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0Z: Calismada 1s1 diizenleme &zellikli pamuklu kumaslarin gelistirilmesi amaciylakullanilmak {izere faz degistiren malzeme olan 1-
tetradekanoliin dogal ve biyouyumlu jelatin/arap zamki duvar yapisi igerisine mikrokapsiilasyonu kompleks koaservasyon yontemi ile
gerceklestirilmistir. Uretilen mikrokapsiillerin morfolojisi ve par¢acik boyut dagilimi taramal1 elektron mikroskop (SEM) ve pargacik
boyut analizi ile arastirilmistir. Mikrokapsiillerin kimyasal yapisit Fourier doniisiim kizil6tesi-azaltilmig toplam reflektans (FTIR-ATR)
spektroskopisi, 1s1l 6zellikleri diferansiyel taramali kalorimetre (DSC), termal dayanimlari isetermogravimetrik (TG) analiz yontemi ile
belirlenmistir.Ortalama pargacik boyutu 22,24 um olan mikrokapsiillerin kiiresel morfolojiye, oldukca yiiksek gizli 1s1 absorblama
kapasitesine (143,96 J/g) ve iyi bir termal dayanima sahip oldugu goriilmiistiir. Uretilen mikrokapsiiller 100 g/1, 200 g/1 ve 300 g/l olmak
iizere farkli konsantrasyonlarda pamuklu kumaslara emdirme yontemi ile uygulanmistir. Mikrokapsiil uygulanmig kumaslarin
morfolojileri, 1s1 diizenleme 6zellikleri, hava gecirgenligi, egilme direnci ve yirtilma mukavemeti arastirilmis, bu 6zellikler iizerinde
kapsiil konsantrasyonun etkisi incelenmistir. Mikrokapsiil uygulanmig kumaslarmsicaklik diizenleme 6zelligi gosterdigi ve soguk
ortamda ham kumaga gore maksimum 2 °C daha sicak hissettirdigi tespit edilmistir. Artan kapsiil konsantrasyonuna bagli olarak
kumaslarin hava gegirgenliklerinin azaldig1 goriiliirken, atki yirtilma mukavemetlerinde bir degisim gozlemlenmemistir. Buna ek olarak
200 g/1 konsantrasyona kadar mikrokapsiil uygulamasinin kumaslarin egilme direncini etkilemedigi tespit edilmistir.

Anahtar kelimeler: 1-Tetradekanol, kompleks koaservasyon, mikrokapsiil, pamuk, sicaklik diizenleme

CHARACTERIZATION OF GELATIN/GUM ARABIC NATURAL WALLED MICROCAPSULES
CONTAINING TETRADECANOL AND PRODUCTION OF COTTON FABRICS WITH
THERMOREGULATION PROPERTIES

ABSTRACT: In the study, microencapsulation of 1-tetradecanol, a phase change material, into the natural and biocompatible
gelatin/gum arabic wall structure to be used for the development of thermoregulating cotton fabrics was carried out by the complex
coacervation method. The morphology and particle size distribution of the produced microcapsules were investigated using scanning
electron microscopy (SEM) and particle size analysis. The chemical structure of the microcapsules was determined using Fourier
transform infrared attenuated total reflectance spectroscopy (FTIR-ATR). Their thermal properties were analyzed through differential
scanning calorimetry (DSC) and thermogravimetric (TG) analysis. The microcapsules with an average particle size of 22.24 um had a
spherical morphology, a very high latent heat absorption capacity (143.96 J/g) and good thermal stability. Microcapsules were applied
to cotton fabrics at concentrations of 100 g/l, 200 g/l, and 300 g/l using the impregnation method. The morphology, thermoregulation
properties, air permeability, bending rigidity and tear strength of microcapsule treated fabrics were investigated and the effect of capsule
concentration on these properties was analyzed. It was determined that microcapsule applied fabrics showed temperature regulation
feature and felt maximum 2 °C warmer than untreated fabric in cold environment. Although the air permeability of the fabrics decreased
with increasing capsule concentration, there was no observed impact on the weft tear strength. In addition, it was determined that
microcapsule application up to a concentration of 200 g/l did not affect the bending resistance of the fabrics.
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1.GIRIS

Faz degistiren malzeme (FDM) faz degisimi sirasinda gizli 1s1
enerjisini absorblayabilen yada absorbladigi bu enerjiyi serbest
birakabilen ve sabit bir ¢evresel ortam sicakligini koruyabilen en
etkili enerji depolama malzemelerinden birisidir [1-4].Ayrica,
FDM’ler siirdiiriilebilir ve geri doniistiiriilebilir enerji tasarrufu
ozelliklerine sahiptir. FDM’lerin ¢ok ¢esitli formlar1 ingaat,
tekstil, nanoteknoloji, giines enerjisi depolama, gida endiistrisi,
sogutma sistemleri gibi pek c¢ok alanda yaygin olarak
kullanilmaktadir ve gelecekteki yesil termal enerji i¢in 6nemli bir
aragtirma yonii olusturmaktadir [1,5,6].

Organik ve inorganik olmak iizere pek ¢ok FDM bulunmaktadir.
Sivi-kat1 faz gecisi sirasinda yiiksek gizli 1s1 depolama/yayma
kapasitesi ve uygun erime/katilasma sicakliklarina sahip olmalari
bakimindan parafin, polietilen glikol (PEG), yag asitleri gibi
organik FDM’ler en yaygin kullanilan bilesiklerdir [5,7]. Organik
FDM’lerin bir diger tirii de yag alkolleridir. Yag alkolleri
parafinlere kiyasla daha ucuz, yiiksek 1s1 yogunluguna ve genis bir
erime sicaklig1 araligina sahiptir.

Organik FDM’lerin termal iletkenliklerinin diisiik olmasi, kati-
sivi faz degisimi sirasinda hacim degigimi, sizinti, faz ayrimi ve
korozyon gibi sorunlari bulunmaktadir [1,6]. Bu sorunlarin
iistesinden gelebilmek igin en etkili yontem FDM’lerin koruyucu
malzemelerle kapsiillenerek stabilize edilmesidir [7]. Mikrokap-
siilllerin kabuk yapist faz degistiren ¢ekirdek malzemenin
cevresindeki reaksiyonlardan korunmasini saglamaktadir. Ayrica
uzun siireli dongiisel kullanimi sirasinda sizintiy1 6nleyebilmekte
ve termal iletkenligi arttirmak i¢in matris malzemesi ile temas
alanmi Onemli olgiide artirabilmektedir. Boylece FDM'’lerin
¢alisma performanslar1 artmaktadir [6].

Faz degistiren mikrokapsiiller, ortam sicakligindaki degisiklikleri
algilayarak, 1s1 alig-veris 6zelligi ile sicaklik diizenleme 6zellikli
kisisel koruyucu giysi malzemeleri gelistirilmesi icin tekstillere
aplike edilmektedir [1,4,8,9]. Insan viicudu, metabolik 1s1
iretiminin ve ¢evre kosullarinin degisimine ragmen, gesitli 1s1
transfer mekanizmalar1 vasitasiyla 1s1 dengesini sabit tutmak icin
calisir. Giysi sistemleri ise viicudun 1s1 dengesinin korunmasinda
belirleyici bir etkiye sahiptir [7,10]. FDM igeren akilli tekstiller,
giysiyi giyen kisinin viicudu ile ¢evre arasindaki 1s1 transferinin
diizenlenmesini destekleyecek nitelikte soguk ortamda 1s1
yayarak, sicak ortamda 1s1 absorblayarak, giysiye dinamik
ortamlarda ve degisken aktivite seviyelerinde termal konfor
ozelliklerinde degisiklige neden olacak bir termoregiilasyon
(sicaklik diizenleme) fonksiyonu kazandirmaktadir [11-14].

Literatiirdeki  birgok ¢alisma, farkli FDM tiirleri iceren
mikrokapsiillerin veya nano-kapsiillerin tiretimi ve karakterizasyonu
iizerine odaklanmustir. FDM igeren mikrokapsiillerin tiretimi igin
genellikle sprey kurutma, kompleks koaservasyon, arayiizey
polimerizasyonu, siispansiyon polimerizasyonu, in situ ve emiilsiyon
polimerizasyonu gibi pek ¢ok yontem kullanilmaktadir [15,16].
Ancak, parafinik ve yag asidi tiirit FDM’ler ile kiyaslandiginda yag
alkollerinin FDM olarak kullanimina iliskin daha az sayida ¢alisma
yapilmigtir.  Bu caligmalarda genellikleemiilsiyon ve in situ

polimerizasyon yontemlerinin kullanildig1 gorilmektedir. [16-29].
Literatiirden farkli olarak bu ¢aligmada, hem kapsiil malzemelerinin
dogalligryla avantaj saglayacak hem de basit ve ¢ok yonlii kullanimi
ile endiistriye uygulanabilirlige olanak saglayacak kompleks
koaservasyon  yontemi  kullanilarak  mikrokapsiil  iiretimi
gerceklestirilmigtir. Caligmada dogal, ¢evre dostu ve biyouyumlu
polimerik duvar malzemeleri kullanilarak toksik olmayan termal
enerji  depolayan mikrokapsiillerin ~ tiretimi ve hazirlanan
mikrokapsiillerin tekstil tabanli esnek sicaklik sensorii veya sicaklik
diizenleme ozelligi kazandirilmig giysi olarak tasarlanabilecek
pamuklu  kumas iretimindeki potansiyelinin  arastirilmasi
amagclanmustir. Ozetle calismada, dogal ve biyouyumlu polimerik
duvar malzemeleri kullanilarak toksik olmayan termal enerji
depolayan mikrokapsiillerin iiretimi gerceklestirilmis ve pamuklu
kumaslara uygulanmustir. Bu amagla viicut sicakligi ile uyumlu erime
sicakhigina sahip olan faz degisim maddesi 1-tetradekanol (erime
sicakligt; 36 °C) jelatin/arap zamki duvar yapist igerisine kompleks
koaservasyon yontemi ile  mikrokapsiillenmistir.  Uretilen
mikrokapsiillerin tekstil materyallerine uygulanabilirligini belirlemek
amaciyla morfoloji, termal &zellikleri ve kimyasal yapis1 karakterize
edilmistir. Elde edilen kapsiiller pamuklu kumasa emdirme
yontemiyle farkli konsantrasyonlarda uygulanmis ve kumasa aplike
edilen  kapsil  konsantrasyonunun  kumaslarin  morfoloji
vetermoregiilasyon performanslarinin yani sira hava gegirgenligi,
egilme direnci, yirtilma mukavemeti 6zellikleri tizerindeki etkileri de
arastirilmigtir.

2. MATERYAL

Is1 diizenleme ozellikli tekstil materyallerinin {iretiminde daha
onceki ¢alismamizda kompleks koaservasyon metodu ile tiretmis
oldugumuz  jelatin/arapzamki/1-tetradekanol ~ mikrokapsiili
kullanilmistir [30]. Mikrokapsiillerin iiretiminde duvar materyali
olarak Sigma Aldrich marka jelatin (Tip A) ve arapzamki polimer
¢ifti kullamlirken ¢ekirdek madde olarak 1-tetradekanol (> % 97,
Alfa Aesar) kullanilmistir. Emiilsiyonlastirict olarak anyonik
ylizey aktif madde olan sodyum dodesil siilfat (Alfa Aesar)
kullanilmistir. Capraz baglayici olarak glutaraldehit (%2,5 Sigma
Aldrich) kullanilmistir. Uretim asamalarinda pH ayarlamalari
asetik  asit (%100, Sigma  Aldrich) ve sodyum
bikarbonat(M:105,99 g/mol, Sigma Aldrich)ile yapilmistir.

Mikrokapsiiller tekstil materyali olarak o6n terbiye islemleri
tamamlanmis 118 g/m? agirhiginda atki sikhig1 45 tel/cm, ¢ozgii
siklig1 ise 55 tel/cm olan, %100 pamuklu bezayagi dokuma
kumasa uygulanmistir. Dimetiloldihidroksi etilen iire bazli regine
olan Fixapret Resin F-ECO (BASF) ¢apraz baglayici, magnezyum
kloriir (MgCly) katalizér olarak kullanilmustir.

3. METOT
3.1. Mikrokapsiil iiretimi

1-tetradekanol faz degisim maddesi igeren jelatin/arap zamki
duvarli mikrokapsiillerin tretimi daha Onceki ¢alismamizda
kompleks koaservasyon yontemi ile gergeklestirilmistir [30]. Bu
yontem dispersiyon hazirlama, ¢ekirdek maddenin kapsiilasyonu ve
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iiretilen kapsiillerin stabilizasyonu olmak {izere ii¢ asamadan
olusmaktadir. Caligmada g¢ekirdek/duvar madde orani olarak 1:1
kullamlmustir. Uretim prosesinde ilk olarak 5 g 1-tetradekanol
jelatin-su polimer ¢ozeltisi (%2,5) igerisinde 0,015 g sodyum
dodesil siilfat esliginde disperse edilerek emiilsiyon hazirlanmustir.
Hazirlanan bu emiilsiyona ayri bir yerde hazirlanmis arap zamki-su
polimer ¢ozeltisi (%2,5) damla damla ilave edilereck pH
polimerlerin elektrolit oldugu pH 4’e ayarlanmigtir. Boylece
polimerlerin zit yiikle yiiklenmesi saglanmis olup kompleks
olusumu baglatilmistir. 1 saat sonunda sodyum bikarbonat ilavesi
ile pH 9’a ayarlanarak kompleks olusumu durdurulmus ve
reaksiyon ortaminin sicakligi 4 °C’ye diisiiriilmiistiir. Uretim
prosesinin son asamasinda 0,8 g glutaraldehit ¢apraz baglayici ilave
edilerek tretilen mikrokapsiiller stabil hale getirilmistir.
Mikrokapsiiller saf su ile birkag kez yikandiktan sonra filtreleme ve
kurutma islemine tabi tutulmustur.

3.2. Mikrokapsiil karakterizasyonu

Jelatin/arapzamki/1-tetradekanol ~ mikrokapsiillerin ~ kimyasal
yapist FTIR-ATR, 1s1 depolama/yayma ozellikleri DSC analizi
(Perkin ~ Elmer) ile arastinilmigtir  [30].Mikrokapsiillerin
kapsiilasyon verimliligi Esitlik 1°de verilen formiil kullanilarak
hesaplanmustir. Esitlik 1’de verilen ~ AHmikrokapsiil;
mikrokapsiillerin erime entalpisi, AHtetradekanol; tetradekanoliin
erime entalpisi degerini ifade etmektedir. Mikrokapsiillerin
morfolojilerini incelemek igin Zeiss Gemini 500 model SEM
analiz cihazi kullanilmustir. Par¢acik boyut dagilimi Horiba marka
LA-350 Partica model parcacik boyutu analiz cihaz1 kullanilarak
incelenmistir. Olgiim &ncesinde yas mikrokapsiiller distile su
icerisinde yarim saat boyunca ultrasonik banyo kullanilarak
homojenize edilmistir. Mikrokapsiillerin termal dayanimlari ise
Perkin Elmer Diamond Model TG cihazi ile azot atmosferi altinda
0-500 °C sicaklik araligindal0 °C/dk 1sitma hizinda incelenmistir.

Tetradekanol (%) = AHmikrokapsiil/AHtetradekanol x100 (1)

3.3. Mikrokapsiillerin kumasa uygulanmasi

Uretilen mikrokapsiiller pamuklu dokuma kumasa 100 g/L, 200
g/L ve 300 g/L olmak iizere ii¢ farkli konsantrasyonda emdirme
yontemi ile uygulanmistir. Calismada kumasa aplike edilecek
mikrokapsiil konsantrasyonu literatiirde mevcut benzer igerikli
caligmalar dikkate alinarak belirlenmistir [31-33]. Ayrica
mikrokapsiil uygulamasmnin kumas performansma etkisini
incelemek i¢in ham kumasin yani sira ¢ekirdek madde icermeyen
jelatin/arap zamki duvar yapisina sahip bos mikrokapsiiller de
pamuklu kumasa uygulanmistir. Bu adimda morfoloji ve 1sil
ozellikleri agisindan en iyi performansin kazandirildigi 200 g/l
konsantrasyonunda kapsiil uygulamasi seg¢ilmistir. Uygulama
oncesi yas mikrokapsiiller saf su igerisinde yiiksek devirli bir
homojenizatér ile homojen dagilimin saglanmasi igin 1 saat

karistirillmistir. Homojen dagilimi saglanan sulu mikrokapsiil
¢ozeltisine ¢apraz baglayici ve katalizor ilave edilerek karistiril-
maya devam edilmistir. Hazirlanan mikrokapsiil ¢ozeltisi Atag-
FY 350 Laboratuvar Tipi Yatay Fulard cihazinda 2 bar basing
altinda 2 m/dk hiz ile kumasa emdirilmistir. Emdirme sonrasi
kumaglar 80 °C’de 5 dakika kurutma, 120 °C’de 1 dakika fikse
islemine tabi tutulmustur. Mikrokapsiil uygulama kosullarina ait
bilgiler ve uygulama kosullar1 Tablo 1’de verilmistir.

3.4. Kumas karakterizasyonu

Kumagslarin yapisindaki mikrokapsiil varligi ve dagilimi SEM
analizi ile incelenmistir. Mikrokapsiillerin kumas yapisinda
yikama sonrasi kaliciliklarini belirlemek igin kumaslar 40 °C’de
1SO 105-CO06 standardina gore 10 ve 20 kez yikanmis olup yikama
sonrast SEM goriintiileri alinarak kumas yapisindaki kapsiil
kalicihigr arastirtlmistir. Mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin
yikama hasligi testi ISO 105-C06 standards, siirtme haslig: testi
TS 717 EN 1SO 105-X12 standardina gore gergeklestirilmistir.
Test sonunda beyaz pamuklu siirtme bezi ve yikama sonrasi
multifiber bez iizerinde test edilen kumas yiizeyinden ayrilan
mikrokapsiillerin neden oldugu bir leke olup olmadig:
degerlendirilmistir. Kumaslarin, yapilarindaki faz degisim
maddesinden dolayr sergileyecekleri 1sitma etkisi Thermal
History (T-history) diizenegi kullanilarak 6l¢iilmiistiir. Sekil 1°de
T-history diizenegine ait fotograf verilmistir. Bu metotta
kumagslarin termoregiilasyon 6zellikleri mikrokapsiilin gizli 1s1
enerjisi yaymasindan kaynaklanan sicaklik degisimi ile
belirlenmektedir. T-history diizenegi, yalitimli poliiiretan bir
kopiik kutu igerisine yerlestirilmis Kimo KTH-350-P marka Nem
ve Pt 100 sicaklik sensorleri (-40 - +70 °C arasinda, 0.1 °C
hassasiyet ile 6lglim yapabilen) ve sensoriin Olgtigii degerleri
kaydeden bir veri kaydediciden olusmaktadir. Kutunun i¢ ortam
sicakligr kutu igerisine monte edilmis bir ampul ile kontrol
edilmektedir. Kumaglarin sogutma etkisinin belirlenmesi igin
Olciimler oda sicakligina yakin bir sicaklikta (25 °C) yapilmustir.
Test Oncesi, Olgiim yapilacak kumas numuneleri sicaklik
sensOriine temas edecek ve tamamen kaplayacak sekilde
sarilmistir. Kutu igerisindeki ampul yakilarak kumas yiizey
sicakligini 6lgen sensor 50 °C’yi gosterdiginde ampul kapatilmig
ve test baglatilmistir. Sicaklik oda sicakligina diisene kadar 6l¢iim
devam etmis ve bu siire boyunca 6l¢iilen kumas yiizey sicakliklar
kaydedilmistir. ~ Olgiimler — mikrokapsiil uygulanms  ve
uygulanmamis kumaslar i¢in yapilmis ve kumaslarin zamana
bagh yiizey sicaklik degisim grafikleri elde edilerek
karsilastirilmistir. Sonug olarak ham kumas ile kapsiil uygulanmis
kumaglarin yiizey sicakliklar1 arasindaki fark kapsiil uygulanmig
kumasin yapisindaki mikrokapsiiliin icerdigi faz degistiren
maddenin katilagmasi sirasinda yaydigi 1st ile iligkilendirilmistir.
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Tablo 1. Mikrokapsiil aplikasyon flotte igerigi

. . . I - - Alman flotte
Kumas Kodu Mikrokapsiil tiirii Mikrokapsiil miktar1 (g/1) Capraz baglayici (g/1) Katalizor (g/1) orant (%AF)
Ham kumas - - - - -
Kumas 1 Jelatin/arap zamki (bos kapstil) 200 60 15 90,00
Kumas 2 100 93,30
Kumas 3 1-tetradekanol/Jelatin/arap zamki 200 60 15 91,10
Kumas 4 300 92,85
Veri kaydedici
(Data Logger)
it
§ =
Sicaklik kontrolu ‘ .
l R "'-v'.'-',x,-.‘.v",;::: ‘\\c-o/
/ | r
Termostat | / £
¢ 7 #
&
7 v -
E T/
“Fos s I8t Yaltume ilei
PU yalitmli kutu Bilgisayar
Sekil 1. T-history diizenegi
Mikrokapsiil uygulamasinin  kumaslarin  hava gegirgenligi 4. SONUCLAR VE TARTISMA

iizerindeki etkisiTS 391 EN ISO 9237 standardina gore standart
atmosfer kosullar1 altindabelirlenmistir. Mikrokapsiil uygulanmis
kumaslarin mekanik 6zellikleriegilme direnci ve yirtilma
mukavemeti testleri ile arastirtlmistir. Kumaslarin yirtilma
mukavemeti testi balistik sarkag (elmandorf) metodu olan TS EN
ISO 13937-1 standardina gore gerceklestirilmistir. Egilme direnci
testi ise TS 1409:1973 standardina gore gergeklestiril-mistir. Test
sonunda kumagim atki ve ¢ozgli yoniinde elde edilen egilme
uzunluklar1 ile Esitlik 2 ve 3’ te verilen formiillerden
yararlanilarak  egilme rijitligi direnci  hesaplanmustir

G = 0,1XWxC? (mg.cm) )
Egilme direnci; GO = (G aga X G ¢z )2 (Mg.CM) 3)
Calismada mikrokapsiill uygulamasinin  kumaslarin  hava

gecirgenligi, egilme direnci ve yirtilma mukavemeti testleri
iizerindeki etkisinin istatiksel agidan anlamli olup olmadig1 SPSS
23 istatistik programi kullanilarak, %95 giivenilirlikte One Way
ANOVA ve coklu karsilagtirma testleri (Multiple Comparison-
Tukey) ile arastirilmistir.

4.1. Mikrokapsiillerin morfolojik 6zellikleri

Mikrokapsiillerin morfolojisi ve pargacik boyut dagilimlar1 SEM
analizi ve parcacik boyutu analiz cihazi ile incelenmistir. Sekil
2a’da verilen 10 kx biiylitme oranindaki SEM gériintiilerinden
kompleks koaservasyon yontemi kullanilarak iiretilen jelatin/
arapzamki/1-tetradekanol mikrokapsiillerin kiiresel morfolojiye
sahip olduklar1 ancak kiimelenme egiliminde olduklar tespit
edilmistir. Bu egilimde nanoboyutlu pargaciklarin birbirinde
tutunma egilimi yaninda, duvar yapisini olusturan polimerlerin
yapilarindaki  fonksiyonel gruplar arasindaki molekiiler
etkilesimin  varhigida etkilidir[33]. Ote yandan iiretilen
mikrokapsiillerin SEM goriintiilerindeki boyut skalasina gore
nanoboyutlardaolduklari sonucuna varilmistir. Pargacik boyut
dagilim egrisine gore, mikrokapsiillerin homojen ve tek modlu bir
dagilim sergiledigi gorilmiistiir. Mikrokapsiillerin 22,24 um
ortalama pargacik boyutuna sahip olduklar1 ve kapsiil boyutlarinin
6,83 um ile 69,22 pm arasinda degistigi tespit edilmistir (Sekil
2b). SEM ve parcactk boyut analiz sonuglar1 birlikte
degerlendirildiginde, parcacitk boyut cihazi ile dlgiilen
mikrokapsiillerin boyutlar1 SEM analizi ile o6lgiilen kapsiil
boyutlarindan daha biiylik oldugu goriilmektedir. Mikrokap-
stillerin boyutundaki bu degisim, pargacik boyutu oOl¢timii
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sirasinda tek bir partikiil olarak tespit edilen nano boyutlu
kapsiillerin aglomerasyonundan kaynaklanmaktadir. Bu bulgu,
literatlirdeki benzer c¢aligmalarda elde edilen bulgular ile
tutarhdir[34,35].

Hacim (%)
&

0,04 e P e by D
0.100 1.000 10.00 100.0 100

Parc¢acik boyutu (um)

Sekil 2. Jelatin/arapzamki/1-tetradekanol mikrokapsiillerin SEM (a) ve
pargacik boyutu analiz (b) sonuglari

4.2. Mikrokapsiillerin kimyasal yapisi

Caligmada mikrokapsiillerin kimyasal yapis1 FTIR-ATR ile
incelenmistir. Mikrokapsiilii olusturan ¢ekirdek ve duvar
malzemelerine ait FT-IR spektrumlar1 Sekil 3’te verilmistir.
Mikrokapsiillerin FT-IR spektrumunda 3286 cm™’de ag1ga ¢ikan
biiyiik ve genis pik, arap zamkina ait -OH gerilme pikleri ile
jelatine ait N-H gerilme piklerinin birlesimidir. Ote yandan
mikrokapsiillerin spektrumundal645 cm* dalga boyundaki pik,
jelatin ve arap zamkina ait karbonil piklerinin {ist {iste binme-
sinden kaynaklanmaktadir. Mikrokapsiiliin ¢ekirdek maddesi olan
1-tetradekanoliin karakteristik pikleri mikrokapsiillerin FT-IR
spektrumunda 2917-2849 cm! dalga boylarinda agiga ¢ikmis olup
mikrokapsiiliin ~ yapisindaki I-tetradekanoliin ~ varliginm
kanitlamaktadir [30].

4.3. Mikrokapsiillerin termal 6zelliklerinin incelenmesi

Jelatin/arap zamki/1-tetradekanol mikrokapsiillerin faz degisim
sicakliklar1 ve 1s1 depolama/yayma kapasiteleri DSC analizi ile
incelenmistir. Sekil 4a ve 4b’de analiz sonucu elde edilen DSC
egrisi ve DSC egrisinden elde edilen veriler siitun grafigi olarak
verilmistir. Analiz sonuglari incelendiginde mikrokapsiiller 36,21
°C’de 143,96 J/g 1s1 depolarken 31,34 °C’de -149,29 J/g 1s1
yaydigt tespit edilmistir[30].DSC sonuglarindan elde edilen
entalpi degerleri kullanilarak mikrokapsiillerin kapsiilasyon
verimliligi %74,64 bulunmustur. Literatiirdeki jelatin/arap zamki
duvar yapisina sahip parafin esaslt mikrokapsiillerin 1s1 depolama
kapasitelerinin = 79-115 J/garaliginda degistigi  gOriilmiistiir
[33,36,37]. Bu bulgular ile kiyaslandiginda iiretilen jelatin/arap
zamki1/1-tetradekanolmikrokapsiillerin olduk¢a yiiksek entalpiye
sahip olduklar1 tespit edilmistir. Ozetlemikrokapsiillerin gerek
yiiksek 1s1 depolama kapasitesine sahip olmasi gerekse erime
sicakligimin viicut sicakligi ile uyumlu olmast yiiksek 1s1 depolama
ozellikli tekstil iriinlerinin iiretilmesinde kullanimina olanak
sunmaktadir [30].1-tetradekanol faz degistiren madde-sinin
kompleks koaservasyon yontemi ile mikrokapsiilasyonu iizerine
literatiirde tek bir g¢alisma bulunmus olup bu c¢alismada 1-
tetradekanol tekrmokromik sistemin ¢oziiciisii olarak kullanilmig
ve entalpisi 120,9 j/g olarak elde edilmistir [38] . Bunun yan sira,
farkli duvar yapisi ve pickering emiilsiyon polimerizasyonu
yontemi ile in-sitii polimerizasyon yontemi kullanilarak {iretilen
1-tetradekanol ¢ekirdekli mikrokapsiillerin 11  depolama
kapasitelerinin 98-164 j/g entalpi araliginda degistigi tespit
edilmistir [19,27,39].

T (%)

4000 3000 2000 1000 400

Dalga sayisi (cm'?)

Sekil 3. Jelatin (a), arap zamki (b), 1-tetradekanol (c) ve mikrokapsiil (d)
ait IR spektrumlari[30]
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Sekil 4. Jelatin/arap zamki/1-tetradekanol mikrokapsiillerinin DSC grafigi (a) [30], faz degisim entalpileri (b), TG egrisi (C)

Mikrokapsiillerin termal stabilitelerini aragtirmak i¢in TG analizi
yapilmis olup analizden elde edilen TG egrisi Sekil 4c’de
verilmistir. TG egrisi incelendiginde 140 °C’ye kadar goriilen ¢ok
kiigiik kiitle kaybinin (%6) mikrokapsiil yapisindaki suyun
buharlasmasindan kaynakl oldugu diistiniilmektedir [33,40,41].
Ote yandan, jelatin/arap zamk1/1-tetradekanol mikrokapsiilleri iki
basamakli bozunma gergeklestirmislerdir. Ilk bozunmal40-220
°C arasinda gergeklesirken mikrokapsiil agirliginin yaklasik
%66’s1m1 kaybetmistir. Bu araliktaki kiitle kayb1 mikrokapsiiliin
¢ekirdek maddesi olan 1-tetradekanoliin buharlasmasindan
kaynaklanmaktadir [42]. DSC analiz sonuglarina gére ¢ekirdek
maddenin %74,64’iniin kapsiillendigi belirlenmistir. Bu sonuca
gore TG analizinin ilk adiminda c¢ekirdek maddesi olarak
kullanilan 1-tetradekanoliin tamaminin buharlagsmadig1 sonucuna
varilmistir. Mikrokapsiillerin ikinci kiitle kaybr ise 220°C ile
445°C arasinda ger¢eklesmistir. Bu adimdaki kiitle kaybi yaklagik
%22 olup mikrokapsiiliin duvar yapisinin parcalanmasi ile
iligkilidir. Tekstil uygulamasi agsamasinda mikrokapsiiller yiiksek
fikse sicakliklarina (150 °C civari) maruz kalmaktadir. TG analiz
sonuglarima gore mikrokapsiiller yaklasik 140 °C’de yapisindaki
cekirdek madde buharlagsmaya basglamis ve s6z konusu fikse
sicakliklarindan etkilenmeyecegi goriilmiis olup mikrokapsiillerin

tekstil aplikasyon sicakliklaria kars1 yeterli 1s1l dayanima sahip
olduklar1 sonucuna vartlmstir.

4.4. Kumaslarin SEM analizi

Mikrokapsiillerin kumas yapisindaki varligt SEM analizi ile
incelenmis olup Sekil 5°te li¢ farkli konsantrasyonda mikrokapsiil
uygulanmig kumaglara ait 1kx bilyiitme oranindaki SEM
goriintlileri  verilmigtir. Goriintiilerden, kumas yapisindaki
mikrokapsiil varlig1 agik¢a goriilmektedir ve mikrokapsiillerin yer
yer kiimelenmis bir sekilde lifler arasindaki bosluklara ve lif
ylizeyine yerlestikleri tespit edilmistir. Ancak, 6zellikle artan
kapsiil konsantrasyonunda daha belirgin olacak sekilde
kapsiillerin, kumas yapisinda kiimelenme egilimi sergiledikleri ve
iplikler arasi bosluklar1 dolduracak sekilde daha fazla miktarda
kumas yapisinda yer aldiklar1 goriilmektedir.

Mikrokapsiillerin kumaglarin yiizeyindeki dayanikliligini belirlemek
icin mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin yiizey morfolojileri SEM
analizi ile incelenmistir. Mikrokapsiil uygulanmig kumaglarin 10 ve
20 yikama sonraki SEM goriintiileri Sekil 6'daverilmigtir. Yikama
dongiilerinden sonra kumas tizerinde 6nemli miktarda mikrokapsiil
kaldig1 gozlemlenmis olup kumas yapisinda gii¢lii mikrokapsiil
varlig1 tespit edilmistir.
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Sekil 6. Mikrokapsiil uygulanmis kumasglarin 10 yikama (a) ve 20 yikama (b) sonrast SEM gériintiileri

4.5. Kumaslarin 1s1 diizenleme performanslari

Mikrokapsiil uygulanmis kumaslarim 1s1 diizenleme performanslari
yaygin olarak kullanilan T-history diizenegi ile incelenmistir.
Olgiimler sirasinda 1sitilan kumaslar oda sicakliginda birakilarak
mikrokapsiil igerikli kumasglarin 1sitma etkisi arastirtlmugtir. Sekil
7’de ham kumas ve mikrokapsiil icerikli kumaslarin zamana bagh
yiizey sicaklik degisimlerine ait grafik verilmistir. Sekil 7’den de
gOriildiigii tizere Kumas 2,3 ve 4’lin yiizey sicakliklart ham kumasg
ve Kumas 1’in ylizey sicakligindan daha yiiksektir. Bu durum,
Kumas 2,3 ve 4’in icerdigi Jelatin/arap zamki/1-tetradekanol
mikrokapsiiliiniin ¢ekirdek maddesi olan 1-tetradekanol faz degisim
maddesinin sivi fazdan kati faza gegerken 1s1 yaymasmdan
kaynaklanmaktadir. Kumas 3 ve Kumas 4’tin ham kumas ile
arasindaki maksimum sicaklik farki yaklagik 2 °C iken Kumasg 2

icin bu fark 1,64 °C’dir. Bos kapsiil uygulanmig Kumas 1 numunesi
ise ham kumasa benzer bir egilim sergilemistir. Bu sonuglar, s6z
konusu kumaslarin soguk ortamda 2 °C ve 1,64 °C daha sicak
tutacagi anlamina gelmektedir. Elde edilen bulgulardan kumaglara
uygulanan mikrokapsiil konsantrasyonu 100 g/I’den 200 g/l'ye
arttinlldiginda kumaglarin 1s1l diizenleme performanslarinin gelistigi
gozlemlenirken, 200 g/Imikrokapsiil konsantrasyonunun iizerindeki
uygulamanin 1s1l diizenleme tizerine 6nemlibir etkisinin olmadig1
tespit edilmistir. Bu sonucun, flottede artan kapsiil konsantrasyonu
ile iligkili olarak, kiimelenme egilimi artan kapsiillern kumasg
yapisinda homojen dagilmamast ile iliskili olabilecegi
diistiniilmektedir. Literatiirdeki c¢alismalar incelen-diginde, 1-
tetradekanol ¢ekirdekli mikrokapsiillerin ¢ektirme yontemi ile
uygulandigi pamuklu kumaslarin 7,5-8 °C serin hissettirdigi
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goriilmuistiir [16]. Baska bir c¢alismada, farkli miktarlarda 1-
tetradekanol igerikli nanokapsiiller iplik liretim prosesinde polyester
iplige dahil edilmis ve bu iplikler ile referans ring iplik yiizey
sicakliklart arasindaki farkin 2-5 ©°C arasinda degistigini
saptamiglardir [43]. 1 —tetradekanoliin termokromik sistemin
¢oziicii bileseni olarak kullamldig1 bir ¢alismada 1-tetredekanol
icerikli mikrokapsiillerin kumaslara 3,8-4,6 °C civarinda serinletme
etkisi kazandirdigi goriilmiistiir [38]. Literatiirdeki bulgular
uygulanan mikrokapsiil konsantrasyonu ve uygulama yontemine
gore referans numune ile mikrokapsiil icerikli numune arasindaki
maksimum yiizey sicakligiin 2-8 °C arasmda degistigini
gostermektedir.

4.6. Kumaslarin havagecirgenlik performanslarimin
belirlenmesi

Mikrokapsiil uygulamasinin kumaslarin hava gegirgenlikleri
iizerindeki etkisini incelemek amaciyla ham kumasa ve farklhi
oranlarda mikrokapsiil igeren kumaglara hava gecirgenlik testi
uygulanmistir.  Ayrica  1-tetradekanol  icermeyen  bos
mikrokapsiillerin kumaslarin hava gecirgenligi lizerine etkisi de
incelenmistir. Sekil 8a’da hava gecirgenlik testi sonuglarma ait
boxplot grafigi verilmistir. Sonuglar incelendiginde mikrokapsiil
uygulamasinin kumaslarin hava gecirgenlik degerlerini nemli
seviyede diistirdiigii tespit edilmistir (p<0,05). Uygulanan kapsiil
konsantrasyonu arttik¢ca kumaglarin hava gecirgenlik degerlerinde
istatiksel olarak 6nemli bir seviyede olmasa da bir miktar azalma
s6z konusudur. Bunun disinda bos kapsiil uygulamasinin da hava
gegirgenligi iizerine etkisi diger kapsiil uygulamalariyla benzer
bulunmustur (p>0,05). Mikrokapsiil uygulamasi sonrasinda
kumaglarin hava gecirgenligindeki azalma mikrokapsiillerin lif
arasina yerlesmesi sonucu kumas gozenekliligini azaltmig
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olmasindan kaynaklanmaktadir. Sekil 5’te verilen kumaslara ait
SEM goriintiilerinde artan banyo konsantrasyonuna bagli olarak
kapsiillerin iplikler arasindaki bosluklart doldurdugu gériilmekte
olup, goriintiiler bu bulguyu desteklemektedir.

4.7. Kumaslarim mekanik o6zellikleri

Mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin mekanik 6zellikleri yirtilma
testi ve egilme direnci ile arastirilmistir. Testler sonrasi elde edilen
bulgular Sekil 8b ve c’de verilmistir. Kumaslarin egilme direnci
test sonuglari incelendiginde 100 g/l ve 200 g/l konsantrasyonda
mikrokapsiil uygulamasi ve 200 g/l konsantrasyonda bos
mikrokapsiil uygulamasininkumaslarin egilme direncini bir
miktar artirdig1 ancak bu artisin dnemli seviyede olmadigi tespit
edilmistir  (p>0,05).0te  yandan, uygulanan mikrokapsiil
konsantrasyonu 200 g/I’nin {istiine ¢iktiginda (Kumas 4) kumasa
tutunan mikrokapsiil miktariin artmasina bagli olarak kumas
yapisinda lif ve ipliklerin hareketini kisitlamasi sonucu kumasin
egilme direncinin 6nemli seviyede arttig1 goriilmiistiir (p<0,05).

Mikrokapsiil uygulamasi sonrasi kumaslarm atki ve ¢ozgii
yirtilma mukavemeti degerlerindeki degisim yirtilma mukavemeti
testi ile arastirilmistir. Sekil8c’de verilen sonuglar incelendiginde,
kumaslarin atki yirtilma mukavemeti lizerine bos kapsiil
uygulamasi ve farkli konsantrasyonlarda kapsiil uygulamasinin
istatiksel olarak anlamli bir etkisinin olmadig1 tespit edilmistir
(p>0,05). Ancak, ¢ozgi yirtilma mukavemetlerinin kapsiil
uygulamast ile istatiksel olarak anlamli seviyede arttig1 (p<0,05),
artan kapsiil konsantrasyonunun ise dnemli bir etkisinin olmadig1
sonucuna varilmistir. Kumas yirtilma mukavemetindeki artisin lif
ve ipliklerin yiizeyine yerlesen kapsiillerin lif-lif ve iplik-iplik
stirtinme kuvvetini artirici etki yapmasi ile iligkili olacagi
degerlendirilmistir.

—— Ham kumiag

Kumas 1
Kumas 2

——Kumas 3

——Kumas 4

12:00 14:24 21336

Zaman (dakika:saniye)

Sekil 7. T-history 6l¢liim sonuglari
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Sekil 8.Kumagslarin hava gecirgenlik (a), egilme direnci (b) ve yirtilma mukavemeti (c) test sonuglari

4.8. Yikama ve siirtme hashgi test sonuclar:

Mikrokapsiil uygulanmis kumaglarin yikamaya karsi renk hashigi
ve kuru/yas siirtme hasligi test sonuclart Tablo 2’de verilmistir.
Tablodaki sonuglara gore, kapsiil uygulama sonrasi kumaglarin
yikama ve siirtme hasligi degerlerinin olduk¢a iyi oldugu
goriilmektedir.

5. SONUC

Bu calismada gizli 1s1 depolama/yayma kapasitesine sahip
jelatin/arap zamki duvarl mikrokapsiiller kompleks koaservasyon
yoOntemi ile iiretilmis ve pamuklu kumaglara emdirme yontemi ile
uygulanmistir. Uretilen mikrokapsiiller pamuklu kumaslara 100
g/l, 200 g/l ve 300 g/l olmak iizere farkli konsantrasyonlarda
uygulanmig olup kumasglarin morfolojileri ve 1s1l 6zellikleri
izerine kapsiil konsantrasyonunun etkisi  incelenmistir.

Tablo 2. Kumaglarin yikama ve siirtme hashigi test sonuglari

Calismada ayrica mikrokapsiil uygulama sonrasi kumaslarin hava
gecirgenligi, egilme direnci, yirtilma mukavemeti 6zellikleri de
aragtirilmistir.

Uretilen mikrokapsiillerin kiiresel morfolojiye sahip olduklarive
kapsiil boyutlarinin 6,83 pum ile 69,22 pm arasinda degistigi ve
ortalama 22,24 pum pargacik boyutuna sahip olduklar1 tespit
edilmistir. Mikrokapsiiliin ¢ekirdek maddesini olusturan 1-
tetradekanol faz degistiren maddesi sayesinde mikrokapsiillere ve
mikrokapsiil aplike edilmis kumaslara 1s1 depolama/yayma
ozelligi kazandirilmas: beklenmektedir. Mikrokapsiillerin 36,21
°C’de 143,96 J/g 1s1 depolama kapasitesine sahip oldugu ve
entalpi degerinin olduk¢a yiiksek oldugu tespit edilmistir.
Bununla birlikte mikrokapsiiller tekstil aplikasyon sartlarina karst
yeterli 1s1l dayanimlara sahiptir ve tekstilde termal enerji
depolama malzemesi olarak kullanilabilecektir.

Kumas tiirii Yikama haslig Stirtme haslig1
Yiin Akrilik Poliester Poliamid Pamuk Asetat Kuru Yas
Kumas 2 5 5 5 5 5 5 5 5
Kumas 3 5 5 5 5 5 5 5 5
Kumas 4 5 5 5 5 5 5 5 5
Kumas 5 5 5 5 5 5 5 5 5
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Mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin 1s1 diizenleme 6zelliklerine
bakildiginda en iyi performanst 200 g/l ve300 g/l mikrokapsiil
uygulanmis kumaslarin sergiledigi ve ham kumasa gore soguk
ortamda 2 °C daha sicak hissettirecegi tespit edilmistir. Kumaslara
ait SEM goriintiileri kumas yapisindaki mikrokapsiil varligini
acikca gosterirken kapsiil konsantrasyonu arttikca kumasg
yapisinda lifler arasindaki bosluklara ve lif ylizeyine yerlesen
kapsiil miktarinin arttig1 tespit edilmistir. Buna bagli olarak
mikrokapsiiller lifler arasindaki bosluklar1 doldurarak lif
gozenekliliginin azalmasina neden olmus ve artan konsantrasyon
ile paralel olarak hava gecirgenligi degerleri 6nemli seviyede
azalmistir. Ote yandan 200 g/l konsantrasyonda mikrokapsiil
uygulamasina kadar kumaslarin egilme direncinde onemli bir
degisiklik gozlemlenmezken 300 g/l konsantrasyon mikrokapsiil
uygulamasi egilme direncini 6nemli seviyede arttirdigi tespit
edilmistir.  Yirtilma mukavemeti test sonuglarindan ise
mikrokapsiil uygulamasi kumaslarin atki yirtilma
mukavemetlerinde 6nemli bir degisime neden olmazken ¢ozgii
yirtilma mukavemetlerinde o6nemli seviyede bir artisasebep
olmustur. Elde edilen bulgulardan iiretilen jelatin/arapzamki/1-
tetradekanol mikrokapsiillerinin 1s1 depolama malzemesi olarak
kullanilabilecek nitelikte oldugu ve hem 1s1l &zellikleri hemde
kumas performans ozellikleri géz Oniinde bulunduruldugunda

termoregiilasyon  ozellikli kumas {iretiminde 200 g/l
konsantrasyonda mikrokapsiil uygulamasinin yeterli oldugu
sonucuna  vartlmistir. Caligmada  iretilen  kumaglar

termoregiilasyon 6zelligine sahip termal enerji depolama 6zellikli
teknik  bir kumas olarak  kullanilabilecektir.  Ayrica,
termoregiilasyon ve termal konfor saglayan koruyucu giysiler
veya termal giysilerin bir bileseni de olabilecektir. Giysinin termal
yonetim ve konfor performansinin viicudun her bélgesinde ayni
olmast beklenmemektedir. Bu husus dikkate alindiginda,
geligtirilen kumasin azalan hava gecirgenligine ve sertlesen
tutuma ragmen giysinin biitiiniinii olusturan kumastan ziyade
termal yonetimin en 6nemli oldugu boliimlerinde kullanilmasinin
nihai giysi termal konforu ve viicut 1s1 dengesinin korunmasi
acisindan faydali olacagi diislinilmektedir.
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