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OZET

BOR MINERALI ESASLI FAZ DEGISTIREN MADDE KOMPOZITLERININ
HAZIRLANMASI VE ISIL ENERJI DEPOLAMA OZELLIKLERININ
BELIRLENMESI

TURAN, Abdul Malik
Nigde Omer Halisdemir Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii

Kimya Anabilim Dali

Danigsman : Dog. Dr. Yeliz KONUKLU

Haziran 2019, 56 sayfa

Faz Degistiren Maddelerde (FDM) termal enerji depolama, yenilenebilir enerji
kaynaklarindan elde edilen enerjinin mevcut oldugu zamanlarda depolanip, ihtiyag
duyuldugu zamanlarda kullanilmasina olanak vermektedir. Bu c¢alismada termal enerji
depolama uygulamalarinda 1s1l yonetimi saglayabilecek bor minerali (kolemanit) esasli
FDM  kompozitleri,  mikrokapsiilleri ~ve  mikrokompozitleri  incelenmistir.
Mikrokapsiilleme sirasinda laurik asit ve dekanoik asit ¢ekirdek materyali ve kolemanit
katkili melamin-formaldehit recinesi kapsiil polimeri olarak kullanilmustir. Uretilen
mikrokapsiillerin ve kompozitlerin erime donma davranisglarinin incelenmesi ve termal
enerji depolama kapasitelerini belirlemek amaciyla diferansiyel taramali kalorimetre
(DSC) analizi, kimyasal bir degisimin olusup olusmadigini belirlemek amaciyla Fourier
dontigimlii infrared spektrometresi (FTIR) analizi ve morfolojik &zelliklerinin
belirlenmesi igin taramali elektron mikroskobu (SEM) analizleri yapilmistir. Uretilen
mikrokapsiil 89,93 J/g ve kompozitlerin 34,65 J/g enerji depolama kapasitesine sahip

oldugu belirlenmistir.

Anahtar Sozciikler: Faz degistiren madde, termal enerji depolama, bor, kolemanit, mikrokapsiil, kompozit



SUMMARY

PREPARATION OF BORON MINERAL BASED PHASE CHANGE MATERIALS
COMPOSITES AND DETERMINATION OF THERMAL
ENERGY STORAGE PROPERTIES

TURAN, Abdul Malik
Nigde Omer Halisdemir University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Chemistry

Supervisor : Associate Professor Dr. Yeliz KONUKLU

June 2019, 56 pages

Thermal energy storage (TES) in PCMs, allows to use of energy which is stored in the
time available from renewable energy sources when it is needed. In this study, boron
mineral (colemanite) based phase change (FDM) composites, microcapsules and
microcomposites which can provide thermal management in thermal energy storage
applications were examined. In the composite fabrication process, lauric acid and
decanoic acid was used as supporting material and colemanite was used composite
matrix. In the microencapsulation process lauric acid and decanoic acid was used core
material and colemanite doped melamine-formaldehyde resin were used as capsule
polymer. In order to determine the melting and freezing behavior and the thermal
energy storage capacity of the microcapsules and composites Differential scanning
calorimetry (DSC) analysis, in order to determine whether or not a chemical change
occurs in the composite PCMs Fourier transform infrared (FTIR) spectra analysis, in
order to determine morphology of the composite PCMs Scanning electron microscopy
(SEM) analysis were performed. It was determined that the produced microcapsules had

an energy storage capacity of 89.93 J / g and composites of 34.65J/ g.

Keywords: Phase change material, thermal energy storage, borone, colemanite, microcapsule, composite



ON SOZ

Bor iilkemizde onemli yataklar1 bulunan dogal bir hammaddedir. Tiirkiye Diinya Bor
rezervlerinin yaklasik %72’sine sahiptir. Ulkece Bor minerali agisindan ¢ok onemli
rezervlere sahip olmamiza ragmen bu dogal kaynaklari degerlendirememekteyiz. Bor
mineralinin dogru yerlerde kullanimi ve degerlendirilmesi ile degerleri artirilarak iilke
ekonomisine biiyiik katkilar saglanabilir. FDM’lerde termal enerji depolama (TED),
yenilenebilir enerji kaynaklarinin mevcut oldugu zamanlarda depolanarak, enerjinin
ihtiya¢ duyuldugu zamanlarda kullanilmasina olanak vermektedir. Bu ¢alismada; bir bor

minerali olan kolemanit ile FDM kompozitleri ve mikrokapsiilleri gelistirilmistir.

Yiiksek lisans Ogrenimim boyunca her zaman yanimda olan kendisinden ¢ok sey
ogrendigim ve akademik kariyerime basladigim giinden beri fikirleriyle yol gosteren,
elindeki biitiin imkanlar1 ile maddi ve manevi desteklerini esirgemeyen degerli hocam

ve tez danigmanim Dog. Dr. Yeliz KONUKLU’ya goniilden tesekkiir ederim.

Yiiksek lisans egitimim ve tez c¢alismamin her asamasinda daima tecriibelerinden
yararlandigim ve sordugum sorularimi cevap vererek yardimlarini esirgemeyen kiymetli
arkadaslarim Fatma ERZIN, Hasan Burak AKAR ve ¢alismalarimi yiiriittiigiim Nigde
Omer Halisdemir Universitesi Nanoteknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezine ve
Kimya boliimiindeki hocalarima her tiirlii katkilarindan dolay1r tesekkiirii bir borg

bilirim.

Bu ¢aligmada kullanilan bor mineralini temin etmemizde yardimci olan saym hocam

Prof.Dr. Yusuf Oner TOROMAN a tesekkiir ederim.

Hayata gozlerimi a¢tiim andan itibaren her kosulda maddi, manevi destegiyle ve
sevgisiyle yanimda olan, 6zlemini siirekli ifade eden ve mezun olup iilkeme donecegim
giinii sabirsizlikla bekleyen sevgili canim annem ve canim babama bu tezimi hediye

ederek sonsuz tesekkiirlerimi sunarim.
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BOLUM I

GIRIS

Faz Degistiren Maddeler (FDM), termal enerjiyi gizli 1s1 olarak depolayan maddelerdir.
FDM’lerin faz degisimi sirasinda maddelerin sivi faza gegmesi uygulama alanini
kisitlamakta ve bu amacla uygulama Oncesi mikrokapsiilleme veya kompozit
hazirlanmas1 tercih edilmektedir. Mikrokapsiilleme ve kompozit hazirlama aktif

maddenin ¢evreden korunmasi ve kolay saklanmasi amaciyla yapilmaktadir.

Dogal bir hammadde olan Borun tilkemizde 6nemli yataklari bulunur. Tiirkiye Diinya
Bor rezervlerinin yaklasik %72’sine sahiptir (URL-1, 2018). Ulkemizin sahip oldugu
bor rezervleri dikkate alindiginda bor minerali acisindan dogal avantajlarimiz olmasina
ragmen bu dogal kaynaklar1 degerlendirememekteyiz. Bor mineralinin dogru yerlerde
kullanim1 ve degerlendirilmesi ile degerleri artirilarak {ilke ekonomisine biiyiik katkilar
saglanabilir. Bor mineralleri yapilarinda degisik oranlarda bor oksit (B;0s) iceren dogal
bilesiklerdir. Dogada 230’dan fazla bor minerali bulunmakta olup tinkal, kolemanit,
tileksit ve kernit ticari agidan en yaygin olanlaridir. Tirkiye’de ise yaygin olarak
bulunan bor mineralleri tinkal kolemanit ve iileksittir. Bor triinleri cam sanayi, tarim,
kimya seramik sektorii, uzay ve hava araglari, polimerik malzemeler, insaat malzemeleri
gibi bir¢ok alanda kullanilmaktadir. Tiiketilen bor iirinlerinin yalitimda cam elyafi,

tekstil tipi cam elyafi ve borosilikat camda kullanimi yogunlagsmistir (URL-2, 2018).

Tez caligmasi kapsaminda bor minerallerinden kolemanit ile hazirlanan kolemanit
icerikli  FDM kompozitlerinin ve mikrokapsiillerinin termal enerji depolama
uygulamalarinda kullanilabilecek 6zellikte olmalari amaglanmistir. Uretilen kolemanit
katkili FDM kompozitlerinin ve mikrokapsiillerinin uygulamalarda kullanimiyla
sicaklik artigiyla olusan 1s1 fazlaligi depolanacaktir. Sicaklik konfor sicakliginin altina
diistiiglinde ise depolanan 1s1 ortama geri verilerek ortaminin sabit bir sicaklik aralifinda

kalmasi saglanarak enerji tasarrufunda biiyiik katkilar 6ngériilmektedir (URL-3, 2018).



BOLUM II

GENEL BIiLGILER VE LITERATUR OZETi

2.1 Faz Degistiren Maddeler

Son yillarda diinya niifusunun artis1 ile dogru orantili olarak enerji talebi de artmaktadir.
Artan bu talebin karsilanmasinda kullanilan enerji, genel olarak fosil yakitlarla
kargilanmaktadir. Fosil yakitlarin yanmasi sonucu olusan gazlar kiiresel 1sinmaya neden
olarak gosterilmektedir. Fosil yakitlarin gelecekte tiikenecek olmasi ve sera gazi
emisyonlarinda yasanan artis arastirmacilari daha temiz ve siirdiiriilebilir olan yeni ve
yenilenebilir enerji kaynaklarinin arastirilmasina yoneltmistir. FDM’ler yenilenebilir
eneri kaynaklarini kullanarak fazla i1smin depolanip ihtiya¢ duyuldugu zamanlarda
kullanimina olanak tanimaktadir. Faz degistiren maddeler (FDM) belirli bir sicaklik
araliginda faz ge¢isi yaparken (katidan siviya veya sividan katiya) 1s1 sogurabilen ve
sogurdugu bu 1siy1 depo edip tam tersi faz geg¢isi durumunda ortama yayabilen

maddelerdir.

Isitma ve sogutma yiikiini azaltmak istedigimiz tiim alanlarda FDM'’lerden
yararlanabiliriz. FDM’lerin binalarda kullanimi en yaygin uygulamalardandir. FDM’ler
binalarda 6rnegin yap1 malzemelerinde kullanildiginda havanin yiiksek sicaklik
degisiklikleri sirasinda (gece ve giindiiz) ¢evre ile biiyiik miktarda 1s1 aligverisi yapar ve
bdylece i¢ ortamin konfor sicakligina yakin bir sicaklikta kalmasini saglayarak binalarin

1sitma ve sogutma yiikiinii azaltarak gerekli enerji tiikketiminin azalmasini saglar.

Isitma ve sogutma uygulamalarmin verimliliginin arttirilmasinda FDM’lerde termal
enerji depolamadan (TED) yararlanilmaktadir. TED sistemleriyle ozon tabakasina zarar
veren kloroflorokarbonlara (CFC) gereksinim duymadan dogrudan sogutma-isitma
yaparak c¢evreyi daha az kirleten ¢6ziimler sunmakta ayrica enerji gilivenirliligi ve
stirekliligi saglamaktadir. TED yontemleri 1s1l yontem (duyulur 1s1, gizli 1s1) ve kimyasal
yontem (kimyasal yontem tepkime 1s1s1, kimyasal 1s1 pompasi ve termokimyasal 1s1
pompasi) olmak iizere ikiye ayrilir (Konuklu 2008). FDM’ler termal enerjiyi gizli 1s1
seklinde depolayan maddelerdir.



Duyulur 1s1 depolama ydnteminde, 1s1 depolama materyalin sicakligindaki degisim

sonucunda ortaya ¢ikan 1sidir.

Gizli 1s1, maddenin faz degisimi sirasinda depolanan veya madde tarafindan serbest
birakilan 1s1 miktaridir. Gizli 1s1 depolamasi kati-sivi faz degisimi, sivi-buhar faz
degisimi ve kati-kat1 faz degisimi olarak ortaya ¢ikabilir. FDM’ler karsilastiklari
sicaklik degisimlerinde gizli 1s1 depolama 6zelligini kullanarak uygulama ortaminin faz
degistirme sicakligina yakin bir aralikta kalmasini1 saglamaktadir. Sekil 2.1 FDM’lerin
calisma prensibini gostermektedir (Muruganantham, 2010).
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Sekil 2.1. FDM caligma prensibi

Termokimyasal yontemle 1s1 depolayan sistemler, 1s1 enerjisini kimyasal enerjiye
doniistiirerek depolamaktadir. Gizli 1s1 depolama sistemleri ile karsilastirildiginda
sistemin kontroliiniin zor olmasindan dolay1 daha karmagiktir. Termokimyasal yontemle
1s1 depolama 1) tersinir kimyasal tepkimeler, 2) kimyasal 1s1 pompasi (absorpsiyonlu 1si

pompas1) ve 3) termokimyasal 151 borularinda yapilabilir (Ozonur, 2004).



2.2 FDM’lerin Siniflandirilmasi

FDM'ler Sekil 2.2'de gosterildigi gibi organik, inorganik ve &tektik olmak iizere ii¢
gruba ayrilabilir. Her kategorinin altinda ¢ok sayida FDM bulunmaktadir.

Organik FDM’ler

o

t FDM'ler Inorganik FDM’ler

L

Otektik FDM’ler

Sekil 2.2. FDM’lerin siniflandirilmasi

Organik malzemeler karbon ve hidrojen (C ve H) yapili malzemeler olarak
tanimlanmaktadir. Parafin ve yag asit FDM'leri yiiksek gizli 1s1, diigiikk buhar basinci,
giivenir olmalari, iyi kimyasal stabilite, diisik maliyet ve kolay temin edilebilmeleri
nedeniyle en umut verici FDM’ler olarak kabul edilmektedir. Parafinlere 6rnek olarak;
tetradekan (e.n: 4,5-5,6 °C; H=231 J/g) pentadekan (e.n: 10 °C; H=207 J/g), hekzadekan
(e.n: 18,2 °C; H=238 J/g), oktadekan (e.n: 28,2 °C; H=245 J/g), nonadekan (e.n: 31.9
°C; H=222 JIg), yag asitlerine; kaprik asit (e.n: 31,6 °C; H=163 J/g), laurik asit (e.n:
44,2 °C; H=183 J/g), sterarik asit (e.n: 69,6 °C; H=222 J/g), ve palmitik asit (e.n: 62,9
°C; H=212 J/g), verilebilir (Karakuzu ve Coskun, 2015). Yanic1 olmalari ve diisiik

termal iletkenlik gostermeleri organik FDM’ler i¢in dezavantaj olusturmaktadir.

Inorganik FDM’lere tuz hidratlar1 6rnek olarak verilebilir. Tuz hidratlar1 ABnH,O genel
formiiliine sahiptir. TED uygulamalarinda uygun FDM aday1 olarak kullanilabilecek
cok sayida tuz hidrati vardir. Uygun erime davranisi, diislik asir1 soguma gosterme gibi
avantajlara ve faz degisimi sirasinda faz ayrimi gostermeleri ve korozif olma
dezavantajlarina sahiptir (Mangold ve Selberg, 2015).

Otektikler, iki veya daha fazla FDM'nin birleserek daha diisiik erime noktasina sahip bir
karisim  olusturma esasmna dayanir. Otektiklerin erime noktalar1, ilave edilen

malzemelerin fraksiyonlarma baghdir. Hazirlanan karigimlarin = 6tektik  karisim
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olusturabilmek amaciyla uygun oranlar1 belirlenmez ise karisim iki tane erime noktasina

sahip olan bir karisim olur (Mangold ve Selberg, 2015).

2.3 Faz Degistiren Maddelerin Kullanim Alanlar

Giiniimiizde FDM’ler termal enerji depolamak i¢in bilyiik bir 6neme sahiptir. FDM’ler
1sitma ve sogutma yiikiinlin azaltilarak enerjinin daha verimli kullanimina ve enerji
tasarrufuna imkan saglamaktadir. FDM’de termal enerji depolama uygulamalar1 ¢ok
cesitli olmakla beraber 1sitma ve/veya sogutma yiikiiniin azaltilmasi amaci ile 6zellikle;
binalarda, tekstil, ev 1sitma, gida tasimaciligi, medikal, elektronik sektoriinde
kullanilmaktadir (Konuklu, 2008).

2.4. Kompozit

Iki veya daha fazla sayidaki ayni veya farkli gruptaki malzemelerin, en iyi 6zelliklerini
bir araya toplamak ya da ortaya yeni bir 6zellik ¢ikarmak amaciyla, bu malzemelerin
makro seviyede birlestirilmesiyle olusan malzemelere “Kompozit Malzeme” denir
(Sahin, 2000). Kompozitler genel olarak «matris» ismi verilen bir ana malzeme ve

«takviye elemani» ismi verilen bir malzemeden olusturulur.

Kompozit hazirlama aktif maddenin ¢evreden korunumu ve daha kolay saklanmasi
amaciyla yapilmaktadir. FDM kompozit hazirlama sirasinda organik veya inorganik bir
materyal matris FDM ise takviye elemani olarak kullanilmaktadir. FDM kompozit
hazirlamadaki temel amag faz degisimi sirasinda olusabilecek sizintilarin 6nlenmesidir.
FDM kompozit hazirlama sirasinda kullanilan matrislere; poliiiretan, polietilen, kitosan,

seliiloz, S10,, diyatomit, seliiloz, perlit 6rnek olarak verilebilir (Konuklu vd., 2018).

FDM kompozit hazirlamada genellikle dogrudan emdirme yontemi kullanilir. Matris
igerisindeki FDM oranimi arttirmak icin ultrasonik destekli veya vakumlu emdirme
yontemi kullanilabilir (sekil 2.3). Ayrica matris 6n islemlerden gecirilerek te FDM
absorbsiyon orani arttirilabilir (Konuklu vd., 2019)



Diatomite Paraffin

Diatomite+Paraffin

Sekil 2.3. Dogrudan emdirme yontemi ile FDM kompoziti hazirlama (Konuklu vd.,
2015)

2.5 Mikrokapsiilleme

Mikrokapsiilleme aktif bir maddenin (kati, sivi ve gazin) polimerik bir madde ile
cevresinin bir duvar halinde kaplanmasi islemidir. Mikrokapsiillerin boyutu hazirlanma
metoduna gore lpm’den Imm’ye kadar degisiklik gosterir. Mikrokapsiilleme
teknolojisi FDM, gida, tekstil, tip, boya, farmakoloji, kozmetik, ve fotograf gibi bir¢cok
uygulamada kullanilir. Mikrokapsulasyon isleminde genellikle dis duvar polimeri olarak
nigasta, jelatin, selilloz, albumin, proteinler, vitaminler, stiren, melamin formaldehit,
amonyum siilfat, arap zamki, lire formaldehit, polietilen glikol ve polistiren tercih
edilmektedir (Mert vd., 2018; Otles, 2018).

Son yillarda FDM’lerin mikrokapsiillenmesi tizerine yapilan c¢aligmalar dikkat
cekmektedir. FDM’lerin faz degisimi sirasinda maddelerin siv1 faza gegmesi uygulama
alanmi kisitlamakta ve bu amagla uygulama 6ncesi mikrokapsiilleme veya kompozit
hazirlanmas1 tercih edilmektedir. Mikrokapsiilleme ve kompozit hazirlama aktif
maddenin cevreden korunumu ve daha kolay saklanmasi amaciyla yapilmaktadir.
Mikrokapsiillenmis veya kompozit FDM’ler giiniimiizde bircok uygulamada termal
tampon bolgesi olusturma amaci ile kullanilmaktadir (Asker ve Giinerhan, 2016;

Konuklu, 2008; Mhadhbi, 2018; Cimen, 2007).

FDM’lerin mikrokapsiillleri farkli metotlar ile hazirlanabilmektedir. Bu yontemler; ara
yiizey polimerizasyonu, in-situ polimerizasyonu, kompleks koaservasyon, basit

koaservasyon, siiper kritik akiskan yontemi, Sogutarak kurutma, sicak eriyik yontemi,



puskiirterek kurutma yoOntemi, Santrifiij yontemi, rotasyonal siispansiyon ayirma,

akigkan yatak yontemi, elektrostatik yontem olarak 6zetlenebilir (Pektas, 2017).

2.6 Bor Minerali ve Kullanim Alanlari

Tiirkiye Diinya Bor rezervlerinin yaklasik %72 sine sahiptir (Boren, 2014). Ulkemizin
sahip oldugu bor rezervleri dikkate alindiginda bor minerali acgisindan dogal
avantajlarimiz olmasina ragmen bu dogal kaynaklari degerlendirememekteyiz. Bor
mineralinin dogru yerlerde kullanimi1 ve degerlendirilmesi ile degerleri artirilarak iilke
ekonomisine biiyiik katkilar saglanabilir. Bor mineralleri yapilarinda degisik oranlarda
bor oksit (B,O3) igeren dogal bilesiklerdir. Dogada 230’dan fazla bor minerali
bulunmakta olup tinkal, kolemanit {ileksit ve kernit ticari a¢idan en yaygin olanlaridir.
Tiirkiye’de ise yaygin olarak bulunan bor mineralleri tinkal, kolemanit ve iileksittir. Bor
drtinleri cam sanayi, tarim, kimya seramik sektorii, uzay ve hava araglari, polimerik
malzemeler ingaat malzemeleri gibi bircok alanda kullanilmaktadir. Tiiketilen bor
tiriinlerinin yalitimda cam elyafi, tekstil tipi cam elyafi ve borosilikat camda kullanimi
yogunlagmustir (Enerji, 2018). Ticari 6neme sahip baslica bor mineralleri Cizelge 2.1’de

sunulmustur.

Cizelge 2.1. Ticari oneme sahip baslica bor mineralleri

Mineral Formiilii

Kernit Na,B.0,.4H,0
Tinkalkonit Na,B.0,.5H,0
Tinkal Na,B,0,.10H,0
Probertit NaCaB504.5H,0
Ulek51t NaCa8509.8H20
Kolemanit Ca286011.5H20
Meyerhofferit Ca,Bs011.7H,0
1Ily0it Cang,Oll. 13H,0
Pandermit CasB19019.7H,0
inderit MngSOM.lSHZO
Hidroborasit CaMgB¢0O1;.6H,0
Borasit MgsB,015Cl
Asarit Mngzo5.H20
Datolit CagBQSiQC)g.HzO
Sassolit(dogal borik asit) | H;BO3

Bor mineralleri miikemmel performanslari nedeniyle arastirmacilar igin 6nemli bir

konudur (Kalafatoglu ve Ors, 2003). Giiniimiizde bor mineralar1 iizerine arastirma



yapilarak kullanim alanlarinin arttirilmasi dogal minerallerimizin degerlendirilmesi ve

tilke ekonomisi agisindan biiyiik 6nem tagimaktadir.

2.7 Literatiir Ozeti

FDM belirli bir sicaklik aralifinda faz gecisi yaparken (katidan siviya veya sividan
katiya) 1s1 sogurabilen ve sogurdugu bu 1s1y1 depolayip tam tersi faz gegisi durumunda
ortama yayabilen maddelerdir. FDM’lerin faz degisim sirasinda akma gostermesi ve tuz
hidratlarinin nemli bolgelerde akabilmeleri gibi dezavantajlari mevcuttur. Ayrica bina
uygulamalarinda duvarlardan veya kullanilan malzemeden akabilirler (Kosan ve Aktas,
2018; Konuklu ve Paksoy, 2011). FDM’lerin akmasii Onleyebilme ve daha kolay
kullanimin1 saglayabilme, ayrica uygulamalara homojen bir sekilde yerlestirebilme

amaci ile mikrokapsiilleme ve Kompozit hazirlama ¢aligmalar1 dikkat ¢gekmektedir.

Diinyada FDM’lerin mikro/nanokapsiillenmesi ve i1sitma sogutma uygulamalarinda
kullanilmas: son yillarda en ¢ok dikkat g¢eken c¢alismalardandir (Konuklu, 2014).
Ornegin kapsiil cekirdek/dis duvar materyali olarak Al/Al,Os mikrokapsiilleri yiiksek
sicaklik uygulamalarinda kullanmilmak amaci ile gelistirilmistir. Erime noktas1 660°C
olan Al FDM olarak kullanilmistir. Mikrokapsiiller iki asamada hazirlanmistir. Elde
edilen kapsiillerin erime ve donma gizli 1s1s1 273-301 J/g olarak belirlenmistir (Nomura
vd., 2019). 2006 yilinda termal enerji depolama i¢in kompleks koaservasyon yontemleri
ile koko yag asidi mikrokapsiilleri hazirlanmistir. (Ozonur vd., 2006). Parafin ve
palmitik asit poly(stiren-ko-etil akrilatakrilat) ile mikrokapsiillenmistir (Giro-Paloma
vd., 2015). Kullanilan FDM’lerin ve dis duvar materyallerinin organik olmasi
mikrokapsiillenmis FDM’lerin uygulama alanini arttirmaktadir. Bu amagla hazirlanan
kaprilik ve dekanoik asidin kitosan-jelatin kapsiillerinin erime noktast ve gizli 1sisi
sirastyla 11,5 ve 24,2 °C ile 79 ve 73 J/g olarak belirlenmistir (Konuklu ve Paksoy,
2015). Mikrokapsiilleme calismalar1 incelendiginde mikrokapsiilleme verimini bir¢ok
parametrenin  etkiledigi  anlasilmaktadir. Bu  kapsamda  kaprilik  asidin
mikrokapstillenmesi sirasinda emdiilsiyon sicakligi, karistirma siiresi ve emiilgator
tiirlinlin etkili oldugu anlasilmistir. Bu ¢alismada parametrelerin optimizasyonu ile elde
edilen kapsiiller analiz edilmis ve erime donma sicakliginin 93,9 ve 106,1 J/g oldugu

ayrica kapsiil boyutunun 200 nm-1,5 um oldugu belirlenmistir (Konuklu vd., 2014).



Kompozitler en az iki farkli malzemenin makro boyutlarda birleserek olusturdugu yeni
malzemelerdir. Diinyada kompozit teknolojisi ayni zamanda mikrokapsulasyon
teknolojisi gibi gelismektedir. Kompozit tirctimindeki amag tek basina istenilen 6zellige
sahip olmayan malzemelere kullanim alanlarina gére uygun 6zellikler kazandirmak ve
kullanilabilir hale getirmektir. FDM kompozitleri ve mikrokapsiillenmis FDM’lerin
giines enerjisi depolama sistemlerinde, binalarda gida iiriinlerinin tagimaciliginda 1sil

konforu saglamak amaciyla kullanilabilecegi belirlenmistir.

FDM’lere uygulamalarda kullanim kolayligi saglayabilecek bir diger yontem ise tutucu
bir matris yardimi ile kompozit materyaller hazirlanmasidir. Son yillarda FDM
kompozitlerin ile 1ilgili yapilan c¢alismalarin sayis1 dikkat c¢ekici diizeydedir
(Harikrishnan vd., 2019; Gok vd., 2019; Li vd., 2019; Yang vd., 2019; Wu vd., 2019;
Konuklu vd., 2019). Kompozit FDM’lerde FDM genellikle takviye elemani olarak
kullanilmaktadir. Yapilan calismalar incelendiginde diyatomit (Konuklu vd., 2015),
sepiyolit (Konuklu vd., 2016), grafit (Yuan vd., 2019), perlit (Cheng vd., 2019), SiO,
(Harikshnan vd., 2019), polietilen (Lu vd., 2019), epoksi (Ma vd., 2019) seliiloz
(Konuklu vd., 2019) gibi bircok matris kullanilmistir.

Literatiirdeki bor mineralli FDM ¢alismalar1 incelendiginde kolemanit/iileksit-Mg(OH),
kompoziti dogrudan emdirme yontemi ile hazirlanmis ve bina uygulamalarinda

kullanilabilecegi belirtilmistir (Horpan vd., 2019).

Son yillarda FDM’lerin sicaklik degisimleri karsisinda daha c¢abuk depolama ve
saliverme islemlerinin yapilabilmesi amaci ile termal iletkenliinin arttirilmasi
calismalar1 dikkat ¢cekmektedir. Termal iletkenligin arttiritlmasi amaci ile kullanilan

materyallerden bir tanesi de hegzagonal bor nitriir (h-BN)’diir.

Jeong ve arkadaslar1 2014 yilinda FDM kompozitleri hazirlamak igin biyo-bazli bir
FDM kullanarak vakumlu emdirme yontemi ile kompozit hazirlamiglardir. Deneyde
gizli 1s1 kapasitesi 149,2 J/g ve erime noktasi 29,38 °C olan biyo-bazli FDM
kullanmislardir. SEM, FTIR, DSC ve TGA ile biyo-bazli FDM'nin bor nitriirlii
kompozitin kimyasal baglari, 1s1 kapasiteleri, 1s1l direnci ve 1s1 iletkenligi analiz
edilmistir. Sonuglara gore bor nitriirlii biyo-bazli FDM'nin yiiksek termal iletkenlik
ozelliklerine sahip oldugu belirlenmistir (Jeong vd., 2014).



Fang ve arkadaslari 2014’de parafin esasli h-BN nano yapraklari ile kompozit
hazirlamiglardir. Bu ¢alismada FDM olarak 58 °C erime noktasina sahip parafin ve %
99,5 safliginda olan h-BN kullanilmistir. Kompozitler parafin igerisine farkli oranlarda
(% 0, % 1, % 2, % 5 ve % 10) h-BN eklenmesi ile hazirlanmig ve karakterizasyon
testleri yapilmistir. Kompozit igerisine eklenen h-BN ile parafinin termal iletkenliginin

% 10-% 60 arasinda arttig1 belirlenmistir (Fang vd ,2014).

Su ve arkadaglar1 2016’de FDM olarak n-oktadekan (ODE) ve stearik asit (SA)’ten
olusan otektik karigimin termal iletkenligini arttirmak amact ile h-BN kullanmislardir.
Elde edilen kompozitlerin SEM goriintiileri sunulmustur. Ayrica DSC analizi
sonucunda kompozit FDM’lerin erime ve donma noktalar1 ile gizli 1s1 depolama
kapasitelerinin sirasiyla; 27,89 °C, 26,53 °C ve 207,6 kJ/kg, 202,05 kJ/kg oldugu ve
termal iletkenliginin arttig1 belirlenmistir (Su vd., 2016).

Lin ve Rao 2016 yilinda n-eicosan (parafin)’in 1s1l iletkenligi arttirmak igin bor nitriir
nanotiipleri (BNNT'ler) kullanarak FDM nanokompozitleri iiretmislerdir. Elde edilen
kompozit FDM’lerin erime noktasi, 1s1 kapasitesi ve diger termal ozelliklerini
incelenmiglerdir. BNNS ve BNNT'nin parafine eklenmesiyle, FDM’inin termal
iletkenligi biiyiik olciide arttirilmistir (Lin ve Rao, 2017).

Disiik 1s1 iletkenlik ve erime sirasinda sizintt FDM’lerin uygulanmasini sinirlayan bir
konudur. Qian ve arkadaglar1 2017 yilinda parafin FDM’lerinin termal iletkenligini
arttirmak ve uygulama zamaninda gerceklesen sizintryr engellemek i¢in h-BN gozenekli
yapilar ile birlikte kompozit imal etmislerdir ve (Na,SiO3)’de sizintiyr dnleyici madde
olarak olarak kullanilmistir. H-BNkatkis1 agirlikca % 18, % 22 ve % 26 olacak sekilde
hazirlanmistir. Agirlikga % 18 h-BN igeren FDM’lerin gizli 1s1s1 kapasitesi 165,4 J/g, -
176,1 j/g ve 1s1 iletkenligi 0,85 W/mK olarak belirlenmistir (Qian vd., 2018).

Borik asitin FDM olarak degerlendirilmesi olduk¢a yeni bir konudur. Borik asit 6tektik
karigimlarin hazirlanmasinda kullanilabilmektedir. Bu kapsamda; Xie ve arkadaslari
oksalik asit dihidrat (OCD) ve borik asit (BA)’ten olusan ikili bir 6tektik hazirlamistir.
Otektik karisimin bileseni agirhikga % 88 OCD ve % 12 BA igermektedir. OCD/BA

otektik karigiminin erime noktasi 87,3 °C ve erime ve donma gizli 1sis1 344,-262 J/g
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olarak belirlenmistir. Analiz sonuglarina goére hazirlanan OCD/BA  Gtektik
karigimlarinin giines enerjisi sistemleri, atik 1s1 geri kazanimi, sicaklik diizenleyici
tekstiller ve termal depolama tanklarinda 1sil enerji depolama materyalleri olarak

kullanilabilecekleri bildirilmistir (Xie vd., 2017).

Literatiirdeki caligsmalar incelendiginde kolemanitin dogrudan emdirme yontemi ile
organik FDM’lerle herhangi bir kompozit ¢alismasinin olmadigi anlagilmaktadir. Ayrica
bor mineralinin mikrokapsiilleme proseslerinde dis duvar polimerine katki maddesi
olarak eklenecegi ilk c¢alisma olmasi bakimindan Onem kazanmaktadir. Bu tez
calismasinda termal enerji depolama uygulamalarinda kullanilabilecek 1s1l yonetimi
saglayabilecek bor minerali esasli FDM kompozitlerinin ve mikrokapsiillerinin
gelistirilmesi ve incelenmesi hedeflenmistir. Uretilen kompozitlerin giivenli bir sekilde
termal konfor saglayici ve termal tampon olusturucu madde olarak kullanilabilecekleri

ve enerji tasarrufunda biiyiik katkilar saglayacaklari ongoriilmektedir.
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BOLUM 111

MATERYAL VE METOT

3.1 Materyal

Bu ¢alismada FDM’lerin mikrokapsiillenmesi i¢in kullanilan materyaller;

Melamin
Amonyum siilfat
Tween 80
Formaldehit
Kolemanit

YV V V V V V

Faz Degistiren Madde (Laurik asit ve dekanoik asit)’dir.

3.1.1 Melamin

Melamin, C3H¢Ng formiiliine sahip organik bilesiktir. Bu bilesik, 1, 3, 5-triazin
iskeletine sahip bir siyanid trimeridir. Bu ¢alismada kapsiil dis duvarinda bor minerali
katkili melamin-formaldehit kullanilmistir. Bu calismada kullanilan melamin Sigma

{irinii bir melamindir. Ozellikleri Cizelge 3.1°de kimyasal yapist Sekil 3.1°de verilmistir

(Ozonur, 2004).

Cizelge 3.1. Kullanilan melaminin 6zellikleri

Molekiil Formila C3HgNg

Coziintrlik %99

Molekil kiitlesi 126,12 g/mol
GOorlinim Beyaz

Coziicti Su; 25 mg/mL ¢oziiniir
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Sekil 3.1. Melaminin kimyasal yapisi

3.1.2 Amonyum siilfat

Amonyum siilfat, inorganik bir bilesiktir, suda yiiksek oranda endotermik olarak

¢Oziiniir. Bu calismada kullanilan amonyum stilfat Merck {irliniidiir. Kullanilan

Amonyum siilfatin 6zellikleri Cizelge 3.2°de, kimyasal yapist Sekil 3.2°de verilmistir.

Cizelge 3.2. Kullanilan Amonyum Siilfat 6zellikleri

Kimyasal Formiil (NH4)2SO,
Molar Kiitle 132,14 g/mol
pH 5 (100 g/L H,0)
Suda Cozilintirliik 754-764 g/L
Yogunluk 1,77 g/cm*(20°C)

+ O\\ 4 0

NH,4 S,
- O/ \ O
2

Sekil 3.2. Amonyum siilfatin kimyasal yapis1

3.1.3 Tween 80

Tween 80 (Polisorbat 80) bir emiilgatordiir. Bu ¢alismada kullanilan Tween 80 Merck

triintidiir. Kullanilan Tween 80’in ozellikleri Cizelge 3.3’de kimyasal yapist Sekil

3.3’de verilmistir (Feng vd., 2006).
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Cizelge 3.3. Kullanilan Tween 80 ozellikleri

Kimyasal Formiil C64H 124026

Molar Kiitle 1310 g/mol

Kaynama noktas1 | 100 ° C

Suda Coziintirliik | Cok ¢oziiniir

Yogunluk 1,06-1,09 g/ mL

0]
O\/%VO g
O O/\%;OH
HO%/\O ’ O/\%;OH

Ww+x+y+z=20

Sekil 3.3. Tween 80 kimyasal yapisi

3.1.4 Formaldehit

Formaldehit aldehit grubunun en basit tiyesidir. Kimyasal formiili HCHO'dur.
Formaldehit oda sicakliginda gaz halde bulunur ve suda iyi ¢6ziiniir. Formaldehit
genellikle formalin ad1 verilen % 37'lik sulu bir ¢6zelti halinde verilir. Bu ¢alismada
kullanilan Formaldehit Merck iiriiniidiir. Ozellikleri Cizelge 3.4’de kimyasal yapis1 sekil
3.4’de verilmistir (Dressler, 1977).

Cizelge 3.4. Kullanilan Formaldehit 6zellikleri

Kimyasal Formiil | CH,0O

Molar Kiitle 30,031 g/mol
Coziindrlik Su, aseton
Yogunluk 1,099/ mL




Sekil 3.4. Formaldehit kimyasal yapisi

3.1.5 Kolemanit

Kolemanit kimyasal formiilii CaB3O4(OH)sH,O olup, Tiirkiye, Sirbistan, Meksika,
Kazakistan, Yunanistan, Kanada, Iran ve Arjantin ve ABD’de bulunmaktadir. Diinyanin
bor rezervlerinin % 70'inin bulundugu Tiirkiye'de bulunan kolemanit, diinya bor lideri
Eti Maden'in uzmanlar1 tarafindan ¢ikarilmakta ve yiiksek teknoloji yogunlastirici
tesislerinde zenginlestirme islemlerinden gecirilmektedir. Kolemanit bir¢cok sektorde
kullanilmaktadir. Cam ve seramik sektorii kullanimi en yaygin olandir. Dahil oldugu
tirtinlerin Omriinii uzatir ve dayanikliliklarini en iist seviyeye cikarir. Metalurji, giibre,
cam elyafi, deterjan ve kozmetik sanayinde de sik¢a tercih edilmektedir (Kula vd.,
2001).

Bu c¢alismada kullanilan kolemanit Eti Maden’den temin edilmistir. Kullanilan
kolemanitin Cizelge 3.5’de kimyasal 6zellikleri, Sekil 3.5’de kolemanit mineralinin oda
kosullarinda goriintiisii ve Sekil 3.6’de kolemanit minerallerin SEM gériintiisii

verilmistir

Cizelge 3.5. Kullanilan Kolemanit 6zellikleri

Kimyasal Formiil | (CaB3O4 (OH) 3-H,0)
Sertligi 4-4.5

ozgil agirhig 2,42 gr/cm
Coziiniirliik Iyi
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Sekil 3.6. Kolemanit minerallerin SEM goriintiisii

3.1.6 Faz degistiren maddeler (FDM)

Bu ¢alismada faz degistiren madde olarak; dekanoik asit ve laurik asit kullanilmustir.
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3.1.7 Laurik asit

Laurik asit (LA) 12-karbon atomlu bir zincire sahip kimyasal formiilii C1,H24,0; olan ve
hindistan cevizinden ekstrakte edilen doymus bir yag asididir. Erime sicakligi 43,2 °C
ve Molar Kiitlesi 200,329/ mol’diir. Sekil 3.7. Laurik asit kimyasal yapisini

gostermektedir.

0O

eSS

Sekil 3.7. Laurik asit kimyasal yapisi
3.1.8 Dekanoik asit

Dekanoik asit (DA), 10 karbon atomlu bir zincire sahip kimyasal formiilii CHj
(CH2)sCOOH (e.n: 31,6 °C ve Ma: 172,26g/mol) olan diiz zincirli doymus yag asididir
(Sekil 3.8.). Dekanoik asit, sert kokulu beyaz kristalimsi bir katidir.

O

/\/\/\/\/LLDH

Sekil 3.8. Dekanoik asit kimyasal yapisi
3.2. Metod

3.2.1 Kompozit

Bu calismada kompozitlerin hazirlanmasinda Sekil 3.9.’da sematize edilen dogrudan
emdirme yontemi kullamilmistir. ilk asamada LA tamamen eriyene kadar 1sitilmistir.
Ikinci asamada ¢ok yavas bir sekilde kolemanit minerali eklenmistir. LA ve kolemanit
minerali 15 dakika boyunca mekanik karistirici ile karistirilmis ve son asamada oda
kosullarinda 72 saat boyunca kurutulmustur. Cizelge 3.6.’de hazirlanan kompozitlerin

bilesenleri verilmistir.
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FDM/kolemanit kompozitlerinin verimini arttirma amaci ile kolemanit yiiksek
sicakliktaki firmda (Sekil 3.10.) bir saat boyunca 1sitilarak (600°C) kompozit iiretimi

tekrarlanmustir.

Kolemanit

Sekil 3.9. Kompozit hazirlama yontemi

Cizelge 3.6. Kompozit malzemelerinde kullanilan malzemelerin 6zelligi

Ornek FDM KOLEMANIT
MK1 | LA 1lg 9gr
MK4 | LA 2g (600 °C’de 1s1t1lmig) 8 gr
MK8 | DA 2g (600 °C’de 1s1tilmig) 8 gr
MK9 | DA 1g 9gr

Sekil 3.10. Bir saat buyunca firinda 1sitilmig kolemanit goriintiisii
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3.2.2 Mikrokapsiilleme

Mikrokapsiilleme sirasinda LA ve DA ¢ekirdek materyali ve kolemanit katkili melamin-
formaldehit recinesi kapsiill polimeri olarak kullanilmistir. Mikrokapsiillerin
hazirlanmasida; ilk asamada beher igerisine 100-200 ml su, 1,40-2,80 g kolemanit, 0,28-
0,56 g amonyum siilfat ve 1,30-2,60 g Tween 80 eklenmis ve manyetik karistiricida 70-
90°C’de 15 dk boyunca karistirilmistir. Ikinci asamada; 10-12 g FDM beher igerisine
eklenerek karistirma islemine 15 dk devam edilmistir. Ugiincii asamada; 2-14 ml
formaldehit eklenmis ve 4 saat boyunca manyetik karistiricida karistirma islemine
devam edilmigtir. Son asamada {iiretilen mikrokapsiiller filtre kagidi yardimi ile

stiziilmiis ve oda sicakliginda kurutulmustur (Sekil 3.11).

[

Saf Su
Melamin
Kolemanit
Amonyum Siilfat
Tween 80

N AN
"’».,Q"ﬂm Stir *I

15dk 150k 4 saat

Sekil 3.11. Mikrokapsiil hazirlama metodu

Bor minerali katkii  FDM mikrokapsiilleri hazirlanirken oncelikle kullanilacak
kolemanit miktar1 optimize edilmistir. Bu asamada bir¢ok deney yapilmis olup burada
bir boliimii sunulmustur. Bu calismada karistirma hizi, proses sicakligi geri sogutucu
kullanimi1 ve bilesenlerin miktar1 parametre olarak degerlendirilmistir. DA’in bor
minerali (kolemanit) katkili MF reginesi (DA/b-MF) ile hazirlanan mikrokapsiilleri

deney kosullar1 Cizelge 3.7.’da 6zetlenmistir.
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Cizelge 3.7. DA/b-MF mikrokapsiilleri

Ornek | Melamin (g) | Kolemanit(g) | G.sogutucu | Hiz (rpm) | Sicaklik (°C)
MD4 1,80 2,80 850 60-70
MD14 1,40 3,20 1100 70-80
MD25 1,80 2,80 1500 70-80
MD26 1,80 2,80 1500 80-90

MD27* 1,80 2,80 1500 80-90
MD39 1,80 2,80 + 1500 80-90
MD40 1,80 2,80 + 1500 80-90

- MD 40’da 12 gr DA kullanilmigken diger deneylerde 10 gr kullanilmustir.

* Su orani arttirilmistir.

LA’in kolemanit katkili MF recinesi (LA/b-MF) ile hazirlanan mikrokapsiilleri
hazirlanirken karistirma hizi, proses sicakligi ve geri sogutucu kullanimi belirlendikten
sonra proses icerisinde kullanilan formaldehit miktar1 minumum hale getirilmeye
calistlmigtir. Bu kapsamda bilesenlerin miktarinin yanisira formaldehit miktar1 da
parametre olarak degerlendirilmistir. LA/b-MF mikrokapsiilleri deney kosullar1 Cizelge

3.8.’da Ozetlenmistir.

Cizelge 3.8. LA/b-MF mikrokapsiilleri

Ornek | Melamin(g) | Kolemanit(g) | Formaldehit(ml) | Hiz(rpm) | Sicaklik(°C)
MD9 1,80 gr 2,80 gr 14 ml 1500 80-90
MD10 1,40 gr 3,20 gr 14 ml 1500 80-90
MD17 1,80 gr 2,80 gr 2ml 1500 80-90
MD18 1,80 gr 2,80 gr 4ml 1500 80-90
MD19 1,80 gr 2,80 gr 6 ml 1500 80-90
MD20 1,80 gr 2,80 gr 8ml 1500 80-90
MD21 1,80 gr 2,80 gr 10 ml 1500 80-90
MD22 1,80 gr 2,80 gr 12 ml 1500 80-90

Bu calisma kapsaminda iiretilen bor minerali katkili FDM kompozitleri ve kapsiilleri
termal, kimyasal, yapisal ve dayanim agisindan sirastyla DSC, FTIR, SEM ve yiiksek
sicaklik testi ile analiz edilmistir. Ayrica kolemanitin yiiksek sicaklikta 1sitilmasi sonucu

degisimini incelemek amaci ile partikiil boyut analizi ve TGA analizi yapilmustir.
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3.2.3 Diferansiyel taramah kalorimetre (DSC)

Differansiyel Taramali Kalorimetre (DSC), 6rnek materyal 1sitilirken, sogutulurken
veya sabit bir sicaklikta tutulurken sogurulan ya da saliverilen enerji miktarimi Olger.
Calismalarimiz  sirasinda FDM’lerin  ve mikrokapsiillenmis FDM’lerin termal
ozellikleri; DSC (Perkin Elmer Diamond, 4000) ile belirlenmistir. Analizler 5°C/dk

1sitma/sogutma hizi ile gergeklestirilmis ve 5 mg 6rnek kullanilmustir.

3.2.4 FTIR Kullanarak kimyasal analiz metodu

FDM’lerin mikrokapsiilleme ve kompozit hazirlama islemi sirasinda kimyasal
kararliligin1 belirleme amaciyla proses oncesi ve sonrasit FTIR analizleri yapilmistir.
Elde edilen iki spektrum karsilastirilarak FDM’lerin proses sonucunda kimyasal
yapilarinda bir degisim olup olmadig1 belirlenebilmektedir. Spektrumlar (Perkin Elmer)
4004000 cm™ dalgaboyu araliginda ve oda kosullarinda yapilmistir.

3.2.5 SEM kullanarak yapisal 6zelliklerin belirlenmesi metodu

Mikrokapsiillenmis ve kompozit FDM’lerin yapisal 6zelliklerini belirlemek amaciyla
SEM analizleri yapilmistir. Analizler sirasinda iletkenliginin arttirilmasi ve daha diizgiin

goriintiilerin alinabilmesi amaciyla drnekler altin ile kaplanmstir.

3.2.6 Yiiksek sicakliklara (95-100°C) dayamim testi

Uretilen kompozitlerin ve mikrokapsiillerin termal dayanimlarini belirleme amaci ile su
banyosunda 95°C°de 60 dk boyunca bekletilmistir. 60 dakikanin sonunda numunelerin

FDM sizdirip sizdirmadiklart kontrol edilmistir.

3.2.7 Termal ¢evrim testi

Uretilen kompozitlerin ve mikrokapsiillerin termal ¢evrim sonrasindaki termal

kararliligimi belirleme amaci ile termal ¢evrim analizleri; BIOER TC-25/H thermal
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cevrim cihazi ile gergeklestirilmistir. Termal ¢evrim sonrasindaki DSC analizleri ¢evrim

oncesi durum ile karsilagtirilarak tirlinlerin termal kararliliklar belirlenmistir.

3.2.8 Tane boyut analizi

Kolemanit mineralinin ortalama tane boyutlar1 ve tane boyut dagilim diyagramlari, tane

boyutu analiz cihazi (Malvern) ile belirlenmistir.

3.2.9 Termal gravimetrik analiz

Bu c¢alismada TGA, kolemanitin 1sitilmasi sonucu termal kararliligmmi olgmede
kullamlmistir. Bu amagla islem goérmemis ve 600°C’de 1sitilmis kolemanit oda

sicakligindan 80°C ye kadar 10°C/dk hizla azot atmosferinde 1sitilmigtir.
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BOLUM IV

DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada termal enerji depolama uygulamalarinda 1s1l yonetimi saglayabilecek bor
minerali esasli FDM kompozitleri ve mikrokapsiilleri/mikrokompozitleri incelenmistir.
Uretilen kompozitlerin  ve mikrokapsiillerin/mikrokompozitlerin  erime donma
davraniglarinin incelenmesi ve termal enerji depolama kapasitelerini belirlemek
amacityla DSC analizleri, kimyasal bir degisimin olusup olusmadigini belirlemek
amaciyla FTIR analizleri, morfolojik ozelliklerinin belirlenmesi igin SEM analizleri

yapilmistir. Analiz sonuglar1 bu boliimde sunulmustur.

4.1 Bor Minerali Esash FDM Kompozitleri

Bu calisma kapsaminda; bor minerali esasli FDM kompozitleri dogrudan emdirme
yontemi ile hazirlanmistir. Kompozit tiretimi sirasinda kompozitler islem gérmemis
kolemanit, 600°C’de bir saat boyunca isitilarak 6n islemden gegirilmis kolemanit ve
FDM kullanilmigstir. 600°C’de yapilan 1sitma isleminin etkisini inceleme amaci ile TGA

tane boyut analizi ve FTIR analizi yapilmistir.

TGA Analizi

Kolemanit ve 600°C’de 1sitilarak On islemden gecirilmis kolemanitin 6zelliklerini
belirlemek amaci ile TGA analizi yapilmistir. Analiz sirasinda 8-10 mg Ornek
kullanilmis olup 10°C/dK 1sitma hiziyla azot atmesferinde oda sicakligindan 800°C’ye
kadar 1sitilmistir. Orneklere ait kiitle kaybi bilgisayar programi araciligi ile belirlenmis

ve sonuglar Sekil 4.1. ve 4.2.’de sunulmustur.

TGA analizinden agik¢a goriildiigii gibi islem gérmemis kolemanitin iki basamakli
bozunma egrisi varken 600°C’de 6n islem gormiis kolemanitin tek basamakli bir
bozunma egrisi mevcuttur. Bozunma egrilerinden birinin kolemanit (CaB3Oq4
(OH)3-H,0) yapisinda bulunan hidratin yapidan ayrilmasindan kaynaklandigi

diisiiniilmektedir. Ayrica islem gérmemis kolemanitin 800°C’ye kadar 1sitma sonucunda
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% 26’11k bir kiitle kayb1 mevcut iken 600°C’de 6n islem gdrmiis kolemanitin 800°C’ye

kadar 1s1itma sonucunda % 14’liik bir kiitle kayb1 gdzlemlenmistir.

o8 L“‘Hﬂ\\\ Mass change -26.2743 %

Rel. mass change (%)
@
S
/

Temperature (°C) Linseis TA Evaluation

Sekil 4.1. Islem gérmemis kolemanitin TGA Analizi

990 5 Mass change -14.2466 %

Rel. mass change (%)

100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature (°C)

Sekil 4.2. 600 °C’de 6n islem gdrmiis kolemanitin TGA Analizi
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Tane Boyut Analizi

Kolemanit ve 600°C’de 6n islemden gegirilmis kolemanitin tane boyut analizi yapilmis

ve sonuclar Sekil 4.3. ve Sekil 4.4.”de sunulmustur.

Frequency (compatible)

6=
4]
3
2
]
=
31
o
o
E
S
°
>
24
0 T T T T T11T1] T T T T TT1T1T] T T T T T 1777 T T T T TTTT] T T T T 1117 T T T1T171Tm
0,01 0,1 10 10,0 100,0 1.000,0 10.000,0
Size Classes (um)
= [37] Kolemanit-2-7/1/2019 2:57:58 PM = [38] Kolemanit-2-7/1/2019 2:58:21 PM == [39] Kolemanit-2-7/1/2019 2:58:44 PM == [40] Kolemanit-2-7/1/2019 2:59:07 PM

___ [42] Average of ‘Kolemanit-2-7/1/2019 2557:58

s [41] Kolemanit-2-7/1/2019 2:59:31 PM M

Trend
Record Number Sample Name Dx (10) (um) Dx (50) (um) Dx (90) (um)

37 Kolemanit-2 3.53 215 782

38 Kolemanit-2 3.60 213 76.2

39 Kolemanit-2 3.70 216 78.1

40 Kolemanit-2 3.82 222 79.6

41 Kolemanit-2 3.86 220 78.6

42 Average of 'Kolemanit-2' 3.70 21.7 78.2

Mean 3.70 21.7 78.1
1xStd Dev 0.125 0.338 1.13
1xRSD (%) 3.38 1.56 1.44

Sekil 4.3. Islem gérmemis kolemanitin tane boyut analizi
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Frequency (compatible)

6

Volume Density (%)

0

T T T T 1111 T T T T T11T1] T T T T 1177 T T T T 11777 T T T 111 T T T 111711
0,01 0,1 10 10,0 100,0 1.000,0 10.000,0
Size Classes (um)
= [25] Kolemanit-600C-7/1/2019 2:17:33 PM = [26] Kolemanit-600C-7/1/2019 2:17:56 PM = [27] Kolemanit-600C-7/1/2019 2:18:20 PM = [28] Kolemanit-600C-7/1/2019 2:18:43 PM
___[30] Average of ‘Kolemanit-600C-7/1/2019

— [29] Kolemanit-600C-7/1/2019 2:19.06 PM 21733 PM

Trend

Record Number Sample Name Dx (10) (um) Dx (50) (um) Dx (90) (um)

25 Kolemanit-600C 4.95 327 104

26 Kolemanit-600C 5.05 334 106

27 Kolemanit-600C 5.12 335 106

28 Kolemanit-600C 5.15 331 105

29 Kolemanit-600C 5.26 335 105

30 Average of 'Kolemanit-600C" 5.10 333 105

Mean 5.11 333 105
1xStd Dev 0.103 0.307 1.02
1xRSD (%) 2.01 0.924 0.970

Sekil 4.4. 600°C’de &n islem gérmiis kolemanitin tane boyut analizi

Yapilan analiz sonuglarina gore islem gérmemis kolemanitin ortalama tanecik boyu
21,7 um iken 600°C’de 6n islem gdrmiis kolemanitin ortalama tanecik boyu 33,3
um’dir. Tanecik boyutundaki artis sicaklik artisiyla birlikte taneciklerin birbirine

yapismasi sonucu olustugu tahmin edilmektedir.

4.2 Kolemanit/FDM kompozitleri

Bu caligmada 1s1l enerji depolama ozelligi olan kolemanit/FDM kompozitlerinde
oncelikle hazirlanan kompozitlerin oda kosullarinda kompozit igerisinde kullanilan
kolemanite benzer 6zellikte toz formda olmasi hedeflenmistir. Bu kapsamda hazirlanan
kolemanit/FDM kompozitlerinde maksimum FDM absorbsiyonu % 20 olmustur. %
20’nin iizerine ¢ikildiginda kompozit olusmamis faz ayrimi gergeklesmistir. Cizelge
3.6.’de kolemanit/FDM kompozit bilesenlerinin miktarlar1 verilmistir. Islem gérmemis
kolemanit ile (MK1(LA) ve MK9(DA)) maksimum % 10 FDM absorbsiyonu
gerceklesirken 1sitilmis kolemanitte bu oran (MK4(LA) ve MK8(DA))’de % 20’ye
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yiikselmistir. Bu kapsamda firetilen MK1, MK4, MK9 ve MK8 kompozitleri ve
bilesenlerinin oda kosullarindaki goriintiisii Sekil 4.5, 4.6, 4.7 ve 4.8’da verilmistir.

Sekil 4.5. Soldan saga LA, kolemanit ve MK1

Sekil 4.7. Soldan saga; LA, kolemanit (600°C) ve MK8
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Sekil 4.8. Soldan saga DA, kolemanit ve MK9

Uretilen kolemanit/FDM ler toz yapida olup kompozit bilesiminde kullanilan kolemanit
yapisindadir. Hazirlanan kolemanit/FDM kompozitlerinin yiiksek sicakliklardaki
davranigin test etmek icin su banyosunda 95°C’de 60 dakika boyunca bekletilmislerdir.
Sekil 4.9.-10°de goriildiigl gibi herhangi bir sizint1 olugsmamastir.

mk1 mk4

Sekil 4.9. LA igerikli MK1 ve MK4, kompozitinin sizdirmazlik testi
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mkS8 mko

Sekil 4.10. MK8 ve MK9 kompozitinin sizdirmazlik testi

Uretilen kolemanit/FDM kompozitlerinin termal dzellikleri DSC ile analiz edilmistir.

Sekil 4.11.’de MK4 kompozitinin DSC analizi sunulmus ve tiim analizler Cizelge

4.1.°de 6zetlenmistir.

Heat Flow Endo Diovn (midy) ———  ———
= I 1 =
b= 15} 5] =

5]
5

]

30

Peak=38.69°C
Peak Height = -10.4601 mW/

Area=-183.219mJ
Delta H=-32.1437 J/g

End=3730° Onlset =39.29°C

Onset542107'“(5 | _End 54433 °C

Area=197.298 mJ
Delta H=34.6137 J/ig

Peak=4363°C
Peak Height = 9.9973 mW/

3224 W
-2046

-0 [t} 10 20 30 40 50 1] o
Temperature (°C)

Sekil 4.11. MK4 DSC analizi
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Cizelge 4.1. Kompozitlerin DSC sonuglari

Ornek  Tom  Tpm Tem Hm Toc Tpc Tec Hc
cC) (O (9 (J/9) (cC) (9 C) (J/9)
LA 43,66 48,54 52,60 196,61 40,98 37,02 33,11 143,66

MK1 (LA) 60,27 61,58 62,15 14,19 57,09 56,51 55,39 -14,32
MK4 (LA) 42,07 43,63 44,33 34,61 39,29 38,69 37,30 -32,14
DA 30,15 3396 36,98 164,64 26,77 25091 22,03 -172,14
MK8(DA) 29,53 30,84 3151 21,80 2534 24,71 23,13 -24,38
MK9(DA) 27,83 29,64 30,46 6,37 22,26 20,52 16,40 8,24

DSC analizi sonuglarma gore kompozit iretimi sirasinda laurik asidin kolemanit
yapisina absorbsiyonu dekanoik aside gore daha yiiksektir. Ayrica kolemanitin (600°C)
bir saat firinda 1sitma islemi yapildiktan sonra LA ile hazirlanan MK4 ve DA ile
hazirlanan MK9’un kompozit igerisindeki miktar1 artmis ve gizli 1s1 depolama
kapasitesinde artis oldugu belirlenmistir. Kolemanit/FDM kompozitlerinde maksimum
verim MK4 ile elde edilmistir. MK4’iin erime ve donma noktasi sirasiyla; 42,07-

39,29°C ve gizli 1s1 kapasiteleri sirastyla 34,6 ve -32,14 J/g’dur.

SEM Analizleri

MK4’iin yapisal 6zelliklerinin belirlenmesi amaci ile SEM analizi yapilmis ve 1sitilmis

kolemanit ile karsilastirilmistir. Sonuglar 4.12.’te sunulmustur.
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Sekil 4.12. (a-b) 600°C’de 1st1lmis kolemanit, (c-d) MK4 SEM analizi

Sekilde agikga gortildiigii gibi kompozit sentezi sonrasinda kolemanit yiizeyinde yapisal

degisiklikler gbzlemlenmistir.

Kompozit igerisinde bulunan FDM’in  kimyasal yapisinin  degismemesi
mikrokapsiilleme ve Kompozit iiretimi proseslerinde énem kazanmaktadir. MK4’iin
kimyasal kararliligim1 belirlemek amact ile FTIR analizleri yapilmis ve Sekil 4.13.-

16°de sunulmustur.
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Sekil 4.13. kolemanit, LA, MK1 FTIR analizi
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Sekil 4.14. LA, kolemanit (600 °C), MK4 FTIR analizi
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Sekil 4.15. DA, kolemanit (600°C), MK8 FTIR analizi
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Sekil 4.16. DA, kolemanit, MK9 FTIR analizi

FT-IR analiz sonucuna gore tiim kompozitler bilesenlerinde bulunan FDM ve kullanilan
kolemanitin ozelliklerini tasimaktadir. Ayrica spektrumlar karsilastirildiginda 1sitma
isleminin TGA analizini destekledigi, bor mineralinin yapisim1 degistirdigi ve bu

nedenle absorbsiyon kapasitesinde artis oldugu belirlenmistir.

4.3 DA/b-MF Mikrokapsiilleri

Bu ¢alisma kapsaminda DA/b-MF mikrokapsiillerinde DA kapsiil ¢ekirdek materyalini
ve kolemanit katkili MF recinesi kapsiil dis duvar polimerini olusturmustur. Icerikleri
materyal metod boliimiinde agiklanan deney parametreleri degistirilerek elde edilen 7
adet DA/b-MF mikrokapsiilleri iiretilmis ve analiz edilmistir. Analizler bu bolimde

sunulmustur.

Yiksek Sicaklik Testi

Bu c¢alisma kapsaminda iretilen DA/b-MF mikrokapsiillerinin igerisinde bulunan
FDM'lerin erime noktasinin iizerinde bulunan bir sicaklik ile karsilastiklarinda sizinti
yapip yapmayacaklarini test etmek amaci ile kompozitler, yiiksek sicaklik testine maruz
birakilmislardir. Bu amag icin kompozitler 95°C’de 60 dakika boyunca bekletilmistir.
Bekleme sonucunda fiziksel olarak herhangi bir sizinti gergeklesmemistir. Daha sonra
sizdirma yapmadig1 gézlemlenen mikrokapsiiller bir kagit pargasi tlizerine dokiilerek 24
saat boyunca bekletilerek gézlemlenmistir. Bu islem sonucunda DA/b-MF kapsiillerinde

herhangi bir sizma gézlemlenmemistir (Sekil 4.17).

33



MD4 MD14 MD25 MD26

MD27 MD39 MD40

Sekil 4.17. DA/b-MF mikrokapsiillerinin yiiksek sicaklik testi sonrasi goriintiileri

DSC Analizleri

DA/b-MF mikrokapsiillerinin termal 6zellikleri DSC ile belirlenmis olup MK4, MK14
ve MK40’mm DSC analizi Sekil 4.18.-20°de sunulmus, sonuglar Cizelge 4.2.°de

Ozetlenmistir.

eak = 2099 °C

Area = -490.485 mJ
Delta H=-98.0972 Jfy

nset = g2 26T
1

0
P— | Onsst=2041°C | |End = 3401 G,
I
1

JArea = 395.307 mJ
Delta H=79.0615 Jiy

Sekil 4.18. MD4 DSC Analizi

MD4’in DSC analiz sonuglar1 incelendiginde; erime ve donma noktasinin 29.44°C ve
22.25°C oldugu ayrica erime ve donma gizli 1s1 depolama kapasitelerinin 79.06 J/g ve -
98.09 J/g oldugu belirlenmistir. Kapsiillenmemis DA’nin 1si1l enerji depolama
kapasiteleri karsilastirildiginda (185.01 j/g ve-184.17 j/g) kapsiillemenin % 42 oraninda
oldugu belirlenmistir.
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Sekil 4.19. MD14 DSC Analizi

MD14’in DSC analiz sonuglar1 incelendiginde; erime ve donma noktasinin 28,59°C ve

23,98°C oldugu ayrica erime ve donma gizli 1s1 depolama kapasitelerinin 89,83 J/g ve

91,91 J/g oldugu belirlenmistir. Kapsiillenmemis DA’nin 1si1l enerji depolama

kapasiteleri karsilastirildiginda (185,01 j/g ve-184,17 j/g) kapsiillemenin % 49 oraninda

oldugu belirlenmistir.
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Sekil 4.20. MD40 (Kolemanit - Dekanoik asit) DSC Analizi

DA igerigi arttiritlip ayrica sisteme bir geri sogutucu eklenmesi ile hazirlanan MD40

mikrokapsiillerinin DSC analizi incelendiginde; MD40’in DSC analizi ile erime ve
donma noktasmin 28,09 °C ve 24,11°C oldugu ve gizli 1s1 kapasitesinin 84,22 J/g ve
83,04 J/g oldugu belirlenmistir. Islenmemis DA’ nin gizli 1s1 kapasitesi 185,01 J/g ve-

184,17 J/g’dir. Mikrokapsiil i¢erisindeki DA’nin % 45 oldugu belirlenmistir.
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Cizelge 4.2. Hazirlanan DA/b-MF mikrokapsiillerinin DSC sonuglari

Ornek Tom Tpm Tem Hm Toc Tpc Tec I_—|c
C) C) C) (i/9) () (0) () (i/9)
DA 30,15 3396 36.98 164.64 26,77 2591 22,03 172,14
MDA4 29,44 3242 3401 79,06 2225 2099 17,66 -98,09
MD14 2859 31,74 33,41 89,83 2498 2235 18,04 -9191
MD25 28,34 3159 3305 8281 2340 22,38 18,16 -75,74
MD26 2849 31,77 3319 71,83 2327 2220 18,17 -73,44
MD27 2729 30,87 3227 60,08 2209 2032 1751 -5541
MD39 27,79 3049 3153 77,15 2421 2362 20,96 -81,45
MD40 28,09 30,78 31,78 84,22 24,11 23,00 21,21 -83,04

Cizelge 4.3.’den agik¢a goriildiigii gibi minimum asira soguma ve maksimum enerji
depolama kapasitesi MD4, MD14 ve MDA40 ile elde edilmistir.

Termal Cevrim Testi

DA/b-MF mikrokapsiillerinden MD4, MD14 ve MD40 i¢in 100 ve 200 termal ¢evrim

sonrasindaki termal kararliligin1 belirleme amaci ile termal ¢evrim analizleri; BIOER

TC-25/H thermal ¢evrim cihazi ile gergeklestirilmistir. Sekil 4.21.-23’te termal ¢evrim

sonrast DSC analizleri karsilastirilmis ve sonuglar Cizelge 4.3.’te 6zetlenmistir.

| T

a0

Heat Flow Endo Down [mW) -

m— (Cevrim 1
— (Cevrim 100

Cevrim 200

Sekil 4.21. MD4 DSC analizi (1, 100 ve 200 termal ¢evrim sonrasi)

Temperature (°C)
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Sekil 4.22. MD14 DSC analizi (1, 100 ve 200 termal ¢evrim sonrasi)
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Sekil 4.23. MD40 DSC analizi (1, 100 ve 200 termal ¢evrim sonrasti)

Cizelge 4.3. MD4, MD14 ve MD40’1n termal ¢evrim sonras1t DSC analiz sonucu

Ornek cevrim Tom — Tpm Tem Hm Toc Tpe Tec He

(©) (€) (€) (i/9) (©) (€) (€ (i/9)
MD4 - 29.44 32.42 34.01 79.06 22.25 20.99 17.66 -98.09
MD4 100 28.87 32.04 33.82 82.30 21.72 20.77 18.05 -100.18
MD4 200 29.06 32.20 33.69 80.85 21.91 21.05 17.16 -99.18
MD14 - 28.59 31.74 3341 89.83 24.98 22.35 18.04 -91.91
MD14 100 27.96 30.53 31.43 89.43 25.17 24.11 21.87 -89.92
MD14 200 27.76 30.44 31.35 89.27 25.24 24.29 21.83 -89.18
MD40 - 28.09 30.78 31.78 84.22 24.11 23.00 21.21 -83.04
MD40 100 27.90 30.44 31.33 83.17 24.40 23.59 21.91 -83.45
MD40 200 27.88 30.56 31.47 75.17 24.05 22.60 20.74 -80.59
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MD4’iin ¢evrim dncesi erime noktasi 29,44°C ve 1s1 depolama kapasitesi 79,06 J/g’dur.
100 ¢evrim ve 200 ¢evrim Orneklerin DSC sonuglarina gore: 100 ¢evrim sonrasinda
MD4’iin erime noktas1 28,87°C ve 1s1 depolama kapasitesi 82,30 J/g, 200 cevrim
sonrasinda erime noktas1 29,06°C, 1s1 depolama kapasitesi 80,85 J/g olarak
belirlenmistir. Analiz sonuglarina gére MD4’iin, 200 termal ¢evrim sonrasinda bile iyi

bir termal kararliliga sahip oldugu belirlenmistir.

MD14’iin ¢evrim &ncesi erime noktasi 28,59°C ve 1s1 depolama kapasitesi 89,83J/g’dur.
100 g¢evrim ve 200 g¢evrim Orneklerin DSC sonuglarina gore: 100 ¢evrim sonrasinda
MD14’iin erime noktas1 27,16°C ve 1s1 depolama kapasitesi 89,43 J/g, 200 ¢evrim
sonrasinda erime noktas1 27,76°C, 1s1 depolama kapasitesi 89,27 J/g olarak
belirlenmistir. Analiz sonuglarina gére MD14’iin, 200 termal ¢evrim sonrasinda bile

termal 6zelliklerini korudugu ve iyi bir termal kararliliga sahip oldugu belirlenmistir.

MD40’in 100 ¢evrim ve 200 ¢evrim sonucu yapilan DSC analiz sonuglarma gore: 100
cevrim sonrasi mikrokapsiiliin erime noktas1 27,90 °C ve 1s1 depolama kapasitesi
83.17j/g, 200 ¢evrim sonras1 erime noktas1 27,88°C, 1s1 depolama kapasitesi 75,17 j/g
olarak oOl¢iilmiistir. MD40’1n, 100 ¢evrim ve 200 cevrimi karsilastirildiginda 200
¢evrim sonucunda termal enerji depolamanin 100 gevrime gore azaldigi fakat kabul

edilebilir bir diizeyde oldgu belirlenmistir.

SEM kullanarak Yapisal Ozelliklerin Belirlenmesi Metodu

DA/b-MF mikrokapsiillerinin yapisal 6zelliklerini belirlemek amaci ile SEM analizi

yapilmis ve sonuglar Sekil 4.24.-26’de sunulmustur.
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Sekil 4.24. MD4 mikrokapsiiliiniin SEM gorintiileri

MD4’iin SEM analizi incelendiginde; kiiresel kapsiil yapis1 gdzlemlenmesinin yanisira,

kiiresel olmayan yapilarda gozlemlenmistir.
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Sekil 4.25. MD14 mikrokapsiiliiniin SEM goriintiileri

MD14 ve MD40’in SEM analizleri incelendiginde MDI14’te kapsiil yapisi
gozlemlenmesine ragmen net kiiresel yapida kapsiiller gdzlemlenememistir. MD40
yapisi incelendiginde ise kiiresel olmayan plakalarin oldugu goézlemlenmistir. Proses
sonucunda olusan kiiresel yapida olmayan iriinler yiiksek sicaklik testinde sizinti
yapmadiklarindan daha 6nce literatiirde de bahsedildigi gibi (Konuklu ve Paksoy, 2015)

bu yapilar mikrokompozit olarak adlandirilabilir.
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Sekil 4.26. MD40 mikrokapsiiliiniin SEM goriintiileri

FTIR ile kimyasal Analiz

Sentezlenen DA/b-MF mikrokapsiillerinin kimyasal olaark analiz edilmesi ve
kapsiil/kompozit igerisindeki FDM yapisinin degismedigini kanitlamak iizere yapilan

FTIR analizleri Sekil 4.27.-29’da verilmistir.
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Sekil 4.27. DA, Kolemanit, MD4 FTIR analizi
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Sekil 4.29. DA, Kolemanit, MD40 FTIR analizi
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FT-IR analiz sonuglarina gore MD4, MD14 ve MD40 spektrumlari incelendiginde her
ikisinin  DA’in spesifik piklerine sahip oldugu gozlemlenmistir. FTIR analizi
mikrokapsiil/mikrokompozit hazirlama igleminin basarili bir sekilde gergeklestigini ve

islem sonucunda DA’nin kimyasal yapisinin degismedigi ve dogrulamaktadir.

4.4 LA/b-MF Mikrokapsiilleri

Igerikleri materyal metod béliimiinde agiklanan deney parametreleri degistirilerek elde
edilen 8 adet LA/b-MF mikrokapsiilleri sentezlenmis ve analiz edilmistir. Analiz

sonuclari bu boliimde incelenmistir.

Yiiksek Sicaklik Testi

Sentezlenen LA/b-MF’lerin erime noktasmin tizerindeki bir sicakliktaki davranislarini

incelemek amaci ile yiliksek sicaklik testi yapilmistir. Sonuglar Sekil 4.30.’de

sunulmustur.

Sekil 4.30. LA/b-MF mikrokapsiilleri
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LA/b-MF mikrokapsiillerinin yiiksek sicaklik testi incelendiginde formaldehit miktari
yetersiz kaldiginda (MD17) mikrokapsiiller yeterince stabil olamamakta ve sicaklik

degisimi ile yapida bulunan LA sizma gostermektedir.

DSC Analizleri

Yiiksek sicaklik testine gore sizdirma yapmayan MD9, MD10, MD18, MD19, MD20,
MD21 ve MD22’nin termal 6zellikleri DSC ile analiz edilmistir. MD10’un DSC grafigi

Sekil 4.31.’de sunulmus ve tiim analizler Cizelge 4.4.’de 6zetlenmistir.
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Sekil 4.31. MD10 DSC sonucu

Cizelge 4.4. LA/b-MF mikrokapsiillerinin termal 6zellikleri

Ornek Tom(°C) Tpm(cC) Tem(°C) Hm(j/g) Toc(C) Tpe(°C) Tec(cC) Hc(j/g)

LA 4366 4854 5260 19661 4098  37.02 3311 14366

MD 9 37.33 45.67 47.42 89.89 35.89 33.56 29.74 -132.70

MD10 4111 44.75 46.64 87.03 36.10 32.10 25.50 -101.16
MD18 40.54 44.30 45.85 74.13 35.10 31.40 25.27 -101.59
MD19 41.04 44.59 46.53 78.98 34.95 32.16 26.04 -93.88
MD20 40.39 4413 46.00 70.98 35.93 29.40 23.67 -89.88
MD21 40.35 43.68 45.30 56.61 33.47 29.97 28.84 -82.80

MD22 40.83 44.29 46.19 73.15 35.73 32.16 26.03 -101.52
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LA’nin ve LA/b-MF mikrokapsiillerinin DSC analiz sonuglari incelendiginde; islem
gormemis LA’ nm erime noktasi 43,66°C, enerji depolama kapasitesi 196,61 J/g’dur.
Hazirlanan 6rneklerin DSC analizi incelendiginde donma sirasinda agiga cikan gizli
isinin depolanandan fazla olmasi dikkat cekicidir. Genellikle asirt soguma olay1
sirasinda depolanandan daha az enerji ortama verilirken burada depolanandan daha fazla
bir enerji salinimi mevcuttur. Tiim 6rnekler incelendiginde maksimum enerji depolama

kapasitesi MD9 ve MD10 ile elde edildigi belirlenmistir.

SEM Kullanarak Yapisal Ozelliklerin Belirlenmesi Metodu

LA/b-MF mikrokapsiillerinin yapisal 6zelliklerini belirlemek amaci ile SEM analizi
yapilmis ve sonuglar Sekil 4.32.-33’de sunulmustur

MCHL
EHT=1500kw  Carr

Sekil 4.32. MD9 mikrokapsiilii SEM analizi
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Sekil 4.33. MD10 mikrokapsiiliit SEM analizi

MD9 ve MDI10’in SEM analizleri incelendiginde net kiiresel yapida kapsiiller
gozlemlenememistir. Ayrica DA ¢aligmasinda oldugu gibi kiiresel olmayan plakalarin
oldugu gozlemlenmistir. Proses sonucunda olusan kiiresel yapida olmayan {irlinler
yiiksek sicaklik testinde sizinti yapmadiklarindan daha once literatiirde de bahsedildigi

gibi (Konuklu ve Paksoy, 2015) bu yapilar mikrokompozit olarak adlandirilabilir.

FTIR ile kimyasal Analiz

Sentezlenen LA/b-MF mikrokapsiillerinin kimyasal olarak analiz edilmesi ve
kapsiil/kompozit igerisindeki FDM yapisinin degismedigini kanitlamak tizere yapilan

FTIR analizleri Sekil 4.34.’de verilmistir.
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Sekil 4.34. LA, Kolemanit, MD10 FTIR analizi
Uretilen mikrokapsiil/kompozitin spektrumlarinda hem kolemanit hem de LA’e ait

pikler bulunmaktadir. FTIR analizi sonucunda mikrokapsiil’kompozit iiretiminin

basaril bir sekilde ger¢eklestigini dogrulamaktadir.
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BOLUM V

SONUCLAR

Faz Degistiren Maddelerde (FDM) termal enerji depolama, Yyenilenebilir enerji
kaynaklarinin mevcut oldugu zamanlarda depolanarak, enerjinin ihtiya¢ duyuldugu
zamanlarda kullanilmasina olanak vermektedir. Bu ¢alismada termal enerji depolama
uygulamalarinda 1s1l  yOnetimi  saglayabilecek bor minerali esasli FDM
mikrokapsiilleri/mikrokompoiztleri ve kompozitlerin incelenmistir. Mikrokapsiilleme
sirasinda laurik asit ve dekanoik asit c¢ekirdek materyali ve bor minerali katkili

melamin-formaldehit reginesi kapsiil polimeri olarak kullanilmustir.

Bor mineralinin, yurdumuzda bol ve kaliteli rezervlerinin oldugu bilinmesine ragmen,
endistriye girmesinde arzu edilen gelisme saglanamamistir. Bor minerali katkili FDM
mikrokapsiilleri veya kompozitlerin iiretimi ile ilgili bu ¢aligma iilkemizin Bor
rezervlerinin endiistride daha etkin kullanimina olanak saglayarak Bor minerali igerikli
yeni nesil enerji depolama maddelerinin iiretilmesine ¢ok Onemli katkilarda

bulunacaktir.

Bu ¢aligma kapsaminda 1s1l enerji depolama 6zelligine sahip bor minerali katkili FDM
mikrokapsiilleri ve kompozitlerin iiretimi hedeflenmistir. Bu amagla; bor minerali
katkili laurik asit ve dekanoik asit kompozitleri ve mikrokapsiilleri hazirlanmistir.
Mikrokapsiilleme ve kompozit {iretimi sirasinda verim artisini saglayabilme amaci ile

sistem parametreleri optimize edilmistir.

Kompozit iiretimi sirasinda kullanilan kolemanitin 600°C firinda bir saat boyunca
1sitilmast sonucunda absorbsiyon kapasitesinin arttigi ve hazirladigimiz kompozitlerin

gizli 1s1 depolama kapasitesinde artis oldugu ve 34,65 J/g’a ulastig1 belirlenmistir.

Uretilen mikrokapiisllerin SEM analizi incelediginde kiiresel yapilarin yanisira, kiiresel
olmayan yapilarinda oldugu gozlemlenmistir. Proses sonucunda olusan kiiresel yapida
olmayan iriinler yiiksek sicaklik testinde sizinti yapmadiklarindan bu yapilar

mikrokompozit olarak adlandirilmistir.
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Mikrokapsiil/mikrokompozit {retimi sirasinda prosese eklenen bir geri sogutucu
yardimi ile FDM’lerin proses sirasindaki buharlagmasi oOnlenerek verim artisi
saglanmistir. Ayrica; karistirma gilicli, proses sicaklifi ve formaldehit miktarinin
optimizasyonu ile maksimum verim elde edilmistir. Hazirlanan
mikrokapsiillerin/mikrokompozitlerin 89,93 J/g enerji depolama kapasitesine sahip

oldugu belirlenmistir.

Bu tez kapsaminda iiretilen bor minerallinin termal yapisal ve kimyasal 6zellikleri
dikkate alindiginda termal enerji depolama uygulamalarinda o6zellikle; havacilikta,
binalarda, soguk hava depolamada, giines enerjisi sistemlerinde, elektronik
donanimlarin sogutulmasinda, otomotiv ve tekstil endiistrisi gibi pek cok yaygin
alanlarda enerji depolama materyalleri olarak kullanilabilecektir. Hazirlanan
kompozitlerin uygulamalarda kullanilmasi ile artan enerji yiikii azaltilabilecek ayrica
fosil yakitlarin daha az kullanimi ile sera gazinin artis1 Onlenerek temiz bir cevre

olusumuna katkida bulunabilecektir.

Bundan sonraki c¢aligsmalarda farkli FDM gruplari ve bor mineralleri kullanilarak
emiilsiyon polimerizasyonu ile mikrokapsiilleme calismalari ve vakumlu emdirme,
mikrodalga destekli emdirme yontemleri kullanilarak mikrokapsiil ve kompozitlerin

tiretiminin yapilmas1 hedeflenmistir.
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