ile azot gazi altinda 1sitilmasi ile zamanla kiitle degisiminin hesaplanmasinda
kullanilir. Bu calismada, Cukurova Universitesi kimya béliimiindeki Perkin-Elmer
STA6000 model TGA cihazi kullanilmistir (Sekil 3.14). Olgiimler 30-600C
araliginda, 1sitma hiz1 20 ‘C/dk olarak yapilmistir.

o D

J\

|

Sekil 3.14. Termo-Gravimetrik Analiz (TGA)

3.2.7. Parcacik Boyutu Analizi
Parcacik boyutu analizmde kullanilan cihazda 0,3nm-5pm arasinda ¢aplara
sahip maddelerin kolay bir sekilde tanecik boyutlarini 6lmek i¢in kullanilir. Bu
calismada, Nigde Universitesi merkezi arastirma laboratuvarindaki Zetasizer nano
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7590 model parcacik boyutu cihazi kullanilmistir (Sekil 3.15). Olgiimler kullanilan

su miktarina gore %1 lik madde ilavesi yapilarak alinmustir.

Sekil 3.15. Parcacik Boyutu Cihazi

3.2.8. Inkiibator
Son zamanlarda sik kullanilan inkiibatér bu c¢alismada sicakligin 4 C ye
diisiiriilmesinde, sabit sicaklikta tutulmasinda ve 25 C ye sabit oranda 1sitilmasinda

kullanilmistir. Inkiibatoriin (Binder KB 720 model) (Sekil 3.16) teknik 6zellikleri;
e Ichacmi240L,

o  Saatlik elektrik giicii 1,35 kKW,
e  Calisma araligi 0-100 C dir.
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= a4 i
Sekil 3.16. Inkiibatériin dis ve i¢ yiizeyleri

3.2.9. Mikrokapsiillerin Termal Dongii Testleri

Termal dongii numunelerin eritilmesi ve dondurulmasi esasina dayanir ve
giinliik hayatta kapsiillerin kullanim siiresi hakkinda bilgi verir. Bu ¢alismada,
Cukurova Universitesi Biyoloji boliimiindeki Bioer CHB-202 model 1sitma ve
sogutma sistemi kullamlmustir (Sekil 3.17). Olgiimler 4-30 C araliginda yapilmustir.
Termal dongii 200, 400, 600, 800 ve 1000 adet olarak yapilmistir. Termal dongiisii
tamamlanan kapsiillerin ve ¢ekirdek maddelerin DSC analizi, FT-IR ve su banyosu

testi yapilmustir.

Sekil 3.17. Isitma ve sogutma sistemi
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3.2.10. Mikrokapsiillerin ve FDM lerin Data Logger Ile Su Banyosu Testi

FDM lerin erime ve donma araliklarinin Data logger cihazi ile birlikte
belirlenmesinde kullanilir. Isitmali ve sogutmali su banyosunda 4-25 T deki
sicakliklarda ¢alisabilmek i¢in PEG in belirli oranda su ile karistirilarak (%60 lik)
kullanilmastir. Sekil 3.18’de Agilent 34972A model data logger ve su banyosu
goriilmektedir. Data logger da kullanilan termal sensor olarak T tipi (Bakir (+) ile
Konstantan (-)) 1sil ciftler kullanilmistir. Olgiim duyarhligi +£0.1C’dir.

Sekil 3.18. ()t L'o'gger ve (b)Su Banyosu

3.2.11. Mikrokapsiillerin ve Cekirdek Maddenin Gida Ambalajina
Yerlestirilmesi

Gida taginmalar sirasinda gida ambalajinda enerji kazanimi elde edilmesi
amaglanan bu c¢alismada insan saghig ve maliyet esas alimmustir. Bu sebeple
trettigimiz mikrokapsiillerden sagliga olumsuz etki etmeyen, halen giinliik
yasantimizda kullandigimiz gida ambalajlarinin hammaddesi olan stiren ile {iretilen
kapsiillerden poli(stiren) kapsiilleri {izerine yogunlasilmistir.

Kapsiillerin gida ambalaji olarak kullanilacak kutunun tiim yiizlerinde 5
mm kalinlikta olacak sekilde yerlestirilmistir. Mikrokapsiillerin yerlestirilme bigimi
Sekil 3.19°da gosterilmistir.
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Sekil 3.19. Mikrokapsiillerin gida ambalajina yerlestirilmesi

Mikrokapsiillerin ¢alismasina paralel olarak mikrokapsiillenmis ve oda
sicakhiginda sivi olan FDM’nin de uygulanmasi i¢in aliminyum paket
kullanilmisti. Kenarlari 1s1 yoluyla kapatilan malzemeden yararlanarak Sekil

3.20°da gosterilen paketler elde edilmistir.

Sekil 3.20. FDM nin gida ambalajina yerlestirilmesi

3.2.12. Gida Ambalajina Yerlestirilmis Mikrokapsiillerin ve FDM nin Data
Logger ile Ortam Sicaklig Ve Inkiibator Testleri

Gida ambalajina giivenli bir sekilde yerlestirilen mikrokapsiillerin ve FDM
lerin data logger ve sicaklik sensorleri yardimiyla ne kadar 1s1l koruma sagladigini
belirleyebilmemiz igin inkiibator ortaminda ve ortam sicakliginda olgtimler
almmustir. Her Ornek icin {i¢ paralel 6lglim yapilmugtir. Sekil 3.21°de sicaklik

sensorlerinin  mikrokapsiillerin  ve FDM nin igerisine yerlestirilmeleri
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gosterilmektedir. Bu calismada FDM li ve referans (FDM siz) gida ambalajlar
once 4 T ye sogutulup dengeye geldikten sonra 25 C ye isitilarak, once bos gida
ambalajinda, daha sonra ise degisik oranlarda ¢ikolata konularak
gergeklestirilmigtir. Bu analizler boyunca toplam yirmi bir sicaklik sensorii

kullanilmugtir.

Sekil 3.21. (a) Fdm lerin (b) mikrokapsiillerin igerisine (c) gida ambalajmin
ylizeyine yerlestirilen sicaklik sensorleri

3.2.13. Termal Kamera Goriintiisii

Termal kamera gida ambalaj ylizeyinin 1simma geciktirmesini gostermek
i¢in kullanilmistir. Bu goriintiiler, kapsiillii ve FDM li gida ambalajlari ve referans
ambalajlar1 kullanilarak 4 C’den itibaren ortam si°akligina 1sinana kadar 10 dk’da
bir alinmigtir. Goriintiiler Testo 825-11 model termal kamera ile kaydedilmistir.

Termal kameranin goriintii alma sicaklik araligi (-30) T -100 C arasinda olup,
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Olclim hassasiyeti £2 C’dir ve duyarliligi karton i¢in 0,81 olarak ayarlanmistir.

Termal kameranin gériintiisti Sekil 3.22°de verilmistir.

Sekil 3.22. Termal kamera

44



4. BULGULAR VE TARTISMALAR Murat UNAL

4. BULGULAR VE TARTISMALAR

Bu tezde yapilan arastirmalar agagidaki asamalarda yiiriitilmistiir.

1. Aday FDM ‘lerin 1s1l dzelliklerinin incelenmesi,

2. Mikrokapsiillenmis FDM ‘lerin 1s1l, kimyasal ve morfolojik yonden
incelenmesi,

3. Belirlenen uygun mikrokapsiil ve FDM ile gida ambalaji tasarlanmasi,

4. Gida ambalajinda FDM’nin 1s1l korumaya etkisinin belirlenmesi

5. Analizlerden elde edilen verilerden %95 giivenlik alan1 belirlenmesi

4.1. Aday FDM lerin Isil Yonden incelenmesi
Literatiirler incelendiginde gida ambalajlanmasinda kullanilacak FDM lerin
erime noktalarimin yukarida da bahsedildigi gibi 4-25 T arasinda kullanilmasi

uygun olarak goriilmiistiir.

4.1.1. Belirlenen FDM lerin Diferansiyel Taramah Kalorimetri (DSC)
Analizleri

Bu ¢alismadaki incelenen FDM lerin DSC analiz sonuglarindan elde edilen
termogramlar Sekil 4.1-Sekil 4.5°de gosterilmistir. Bunlara gére belirlenen erime-
donma sicakliklar1 ve erime-donma entalpi degerleri Cizelge 4.1°de verilmistir.
Sonuglar FDM lerin istenilen sicaklik ve gizli 1s1 depolama kapasitesi 80 kJ/kg ile
231 klJ/kg araliginda oldugunu gostermistir. Ambalajlamada kullanilmas1 i¢in
yeterli gizli 1s1 depolama kapasitesi araliginda oldugu DSC sonuglariyla anlasilmis

ve bu maddeler ¢alismalarimizda kullanilmstir.
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| -0
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Sekil 4.1. Tetradekan DSC diyagrami

Tetradekan diizgiin erime ve donma davranigina sahip olup, pikleri diizgiin

yapidadir. Erime noktas: ve gizli 1s1 depolama kapasitesi sirastyla 4,6 T ve 230,5

J/g olarak olgiilmiistiir. Donma noktasi ve gizli 1s1 depolama kapasitesi sirasiyla

0,6 C ve (-) 232,5 J/g olarak olgiilmiistiir.

281 T T
/# Area= -955.024 mJ
g Delti H = -187.2596 Lfg
E / Onset=8.07 °C
E ? / \ Peak=462"C
5 End=184°C
O 10
2 i ————— / \‘ |
[ =4 1 s
w T
. SR s\
o \ Onset=8.72°C
57 \ / Peak=1245°C  Area=898.402 mJ
T 5 S Delta H = 176.1572 Jig
5567 \l—’J

10 15 m

-1a -10 5 o 5
Temperature (°C)

Sekil 4.2. Pentadekan DSC diyagrami

25 an

Pentadekan diizgiin erime ve donma davranisina sahip olup, pikleri diizgiin

yapidadir. Ayrica DSC diyagraminda kati-kati gecileri gézlenmistir. Erime noktasi

ve gizli 1s1 depolama kapasitresi sirasiyla 8,7 C ve 176,2 J/g olarak olgiilmiistiir.

Donma noktas1 ve gizli 1s1 depolama kapasitesi sirasiyla 8,1 C ve (-) 187,3 J/g

olarak ol¢tilmiistiir.
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Sekil 4. 3. Hekzadekan DSC diyagrami

Hekzadekan diizgiin erime ve donma davranigina sahip olup, pikleri
diizgiin yapidadir. Erime noktasi ve gizli 1s1 depolama kapasitresi sirasiyla 16,8 C
ve 225,2 J/g olarak 6l¢iilmiistiir. Donma noktasi ve gizli 1s1 depolama kapasitesi
sirasiyla 14,6 C ve (-) 228,4 J/g olarak 6l¢iilmiistiir.
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Sekil 4.4. Heptadekan DSC diyagrami

Heptadekan diizgiin erime ve donma davranigina sahip olup, pikleri diizgiin
yapidadir. Ayrica DSC diyagraminda kati-kat1 gegileri gézlenmistir. Erime noktas1
ve gizli 1s1 depolama kapasitresi sirasiyla 21 C ve 172,2 J/g olarak Slgiilmiistiir.
Donma noktast ve gizli 1s1 depolama kapasitesi sirastyla 20,5 C ve (-) 186,1 J/g

olarak ol¢tilmiistiir.
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Sekil 4.5. Oktanoik asit DSC diyagrami

Oktanoik asit diizgiin erime ve donma davranigina sahip olup, asir1 soguma
gOstermistir. Erime noktas1 ve gizli 1s1 depolama kapasitresi sirasiyla 15,5 T ve
160,4 J/g olarak Ol¢iilmiistir. Donma noktas1 ve gizli 1s1 depolama kapasitesi

sirasiyla 9,3 C ve (-) 165,6 J/g olarak olgiilmiistiir.

Cizelge 4.1. Sicaklik araligina uygun secilen FDM’lerin 1s1l 6zellikleri
Tom Tpm Tem Hm TOC TpC Tec HC

(T) | () | (T) | (g | () | (T) [(T)|(gY
Tetradekan | 4,6 | 10,00 [ 11,7 [230,5 |06 |09 |-36 |-2335

Ornek

Pentadekan 8,7 [ 125 |151 1762 |81 |46 1,8 |-187,3

Hekzadekan | 16,8 | 21,3 | 23,6 | 225,2 | 14,6 | 124 | 9,7 | -228/4

Heptadekan 210|248 | 2741|1722 | 20,5| 16,8 | 14,2 | -186,1

Oktanoik Asit | 15,5 | 19,3 | 21,5 | 160,4 | 9,3 | 10,00 | 6,5 |-165,6

4.2. Mikrokapsiillerin Isil, Kimyasal ve Morfolojik Yonden Incelenmesi
Uretilen mFDM’lerin 1s11 6zellikleri diferansiyel taramali kalorimetri

(DSC), datalogger ve su banyosu, kimyasal yapilari fourier doniisimlii kizilotesi

spektroskopisi (FT-IR) ve morfolojik ozellikleri taramali elektron mikroskopu

(SEM) kullanilarak incelenmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMALAR Murat UNAL

4.2.1. Mikrokapsiillerin Diferansiyel Taramah Kalorimetri (DSC) Analizleri

4.2.1.1. In-situ polimerizasyonu yoéntemi ile iiretilen Ure-Formaldehit,
Melamin-Formaldehit ve (Ure+Melamin)-Formaldehit polimer
mikrokapsiillerinin DSC ile 1511 6zelliklerinin analizi

Ug farkli emiilgator kullanilarak iiretilen iire-formaldehit (UF), melamin-
formaldehit (MF) ve (iiretmelamin)-formaldehit (UMF) polimerler tarafindan
oktanoik asitin mikrokapsiillenmis (MO) DSC diyagamlari sirasiyla Sekil 4.6-Sekil
4.18’de verilmistir. Uretilen mikrokapsiillerden alman DSC gafiklerinden elde
edilen erime-donma sicakliklar1 ve erime-donma entalpi degerleri ise Cizelge

4.2’de verilmistir.
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Sekil 4.6. Oktanoik asit DSC diyagrami
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Sekil 4.7. MOUF1 DSC diyagrami
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Sekil 4.10. MOUF4 DSC diyaganu
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Oktanoik asit ve kapsiilleri olan MOUF1- MOUF4 diizgiin erime ve donma

davranigina sahip olup, asir1 soguma gostermistir. Erime noktasi ve gizli 1s1

depolama kapasitresi sirasiyla 15,5 C,

14C, 147C, 14T, 13,1 C ve 158,4 J/g, 94

Jlg, 78,7 Jlg, 76,4 J/g, 68,8 J/g olarak Ol¢iilmiistiir. Donma noktas1 ve gizli 1s1
depolama kapasitesi sirasiyla 9,3 C, 5,2 C, 6,8 C, 10,7 C, 5,7 C ve (-) 162,3 J/qg,
106,1 J/g, 90,7 J/g, 84 J/g, 83,3 J/g olarak Sl¢iilmiistiir.
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4. BULGULAR VE TARTISMALAR Murat UNAL

Oktanoik asitin kapsiilleri olan MOMF1- MOMF4 diizgilin erime ve biraz
bozuk donma davranigina sahip olup, asir1 soguma gostermistir. Erime noktasi ve
gizli 1s1 depolama kapasitresi sirastyla 13,3 C, 14,9 C, 15,2 C, 9,6 C ve 16,5 J/g,
16,6 J/g, 17 JIg, 25,6 J/g olarak 6lgiilmiistiir. Donma noktasi ve gizli 1s1 depolama
kapasitesi sirasiyla 5,5C, 3,4 C ve (-) 8,6 J/g, 11 J/g, olarak 6l¢iilmiistir (MOMF2
ile MOMF3 iin donma egrileri olusmadig1 goriilmiistiir).
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Sekil 4.15. MOUMF1 DSC diyagamu
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Sekil 4.17. MOUMF3 DSC diyagami
52
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Sekil 4.18. MOUMF4 DSC diyagam

Oktanoik asitin kapsiilleri olan MOUMF1-MOUMF4 diizgiin erime ve
donma davranisina sahip olup, asir1 soguma gostermistir. Erime noktasi ve gizli 1s1
depolama kapasitresi sirasiyla 14 C, 13,9 C, 13,8 C, 12,9 C ve 56,8 J/g, 60,8 J/g,
58,5 J/g, 63,3 J/g olarak oOl¢iilmistir. Donma noktasi ve gizli 1s1 depolama
kapasitesi sirastyla 6,3C, 6,5C, 5,9C, 5,6 C ve (-) 52,6 J/g, 56,5 J/g, 55,3 J/g, 62,2

J/g, olarak ol¢iilmiistiir.
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Cizelge 4.2. Farkli emiilgator kullanilarak {iretilen mFDM’lerin 1s1l 6zellikleri

Oktanoik
Ornekler K < Emiilgator Tom Tom | Tem Flm Toc T Tec He asit icerigi
maddesi (C) | () | (C) | QgH | (T) | (0 (C) (J.9h (%)
OC;z?tO'C ; ; 155 | 193 | 215 | 1585 | 93 | 100 | 65 | -162,3 ;
MOUF1 UF Tween 40 14 | 171 | 189 | 939 | 52 | 53 30 | -1061 59.29
MOUF2 UF Tween 80 14 | 168 | 184 | 786 | 68 | 64 43 907 49,61
MOUF3 UF Tween80+ |, | 168 | 182 | 764 @ 107 @ 91 71 -83.9 48.24
Tween 40
MOUF4 UE | Triton X-100 | 131 | 164 180 | 688 | 57 | 53 3.2 833 4341
MOMF1 MF Tween40 | 133 | 162 | 173 165 | 55 | 4.2 0.3 86 10,40
MOMF2 MF Tween 80 62 | 149 1707 166 | - - - - 10,46
MOMF3 vmE | rween80+ 1o ey 170 | 170 | - - - ; 10,73
Tween 40
MOMF4 ME | Triton X-100 | 9.6 | 150 | 168 | 25,6 | 339 | 20 | -36 | -109 16,14
MOUMFL | UME | Tween40 | 140 | 164 | 179 | 568 | 633 | 56 3.9 52,6 35,86
MOUMF2 = UMF | Tween80 | 139 | 166 | 181 | 608 | 651 | 61 | 40 565 38,36
MOUMF3 | UMF | WeN80* | 138 164 180 585 @592 51 | 34 | 553 | 3691
Tween 40
MOUMF4 | UMF | Triton X-100 | 129 | 161 | 175 | 633 | 556 | 51 3.0 62.2 39,96

AVIVINSILIAVL A AVINOTNG '+
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4. BULGULAR VE TARTISMALAR Murat UNAL

Cizelge 4.2.°deki mFDM’lerin 1s1l  ozelliklerine  baktigimizda
mikrokapsiillenmemis FDM olan oktanoik asitten daha diisiik erime (om) ve
donma (oc) sicakliklarina sahip olduklar1 anlagilmistir. Bu sonug bize mFDM’lerin
mikrokapsiillenmemis FDM lerden daha ¢ok kullanim alanina sahip oldugu ve
FDM’lerin absorblayabildigi enerjiden daha uzun siire faydalanmamiz anlamina
geldigini gostermektedir. DSC sonuglarinda oktanoik asitin mikrokapsiillenme
yizde igerigine baktigimizda ise genel olarak Tween 40 emiilgatoriiniin
kapsiillenme de daha cok etkili oldugu anlagilmigtir. Ayni zamanda in-Situ
polimerizasyonu ile mikrokapsiil iiretimi sirasinda reaksiyon sicaklig1 ve karistirma
stiresi de 6nemlidir. Bu yiizden, MOUF1 mikrokapsiillerinin ¢aligmalar1 yapilmig
olup farkli sicaklik ve farkli karistirma siirelerinin DSC diyagamlar1 Sekil 4.19-
Sekil 4.26’da bulunmaktadir. Farkli sicaklik ve karistirma stireleri ile {iretilen
mikrokapsiillerden alinan DSC gafiklerinden elde edilen erime-katilasma
sicakliklar1 ve erime-katilagsma entalpi degerleri ise Cizelge 4.3. ve Cizelge 4.4’ de
verilmigtir.

Bu ¢alismalar sonucunda, MOUF 1 mikrokapsiillerinin reaksiyon sartlarmin

50-70C sicaklikta 120 dk karistirilmasinin uygun oldugu anlasilmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMALAR Murat UNAL

Oktanoik asitin farkli sicakliklarda olusan kapsiilleri MOUMF5-MOUMF9
diizglin erime ve donma davranigina sahip olup, asir1 soguma gostermistir. Erime
noktasi ve gizli 1s1 depolama kapasitresi sirasiyla 14,2 C, 14,2 C, 14 C, 139 C,
13,8 C ve 84,8 J/g, 82 J/g, 81,3 J/g, 72,6 J/g, 72,1 J/g olarak olgiilmiistiir. Donma
noktasi ve gizli 1s1 depolama kapasitesi sirasityla 6 C, 6,5C, 6,8, 8,2TC, 4,8TC ve
(-) 96,6 J/g, 89,3 J/g, 90,5 J/g, 82,2 J/g, 81,5 J/g olarak Sl¢iilmistiir.
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Sekil 4.24. MOUMF10 DSC diyagami
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Sekil 4.25. MOUMF11 DSC diyagami
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Sekil 4.26. MOUMF12 DSC diyagami
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4. BULGULAR VE TARTISMALAR Murat UNAL

Oktanoik asitin farkli karistirma siireleri ile olusan kapsiillerinden
MOUMF10-MOUMF12 diizgiin erime ve donma davranigina sahip olup, asiri
soguma gostermistir. Erime noktas1 ve gizli 1s1 depolama kapasitresi sirasiyla 14 C,
14,2C, 14,2°C ve 76,2 JIg, 85,6 J/g, 73 J/g olarak ol¢lilmiistiir. Donma noktasi ve
gizli 1s1 depolama kapasitesi sirasiyla 6,6 C, 6,8 C, 7 C ve (-) 84,5 J/g, 96,9 J/g,
81,3 J/g olarak Sl¢iilmiistiir.
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Cizelge 4.3. Farkli reaksiyon sicakliklarina gore mFDM’lerin 1s1l 6zellikleri

(")rnekler Kabuk Emiileator Reaksiyon Tom Tpm Tem Hm Toc Tpc Tec Hec aosll:tla:(l?lllfl
maddesi g sicakliklar1 | (C) (C) | (T) | @gY) | (T)|(T)|(T)| @.gY (050 ) £
Ok;i?to'k - - - 155 193 | 215 | 1584 | 93 | 100 | 65 | -1683 -
MOUF5 UF Tween 40 50 142 | 171 | 186 | 848 |60 | 61 | 39 | -966 53,51
MOUF6 UF Tween 40 60 142 | 172 | 188 | 819 |65 | 65 | 43 | -893 51,74
MOUF7 UF Tween 40 70 140 | 170 | 186 | 813 | 68 | 66 | 45 | -905 51,29
MOUF8 UF Tween 40 80 139 | 167 | 183 | 726 |82 | 70 | 52 | -822 4581
MOUF9 UF Tween 40 90 138 | 16,7 | 185 | 721282 | 48 | 49 | 29 | -815 4552
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Cizelge 4.4. Farkl reaksiyon siirelerine gore mFDM’lerin 1s1l 6zellikleri

Ornekler Kabu k. Emiilgator Karlstlr'rna Tom Tom Tem H njl Too | Toe | Teo Hc.l aosil:tie:;:(l?i”g(i
maddesi Siiresi () | (T | (O Goh 1 (O (O | (T | @9y (%)
Oktanolc | . : : 155 | 193 | 215 | 1584 | 93 |100| 65 | -1683 :
MOUF10 | UF Tween 40 60 140 | 172 | 187 | 762 | 66 | 64 | 39 | -845 48,12
MOUF11 | UF Tween 40 120 142 | 177 | 194 | 856 | 68 | 65 | 40 | -969 53,99
MOUF12 | UF Tween 40 180 142 | 176 | 193 | 730 | 70| 62 | 39 | -813 46,07

AVIVINSILIVL dA dVINOT1NG '+
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4. BULGULAR VE TARTISMALAR Murat UNAL

4.2.1.2. Emiilsiyon polimerizasyonu yontemi kullamilarak iiretilen poli(stiren-
co-etil akrilat) polimer mikrokapsiillerinin DSC ile 1s1l 6zelliklerinin analizi

Trion X-100 emiilgatorii ve ¢apraz baglayici olarak etilenglikoldimetakrilat
capraz baglayicisi kullanilarak farkli ¢ekirdek:kabuk maddesi oranlar ile liretilen
poli(stiren-co-etilakrilat) (PStcoEA) tarafindan oktanoik asit, tetradekan,
pentedekan, hekzadekan, heptadekanin mikrokapsiillenmis DSC diyagamlari
sirastyla Sekil 4.27-Sekil 4.44’de verilmistir. Uretilen mikrokapsiillerin termal
enerji depolama kapasiteleri DSC kullanilarak incelenmistir.

DSC diyagamlarindan elde edilen 1s1 6zellikleri ve termal enerji depolama
kapasite degerleri ile kapsiilleme igerikleri Cizelge 4.5’de verilmistir. Cizelge
4.5°de oOzetlenen verilere baktigimizda, oktanoik asitin ve alkanlarin basarili bir

sekilde kapsiillendigi anlasilmistir (Zhang ve ark., 2012).
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Sekil 4.27. Oktanoik asit DSC diyagami
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Sekil 4.28. MOStcoEA kapsiiliiniin DSC diyagami

61



4. BULGULAR VE TARTISMALAR Murat UNAL

Oktanoik asit ve kapsiilii olan MOStcoEA diizgiin erime ve donma
davranigina sahip olup, asir1 soguma gostermistir. Erime noktasi ve gizli 1s1
depolama kapasitresi sirasiyla 15,5 C, 10,1 C ve 1584 J/g, 37 J/g olarak
6l¢iilmiigtiir. Donma noktas1 ve gizli 1s1 depolama kapasitesi sirasiyla 9,3 C, 5,6 C

ve (-) 162,3 J/g, 19,8 J/g olarak 6l¢iilmistiir.
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Sekil 4.29. Tetradekan DSC diyagami
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Sekil 4.30. MTStcoEA1 kapsiiliiniin DSC diyagami1
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Sekil 4.31. MTStcoEA2 kapsiiliiniin DSC diyagami
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Sekil 4.32. MTStcoEA3 kapsiiliiniin DSC diyagami

Tetradekan ve kapsiilleri olan MTStcoEAL, MTStcoEA2, MTStcoEA3
diizglin erime ve donma davranigina sahip olup, yayvan bir sekilde pik
gbzlenmistir. Erime noktas1 ve gizli 1s1 depolama kapasitresi sirasiyla 4,6 C, (-
0,6)C, 3,4C, 4T ve 230,5 J/g, 17,2 J/g, 106,9 J/g, 182,7 J/g olarak olgiilmiistiir.
Donma noktasi ve gizli 1s1 depolama kapasitesi sirasiyla 0,6 C, (-2,8) C, 0,9 C,
0,8TC ve (-) 232,5 J/g, 22,8 J/g,108,5 J/g, 182,7 J/g olarak ol¢iilmiistiir.
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Sekil 4.33. Pentadekan DSC diyagami
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Sekil 4.34. MPStcoEA kapsiiliiniin DSC diyagami
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Sekil 4.35. MPStcoEA?2 kapsiiliiniin DSC diyagami
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Sekil 4.36. MPStcoEA3 kapsiiltiiniin DSC diyagami

Pentadekan ve kapsiilleri olan MPStcoEAL, MPStcoEA2, MPStcoEA3
diizglin erime ve donma davranigina sahip olup, yayvan sekilde pik ve kati-kati
gecisleri gozlenmistir. Erime noktas1 ve gizli 1s1 depolama kapasitresi sirastyla
87T, 73T, 8T, 85T ve 176,2 J/g, 29,9 J/g, 104,8 J/g, 121,8 J/g olarak
Ol¢iilmiistiir. Donma noktasi ve gizli 1s1 depolama kapasitesi sirasiyla 8,1 C, 6 C,

7,3C,79C ve (-) 187,3 J/g, 28,7 J/g,104,8 J/g, 121,8 J/g olarak dlglilmiistiir.
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Sekil 4.37. Hekzadekan DSC diyagami
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Sekil 4.38. MHStcoEA1 kapsiiliiniin DSC diyagami
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Sekil 4.39. MHStcoEA?2 kapsiiliiniin DSC diyagami
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Sekil 4.40. MHStcoEA3 kapsiiliiniin DSC diyagami

Hekzadekan ve kapsiilleri olan MHStcoEA1, MHStcoEA2, MHStcoEA3
diizglin erime ve donma davranigina sahip olup, yayvan sekilde pik gozlenmistir.
Erime noktast ve gizli 1s1 depolama kapasitresi sirasiyla 16,8 C, 15,8 C, 16,3 C,
16,6 C ve 225,2 J/g, 107,5 J/g, 179 J/g, 196,1 J/g olarak olgiilmiistiir. Donma
noktast ve gizli 1s1 depolama kapasitesi sirasiyla 14,6 C, 14,3C, 15,3C, 14,6 C ve
(-) 228,4 J/g, 110,9 J/g, 181,8 J/g, 201,7 J/g olarak dlglilmiistiir.
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Sekil 4.41. Heptadekan DSC diyagami
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Sekil 4.42. MHpStcoEA1 kapsiiliiniin DSC diyagam
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Sekil 4.43. MHpStcoEA?2 kapsiiliiniin DSC diyagami
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Sekil 4.44. MHpStcoEA3 kapsiiliiniin DSC diyagami
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Heptadekan ve  kapsiilleri olan MHpStcoEAL, MHpStcoEAZ,
MHpStcoEA3 diizgiin erime ve donma davranigina sahip olup, yayvan sekilde pik
ve kati-kat1 gecisleri gézlenmistir. Erime noktas1 ve gizli 1s1 depolama kapasitresi
swrastyla 21 C, 20 C, 20,9 C, 20,8 C ve 172,2 J/g, 77,3 J/g, 99,9 J/g, 140,5 J/g
olarak oOlc¢iilmiistiir. Donma noktas1 ve gizli 1s1 depolama kapasitesi sirastyla
20,5C, 19,2TC, 19,8C, 20,2C ve (-) 186,1 J/g, 76,6 J/g, 106,9 J/g, 149,6 J/g olarak
Olciilmiistiir.

Mikrokapstillerin  erime-donma sicakliklar1 ¢ekirdek maddeleri olan
oktanoik asit ve alkanlarin erime-donma sicakliklari ile kiyaslandigi zaman biraz
diisme goriilmiistiir. Bunun sebebi ise, kapsiillenen malzemelerin capraz baglayici
etkisinden dolay1r erime ve donma sicakliklarinin biraz diistiigii hatta bizim
deneylerimizde  kullandigimiz  etilenglikoldimetakrilat  ¢apraz  baglayicisi
kullanildiginda daha fazla distigi gériilmektedir (Alay ve ark., 2011). Bu neden
dikkatli bir sekilde incelendiginde mikrokapsiillerin erime ve donma sicakliklari ile
saf oktanoik asit ve alkanlarin erime ve donma sicakliklar1 ile uyum igerisinde
oldugu gorilmektedir.

Kapsiil icerikleri iginde Cizelge 4.5’¢ bakildiginda kapsiillerin analizleri
sonucunda  MOStcoEA,  MTStcoEA3,  MPStcoEA3, MHStcoEA3  ve
MHpStcoEA3’{in dikkate deger sonuglar verdigi goriilmiistiir.
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mikrokapsiillerinin DSC ile 1s1l 6zellikleri

Cizelge 4.5. Farkl ¢ekirdek : kabuk maddesi oranlar1 kullanilarak Poli(stiren-co-etilakrilat) ile kapsiillenen

Ornek C;l:;:il:sl;-g?:;k Ton | Tom | Tem Hml S I I Hcl iEEril\gi
(VIV) (C) | (©) | () | Qo) | (C) | (C) | (C) | (.99 (%)
Oktanoik asit - 155 | 19,3 | 21,5 158,4 9,3 10,0 6,5 -168,3 -
MOStcoEA (1:1) 10,1 | 143 | 16,1 37,0 5,6 4,7 2,4 -19,8 23,51
Tetradekan - 4,6 10,0 | 11,7 230,5 0,6 -0,9 -3,6 -233,5 -
MTStcoEAL (1:1) -0,6 3,5 6,2 17,2 -2,8 -5,3 -9,2 -22,8 7,45
MTStcoEA2 (2:1) 3,4 6,9 8,6 106,9 0,9 -1,2 -3,8 -108,5 46,37
MTStcoEA3 (3:1) 4,0 8,0 10,0 182,7 0,8 -0,2 -3,7 -184,9 79,26
Pentadekan - 8,7 125 | 151 176,2 8,1 4,6 1,8 -187,3 -
MPStcoEAL (1:1) 7,3 9,6 11,2 29,9 6,0 3,2 -0,4 -28,7 16,94
MPStcoEA2 (2:1) 8,0 11,2 | 12,8 104,8 7,3 4,6 1,6 -108,3 59,46
MPStcoEA3 (3:1) 8,5 116 | 135 121,8 7,9 5,2 2,5 -127,9 69,16
Hekzadekan - 16,8 | 21,3 | 23,6 225,2 146 | 124 9,7 -228,4 -
MHStcoEAL (1:1) 158 | 19,2 | 21,1 107,5 143 | 11,8 8,8 -110,9 47,75
MHStcoEA2 (2:1) 16,3 | 20,1 | 22,0 179 153 | 12,8 9,3 -181,8 79,48
MHStcoEA3 (3:1) 16,6 | 204 | 22,5 196,1 146 | 12,8 9,5 -201,7 87,09
Heptadekan - 210 | 248 | 274 225,2 205 | 16,8 | 14,2 -186,1 -
MHpStcoEAL (1:1) 20,0 | 22,7 | 24,6 77,3 19,2 | 17,0 | 14,0 -76,6 44 .86
MHpStcoEA2 (2:1) 209 | 246 | 26,4 99,9 19,8 | 16,3 | 13,3 -106,9 58,01
MHpStcoEA3 (3:1) 20,8 | 240 | 259 140,5 20,2 | 17,2 | 14,3 -149,6 81,59

AVIVINSILIVL dA IV INOT1NG '+
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4.2.1.3. Emiilsiyon polimerizasyonu yontemi kullamlarak iiretilen poli(stiren)
polimer mikrokapsiillerinin DSC ile 1s1l 6zelliklerinin analizi

Trion X-100 emiilgatorii ve ¢apraz baglayici olarak etilenglikoldimetakrilat
capraz baglayicisi kullanilarak farkli ¢ekirdek:kabuk maddesi oranlari ile iiretilen
poli(stiren) (PSt) tarafindan oktanoik asitin mikrokapsiillenmis DSC diyagamlari
sirastyla Sekil 4.45-Sekil 4.46°de verilmistir. Uretilen mikrokapsiillerin termal
enerji depolama kapasiteleri DSC kullanilarak incelenmistir. DSC diyagamlarindan
elde edilen 1s1 Ozellikleri ve termal enerji depolama kapasite degerleri ile

kapsiilleme igerikleri Cizelge 4.6’da verilmistir.
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Sekil 4.45. Oktanoik asit DSC diyagam1
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Sekil 4.46. MOSt kapsiiliiniin DSC diyagami
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Oktanoik asit ve kapsiilii olan MOSt diizgiin erime ve donma davranigina
sahip olup, keskin asir1 soguma gostermistir. Erime noktasi ve gizli 1s1 depolama
kapasitresi sirasiyla 15,6 C, 12,1 C ve 147,5 J/g, 42,9 J/g olarak olgiilmiistiir.
Donma noktasi ve gizli 1s1 depolama kapasitesi sirasiyla 6,5C, 4,6 C ve (-) 154,1
J/g, 34,4 J/g olarak olglilmiistiir.

Cizelge 4.6’ya bakildiginda kapsiillerimizin analizleri sonucunda MOSt

42,9 J/g erime entalpisi ile dikkate deger sonuglar verdigi goriilmiistiir.

Cizelge 4.6. Farkli ¢ekirdek: kabuk maddesi oranlar1 kullanilarak Poli(stiren) ile
kapsiillenen mikrokapsiillerinin DSC ile 1s1l 6zellikleri

i -
=
= = .
% .éf s ~ e I e E:'-\ — — — forpl] 2 o\i
£ |£%3 50| EO| 50| £ 20| 20| 20| £ 2| 35
SEEEE B e B S o I o B o E';—.j
23 ko3
%]
S E
Oll(;asrll? '| - | 156 | 189 | 206 | 1475| 65 | 81 | 54 |[-1541 -
MOSt |(L5:1)| 121 | 147 | 155 | 42,9 | 46 | 46 | 36 | 344 | 201
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4.2.2. Mikrokapsiillerin FT-IR ile kimyasal karakterizasyonu

4.2.2.1. in-situ polimerizasyonu yontemi ile iiretilen Ure-formaldenhit,
Melamin-Formaldehit ve (Ure+Melamin)-Formaldehit polimer
mikrokapsiillerinin FT-IR ile kKimyasal ézelliklerinin analizi

Sekil 4.47-Sekil 4.50°de oktanoik asit, poli(Ure-formaldehit, Melamin-
Formaldehit, (Ure+Melamin)-Formaldehit ve mikrokapsiillerin FT-IR spektrumlari
goriilmektedir. mFDM‘lerin FT-IR spektrumu incelendiginde, 3294 ¢cm™ de O-H
ve N-H geriliminin; 2800-3000 cm™ de alifatik H-C-H geriliminin; 1640 cm™ ve
1540 cm? de sirasiyla iire-formaldehit polimerinin NH-CO-NH ve benzen
halkalarimn spesifik absorbsiyonlarini; 1346 cm™ de metilen kopriilerini; 1286 cm™
de C-O-C gerilmelerini; 812 cm™ de ise melamin-formaldehit polimerinde bulunan
triazin halkasimt gostermektedir. FT-IR spektrumunun incelenmesinin agik bir
sekilde gosterimi Cizelge 4.7°de verilmistir. Bu verilerin bize oktanoik asitin
basarili bir seklide kapsiillendigini gostermektedir (Zhang ve Wang, 2009; Tong ve
ark., 2010).

Cizelge 4.7. FT-IR spektrumunun pikleri
O-H ve N-H bagi titresimleri | 3294 cm™

C-H bag titresimleri (alifatik) | 2800-3000 cm*
NH-CO-NH bag titresimleri 1640 cm'?

-CH,- bag titresimleri 1346 cm'?
C-O-C bagi titresimleri 1286 cm'?
Triazin halkas: tiresimleri 812 cm't

71



4. BULGULAR VE TARTISMALAR Murat UNAL
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4000 3000 2000 1000 350
em’

Sekil 4.47. Ayn1 emiilgator (Tween 40) ile sentezlenen mikrokapsiillerin FT-IR
spektrumlari (a: Oktanoik asit, b: MOUF1, ¢: MOMF1, d: MOUMF1)
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r\\/(-/‘\"—\
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YT

id)

)

4000 3000 N 2000 1000 350
Sekil 4.48. MOUF mikrokapsiillerinin farkli emiilgatorlerdeki FT-IR spektrumlari
(a: Oktanoik asit, b: MOUF1, ¢: MOUF2, d: MOUF3, e: MOUF4)
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(@)
(b)
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%T |d)

()

4000 3000 , 2000 1000 350
Sekil 4.49. MOMF mikrokapsiillerinin farkli emiilgatorlerdeki FT-IR spektrumlari
(a: Oktanoik asit, b: MOMF1, c: MOMF2, d: MOMF3, e: MOMF4)

(a)
(b)

(c)

%T
@

(e)

4000 3000 2000 1000 350
Sekil 4.50. MOUMF mikrokapsiillerinin farkli emiilgatorlerdeki FT-IR
spektrumlar1 (a: Oktanoik asit, b: MOUMF1, ¢: MOUMEF2, d:
MOUMEF3, e: MOUMF4)
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4.2.2.2. Emiilsiyon polimerizasyonu yontemi kullanilarak iiretilen poli (stiren-
co-etil akrilat) polimer mikrokapsiillerinin FT-IR ile kimyasal 6zelliklerinin
analizi

Sekil 4.51-Sekil 4.55’de oktanoik asit, poli(stiren-co-etil akrilat) ve
mikrokapsiillerin  FT-IR  spektrumlart  goriilmektedir. Cekirdek maddenin
spektrumunda goriilen 2850-2900 cm™ alifatik —C-H titresimleri kuvvetli bir
titresim olarak ve ¢ekirdek madde ve poli(stiren-co-etil akrilat) spektrumlarinda
1700 cm* de goriilen karbonil -C=0 titresimleri mikrokapsiiliin spektrumunda da
goriilmiistiir. Diger taraftan ko-polimer olusumundan emin olunan diger bir titresim
ise 700 cm™ de goriilen stirenin fenil halkasinda bulunan oop-C-H biikme germe
pikleri mikrokapsiil spekrumunda da yer aldigi gorilmektedir. FT-IR
spektrumunun incelenmesinin agik bir sekilde gosterimi Cizelge 4.8’de verilmistir
Bu veriler sonucunda Oktanoik asitin ve alkanlarin poli(stiren-co-etil akrilat)

tarafindan basarili bir sekilde kapsiillendigi anlasilmistir.

Cizelge 4.8. FT-IR spektrumunun pikleri

C-H bag titresimleri (alifatik) 2850-2900 cm'?
-C=0- bag titresimleri 1700 cm?
-CH>- bag titresimleri 1346 cm?
C-0O-C bag titresimleri 1286 cm?
00p-C-H biikme germe pikleri 700 cm?
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Sekil 4.51. MOStcoEA kapsiiliiniin FT-IR spektrumu (a:Oktanoik asit, b: PStcoEA
bos kapsiilii, c: MOStcoEA)
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cIm
Sekil 4.52. MTStcoEA3 kapsiiliiniin FT-IR spektrumu (a: Tetradekan, b:
PStcoEADbos kapsiilii, c: MTStcoEA3)
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Sekil 4.53. MPStcoEA3 kapsiiliiniin FT-IR spektrumu (a: Pentadekan, b: PStcoEA
bos kapsiilii, c: MPStcoEA3)

VT
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cm
Sekil 4.54. MHStcoEAS kapsiiliintin FT-IR spektrumu (a: Hekzadekan, b:
PStcoEA bos kapsiilii, c: MHStcoEA3)

76



4. BULGULAR VE TARTISMALAR Murat UNAL
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Sekil 4.55. MHpStcoEA3 kapsiiliiniin FT-IR spektrumu (a: Heptadekan, b:
PStcoEA bos kapsiilii, c: MHpStcoEA3)

4.2.2.3. Emiilsiyon polimerizasyonu yontemi kullanilarak iiretilen poli(stiren)
polimer mikrokapsiillerinin FT-IR ile kimyasal ézelliklerinin analizi

Sekil 4.56’da  oktanoik asit, alkanlarin, poli(stiren) ve
mikrokapsiillerin FT-IR spektrumlar1 goriillmektedir. Cekirdek maddenin
spektrumunda goriilen 2850-2900 cm™ alifatik —C-H titresimleri kuvvetli bir
titresim olarak ve cekirdek madde ve poli(stiren) spektrumlarinda 1700 cm™
de goriilen karbonil -C=0O titresimleri mikrokapsiilin spektrumunda da
goriilmiistiir. 700 cm™ de gériilen stirenin fenil halkasinda bulunan oop-C-H
blikme germe pikleri mikrokapsiil spekrumunda da yer aldigi goriilmektedir.
FT-IR spektrumunun incelenmesinin agik bir sekilde gosterimi Cizelge 4.9’da
verilmigtir. Bu veriler sonucunda oktanoik asit ve alkanlarin poli(stiren)

tarafindan basarili bir sekilde kapsiillendigi anlagilmistir.
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Cizelge 4.9. FT-IR spektrumunun pikleri

C-H bagi titresimleri (alifatik) 2850-2900 cm™?
-C=0- bag titresimleri 1700 cm'?
-CH>- bag titresimleri 1346 cm™?
C-O-C bagi titresimleri 1286 cm'?
0op-C-H biikme germe pikleri 700 cm?

(a)

(b)

%T

(a) Oktanoik asit

(b) Stiren
(c) MOSt
T T T T T T T T v T ¥ T J T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
(cm™)
Sekil 4.56. MOSt kapsiiliniin FT-IR spektrumu (a: Oktanoik asit, b: Stiren, c:

MOSt)

4.2.3. Mikrokapsiillerin SEM ile Morfolojik Ozellikleri

4.2.3.1.In-situ  polimerizasyonu yontemi ile iiretilen Ure-formaldehit,
Melamin-Formaldehit ve (Ure+Melamin)-Formaldehit polimer
mikrokapsiillerinin SEM ile morfolojik 6zelliklerinin incelenmesi

Sekil 4.57-Sekil 4.60’daki MOUF mikrokapsiilerinin SEM goriintiileri
incelendiginde tam dairesel olmadigi ama ylizeyinin piiriizsiiz oldugu anlagilmistir.

MOUF mikrokapsiillerini kendi arasinda karsilagtirmamiz gerekirse, MOUF4 iin
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mikrokapsiiliinde daha diizenli bir olusum gozlenmektedir. DSC sonuglar ile
karsilastirdigimizda ise sentezlenen MOUF1’in yiiksek enerji depolama
kapasiteleri alinacak sekilde kapsiiller olugsmustur. Olusan mikrokapsiillerin
parcacik boyutlar1t SEM analizi sonucu 200nm-1,5um arasinda oldugu

goriilmiistiir.

N ey

Sekil 4.57. MOUF1 mikrokapsiiliine ait SEM goriintiileri (a: 100X, b:10KX,c—d:
20KX)
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Sekil 4.58. MOUF2 mikrokapsiiliine ait SEM goériintiileri (a:100X, b:5KX,
¢:10KX, d:20KX)

Sekil 4.59. MOUF3 mikrokapsiiliine ait SEM goriintiileri (a:100X, b:5KX,
¢:10KX, d:20 KX)
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Sekil 4.60. MOUF4 mikrokapsiiliine ait SEM goriintiileri (a:100X, b:10KX, c-d:20
KX)

Sekil 4.61-Sekil 4.64’deki MOMF mikrokapsiilerinin SEM  goriintiileri
incelendiginde tam dairesel oldugu ve ylizeyinin piirlizsiiz oldugu anlasilmistir.
MOMF mikrokapsiillerini kendi arasinda karsilagtirmamiz gerekirse, MOMF4’{in
mikrokapsiiliinde daha diizenli bir olusum goézlenmektedir. DSC sonuglar ile
karsilastirdigimzda ise yine SEM goriintiileri ile orantili olarak sentezlenen
MOMF4‘in yiiksek enerji depolama kapasiteleri alinacak sekilde kapsiiller

olusmustur. Olusan mikrokapsiillerin parcacik boyutlarit SEM analizi sonucu

200nm-1,5pum arasinda oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 4.61. MOMF1 mikrokapsiiliine ait SEM gorintiileri (a:100X, b:5KX,
€:10KX, d:20KX)

Sekil 4.62. MOMF2 mikrokapsiiliine ait SEM goriintiileri (a-b:100X, ¢:5KX, d:20
KX)
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Sekil 4.63. MOMF3 mikrokapsiiliine ait SEM gorintiileri (a:100X, b:5KX,
¢:10KX, d:20KX)

Sekil 4.64. MOMF4 mikrokapsiiliine ait SEM gortntiileri (a:100X, b:10 KX, c-
d:20 KX)
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Sekil 4.65-Sekil 4.68’deki MOUF mikrokapsiilerinin SEM goriintiileri
incelendiginde MOUMF mikrokapsiillerinin disinidaki diger mikrokapsiillerin tam
dairesel olmadigi ve ylizeyinin plriizsiiz oldugu anlasilmigtt,. MOMUF
mikrokapsiillerini kendi arasinda karsilagtirmamiz gerekirse, MOUMF1’in
mikrokapsiiliinde daha diizenli bir olusum goézlenmektedir. DSC sonuglan ile
karsilastirdigimizda ise yine SEM goriintiileri MOUMF4‘lin daha yiiksek enerji
depolama  kapasiteleri alinacak gsekilde kapsiiller olugmustur. Olusan
mikrokapsiillerin pargacik boyutlar1 SEM analizi sonucu 200nm-1,5um arasinda

oldugu goriilmiistiir.

Sekil 4.65.MOUMF1 mikrokapsulun ait SEM goriintiileri (100X, 10KX, 20KX)
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e F

Sekil 4.66. MOUMF2 rnikrokapsﬁlﬁe ait SEM goriintiileri (a:100X, b:5KX,
¢:10KX, d:20KX)

Sekil 4.67. MOUMF3 mikrokapsiiliine ait SEM goriintiileri (a:100X, b:5KX,
€:10KX, d:20KX)
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Sekil 4.68. MOUMF4 mikrokapsiiliine ait SEM goriintiileri (a:100X, b:5KX,
¢:10KX, d:20KX)

4.2.3.2. Emiilsiyon polimerizasyonu yontemi kullamlarak iiretilen poli(stiren-
co-etil akrilat) polimer mikrokapsiillerinin SEM ile morfolojik 6zelliklerinin
incelenmesi

Sekil 4.69-Sekil 4.73’deki farkli c¢ekirdek:kabuk oaranlar1 kullanilarak
sentezlenen mikrokapsiillerin SEM goriintiileri incelendiginde diizenli ve homojen
dagilim gosterdigi, ayrica, kapsiillerin dairesel yapida oldugu ve yiizeyinin
plirlizsiiz oldugu goriilmektedir. MStcoEA mikrokapsiillerini kendi arasinda
karsilastirmamiz gerekirse, MOStcoEA mikrokapsiiliinde daha diizenli bir olusum
gozlenmektedir. Olusan mikrokapsiillerin parcacik boyutlar1 SEM analizi sonucu

300nm-1pum arasinda oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 4.69. MOStcoEA kapsiiliine ait SEM goriintiileri (a:2KX, b:5KX, ¢:10KX,
d:20KX)

Sekil 4. 70. MTStcoEA3 kapsiiliine ait SEM goriintiileri (a:100X, b:10 KX, c-d:
20KX)
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o =y ‘ ; ; s
Sekil 4.71. MPStcoEA3 kapsiiliine ait SEM goriintiileri (a:100X, b-c:10KX,
d:20KX)

Sekil 4.72. MHStcoEA3 kapsiiliine ait SEM 6rﬁntﬁleri (a:100X, b:10KX, c-
d:20KX)
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Sekil 4.73. MHpStcoEA3 kapsiiliine ait SEM goriintiileri (a:100X, b:5KX, ¢:10KX,
d:20KX)

4.2.3.3. Emiilsiyon Polimerizasyonu Yoéntemi Kullanilarak Uretilen
Poli(stiren) Polimer Mikrokapsiillerinin SEM ile Morfolojik Ozelliklerinin
Incelenmesi

Sekil 4.74’daki farkli g¢ekirdek:kabuk oranlari kullanilarak sentezlenen
mikrokapsiillerin SEM goériintiileri incelendiginde diizenli ve homojen dagilim
gosterdigi, ayrica, kapsiillerin dairesel yapida oldugu ve yiizeyinin piiriizsiiz oldugu
goriilmektedir. MSt mikrokapsiillerini kendi arasinda karsilastirmamiz gerekirse,
MOSt mikrokapsiiliinde daha diizenli bir olusum gozlenmektedir. Oktanoik asitten
elde edilen MOSt mikrokapsiiliiniin paragacik boyutu ayrintili olarak Bo6liim 4.3’de

aciklanmugtir.
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Sekil 4.74. MOSt kapsiiliine ait SEM goriintiileri (2:20KX, b:50KX, c¢: 100 KX,
d:150 KX)

4.3. Gida Ambalajimn Ozel Bélmelerine Yerlestirilmek Uzere mFDM nin
Secimi

Sentezlenen 34 ¢esit mikrokapsiilden gida ambalajinda uygulanmak tizere
en uygun kapsiillerin seciminde esas alinan kriterler insan sagligina olumsuz etki
olugturmayan, maaliyeti daha diisiik, uygulama araligmma en uygun ve giinliik
yagsantimizda ¢ogu gida ambalajinda kullanilan polistirenden el edilen MOSt
kapstilleri se¢ilmistir. MOSt kapsiillerinin tanecik boyutu yaklasik olarak 882 nm
olarak olgtilmiistiir (Sekil 4.75)
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Sekil 4.75. MOSt kapsiiliiniin pargacik boyutunun analiz sonucu

4.3.1. Gidda Ambalajinda Kullanilan MOSt nin Kararhhik Testleri

4.3.1.1. Oktanoik Asit ve MOSt nin TGA Analizi

TGA analiz sonuglart Sekil 4.76’da karsilagtirilmistir.  MOSt nin
bozunmasinda ¢ekirdek malzemesi ve kabuk malzemesi olarak iki basamakta
gerceklesmistir. Oktanoik asitin bozunmasinda ise ¢ekirdek malzemesi olarak tek
basamakta ger¢eklesmistir. Oktanoik asit ve MOSt nin 77,1 C ve 104,2 C den
baslayan ilk bozunma basamaginda sirastyla % 99,3 ve % 47,3 oraninda kiitle
kayb1 gozlemlenmisti. MOSt nin 320,8 C’den baslayan ikinci bozunma
basamaginda ise % 51,3 oraninda kiitle kaybi gdzlemlenmistir. Bu verilere

dayanilarak mikrokapsiillemenin FDM ye termal kararlilik kattig1 anlagilmistir.
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Sekil 4.76. Oktanoik asit ve MOSt nin TGA analizi

4.3.1.2. Oktanoik Asit ve MOSt nin Termal Cevrimleri

Mikrokapstillerin ve FDM nin 200, 400, 600, 800 ve 1000 termal
cevrimleri ve baglangi¢ halleri Sekil 4.77°de gosterilmistir. Malzemelerin 1000
termal c¢evirim sonrasindaki faz degistirme sicaklik farklar1 ve gizli 1s1 depolama
kapasitesi farklar1 Cizelge 4.10’da gosterilmistir. Mikrokapsiillerin ve FDM nin
1000 termal ¢evirimden sonraki gizli 1s1 depolama kapasiteleri sirasiyla 34,2 J/g ve
140 J/g olarak olgiilmiistiir. Mikrokapstillerin termal ¢evrimlerden sonraki gizli 1s1

depolama kapasitesi %24,5 oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 4.77 (a)Oktanoik asit ve (b) MOSt nin termal ¢evrim DSC sonuglari

Cizelge 4.10. Oktanoik asit ve MOSt nin termal g¢evrimden sonraki erime
sicakliklar1 ve gizli 1s1 depolama kapasiterleri

Oktanoik asit MOSt
Termal ¢evrimler Onset AHp, Onset AH,
©) (J/9) ©) (J/9)
0 15,6 1475 12,1 42,9
1000 15,14 140 11,64 34,2

Mikrokapsiillerin ve FDM’nin kimyasal kararliliklar1 hakkinda bilgi
edinebilmek i¢in termal dongl analizinin Oncesi ve sonrasi olmak iizere FT-IR
Olgtimleri alinmustir. Sekil 4.78’de verilen sonuglara bakildiginda mikrokapsiillerin
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ve FDM lerin karakteristik piklerinin degismedigi goriilmektedir. Sonug olarak

mikrokapsiiller ve FDM kimyasal kararliliklarini korudugu anlasilmstir.

Baslangig
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——400TC
——600TC
| |——800TC
| I—— 1000 TC
=
=
o 4
2
On
o}
O]
BN
(a)
T T T T T ? T L T Y T z T ; T ¥
3965 3605 3245 2885 2525 2165 1805 1445

1085 725 365
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I Baslangi¢
200TC
——400TC
|——8600TC
—800 TC
—— 1000 TC
x
=
Q 4
o 1
Cn
0}
O]
X
1
(b)
T T T T T T T ¥ T T T z T T
3965 3605 3245 2885 2525 2165 1805

T ¥ T J T ¥
1445 1085 725 365
Dalga Sayisi (cm™)

Sekil 4.78. (a) Oktanoik asit ve (b) MOSt nin termal dongiiden sonraki FT-IR
analizi
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4.3.1.3. Oktanoik asit ve MOSt nin Su Banyosundaki Termal Testleri
Mikrokapsiillerin ve FDM nin su banyosundaki 1sinma ve soguma egrileri
Sekil 4.79’da verilmistir. Su banyosunun testleri sonucunda asir1 soguma
gozlenmistir. Oktanoik asitin asirt soguma etkisi yaklasik 1,5-2 C olarak
gozlenmistir.  Mikrokapsiillerin  su  banyosu testlerinde asir1  soguma
gozlenmemistir. Mikrokapsiillemenin asir1 sogumay1 engelledigi gorilmiistiir.
Sekil 4.79’da verilen egrilerin 1sinma ve soguma dereceleri Cizelge 4.11°de

ayrimtil olarak verilmistir.

24

19

14

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000 14000 16000

m—— Oktanoik Asit MOSt QOrtam

Sekil 4.79. Oktanoik asit ve MOSt nin su banyosu test sonuglari

Cizelge 4.11. Su banyosu testinin erime ve donma noktalari

Ornek ad1 Donma Sicakhig: (C) Erime Sicakhig (C)
DSC Analizi Su Ban_yqsu DS.C_ Su Banyosu Analizi
Analizi analizi
Oktanoik asit 5,4-6,5 9,1-10,9 | 15,6-20,6 14,1-22,5
MOSt 3,6-4,6 8,4-8,7 12,1-15,5 11,1-149
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43.1.4.Gida Ambalajina  Yerlestirelecek = Mikrokapsiil = Miktarimin
Hesaplanmasi

MOSt kapsiillerinin  kullanilmasina karar verildikten sonra gida
ambalajlarinda ne kadar mikrokapsiil kullanilacagi belirlenmelidir. Gida
ambalajinin sicakligini1 4 C (278,15 K) ile 25C (298,15 K) arasinda 10 saatlik 1sil
koruma saglayacak mikrokapsiil miktar1 hesaplanmigtir. Bu hesaplamadaki
basamaklar sunlardir:

1. Gida ambalaj yiizey alaninin hesaplanmasi:

(0,145 m x 0,145 m) = 0,021 m?> (Kapak yiizey alani)
(0,1 m x 0,135 m) x 4 =0,054 m? (Yan yiizeylerin alani)
(0,135m % 0,135 m) = 0,018 m?> (Taban yiizey alan1)
Toplam yiizey alan1 = 0,093 m? dir.

2. Isil direnglerin hesaplanmasi (Denklem 16°da gosterildigi gibi):

L 0,04 m 0,04 K _ .
Ri =&~ W = —=67KW™ (Gida ambalajimn dis
kA 0064—x0093m2 00060 W

duvarinin 1s1l direnci)

L 0,03 m 0,03 K .
R, =—= : = —~—— _~=5KW1! Gida ambalajinin  ara
kA 0,064 %X0,0‘)S m? 0,0060 W ( J

yiizeyinin 1s1l direnci)

L _ 0,05 m 005 K
kA~ 0,033-0x0,093m2  0,0031W

= 16,13 KW~  (Mikrokapsiillii kismin

1s1l direnci)

RToplam = Rl + RZ + R3 = 6,7 + 5 + 16,13 = 27,83 K.W_1
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3. Isil yiik hesaplanmasi (Deneklem 20°de gosterildigi gibi):

L.
AT = q X Rropiam = qxﬁ Ise;

(298,15 - 278,15)K=q x 27,83 K.Wtise; g=0,72 W olur.
4. 10 saat lik 1s1] koruma i¢in depolanmasi gereken enerji:
0,72 J.5x36000 s= 25920 J

5. Gerekli mikrokapsiil miktari:
Gida ambalajinda kullanilan MOSt kapsiillerinin 4-25°C arasindaki sicaklik
degisimleri sirasinda 1s1l yiik hem gizli 1s1 depolamayla hem de duyulur 1s1

depolamayla karsilanacagindan:

1 mol

297,9 JKimol?! x
144,21 g

= 2,065 é (Oktanoik asit C, (6zgil 1s1)
degerinin birim degisikligi)

g=m.C. AT + m. AH,,

25920 J = m. 2,065 é x (298,15 -278,15)K + m. 42,9 J.g"" ise;

_25920]
84,2].g71

= 307,8 g MOSt kapsiil miktar1 yeterli olacaktir.

Gida ambalaji uygulamasinda belirlenen miktardan biraz daha az olacak
sekilde 300 g kapsiil kullanilmistir. Bunun sebebi gida ambalajimin belirlenen

bolmesinin tam olarak dolmasidir.
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4.3.1.4. MOSt Mikrokapsiilleri Yerlestirilmis Gida Ambalajinin Sicakhik
Ol¢iimleri

Gida ambalajinda yeteri sayida ve uygun noktalarda 6lglim yapilmasi igin
on deneme yapilmistir. 150 g kapsiil (MOSt) gida ambalajina yerlestirilerek,
kapsiiliin yerlestirildigi bolmelerin icine sicaklik sensorleri 6n, arka, yan yiizeyler,
iist ve alt olmak tizere yerlestirilmistir. Bu deneme ayni zamanda gida ambalaj
yiizeylerinin 1sinma ve sogumasinda farklilik gosterip, gostermedigi konusunda da
bilgi verecektir. Yapilan denemede ambalaj inkiibator yardimi ile 4 C ye sogutulup,
tekrar ortam sicakligina isitilmig ve data logger yardimi ile sicaklik verileri
kaydedilmistir. Elde edilen sicaklik degerlerinin dagilimi  Sekil 4.80°de
gosterilmistir. Sonuglar incelendiginde ambalaj ylizeylerinde oOnemli termal
farkliliklarin  olmadigr goriilmistir. Bu nedenle sensor segimlerimiz gida
ambalajimin Onii, arkasi, alti, iistii ve i¢ taraflar1 olarak belirlenmistir. Bu ¢aligmada
ayrintili  olarak ambalaj igerisindeki faz degisimini de gorebilmek igin
mikrokaspiillerin ve  FDM nin i¢ kismina ilave olarak ssicaklik sensorleri
yerlestirilmistir. Bunlara ilave olarak da gida ambalajinin gida ilaveli ve ilavesiz
Ol¢limlerini tam orta noktasinda degisimini izleyebilmek i¢inde kutunun tam orta
noktasina da sicaklik sensorii yerlestirilmistir. Bu ¢alismalarin devaminda toplam

da 21 adet sicaklik sensorii kullanilmisgtir.
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Sekil 4.80. Gida ambalajindaki sicaklik sensérlerinin yerlerinin belirlenmesi

Bu calismada gida ambalajinda mikrokapsiillerin dogrudan kullanilmasi

onem arz etmektedir. Uygulanmasina karar verilen MOSt kapsiillerini (300 g) gida

ambalajinin 6zel bolmelerine yerlestirilmistir. Ayrica gida Uriiniinii temsilen

denemeler sirasinda ambalaj igerisine ¢ikolata (160 g ve 320 g) konularak 6lgtimler

almmstir.  Olgiimler hem inkiibatér ortaminda hem de ortam sicakhiginda

alinmistir. Gida ambalaj1 sicaklik dagilimlan ve referansa gore sicaklik farklari

Sekil 4.81-Sekil 4.112’da verilmistir.

99



4. BULGULAR VE TARTISMALAR Murat UNAL

20 12
10
25 .
6 ~
.20 ) v
¥ z
- 2 i:
= 15 =
== 0 =
5 =
F 2 =
10 5
a4 &
5 '6
-8
0 .10

0 10000 20000 30000 40000 50000

Zaman (sn)

Ortam Milrokapsilli Amb. On Dis Vieey

Referans Amb. On Ig Yiizey
Milrokapsilli Amb. On Kapsiil Ortaz

Referans Amb. On Dis Vitzy
Milrokapsilla Amb. On Ig Yozzy
= = Ref Amb.- Mk Amb.Onl; Vizey Sicaklik Fadu

Sekil 4.81. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii 6n yiiziiniin inkiibatordeki testi

Sekil 4.81’de gosterilen 160 g ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin 6z yiizeyi igin
karsilagtirdigimizda 25 C’ye isitilmasi sirasinda 11,0 T bir avantaj sagladigi
goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

acisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 4,8 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.82. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii arka yiiziiniin inkiibatordeki testi

Sekil 4.82°de gosterilen 160 g ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin arka yiizeyi igin
karsilagtirdigimizda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 11,2 °C bir avantaj sagladif
goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 5,5 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.83. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii kapak yiiziiniin inkiibatordeki testi

Sekil 4.83’de gosterilen 160 g ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin kapak yiizeyi igin
karsilastirlldiginda 25 C’ye 1sitilmas1 sirasinda 10,3 C bir avantaj sagladig
goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

acisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 4 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.84. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii orta noktasinin Inkiibatordeki testi

Sekil 4.84’de gosterilen 160 g ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
mikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin orta noktasinin igin
karsilastirlldiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 6,1 C bir avantaj sagladig
goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 6,4 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.85. Oktanoik asitli gida ambalajinin 6n yiiziiniin Inkiibatordeki testi

Sekil 4.85’de gosterilen 160 g ¢ikolata kullanilan grafikte paketlenmis

oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin 6n yiizeyi igin

karsilastirlldiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 5,2 C bir avantaj sagladig

goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

acisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 3,4 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.86. Oktanoik asitli gida ambalajinin arka yiiziiniin Inkiibatordeki testi

Sekil 4.86’da gosterilen 160 g ¢ikolata kullanilan grafikte paketlenmis
oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin arka yiizeyi igin
karsilastirlldiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 3,4 C bir avantaj sagladig
goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

acisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 3 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.87. Oktanoik asitli gida ambalajinin kapak yiiziiniin Inkiibatordeki testi

Sekil 4.87°de gosterilen 160 g ¢ikolata kullanilan grafikte paketlenmis
oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin kapak yilizeyi igin
karsilastirlldiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 6,0 T bir avantaj sagladig
goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

acisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 3,1 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.88. Oktanoik asitli gida ambalajinin orta noktasinin Inkiibatérdeki testi

Sekil 4.88’de gosterilen 160 g cikolata kullanilan grafikte paketlenmis
oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin ortast igin
karsilastirlldiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 4,3 C bir avantaj sagladig
goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

acisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 5 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.89. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii 6n yiizeyinin ortam sicaklig1 testi

Sekil 4.89’da gosterilen 160 g ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin 6n ylizeyi igin
karsilastirildiginda 26-27 ‘C’ye 1sitilmasi sirasinda dis yiizeyi ile i¢ yiizeyi arasinda
10,3 C bir avantaj sagladig1 goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 6,4 saat

oldugu gorilmektedir.
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Sekil 4.90. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii arka yiizeyinin ortam sicakligr testi

Sekil 4.90°da gosterilen 160 g ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin arka yiizeyi igin
karsilastirildiginda 26-27 ‘C’ye 1sitilmasi sirasinda dis yiizeyi ile i¢ yiizeyi arasinda
15,6 T bir avantaj sagladig1 goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf
Omirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 8,2 saat

oldugu gorilmektedir.
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Sekil 4. 91. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii kapak ylizeyinin ortam sicakligr testi

Sekil 4. 91’de gosterilen 160 g ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin kapak yiizeyi igin
karsilastirildiginda 26-27 ‘C’ye 1sitilmasi sirasinda dis yiizeyi ile i¢ yiizeyi arasinda
10 C bir avantaj sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 5,4 saat

oldugu gorilmektedir.
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Sekil 4.92. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii orta noktasinin ortam sicakligi testi

Sekil 4.92°de gosterilen 160 g ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin orta noktasi igin
karsilastirildiginda 26-27 ‘C’ye 1sitilmasi sirasinda dis yiizeyi ile i¢ yiizeyi arasinda
6,3 T bir avantaj sagladig1 goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf

Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 8,8 saat

oldugu gorilmektedir.
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Sekil 4.93. Oktanoik asitli gida ambalajinin 6n yiizeyinin ortam sicaklig testi

Sekil 4.93’de gosterilen 160 g cikolata kullanilan grafikte paketlenmis
oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin 6n yiizeyi igin
karsilastirlldiginda 28-29 C’ye 1sitilmasi sirasinda 7 C bir avantaj sagladif
goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

acisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 4,3 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.94. Oktanoik asitli gida ambalajinin arka yiizeyinin ortam sicaklig1 testi

Sekil 4.94’de gosterilen 160 g cikolata kullanilan grafikte paketlenmis
oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin arka yiizeyi igin
karsilastirlldiginda 28-29 C’ye 1sitilmasi sirasinda 7 C bir avantaj sagladif
goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

acisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 5,2 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.95. Oktanoik asitli gida ambalajinin kapak yiizeyinin ortam sicaklig1 testi

Sekil 4.95’de gosterilen 160 g cikolata kullanilan grafikte paketlenmis
oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin kapak yiizeyi igin
karsilastirlldiginda 28-29 C’ye 1sitilmasi sirasinda 9 C bir avantaj sagladif
goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

acisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 4,4 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.96. Oktanoik asitli gida ambalajinin orta noktasinin ortam sicaklig: testi

Sekil 4.96°da gosterilen 160 g cikolata kullanilan grafikte paketlenmis
oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin orta noktasi igin
karsilastirlldiginda 28-29 C’ye 1sitilmasi sirasinda 4,7 C bir avantaj sagladig
goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

acisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 6 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.97. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii 6n yiizeyinin Inkiibator testi

Sekil 4.97°de gosterilen 320 g ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin 6n ylizeyi igin
karsilastirildiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda dis yiizeyi ile i¢ yiizeyi arasinda
6,0 T bir avantaj sagladig1 goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf
Omirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 6,5 saat

oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.98. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii arka yiizeyinin inkiibatér testi

Sekil 4.98’de gosterilen 320 g ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin arka yiizeyi igin
karsilastirildiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda dis yiizeyi ile i¢ yiizeyi arasinda
6,8 T bir avantaj sagladig1 goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 6 saat oldugu

goriilmektedir.
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Sekil 4.99. Gida ambalajiin MOSt kapsiillii kapak yiizeyinin Inkiibatér testi

Sekil 4.99°da gosterilen 320 ¢ ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin kapak yiizeyi igin
karsilastirildiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda dis yiizeyi ile i¢ yiizeyi arasinda
7,2 C bir avantaj sagladig1 goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 5,9 saat

oldugu gorilmektedir.
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Sekil 4.100. Gida ambalajmin MOSt kapsiillii orta noktasinin inkiibatér testi

Sekil 4.100’de gosterilen 320 g g¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin orta noktasi igin
karsilastirildiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda dis yiizeyi ile i¢ yiizeyi arasinda
3,8 T bir avantaj sagladigi gériilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 9 saat oldugu

goriilmektedir.
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Sekil 4.101. Oktanoik asitli gida ambalajinin 6n yiizeyinin Inkiibator testi
Sekil 4.101’de gosterilen 320 g ¢ikolata kullamilan grafikte

paketlenmesinde oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin 6n

yiizeyi igin karsilagtirildiginda 25 C’ye 1sitilmast sirasinda 4,6 C bir avantaj

sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini

uzatilmasi agisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 7 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.102. Oktanoik asitli gida ambalajinin arka yiizeyinin Inkiibator testi

Sekil 4.102°de  gosterilen 320 g c¢ikolata kullanilan grafikte
paketlenmesinde oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin arka
yiizeyi i¢in karsilastirlldiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 1,6 ‘C bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini

uzatilmasi agisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 3 saat oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.103. Oktanoik asitli gida ambalajinin kapak yiizeyinin Inkiibatér testi

Sekil 4.103’de gosterilen 320 g ¢ikolata kullanmilan grafikte
paketlenmesinde oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin kapak
yiizeyi igin karsilastirildiginda 25 C’ye 1sitilmast sirasinda 4,5 T bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini
uzatilmas1 ag¢isindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 5,3 saat oldugu

goriilmektedir.
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Sekil 4.104. Oktanoik asitli gida ambalajinin orta noktasinin inkiibatér testi

Sekil 4.104’de gosterilen 320 g ¢ikolata kullamilan grafikte
paketlenmesinde oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin orta
noktasi i¢in karsilagtirildiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 3,4 T bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini

uzatilmasi agisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin § saat oldugu goriilmektedir.

123



4. BULGULAR VE TARTISMALAR Murat UNAL

30 9
7
25
5
20 3
o
&
— 1
2 15
= -1
=
)
10 -3
-5
5
-7
0 9

0 10000 20000 30000 40000 50000 60000

Zaman (sn)
Milrokapsillls Amb. On Dis Yizey

Ortam

Referans Amb. On I Yizey

Referans Amb. On Dhg Yizey

Mikrokapsilli Amb. On I¢ Yizy Milrokapsilli Amb. On Kapsiil Ortaz

= = Ref Amb-Mik AmbOnlp Vieey Stcakls Fada

Sicakhk Farla (°C)

Sekil 4.105. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii 6n yiizeyinin ortam sicakligi testi

Sekil 4.105°de gosterilen 320 g g¢ikolata kullanilan grafikte MOSt

miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin 6n ylizeyi igin

karsilastirildiginda 24-25 ‘C’ye 1sitilmasi sirasinda dis yiizeyi ile i¢ yiizeyi arasinda

8,1 C bir avantaj sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf

Omiirlerini uzatilmast agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 7,5 saat

oldugu gorilmektedir.
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Sekil 4.106. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii arka ylizeyinin ortam sicakligi testi

Sekil 4.106’da gosterilen 320 g ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin arka yiizeyi igin
karsilastirildiginda 24-25 ‘C’ye 1sitilmasi sirasinda dis yiizeyi ile i¢ yiizeyi arasinda
7,6 C bir avantaj sagladig1 goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 8,3 saat

oldugu gorilmektedir.
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Sekil 4.107. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii kapak yiizeyinin ortam sicakligi testi

Sekil 4.107’de gosterilen 320 g ¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin kapak yiizeyi igin
karsilastirildiginda 24-25 ‘C’ye 1sitilmasi sirasinda dis yiizeyi ile i¢ yiizeyi arasinda
4,7 C bir avantaj sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 6,3 saat

oldugu gorilmektedir.
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Sekil 4.108. Gida ambalajinin MOSt kapsiillii orta noktasinin ortam sicakligi testi

Sekil 4.108’de gosterilen 320 g g¢ikolata kullanilan grafikte MOSt
miikrokapsiillerinin kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin orta noktasi igin
karsilastirildiginda 24-25 ‘C’ye 1sitilmasi sirasinda dis yiizeyi ile i¢ yiizeyi arasinda
4 C bir avantaj sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin 9,3 saat

oldugu gorilmektedir.
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Sekil 4.109. Oktanoik asitli gida ambalajinin 6n yiizeyinin ortam sicaklig testi

Sekil 4.109°da gosterilen 320 g ¢ikolata kullanilan grafikte paketlenmesinde

oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin 6n yiizeyi igin

karsilastirlldiginda 25-30 C’ye 1sitilmasi sirasinda 6,1 C bir avantaj sagladig

goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi

acisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 8 saat oldugu goériilmektedir.
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Sekil 4.110. Oktanoik asitli gida ambalajinin arka yiizeyinin ortam sicaklig testi

Sekil 4.110°da  gosterilen 320 g c¢ikolata kullanilan grafikte
paketlenmesinde oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin arka
yiizeyi igin karsilastirildiginda 25-30 C’ye 1sitilmasi sirasinda 5,2 C bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini

uzatilmasi acisindan oktanoik asit aktif olma Siiresinin 5,2 saat oldugu

goriilmektedir.
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Sekil 4.111. Oktanoik asitli gida ambalajinin kapak yiizeyinin ortam sicakligi testi

Sekil 4.111’de gosterilen 320 g ¢ikolata kullanmilan grafikte
paketlenmesinde oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin kapak
yiizeyi i¢in karsilastirildiginda 25-30 C’ye 1sitilmasi sirasinda 7,3 C bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini
uzatilmasi acisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 5,2 saat oldugu

goriilmektedir.
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Sekil 4.112. Oktanoik asitli gida ambalajinin orta noktasinin ortam sicakligi testi

Sekil 4.112’de  gosterilen 320 g c¢ikolata kullanilan grafikte
paketlenmesinde oktanoik asit kullanilan ambalaj ile referans ambalajinin orta
noktasi i¢in karsilastirildiginda 25-30 C’ye 1sitilmasi sirasinda 5,0 T bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini
uzatilmasi agisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 9 saat oldugu goriilmektedir.

Mikrokapsiillii  ve  FDM’li  ambalajlarinin  sicaklik  dlgiimlerinin
dogrulugundan emin olabilmek igin inkiibator ortamindaki %95 giivenlik alan
sonuglart EK-1 de verilmistir. Bu calismada gida ambalajlarinin raf dmiirlerini

uzatilmaya calisilmistir. Bu yiizden 4 C’yi sifirinct saat kabul ederek ambalajin
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sicaklik sonuglarinin ambalaj ylizeylerinin olasi biitiin 6l¢iim sonuglar1 4 saatlik
dilimler halinde EK-2 de verilmistir.

Mikrokapsiillii ve FDM 1i 160 g (a ve b) ve 320 g (c ve d) ¢ikolatali gida
ambalajlarinin referans kutulart ile birlikte termal goriintileri Sekil 4.113’de
verilmistir. Goriintiiler infrared kamera (2 C) ile alinarak 4-25 C arasinda 0-120
dk zaman dilimi igin verilmistir. Olgiimlerde goriildiigii gibi referans gida ambalaji
20-30 dk arasinda 1sindig1 halde, mikrokapsiilliit ve FDM li gida ambalajlarinda ise
isinmalarm geciktirdigi gozlenmektedir. Sekiller dikkatli incelendiginde ise gida

ambalajinin igerisindeki iiriin arttirildiginda da bu 1sinma siireci 10 dk fark ettigi

gorilmiistiir.
Termal Goriintiiler
i (@) (b) (©) (d)
MOSt li Kutu FDM Ii Kutu MOSt i Kutl_J FDM li Kut_u
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Sekil 4.113. Mlkrokaspullerm ve FDM nin termal goruntulerl
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Sekil 4.113. Devami
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4.4. Gida Ambalajinda Kullamlan Cikolatalarin FT-IR Analizi

Gida ambalaj calisgmamizda kullanilan ve 9 ay bekletilen cikolatalarin
sentezlenen kapsiillerden veya FDM den herhangi bir yapi ile bir etkilesiminin olup
olmadigina bakilmigtir. FT-IR sonuglari incelendiginde, ambalaj malzemesinde

kullanilan c¢ikolatanin FDM ve mikrokapsiillerden etkilenmeyerek ayni yapiyi

korudugu Sekil 4.114’de gozlenmistir.

% Gecirgenlik

—

—— Cikolata
Ref. Amb. Cikolata
—— Mik. Amb. Cikolata
L I . I . I 1 T L T T I ! T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Dalga Sayisi (cm™)
Sekil 4.114. Cikolatalarin FT-IR analizi

4.5. Maliyet Hesaplamalari

Bu maliyet hesaplamasinin amaci gida malzemesinin sicakligini korumak
icin kullanilacak konvansiyonel bir sogutma sisteminin maliyeti ile bu ¢alismada
gelistirilen gida ambalajinda saklanmasinin  maliyetinim  karsilagtirmasini
yapmaktir. Elektrik birim maliyeti olarak 33,1833 kr/kWh (Tek zamanli, mesken,
enerjienstitusu.com/elektrik-fiyatlari, Temmuz 2017) alinmustir. Konvansiyonel

sogutma sistemi olarak saatlik elektrik tiiketimi 1,35 kW olan inkibator alinmustir.
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Ortam sicakligindaki 160 g ¢ikolata kullanilan kapsiilli ambalaj ile 8,8 saat
1s1l  koruma saglanmistir. Konvansiyonel sogutma sistemiyle ayni siirede

harcanacak elektrik maaliyeti;

8,8 h x 1,35 kW = 11,88 kWh (8,8 saat sonunda inkibatorden ¢ekilen yiik
degeri)

11,88 kWh x 33,1833 kr/kWh = 394,21 kr = 3,94 TL

MOSt kapsiillerinin 300 g i¢in iiretim maaliyeti yaklasik 110-120 TL dir.

Gida ambalaj kutusunun ekonomik olabilmesi igin iiretim maliyetini
karsilayacak sekilde, ayni iirtin veya farkli iriinlerle tekrar kullanilabilir olmasi
gereklidir. Bunun i¢in gerekli yaklasik tekar kullanim sayisi {iretim maliyeti (120

TL) ve yaklasik konvansiyonel sogutma sistemi elektrik tiikketim degerine (4 TL)

oranlandiginda 30 adet olarak belirlenir.
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5. SONUC VE ONERILER

5.1. Sonuglar

Yapilan bu tez calismasinda gida ambalajlarmin gelistirilmesi i¢in farkl
mikrokapsiil gesitlerinin sentezlenmesi, ambalajlarin raf Omiirlerinin uzatilmasi
konusunda calisilmistir. Bulgulardan elde edilen sonuglar asagida maddeler halinde

verilmistir.

1. Gida ambalajlarinda kullanilmak {izere FDM seciminin erime noktasi
4-25 C araliginda kullanilmasi uygun goriilmiistiir. Aragtirmalar
sonucunda tetradekan, pentadekan, hekzadekan, heptadekan ve
oktanoik asit kullanilmustir.

2. Mikrokapsiil tretiminde in-situ ve emiilsiyon polimerizasyonlar
kullanilarak ve farkli lgiilerde gekirdek:kabuk orani, farkli emilgator
karsimlari, sentezlerde optimum sicaklik ve optimum reaksiyon siiresi
belirleme konulart c¢aligilarak toplam da 34 adet mikrokapsiil
sentezlenmistir. In-situ polimerizasyonunda kabuk maddesi olarak UF,
MF, MUF polimerleri kullanilmigtir. Cekirdek maddesi olarak da
oktanoik asit tercih edilmistir. Emiilsiyon polimerizasyonunda ise
kabuk malzemesi olarak stiren polimeri ve (stiren-ko-etil akrilat)
polimeri kullanilmigtir. Cekirdek madde olarak ise stiren polimerinde
oktanoik asit tercih edilirken, stiren-ko-etil akrilat polimerinde
tetradekan, pentadekan, hekzadekan, heptadekan ve oktanoik asit
tercih edilmistir.

3. In-situ polimerizasyonu ile sentezlenen mikrokapsiiller ii¢c farkli
parametre esas alinarak sentezlenmistir. Bunlardan birincisi; farkli
emilgator tipleri esas alinarak, ikincisi; farkli reaksiyon karistirma
stireleri esas alinarak ve lglinciisii; farkli reaksiyon sicakliklar esas

almarak caligmalar yapilmistir. Bu caligmadaki polimerizasyonda
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MOUF1 kapsiillerinin ve tween 40 emilgatoriiniin 93,9 J/g erime
entalpisi ile en iyi sonu¢ verdigi gorilmistir. MOUF1
mikrokapsiillerinin iyi sonu¢ vermesinin ardindan reaksiyon siiresine
ve zamanina baktigimizda da 50 T’deki sicakligin (MOUF5), 120 dk
reaksiyon zamaninin (MOUF11) en iyi sonug verdigi anlagilmistir.

4. Emiilsiyon polimerizasyonu ile sentezlenen (Stiren-ko-etil akrilat)
polimerinin mikrokapsiillerinde farkli ¢ekirdek:kabuk oranlar1 belirli
parametreleri ile c¢alismustir. Kapsiillerin  DSC  sonuglarina
baktigimizda MOStcoEA, MTStcoEA3, MPStcoEA3, MHStcoEA3 ve
MHpStcoEA3’iin sirasiyla erime entalpileri 37,0 J/g, 182,7 J/g, 121,8
J/g, 196,1 J/g ve 140,5 J/g sonuclarindan dikkate deger sonuglar elde
edilmistir.

5. Emiilsiyon polimerizasyonu ile sentezlenen stiren polimerinin
mikrokapsiillerinde de farkli ¢ekirdek:kabuk oranlari olarak 1,5:1
orani ile ¢alismigtir. Kapsiillerin DSC sonucuna baktigimizda 42,9 J/g
erime entalpisi ile dikkat ¢ekici sonug verdigi goriilmiistiir.

6. Sentezlenen mikrokapsiillerin FT-IR sonuglarma bakildiginda ise
hepsinin bos polimerler ve kabuk malzemesinde kullanilan maddeler
ile biitiin karakteristik titresimleriyle uyum igerisinde oldugu acik bir
sekilde gorilmiistiir.

7. In-situ polimerizasyonu ile sentezlenen mikrokapsiillerin (MOUF,
MOMF ve MOUMF) SEM morfolojisine baktigimizda 200nm-
1,5pum arasinda pargacik boyutuna sahip olduklar1 goriilmiistiir.
Yapi1 olarak bakildiginda ise poliermeler diizgiin ama genellikle
yassi olusmustur. Morfolojiler arasinda ise melamin etkisi ¢ok
fazla goriilmiigtiir. Bunun sebebi ise, melamin maddesinin
ilavesi ile elde edilen kapsiillerin sekilleri daha diizgiin ve

dairesel yapida olduklar1 goriilmiistiir.
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8.

10.

11.

12.

Emiilsiyon polimerizasyonu ile sentezlenen mikrokapsiillerin
(MOStcoEA,  MTStcoEA3,  MPStcoEA3, MHStcoEA3  ve
MHpStcoEA3) SEM morfolojisine baktigimizda 300nm-1um arasinda
parcactk boyutuna sahip olduklar1 goriilmiistiir. Yapisal olarak
dairesel oldugu goriilmiistiir.

Emiilsiyon polimerizasyonu ile sentezlenen mikrokapsiillerin (MOSt))
SEM morfolojisine baktigimizda tam kiiresel oldugu ve yiizeyinin
pliriissiiz  oldugu goriilmiistiir. Parcacik boyutu analizinde ise
mikrokapsiillerin 882 nm parcacik boyutuna sahip olduklari
goriilmiistiir.

Gida ambalajinda kullanilmak {iizere, en uygun mikrokapsiillerin
seciminde esas alinan kriterler insan sagligina olumsuz etki
olusturmayan, maaliyeti daha diisiik, uygulama araligina en uygun ve
giinliik yagsantimizda ¢ogu gida ambalajinda kullanilan polistirenden el
edilen MOSt kapsiilleri tercih edilmistir.

Mikrokapsiillerin  (MOSt) ve FDM nin termal c¢evrimlerine
baktigimizda, 0 termal c¢evrimden  sonraki  gizli = 1s1
depolamakapasiteleri sirasiyla 42,9 J/g ve 147,5 J/g, 1000 termal
¢evrimden sonraki gizli 1s1 depolama kapasiteleri sirasiyla 34,2 J/g ve
140 J/g olarak olglilmiistiir. Mikrokapsiillerin ve FDM’nin termal
cevrimlerden sonraki gizli 1s1 depolama kapasitelerindeki diisiis
paralel oldugu ve fazla Onem arz etmedigi termal kararlihigini
korudugu anlagilmigtir. Termal ¢evrimlerden sonra FT-IR sonuglarina
da baktigimizda kimyasal kararliligin1 da korudugu goriilmiistiir.
MOSt kapsiillerinin su banyosu ve datalogger sonuglarina
bakildiginda FDM de gozlenen 1,5-2 C asir1 sogumasi ve data logger
sonuclarinda goziiken asir1 soguma mikrokapsiillerde gozlenmemistir.
Bu sonucdan da mikrokapsiillemenin asir1 sogumayr Onledigi

gozlenmistir.
139



5. SONUC VE ONERILER Murat UNAL

13.

14.

15.

Ortam sicakligindaki ve inkiibator ortamindaki data logger testleri
yiizeyler belirlendikten sonra mikrokapsiil miktar1 hesaplamalarindan
yola ¢ikarak 300 g kapsiil (MOSt) yerlestirilerek 21 adet termal sensor
kullanilarak incelenmistir. Bu testler gida ambalajinin igerisinde
¢ikolata konularak (160 g ve 320 g) ve ¢ikolatalarin ortasina da termal
sensoOr yerlestirilerek gerceklestirilmistir.

Inkiibatér ortamindaki 160 g cikolatali MOSt mikrokapsiillerinin
kullanildigt ambalaj ile referans ambalajin 6n yiizeyi igin
karsilagtirlldiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 11 C bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma stiresinin
4,8 saat oldugu goriilmiistiir. Ayni 6zellikteki FDM’lerin kullanildigt
ambalaj ile referans ambalajin On ylizeyi i¢in karsilastirildiginda
25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 5,2 C bir avantaj sagladigr goriilmektedir.
Bu durum gidalarin taginmasi veya raf dmiirlerini uzatilmasi agisindan
oktanoik asit aktif olma siiresinin 3,4 saat oldugu goriilmistiir. Bu
sonug¢ bize miilrokapsiillerin ayni ¢erkidek madde miktar1 ile aym
miktardaki FDM’lerden yaklasik olarak 6n yiizeyinde 1,5 saat daha
avantaj sagladigin1 gostermistir.

Ortam sicakligindaki 160 g cikolatali MOSt mikrokapsiillerinin
kullanildigt ambalaj ile referans ambalajin 6n yiizeyi i¢in
karsilagtirlldiginda 26-27 C ye 1sitilmasi sirasinda 10,3 T bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin
6,4 saat oldugu goriilmiistiir. Ayn1 6zellikteki FDM’lerin kullanildig:
ambalaj ile referans ambalajin 6n yiizeyi i¢in karsilastirildiginda 28-
29 C’ye 1sitilmast sirasinda 7 T bir avantaj sagladigi goriilmektedir.
Bu durum gidalarin taginmasi veya raf dmiirlerini uzatilmasi agisindan

oktanoik asit aktif olma siiresinin 4,3 saat oldugu goriilmiistiir. Bu
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16.

17.

sonu¢ bize mikrokapsiillerin ayni c¢erkidek madde miktar1 ile aym
miktardaki FDM’lerden yaklasik olarak on yiizeyinde 2 saat daha
avantaj sagladigini gostermistir.

Inkiibatér ortamindaki 160 g cikolatali MOSt mikrokapsiillerinin
kullanildigr ambalaj ile referans ambalajin arka yiizeyi icin
karsilagtirlldiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 11,2 C bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf
Oomiirlerini uzatilmasi acisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin
5,5 saat oldugu goriilmiistiir. Aynm1 6zellikteki FDM’lerin kullanildig1
ambalaj ile referans ambalajin arka yiizeyi i¢in karsilastirildiginda
25 C’ye 1sitilmast sirasinda 3,4 T bir avantaj sagladigi gorillmistiir.
Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf omiirlerini uzatilmasi agisindan
oktanoik asit aktif olma siiresinin 3 saat oldugu goériilmiistiir. Bu sonug
bize mikrokapsiillerin ayni ¢erkidek madde miktari ile ayn1 miktardaki
FDM’lerden yaklasik olarak arka yiizeyinde 2,5 saat daha avantaj
sagladigini gostermistir.

Ortam sicakligindaki 160 g cikolatali MOSt mikrokapsiillerinin
kullanildigi ambalaj ile referans ambalajin arka yilizeyi igin
karsilastirildiginda 26-27 C’ye 1sitilmasi sirasinda 15,6 C bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin
8,2 saat oldugu goriilmiistiir. Ayn1 6zellikteki FDM’lerin kullanildigi
ambalaj ile referans ambalajin arka yiizeyi icin karsilastirildiginda 28-
29 C’ye 1sitilmasi sirasinda 7 °C bir avantaj sagladigi goriilmiistiir. Bu
durum gidalarin taginmasi veya raf Omiirlerini uzatilmasi agisindan
oktanoik asit aktif olma siiresinin 5,2 saat oldugu goriilmiistiir. Bu
sonu¢ bize mikrokapsiillerin ayn1 g¢erkidek madde miktar1 ile ayni
miktardaki FDM’lerden yaklagik olarak arka yilizeyinde 3 saat daha

avantaj sagladigini gostermistir.
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Inkiibatér ortamindaki 160 g cikolatali MOSt mikrokapsiillerinin
kullanildigr ambalaj ile referans ambalajin kapak yiizeyi icin
karsilastirildiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 10,3 T bir avantaj
sagladigi gorilmistir. Bu durum gidalarin tasinmas: veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin
4 saat oldugu goriilmiistiir. Ayn1 6zellikteki FDM’lerin kullanildigt
ambalaj ile referans ambalajin kapak yiizeyi i¢in karsilastirildiginda
25 C’ye 1sitilmast sirasinda 6 T bir avantaj sagladigi goriilmektedir.
Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf dmiirlerini uzatilmasi agisindan
oktanoik asit aktif olma siiresinin 3,1 saat oldugu gorilmistiir. Bu
sonu¢ bize mikrokapsiillerin ayni ¢erkidek madde miktar1 ile ayni
miktardaki FDM’lerden yaklasik olarak kapak yiizeyinde 1 saat daha
avantaj sagladigini gostermistir.

Ortam siaklikgindaki 160 g cikolatali MOSt mikrokapsiillerinin
kullanildigr ambalaj ile referans ambalajin kapak yiizeyi igin
karsilastirildiginda 26-27 C’ye 1sitilmasi sirasinda 10 C bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin
5,4 saat oldugu goriilmiistiir. Ayn1 6zellikteki FDM’lerin kullanildig
ambalaj ile referans ambalajin kapak yiizeyi icin karsilastirildiginda
28-29 T’ye 1sitilmasi sirasinda 9 T  bir avantaj sagladif
goriilmektedir. Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf Omiirlerini
uzatilmasi agisindan oktanoik asit aktif olma siiresinin 4,4 saat oldugu
goriilmiigtiir. Bu sonu¢ bize mikrokapsiillerin ayni c¢erkidek madde
miktar1 ile aym1 miktardaki FDM’lerden yaklagik olarak kapak
yiizeyinde 1 saat daha avantaj sagladigini1 gostermistir.

Inkiibatér ortamindaki 160 g gikolatali MOSt mikrokapsiillerinin
kullanildigr ambalaj ile referans ambalajin orta noktast igin

karsilastirlldiginda 25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 6,1 T bir avantaj
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sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin
6,4 saat oldugu gorlilmiistiir. Ayn1 6zellikteki FDM’lerin kullanildig
ambalaj ile referans ambalajin orta noktasi i¢in karsilastirildiginda
25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 4,3 C bir avantaj sagladigi goriilmektedir.
Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf dmiirlerini uzatilmasi agisindan
oktanoik asit aktif olma siiresinin 5 saat oldugu gériilmiistiir. Bu sonug
bize mikrokapsiillerin ayni ¢erkidek madde miktari ile ayni1 miktardaki
FDM’lerden yaklasik olarak orta noktasinda 1,5 saat daha avantaj
sagladigin1 gostermistir.

Ortam sicakligindaki 160 g cikolatali MOSt mikrokapsiillerinin
kullanildigr ambalaj ile referans ambalajin orta noktasi igin
karsilastirildiginda 26-27 C’ye 1sitilmasi sirasinda 6,3 C bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmasi agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin
8,8 saat oldugu goriilmiistiir. Ayn1 6zellikteki FDM’lerin kullanildig
ambalaj ile referans ambalajin orta noktasi igin karsilastirildiginda 28-
29 C’ye 1sitilmasi sirasinda 4,7 C bir avantaj sagladigr goriilmektedir.
Bu durum gidalarin taginmasi veya raf dmiirlerini uzatilmasi agisindan
oktanoik asit aktif olma siiresinin 6 saat oldugu goériilmiistiir. Bu sonug
bize mikrokapsiillerin ayni ¢erkidek madde miktar1 ile ayn1 miktardaki
FDM’lerden yaklasik olarak orta noktasinda 3 saat daha avantaj
sagladigin1 gostermistir.

Ortam sicakligindaki 320 g cikolatali MOSt mikrokapsiillerinin
kullanildigr ambalaj ile referans ambalajin orta noktasi igin
karsilagtirlldiginda 24-25 C’ye 1sitilmasi sirasinda 4 C bir avantaj
sagladigi goriilmektedir. Bu durum gidalarin tasinmasi veya raf
Omiirlerini uzatilmas1 agisindan mikrokapsiillerin aktif olma siiresinin

9,3 saat oldugu goriilmiistiir. Ayn1 6zellikteki FDM’lerin kullanildig
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23.

24.

ambalaj ile referans ambalajin orta noktasi i¢in karsilastirildiginda 25-
30 C’ye 1sitilmasi sirasinda 5 C bir avantaj sagladigi goriilmektedir.
Bu durum gidalarin tasginmasi veya raf omiirlerini uzatilmasi agisindan
oktanoik asit aktif olma siiresinin 9 saat oldugu goériilmiistiir. Bu sonug
bize gida ambalajlarin igerisindeki iirlinlin artmas1 mikrokapsiillerin
aynt cerkidek madde miktar1 ile aym1 miktardaki FDM’li
ambalajlarinda karsilagilan hizli 1sinma dejavatajini ortadan kaldirdigi
anlasilmstir.

Termal kamera gotiileri alinan gida ambalajlarin 4-25 C arasinda 0-
120 dk zaman dilimi verilmistir. Olgiimlerde goriildiigii gibi referans
gida ambalaji 20-30 dk arasinda 1sindig1 mikrokapsiilli ve FDM 1i
gida ambalajlarinda ise 1sinmalarin geciktirdigi gézlenmistir. Sonuglar
dikkatli incelendiginde ise gida ambalajinin igerisindeki {riinii
arttirildiginda da bu 1sinma siireci 10 dk fark ettigi anlasilmistir.

9 ay gida ambalajlarinin igerisinde bekletilen gikolatalarin FT-IR da
kimyasal yapisina bakildiginda, referans ambalajindaki ¢ikolatalar ve
yeni acilmus ¢ikolatalar ile karsilastirildiginda karakteristik piklerin

degismedigi goriilmiistiir.
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5.2. Oneriler
Bu ¢alismanin sonuglarindan elde edilen verilerin 1s1ginda daha ileriki

calismalar i¢in asagidaki ¢aligmalar dnerilmistir:

1. In-sitii polimerzayonu ve emiilsiyon polimerizayonu ydntemleri ile
farkli kabuk malzemeli ve farkli ¢ekirdek maddeleri kullnilarak yeni
nano- ve mikro- kapsiillerin tiretilmesi.

2. Uretilen kapsiillerin iiretim formiilasyonu daha da gelistirerek
fabrikasyon {retimlerine uygun daha az maliyetli tretimler
gerceklestirilmesi

3. Uretilen mikrokapsiillerin antibakteriyel testlerinin yapilmas1

4. Gida ambalajlarinda farkli kapsiiller ve FDM lerin denenmesi

5. Gida ambalaji igerisinde kullanilan ¢ikolata yerine daha maliyetli olan
gidalar kullanilip, ambalajin igerisindeki gidalar i¢in farkli gida
dayanimu testlerinin yapilmasi

6. Calismalar gida ambalajindan daha farkli alanlarda (sogutmali
araglarin i¢ kisimlari, soguk zincir gerekli gidalarin taginmasi gibi)

uygulamalara yayilmasi.
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Mikrokapsiillii ambalajlar icin %95 lik giivenlik alani;

X1

4,483228

25,03548

25,05944

25,1663

25,1723

X1

4,316961

10,5608

18,16322

21,56467

23,15869

Mikrokapsiillii Amb. Kutu Ortasi

Ortam

X2

0. saat
4,45826

1. saat
24,94959

2.saat
25,0185

3.saat
25,07043

4.saat

25,06643

X2

0. saat
4,176695

1. saat
9,913574

2.saat
18,17925

3.saat
21,6328

4.saat

23,18174

X3

4,51219

24,94959

25,07942

25,0954

25,14134

X3

4,204748

10,05584

18,3666

21,84119

23,25488

X

4,484559

24,97822

25,05245

25,11071

25,12669

4,232801

10,17674

18,23636

21,67955

23,19843

(X1-X)?

1,77E-06

0,003279

4,89E-05

0,003091

0,00208

(X1-X)?

0,007083

0,147503

0,005349

0,013198

0,001579

(X2-X)?

0,000692

0,00082

0,001153

0,001623

0,003631

(X2-X)?

0,003148

0,069256

0,003261

0,002186

0,000279

(X3-X)?

0,000763

0,00082

0,000727

0,000234

0,000215

(X3-X)?

0,000787

0,014616

0,016964

0,026128

0,003186

158

S

0,02699

0,049587

0,031056

0,049738

0,05443

0,074222

0,340129

0,113081

0,14407

0,050219

T+)

4,551564

25,10132

25,12955

25,23419

25,26182

T+

4,417065

11,02115

18,51709

22,03722

23,32311

TO)

4,417555

24,85511

24,97535

24,98723

24,99156

T6)

4,048538

9,332334

17,95562

21,32189

23,07376

Sonug(+)

0,067004

0,123106

0,077101

0,12348

0,135129

Sonug(+)

0,184263

0,844405

0,280736

0,357668

0,124673

Sonug(-)

0,067004

0,123106

0,077101

0,12348

0,135129

Sonug(-)

0,184263

0,844405

0,280736

0,357668

0,124673



Referans Amb. Kutu Ortas

X1 X2 X3 X (X1-X)?
0. saat
4,079202 4,005232 3,967247 4,017227 0,003841
1. saat
1580951 16,0894  16,21735 16,03875 0,052552
2.saat
21,02642 21,60619 21,46325 21,36529 0,114829
3.saat
23,0706 23,28852 23,10459 23,15457  0,00705
4.saat
24,05521 24,0802  24,02422 24,05321 4E-06
Mikrokapsiilli Amb. Arka Dis Yiizey
X1 X2 X3 X (X1-X)?
0. saat
3,923832 3,865856 4,021793 3,93716 0,000178
1. saat
24,16273 24,01879 22,70832 23,62995 0,283862
2.saat
24,5066 2448161 23,9928 24,327 0,032254
3.saat
24,83147 24,60956 24,45662 24,63255 0,039569
4.saat
24,97941 24,83447 24,7365 24,85013 0,016714

(X2-X)?

0,000144

0,002565

0,058035

0,017942

0,000728

(X2-X)?

0,005084

0,1512

0,023903

0,000529

0,000245

1

(X3-X)?

0,002498

0,031896

0,009596

0,002498

0,00084

(X3-X)?

0,007163

0,849404

0,111689

0,030951

0,01291

59

S

0,056933

0,208582

0,302043

0,117239

0,028043

S

0,078819

0,801394

0,289695

0,18848

0,122206

T+

4,15857

16,55658

22,11514

23,44563

24,12283

T+

4,132836

25,61949

25,0462

25,10047

25,15352

T¢)

3,875884

15,52092

20,61543

22,86351

23,98359

T¢)

3,741485

21,6404

23,6078

24,16463

24,54674

Sonug(+)

0,141343

0,517828

0,749854

0,291059

0,069618

Sonug(+)

0,195675

1,989546

0,719198

0,467921

0,30339

Sonug(-)

0,141343

0,517828

0,749854

0,291059

0,069618

Sonug(-)

0,195675

1,989546

0,719198

0,467921

0,30339



X1

4,090878

19,01837

23,54882

24,50592

24,90596

X1

4,197084

16,85152

22,30039

23,77786

24,46588

Mikrokapsiillii Amb. Arka Kapsiil Ortasi

X2

0. saat
4,242893

1. saat
19,06438

2.saat
23,55983

3.saat
24,53192

4.saat

24,89296

X3

3,959865

19,52642

23,60483

24,41691

24,74894

X

4,097879

19,20306

23,57116

24,48492

24,84929

(X1-X)?

4,9E-05

0,034108

0,000499

0,000441

0,003212

Mikrokapsiillii Amb. Arka i¢ Yiizey

X2

0. saat
4,048433

1. saat
16,12735

2.saat
22,20196

3.saat
23,63725

4.saat

24,34234

X3

4,11171

15,81598

22,12864

23,6483

24,00687

X

4,119076

16,26495

22,21033

23,6878

24,27169

(X1-X)?

0,006085

0,344064

0,008111

0,008111

0,037707

(X2-X)?

0,021029

0,019232

0,000128

0,002209

0,001907

(X2-X)?

0,00499

0,018934

7,01E-05

0,002556

0,00499

(X3-X)?

0,019048

0,104565

0,001134

0,004625

0,010069

(X3-X)?

5,43E-05

0,201572

0,006673

0,001561

0,070133

160

S

0,141644

0,280986

0,029673

0,060314

0,087142

0,074599

0,531305

0,086181

0,078191

0,237519

T+

4,449525

19,90063

23,64483

24,63465

25,06563

T(+)

4,304275

17,58397

22,42428

23,88192

24,86136

T¢)

3,746233

18,50548

23,49749

24,33518

24,63295

TG

3,933877

14,94593

21,99637

23,49368

23,68203

Sonug(+)

0,351646

0,697577

0,073667

0,149735

0,21634

Sonug(+)

0,185199

1,319021

0,213954

0,194116

0,589666

Sonug(-)

0,351646

0,697577

0,073667

0,149735

0,21634

Sonug(-)

0,185199

1,319021

0,213954

0,194116

0,589666



X1

3,768799

24,91627

24,86034

25,07906

25,06108

X1

3,96362

23,60055

2453273

24,82179

24,95082

Referans Amb.Arka Dis Yiizey

X2

0. saat
3,686906

1. saat
24,80142

2.saat
24,87133

3.saat
24,84636

4.saat

24,87832

X3

3,707878

24,83837

24,94424

24,93225

24,69356

X

3,721194

24,85202

24,89197

24,95256

24,87766

Referans Amb. Arka ig Yiizey

X2

0. saat
3,853598

1. saat
23,22847

2.saat
24,47472

3.saat
24,75678

4.saat

24,89781

X3

3,872602

23,06844

24,31169

24,31169

25,01583

3,896607

23,29915

24,43971

24,63009

24,95482

(X1-X)?

0,002266

0,004128

0,001

0,016003

0,033646

(X1-X)?

0,004491

0,090838

0,008652

0,036751

1,6E-05

(X2-X)?

0,001176

0,00256

0,000426

0,011277

4,44E-07

(X2-X)?

0,00185

0,004996

0,001226

0,016051

0,00325

(X3-X)?

0,000177

0,000186

0,002732

0,000412

0,033891

(X3-X)?

0,000576

0,053228

0,016391

0,101377

0,003723

161

S

0,04254

0,058629

0,045595

0,11767

0,183762

0,058808

0,273004

0,114605

0,277649

0,059114

T+

3,826803

24,99757

25,00516

25,24469

25,33386

T(+)

4,042604

23,97692

24,72423

25,31938

25,10157

T¢)

3,615585

24,70647

24,77877

24,66043

24,42145

TG

3,75061

22,62139

24,1552

23,94079

24,80806

Sonug(+)

0,105609

0,145552

0,113195

0,292128

0,456208

Sonug(+)

0,145997

0,677762

0,284518

0,689294

0,146756

Sonug(-)

0,105609

0,145552

0,113195

0,292128

0,456208

Sonug(-)

0,145997

0,677762

0,284518

0,689294

0,146756



1. deney
X1

4,296263

23,80354

24,29923

24,60065

24,93512

1. deney
X1

4,386363

18,58772

23,62374

24,54548

24,9478

Mikrokapsiilli Amb. On Dis Yiizey

2.deney 3. deney

X2 X3
X (X1-X)?

0. saat
4,23718 4,319295  4,284246  0,000144
1. saat
23,60726  23,62629 23,67903  0,015502
2.saat
24,24615  24,23614 2426051  0,001499
3.saat
24,33728  24,50051 24,47948  0,014682
4.saat

24,79392  24,91809 24,88238  0,002782

Mikrokapsiilli Amb. On Kapsiil Ortast

2. deney 3. deney

X2 X3
X (X1-X)?

0. saat
4,27027 4,237244  4,297959  0,007815
1. saat
17,77607  17,97623  18,11334  0,225036
2.saat
23,47762  23,33951  23,48029  0,020577
3.saat
24,33531  24,28127 24,38735 0,025004
4.saat

24,74964  25,00184  24,89976  0,002308

(X2-X)?

0,002215

0,005151

0,000206

0,02022

0,007825

(X2-X)?

0,000767

0,113751

7,12E-06

0,002708

0,022536

(X3-X)?

0,001228

0,002782

0,000594

0,000442

0,001276

(X3-X)?

0,003686

0,018799

0,019819

0,011254

0,010421

162

S

0,042356

0,108246

0,033905

0,132937

0,077078

0,078321

0,422839

0,142132

0,139582

0,132786

T+

4,389399

23,94776

24,34468

24,80951

25,07373

T()

4,492399

19,16308

23,83315

24,73388

25,22942

)

4,179093

23,4103

24,17633

24,14945

24,69102

TG

4,10352

17,06359

23,12743

24,04082

24,57011

Sonug(+)

0,105153

0,268731

0,084172

0,330031

0,191354

Sonug(+)

0,19444

1,049743

0,352859

0,346528

0,329655

Sonug(-)

0,105153

0,268731

0,084172

0,330031

0,191354

Sonug(-)

0,19444

1,049743

0,352859

0,346528

0,329655



1. deney
X1

4,268271

16,88969

22,75364

24,02881

24,63484

1. deney
X1

4,22172

25,06376

25,0487

25,19126

25,17118

Mikrokapsiilli Amb. On ig Yiizey

2. deney
X2

0. saat
4,124027
1. saat
16,54411
2.saat
22,64546
3.saat
23,87455
4.saat

24,48859

3. deney
X3

4,139052

16,66458

22,34796

23,71928

24,52765

4,177117

16,69946

22,58235

23,87421

24,55036

Referans Amb. On Dis Yiizey

2. deney
X2

0. saat
4,135376
1. saat
24,71738
2.saat
24,99548
3.saat
24,95834
4.saat

25,07681

3. deney
X3

3,93056

24,99649

24,93022

24,95633

24,92018

X

4,095885

24,92587

24,99147

25,03531

25,05606

(X1-X)?

0,008309

0,036188

0,02934

0,0239

0,007136

(X1-X)?

0,015834

0,019012

0,003275

0,024322

0,013254

(X2-X)?

0,002819

0,024135

0,003983

1,11E-07

0,003816

(X2-X)?

0,00156

0,043471

1,61E-05

0,005925

0,000431

(X3-X)?

0,001449

0,001217

0,054942

0,024003

0,000516

(X3-X)?

0,027332

0,004986

0,003751

0,006238

0,018462

163

0,079299

0,175413

0,210078

0,154763

0,075722

0,149543

0,18367

0,059338

0,135064

0,12678

T(+)

4,373985

17,13494

23,10389

24,25843

24,73835

T+

4,467142

25,38185

25,13878

25,37062

25,3708

TO)

3,980249

16,26398

22,06081

23,49

24,36237

)

3,724628

24,46989

24,84416

24,7

24,74131

Sonug(+)

0,196868

0,435482

0,52154

0,384215

0,187987

Sonug(+)

0,371257

0,45598

0,147313

0,335312

0,314745

Sonug(-)

0,196868

0,435482

0,52154

0,384215

0,187987

Sonug(-)

0,371257

0,45598

0,147313

0,335312

0,314745



1. deney
X1

4,151001

23,81783

24,64824

24,93039

25,04544

1. deney
X1

4,262066

24,45421

24,86286

25,16785

25,19675

Referans Amb. On i¢ Yiizey

2.deney 3. deney

X2 X3
X (X1-X)?

0. saat
4,038945 3,973912  4,054619  0,009289
1. saat
23,63274  23,40062 23,61706  0,040308
2.saat
24,69927  24,59822  24,64858 1,11E-07
3.saat
24,87836  24,89037 24,8997 0,000941
4.saat

25,01343  24,86535 24,97474  0,004999

Mikrokapsiillii Amb.Kapak Dis Yiizey
2.deney 3. deney

X2 X3
X (X1-X)?

0. saat
4,251103  4,266053  4,259741  5,41E-06
1. saat
24,43727  24,34258 24,41135 0,001837
2.saat
24,819 24,80306 24,82831 0,001194
3.saat
24,95256  24,90671  25,00904 0,02522
4.saat

24,99841  24,94758  25,04758  0,022252

(X2-X)?

0,000246

0,000246

0,00257

0,000456

0,001497

(X2-X)?

7,46E-05

0,000672

8,65E-05

0,00319

0,002418

(X3-X)?

0,006514

0,046847

0,002536

8,72E-05

0,011966

(X3-X)?

3,98E-05

0,00473

0,000638

0,010471

0,01

164

S

0,089579

0,209046

0,050526

0,027241

0,096076

S

0,007742

0,060158

0,030967

0,139429

0,131664

T(+)

4,277008

24,13604

24,77401

24,96733

25,21326

T+

4,278961

24,5607

24,90519

25,35519

25,37445

TO)

3,83223

23,09808

24,52314

24,83207

24,73622

)

4,240521

24,262

24,75143

24,66289

24,72071

Sonug(+)

0,222389

0,518978

0,125436

0,067629

0,238518

Sonug(+)

0,01922

0,14935

0,07688

0,346147

0,326869

Sonug(-)

0,222389

0,518978

0,125436

0,067629

0,238518

Sonug(-)

0,01922

0,14935

0,07688

0,346147

0,326869



1. deney
X1

4,202485

21,96423

24,06833

24,67694

24,89516

1. deney
X1

4,268653

20,6684

23,52997

24,43178

24,77209

Mikrokapsiillii Amb. Kapak Kapsiil Ortas1

2.deney 3. deney

X2 X3
X (X1-X)?

0. saat
4,078361  4,044327 4,108391  0,008854
1. saat
21,69396  21,82409 21,82743  0,018715
2.saat
23,82108  23,82008 23,90317 0,027279
3.saat
24,48275  24,47874 2454614 0,017108
4.saat

24,77904  24,69696  24,79039  0,010977

Mikrokapsiilli Amb. Kapak i¢ Yiizey
2.deney 3. deney

X2 X3
X (X1-X)?

0. saat
4,137535  4,082486 4,162892 0,011186
1. saat
20,39415  20,52627 20,52961 0,019263
2.saat
23,41787  23,31078 23,41954 0,012195
3.saat
24,23561  24,20358  24,29032  0,020011
4.saat

24,58292  24,68101 24,67867 0,008727

(X2-X)?

0,000902

0,017813

0,006737

0,004019

0,000129

(X2-X)?

0,000643

0,018348

2,78E-06

0,002994

0,009169

(X3-X)?

0,004104

1,11E-05

0,006903

0,004543

0,008729

(X3-X)?

0,006465

1,11E-05

0,01183

0,007525

5,45E-06

165

S

0,083246

0,135166

0,143038

0,113292

0,099585

S

0,095639

0,137154

0,109608

0,123551

0,094607

T(+)

4,315057

22,16299

24,25827

24,8274

25,03762

T+

4,400325

20,87011

23,69165

24,59705

24,91354

TO)

3,901725

21,49186

23,54806

24,26488

24,54316

)

3,925458

20,18911

23,14743

23,9836

24,4438

Sonug(+)

0,206666

0,335564

0,355107

0,281258

0,24723

Sonug(+)

0,237433

0,340499

0,272114

0,306728

0,234871

Sonug(-)

0,206666

0,335564

0,355107

0,281258

0,24723

Sonug(-)

0,237433

0,340499

0,272114

0,306728

0,234871



1. deney
X1

4,078418

25,04532

24,97933

25,14131

25,15931

1. deney
X1

4,133216

24,37678

24,92547

24,98165

25,05387

Referans Amb. Kapak Dis Yiizey

2. deney
X2

0. saat
4,035422
1. saat
24,69436
2.saat
24,93533
3.saat
24,93033
4.saat

24,99333

3. deney
X3

4,034422

24,74535

24,91933

24,93233

24,98833

4,049421

24,82834

24,94466

25,00133

25,04699

Referans Amb. Kapak i¢ Yiizey

2. deney
X2

0. saat
4,040931
1. saat
24,10093
2.saat
24,74291
3.saat
24,87732
4.saat

24,95055

3. deney
X3

3,996795

23,78796

24,83921

25,0649

24,83219

X

4,056981

24,08855

24,83586

24,97463

24,94554

(X1-X)?

0,000841

0,04708

0,001202

0,019596

0,012616

(X1-X)?

0,005812

0,083073

0,00803

4,93E-05

0,011736

(X2-X)?

0,000196

0,017952

8,71E-05

0,00504

0,00288

(X2-X)?

0,000258

0,000153

0,00864

0,009467

2,52E-05

(X3-X)?

0,000225

0,006888

0,000642

0,00476

0,003441

(X3-X)?

0,003622

0,090358

1,12E-05

0,00815

0,012848

166

S

0,025117

0,189631

0,031067

0,121236

0,097306

S

0,069613

0,294604

0,091328

0,093987

0,110928

T(+)

4,111777

25,29912

25,02179

25,30231

25,28856

T+

4,229801

24,81994

25,06259

25,20796

25,22092

TO)

3,987065

24,35756

24,86754

24,70034

24,80542

)

3,88416

2335717

24,60913

24,74129

24,67015

Sonug(+)

0,062356

0,470778

0,077126

0,30098

0,241571

Sonug(+)

0,172821

0,731387

0,226731

0,233333

0,275389

Sonug(-)

0,062356

0,470778

0,077126

0,30098

0,241571

Sonug(-)

0,172821

0,731387

0,226731

0,233333

0,275389



FDM’li ambalajlar icin %95 lik giivenlik alani;

1. deney
X1

4,722614

25,00507

24,99212

24,82782

24,94831

1. deney
X1

4,646924

12,30594

18,38115

21,77088

23,38157

Ortam
2.deney 3. deney
X2 X3

0. saat

4,448769  4,578223
1. saat

24,99412  25,02797
2.saat

24,99113  25,09967
3.saat

24,9971 25,0678

4.saat

25,11461  25,12656

X

4,583202

25,00905

25,02764

24,96424

25,06316

FDM li Amb. Kutu Ortasi

2. deney 3. deney
X2 X3
0. saat
4,698722  4,894953
1. saat
11,95332  11,85562
2.saat
17,91797  17,60619
3.saat
21,86152  21,61051
4.saat
23,32579  23,30487

X

4,746866

12,03829

17,96843

21,74764

23,33741

(X1-X)?

0,019436

1,59E-05

0,001261

0,018612

0,01319

(X1-X)?

0,009988

0,071635

0,170336

0,00054

0,00195

(X2-X)?

0,018072

0,000223

0,001333

0,00108

0,002647

(X2-X)?

0,002318

0,00722

0,002547

0,01297

0,000135

(X3-X)?

2,48E-05

0,000358

0,005188

0,010725

0,004019

(X3-X)?

0,02193

0,03337

0,131224

0,018805

0,001059

167

S

0,13699

0,017276

0,062382

0,123323

0,099641

S

0,130836

0,236881

0,38994

0,127112

0,039649

T+)

4,923296

25,05194

25,18251

25,2704

25,31053

T(+)

5,07168

12,62637

18,9365

22,06321

23,43584

T¢)

4,243109

24,96616

2487277

24,65808

24,81579

()

4,422052

11,45021

17,00037

21,43207

23,23898

Sonug(+)

0,340093

0,04289

0,154869

0,306161

0,24737

Sonug(+)

0,324814

0,588083

0,968068

0,31557

0,098432

Sonug(-)

0,340093

0,04289

0,154869

0,306161

0,24737

Sonug(-)

0,324814

0,588083

0,968068

0,31557

0,098432



1. deney
X1

4,316185

15,68369

21,10828

23,16069

24,06479

1. deney
X1

4,011604

23,63172

24,27639

24,51453

24,78754

Referans Amb. Kutu Ortasi

2.deney 3. deney

X2 X3 M
0. saat

4,32715 4,292262  4,311865
1. saat

15,86611 15,3121 15,62063
2.saat

21,12024  21,01259  21,08037
3.saat

23,22249 23,0959 23,15969
4.saat

24,0917 24,04585  24,06744

FDM li Amb. Arka D1s Yiizey

2.deney 3. deney

X2 X3 M
0. saat

3,843213  3,900008  3,918275
1. saat

23,77121  23,86587  23,75627
2.saat

24,24351  24,27838  24,26609
3.saat

24,57431  24,62413  24,57099
4.saat

24,89416  24,84733  24,84301

(X1-X)?

1,87E-05

0,003977

0,000779

9,94E-07

7,07E-06

(X1-X)?

0,00871

0,015513

0,000106

0,003188

0,003077

(X2-X)?

0,000234

0,060258

0,00159

0,003944

0,000588

(X2-X)?

0,005634

0,000223

0,00051

1,1E-05

0,002616

(X3-X)?

0,000384

0,095194

0,004594

0,00407

0,000466

(X3-X)?

0,000334

0,012013

0,000151

0,002824

1,86E-05

168

S

0,017841

0,282338

0,059005

0,063302

0,023042

S

0,085669

0,11779

0,019585

0,054877

0,053438

T(+)

4,356156

16,32156

21,22685

23,31685

24,12465

T+

4,130958

24,04869

24,31471

24,70723

24,97567

TO)

4,267574

14,9197

20,93388

23,00254

24,01024

)

3,705592

23,46384

24,21747

24,43475

24,71034

Sonug(+)

0,044291

0,700933

0,146486

0,157155

0,057204

Sonug(+)

0,212683

0,292427

0,048621

0,136239

0,132667

Sonug(-)

0,044291

0,700933

0,146486

0,157155

0,057204

Sonug(-)

0,212683

0,292427

0,048621

0,136239

0,132667



1. deney
X1

3,831707

15,68362

21,70731

23,61614

24,69622

1. deney
X1

4,1571

20,01063

23,13687

24,07875

24,47442

FDM li Amb. Arka FDM Ortasi

2.deney 3. deney

X2 X3
X

0. saat
3,805777 4,031167  3,88955
1. saat
15,37246  15,12812  15,39473
2.saat
21,12389  21,36495  21,39872
3.saat
23,87046  23,59121 23,6926
4.saat

24,5197 24,52269  24,57954

FDM li Amb. Arka ¢ Yiizey

2.deney 3. deney

X2 X3
X

0. saat
4,040322  4,093221  4,096881
1. saat
20,34837  20,13968  20,16623
2.saat
23,35056  23,10503  23,19749
3.saat
24,39957  24,24586  24,24139
4.saat

24,66506  24,59519  24,57823

(X1-X)?

0,003346

0,083454

0,095231

0,005846

0,013615

(X1-X)?

0,003626

0,02421

0,003674

0,026453

0,010775

(X2-X)?

0,007018

0,000496

0,075529

0,031631

0,003581

(X2-X)?

0,003199

0,033178

0,023432

0,025019

0,00754

(X3-X)?

0,020055

0,071082

0,00114

0,01028

0,003231

(X3-X)?

1,34E-05

0,000705

0,008549

2E-05

0,000288

169

S

0,123327

0,278417

0,293173

0,154528

0,101062

S

0,058475

0,170429

0,133519

0,160456

0,096445

T(+)

4,195722

16,08593

22,12655

24,07624

24,83043

T+

4,242051

20,58934

23,52896

24,63974

24,81766

TO)

3,583378

14,70354

20,67088

23,30897

24,32864

)

3,951711

19,74312

22,86601

23,84304

24,33879

Sonug(+)

0,306172

0,6912

0,727833

0,383632

0,250898

Sonug(+)

0,14517

0,423109

0,331475

0,398348

0,239434

Sonug(-)

0,306172

0,6912

0,727833

0,383632

0,250898

Sonug(-)

0,14517

0,423109

0,331475

0,398348

0,239434



1. deney
X1

3,796629

24,56917

24,81173

24,7778

24,77879

1. deney
X1

3,939618

22,20097

24,45157

24,82825

24,79138

Referans Amb.Arka Dis Yiizey

2.deney 3. deney

X2 X3
X (X1-X)?

0. saat
3,521126  3,568041  3,628598  0,028234
1. saat
24,61209  24,70992  24,63039  0,003748
2.saat
24,76182  24,82771  24,80042 0,000128
3.saat
24,62607  24,80974  24,73787  0,001594
4.saat

24,78977  24,77879  24,78245  1,34E-05

Referans Amb. Arka i¢ Yiizey

2.deney 3. deney

X2 X3
X (X1-X)?

0. saat
3,983464 3,897765 3,940282  4,41E-07
1. saat
22,83625 22,27024  22,43582  0,055155
2.saat
24,37584  24,38481  24,40407  0,002256
3.saat
24,68077  24,69372  24,73425 0,008837
4.saat

24,85615  24,73857  24,79537  1,59E-05

(X2-X)?

0,01155

0,000335

0,00149

0,012499

5,36E-05

(X2-X)?

0,001865

0,160345

0,000797

0,00286

0,003695

(X3-X)?

0,003667

0,006324

0,000744

0,005165

1,34E-05

(X3-X)?

0,001808

0,027417

0,000371

0,001642

0,003226

170

S

0,147397

0,072136

0,034367

0,098129

0,006339

S

0,042853

0,348509

0,04138

0,081667

0,058895

T(+)

3,994527

24,80948

24,88574

24,98148

24,79819

T+

4,04667

23,30103

24,5068

24,93699

24,94158

TO)

3,262669

24,45131

24,7151

24,49425

24,76672

)

3,833894

21,57061

24,30134

24,5315

24,64915

Sonug(+)

0,365929

0,179084

0,08532

0,243615

0,015738

Sonug(+)

0,106388

0,86521

0,10273

0,202746

0,146213

Sonug(-)

0,365929

0,179084

0,08532

0,243615

0,015738

Sonug(-)

0,106388

0,86521

0,10273

0,202746

0,146213



1. deney
X1

4,552325

22,86643

24,29884

24,62602

24,92028

1. deney
X1

4,230468

15,41008

22,64294

23,90339

24,70051

FDM li Amb. On Dis Yiizey

2.deney 3. deney

X2 X3 M
0. saat

4,439608  4,520405 4,504113
1. saat

23,11381  23,35819  23,11281
2.saat

24,11629 24,235 24,21671
3.saat

24,74372  24,83649  24,73541
4.saat

25,03499  24,94422  24,96649

FDM li Amb. On FDM Ortast

2.deney 3. deney

X2 X3 M
0. saat

4,374946  4,422774  4,342729
1. saat

15,33834  15,03443  15,26095
2.saat

22,02019 22,05886  22,24067
3.saat

23,83464  23,93029  23,88944
4.saat

24,67161  24,72741  24,69985

(X1-X)?

0,002324

0,060704

0,006745

0,011967

0,002136

(X1-X)?

0,012603

0,022239

0,161827

0,000195

4,41E-07

(X2-X)?

0,004161

9,95E-07

0,010083

6,91E-05

0,004692

(X2-X)?

0,001038

0,005989

0,048608

0,003003

0,000797

(X3-X)?

0,000265

0,060214

0,000334

0,010217

0,000496

(X3-X)?

0,006407

0,051309

0,033053

0,001669

0,00076

171

0,058098

0,245885

0,092635

0,105482

0,060514

0,100119

0,19942

0,348919

0,04933

0,027905

T(+)

4,648347

23,72324

24,44668

24,99728

25,11673

T+

4,591285

15,75603

23,10689

24,01191

24,76912

TO)

4,359878

22,50237

23,98673

24,47354

24,81626

)

4,094174

14,76587

21,37444

23,76697

24,63057

Sonug(+)

0,144235

0,610436

0,229977

0,26187

0,150233

Sonug(+)

0,248556

0,495082

0,866228

0,122466

0,069278

Sonug(-)

0,144235

0,610436

0,229977

0,26187

0,150233

Sonug(-)

0,248556

0,495082

0,866228

0,122466

0,069278



1. deney
X1

4,236759

17,51014

22,53942

24,06013

24,66899

1. deney
X1

4,269636

24,69714

24,93688

24,86895

24,98283

FDM li Amb. On i¢ Yiizey

2.deney 3. deney
X2 X3

0. saat
4,312493  4,384241  4,311164
1. saat
17,47925 17,08762 17,359
2.saat
22,07909  22,08243  22,23365
3.saat
23,97742  23,86781  23,96845
4.saat

24,55739  24,52351 24,5833

Referans Amb. On Dis Yiizey

2.deney 3. deney
X2 X3

0. saat
4,004928 4,089834  4,121466
1. saat
24,54831  24,53132  24,59226
2.saat
24,83699  24,89792  24,89059
3.saat
24,84398  24,92689  24,87994
4.saat

24,99182  25,01979  24,99814

(X1-X)?

0,005536

0,022842

0,093497

0,008405

0,007344

(X1-X)?

0,021954

0,011001

0,002142

0,000121

0,000235

(X2-X)?

1,77E-06

0,014459

0,023888

8,04E-05

0,000671

(X2-X)?

0,013581

0,001932

0,002874

0,001293

4E-05

(X3-X)?

0,00534

0,073647

0,022867

0,01013

0,003575

(X3-X)?

0,001001

0,003713

5,37E-05

0,002204

0,000468

172

S

0,07375

0,235529

0,264812

0,096476

0,076126

S

0,135159

0,091228

0,050346

0,042533

0,019275

T(+)

4,494256

17,94373

22,89107

24,20797

24,77229

T+

4,457014

24,81874

25,01558

24,98553

25,046

TO)

4,128072

16,77428

21,57622

23,72894

24,3943

)

3,785918

24,36577

24,7656

24,77435

24,95029

Sonug(+)

0,183092

0,584726

0,657425

0,239511

0,188992

Sonug(+)

0,335548

0,226484

0,12499

0,105592

0,047852

Sonug(-)

0,183092

0,584726

0,657425

0,239511

0,188992

Sonug(-)

0,335548

0,226484

0,12499

0,105592

0,047852



1. deney
X1

4,173845

22,77574

24,31726

24,68419

24,83874

1. deney
X1

4,472865

23,95843

24,75961

24,77954

24,81143

Referans Amb. On i¢ Yiizey

2.deney 3. deney

X2 X3 M
0. saat

4,141938  4,105045  4,140276
1. saat

22,52647  22,07179 22,458
2.saat

24,12482  24,12482  24,18897
3.saat

24,62337  24,59744 24,635
4.saat

24,8198 24,73305 24,7972

FDM li Amb.Kapak Dis Yiizey

2.deney 3. deney

X2 X3 X
0. saat

3,948706  4,058321  4,159964
1. saat

24,1936 24,18961  24,11388
2.saat

24,60615 24,73769  24,70115
3.saat

24,72374  24,88218  24,79515
4.saat

24,90211  24,87919  24,86424

(X1-X)?

0,001127

0,10096

0,016459

0,00242

0,001726

(X1-X)?

0,097907

0,024166

0,003418

0,000244

0,002789

(X2-X)?

2,76E-06

0,004688

0,004115

0,000135

0,000511

(X2-X)?

0,04463

0,006355

0,009025

0,0051

0,001434

(X3-X)?

0,001241

0,149158

0,004115

0,001411

0,004115

(X3-X)?

0,010331

0,005736

0,001335

0,007574

0,000223

173

S

0,03443

0,356936

0,111105

0,044529

0,056355

S

0,276467

0,134642

0,082999

0,080367

0,047152

T(+)

4,225752

23,34413

24,4648

24,74555
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