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Anahtar Kelimeler 0z

Mikrokapstil, Bu ¢alismada, kompleks koaservasyon yontemi kullanilarak n-eykosan gekirdek
Faz Degistiren Madde, iceren ve jelatin/Arap zamki duvar yapili mikrokapsiillerin {retimi
Nanokil, gerceklestirilmistir. Uretim sirasinda mikrokapsiillerin duvar yapisina nanokil
Gii¢ Tutusur, partikiilleri ilave edilerek mikrokapsiillerin hem termal stabilitesinin arttirilmasi
Kompleks Koaservasyon. hem de gii¢ tutusur 6zellik kazandirilmasi planlanmistir. Uretilen mikrokapsiillerin

morfolojileri optik mikroskop ve taramali elektron mikroskop (SEM) analizi ile
incelenmistir. Mikrokapsiillerin 1s1 depolama o6zellikleri diferansiyel taramali
kalorimetre (DSC), termal stabiliteleri termal gravimetrik (TG) analiz ile
incelenmistir. Jelatin+nanokil/Arap zamki/n-eykosan mikrokapsiillerin kiiresel
morfolojiye sahip olduklar1 ve basarili bir sekilde iiretildikleri tespit edilmistir.
Mikrokapsiillerin 98,9 J/g 1s1 depolama kapasitesine sahip oldugu belirlenmistir.
Uretilen mikrokapsiiller pamuklu dokuma kumasa emdirme yoéntemi ile
uygulanmistir. Mikrokapstl uygulamasinin pamuklu dokuma kumasin gii¢
tutusurluk performansi tizerindeki etkisi 45° egimli otomatik gii¢ tutusurluk test
cihaz1 kullanilarak ASTM D1230-94 standardina gore degerlendirilmistir. Nanokil
katkili mikrokapstl uygulamasinin kumasa gii¢c tutusur 6zellik kazandirdigi ve
kumasin yanma siiresini 19,2 s'den 32,1 s’ye yiikselttigi tespit edilmistir.

PRODUCTION OF HEAT STORING MICROCAPSULE WITH ADDITIVE
NANOCLAY FOR DEVELOPING FLAME RETARDANT TEXTILE MATERIALS

Keywords Abstract

Microcapsule, In this study, microcapsules with gelatine/gum Arabic shell structure and
Phase Change Material, containing n-eicosane core were produced using the complex coacervation method.
Nano Clay, It was planned to increase the thermal stability of the microcapsules and give them
Flame Retardant, flame retardant property by adding nano clay particles to the shell structure of the
Complex Coacervation microcapsules during production. The morphologies of the produced microcapsules
Method. were examined by optical microscope and scanning electron microscope (SEM)

analysis. The heat storage properties of the microcapsules were investigated by
differential scanning calorimeter (DSC), and their thermal stability by thermal
gravimetric (TG) analysis. It was determined that gelatine+nanoclay/gum Arabic/n-
eicosane microcapsules had spherical morphology were produced successfully. It
was determined that the microcapsules have a heat storage capacity of 98.90 |/g.
Produced microcapsules were applied to cotton woven fabric by impregnation
method. The effect of microcapsule application on the flame-retardant performance
of cotton fabric was evaluated according to ASTM D1230-94 standard using a 45°
Automatic Flammability Tester. It was determined that nano clay-added
microcapsule application made the fabric flame retardant and increased the burning
time of the fabric from 19.2 s to 32.1 s.
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Highlights

e Microcapsules having nano clay-doped shell were produced by complex coacervation method.

e  Microcapsules with spherical morphology, 98.9 ] /g heat storage and improved thermal resistance
were obtained.

e The produced microcapsules were applied to the cotton fabrics by impregnation method.

e The microcapsule applied fabrics were exhibited flame retardant property.

Graphical Abstract

Sekil./Figure. Jelatin+nanokil/Arap zamki/n-eykosan mikrokapsiillerin optik mikroskop (solda) ve SEM (sagda)
gorintiileri (Optical microscope (left) and SEM (right) images of the gelatine+nanoclay/gum arabic/n-eicosane
microcapsules)

Purpose and Scope

In this study, it was aimed to produce microcapsules that could be used in the textile industry as a functionalizing
finishing agent. For this aim, microcapsules containing PCM were encapsulated in the shell structure doped with
nano clay particles to be used in the production of heat storage and flame-retardant textiles.

Design/methodology/approach

In this study, nano clay doped microcapsules were fabricated by a complex coacervation method. The
morphology, heat storage properties and thermal stability of microcapsules were investigated. The produced
microcapsules were applied to cotton fabrics by impregnation method and the flame-retardant performance of
the fabric was investigated.

Findings

In this study, microcapsules with spherical morphology and high heat storage properties were successfully
produced. Nano clay doping ensured to improve the thermal resistance of the microcapsules. The microcapsules
gave flame-retardant properties to the fabric.

Originality

According to the literature survey, there are limited numbers of studies on the development of flame-retardant
and heat-storage textile materials using microcapsule technology. This study is different from the studies in the
literature in respect of the method used in the production of nano clay-doped microcapsule shells and has the
potential to contribute to the literature on the production of flame retardant and heat storage microcapsules and
textiles.

" Corresponding author: sena.demirbag@usak.edu.tr, +90-276-221-4855
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1. Giris (Introduction)

Glnlimiizde, gelisen teknoloji ile birlikte yasam standardi yilikselen tiiketiciler giysilerde moda ve tasarim
haricinde gelismis konfor ve fonksiyonel 6zellikler de aramaktadirlar. Ozellikle son yillarda, kullanicinin fizyolojik
ihtiyaclarindaki degisime uyum saglayabilen ve cevredeki degisikliklere cevap verebilen tekstil materyallerinin
tasarimi gittikce dnem kazanmaktadir (Jocic, 2016). Faz degistiren madde (FDM) igerikli mikrokapsiillerin 1s1
diizenleyici malzeme olarak tekstil materyallerine uygulanmasi bu beklentilere ¢6ziim sunmada 6nemli firsatlar
sunmaktadir.

FDM’ler belirli ve sabit bir sicaklik araliginda bir fazdan baska bir faza gecis yapabilen ve bu faz degisimleri
stirecinde gizli 1s1y1 depolayip geri salabilen malzemelerdir. Bu maddelerin faz degisimi boyunca biiyiik miktarda
gizli1siy1 depolama ve yayma kapasitesine sahip olmasi, binalarda, tekstil uygulamalarinda, giines enerji sistemleri
vb. bir¢ok alanda sicaklik diizenleme ve termal enerji depolama kaynagi olarak biiyiik ilgi goérmelerini
saglamaktadir (Cengiz vd., 2018; T6zliim ve Alay-Aksoy, 2016; Alay-Aksoy vd., 2017). Dogal ve sentetik olmak
iizere 500°den fazla bilinen FDM bulunmaktadir. Bunlarin farki, faz degisim sicakliklar1 ve 1s1 depolama/yayma
kapasiteleridir. Tekstil sektoriine yonelik uygulamalarda erime sicakliklari viicut sicakligina yakin FDM’ler (erime
sicakligl 15-35 °C araliginda) tercih edilmektedir (Onder ve Sarier, 2006). Yaygin olarak parafinik esash n-
hekzadekan, n-oktadekan ve n-eykosan tercih edilirken, bu calismada erime sicakligli 34 °C olan n-eykosan
mikrokapstllenmistir.

FDM icerikli mikrokapsiil liretimi izerine son yillarda gerceklestirilen ¢alismalar incelendiginde, arastirmacilarin
yliksek 1s1 depolama kapasitesi yaninda farkli fonksiyonel 6zellikleri sunabilen mikrokapstllenmis FDM’lerin
gelistirilmesi lizerine odaklandiklar1 goriilmektedir. Yapiya ilave edilen katki maddeleri ile hem mikrokapsiillerin
mekanik ve termal 6zelliklerini iyilestirilip hem de ilave fonksiyonel 6zellik kazandirilabilmektedir. Literatiirde
mevcut calismalar incelendiginde, mikrokapsiillerin yapisina cesitli inorganik malzemeler ilave edilerek
antibakteriyel aktivite, foto-termal déniisiim, hidrofob karakter, UV absorblama gibi fonksiyonel 6zellikler
kazandirildig: tespit edilmistir (Chai vd.2015; Gao vd.,2017; Liu vd., 2019; Maithya vd. 2020; Yang vd., 2020; Sun
vd.,, 2022). Ornegin Zhang vd.,(2016) giimiis/silika cift kath duvar yapisina sahip mikrokapsiillerin gizli 1s1
depolamaya ek olarak yliksek termal iletkenlik ve antibakteriyel aktivite sergilediklerini géstermistir (Zhang vd.
2016). Cengiz ve arkadaslar1 (2018), kompleks koaservasyon metodu ile ¢ekirdek madde olarak n-oktadekan
parafin iceren jelatin/Arap zamki/nano ¢inko oksit ve kitosan/Arap zamki/nano ¢inko oksit duvarl mikrokapsiil
tirettikleri calismalarinda mikrokapsiillerin, duvarina katkilanan nano ¢inko oksitten dolay: antibakteriyel aktivite
sergilediklerini bildirmislerdir (Cengiz vd., 2018). Farkli bir ¢alismada, n-oktadekan/polimetilmetakrilat
cekirdek/duvar yapisina sahip mikrokapsiillere TiO: ilavesi ile termal enerji depolama ve UV koruma 6zellikleri
kazandirilirken, kaprik asitin melamintireformaldehit duvar materyali ile kapsiillendigi diger bir calismada duvar
materyaline silikon karbiir ilave edilerek mikrokapsiillere 1s1 depolama 6zelligine ek olarak foto-termal dontisiim
kazandirilmistir (Zhao vd., 2017; Wang vd. 2021). Wei vd. iirettikleri parafin ¢ekirdekli, grafen oksit/kursun
tungsten ¢ift duvar yapili mikrokapsiiller ile 1s1 depolama ve gama isinlarina karsi koruma o6zellikli
multifonksiyonel kapsiilleri gelistirmislerdir (Wei vd., 2021). Zhao ve arkadaslari ise ¢ekirdek madde olarak
parafin, duvar materyali olarak ise grafen/melamin formaldehit duvar yapisini tercih ettikleri calismalarinda hem
1s1 depolama 06zellikli hem de foto-termal donilisiim yapabilen mikrokapsiilleri iiretmislerdir (Zhao vd., 2020).

Bu ¢alismada, tekstil sektoriinde ¢oklu fonksiyonel 6zelligi bir arada sunabilen fonksiyonellestirici apre maddesi
olarak kullanilabilecek 6zellikte mikrokapsiil tiretimi hedeflenmistir. Bu hedef dogrultusunda, nanokil katkili
jelatin-Arap zamki duvar yapili mikrokapstillerin tiretimi kompleks koaservasyon metodu ile gerceklestirilmistir.
Daha onceki c¢alismalarimizda, jelatin/sodyum alginat ve jelatin/Arap zamki dogal polimer duvarh
mikrokapsiillerin {iretim prosesinin farkli asamalarinda nanokil, aliiminyum oksit (Al203) gibi nano malzemeler
ilave edilerek kompleks duvar yapilari olusturulmustur. Bu ¢alismalarda, inorganik malzemeler ya ikinci bir duvar
materyali olarak kullanilmis ya da iyonik durumlari géz 6niinde bulundurularak anyonik veya katyonik polimer
¢ozeltilerine karistirilmistir. n-Eykosan cekirdekli jelatin/sodyum alginat duvar yapili mikrokapsiilleri iiretmis
oldugumuz calismamizda, nanokil partikiilleri anyonik ve katyonik polimer ¢ézeltisine ilave edilmigtir. Uretilen
her iki mikrokapsiiliin de termal stabilitelerinin 6nemli seviyede arttig1 ve uygulandiklar1 pamuklu kumaslara gii¢
tutusur ozelligi kazandirdig: tespit edilmistir (Demirbag ve Alay-Aksoy, 2016). Diger bir ¢alismamizda, Al203
nanopartikiilleri jelatin/Arap zamki ve jelatin/sodyum alginat duvar yapisina polianyon polimer c¢ozeltisine
karistirilarak ilave edilmistir. Mikrokapsiillerin duvar yapisina Alz0s3 ilavesinin, jelatin/sodyum alginat duvar
yapili mikrokapsiiliin termal stabilitesini arttirirken, jelatin/Arap zamki duvar yapili mikrokapsiiliin termal
stabilitesini arttirmada etkili olmadigi tespit edilmistir (Demirbag ve Alay-Aksoy, 2013a). Nanokil partikiillerinin
ikinci duvar materyali olarak kullanildig1 baska bir ¢alismamizda ise jelatin/nanokil duvar yapili mikrokapsiillerin
termal oOzelliklerinin terbiye prosesleri ile tekstillere uygulanabilirligi icin yeterli oldugu tespit edilmistir
(Demirbag ve Alay-Aksoy, 2013b). Bu ¢alismada, nanokil malzemesi polikatyon jelatin polimer ¢6zeltisi icerisine
ilave edilerek jelatin+nanokil/Arap zamki duvarli FDM mikrokapsiillerin tretimi gerceklestirilmistir.
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Uygulamada, pH 4’te anyonik karakterde bulunan nanokil katyonik jelatin polimer ¢dzeltisine ilave edilerek
malzemeler arasinda elektrostatik bir ¢ekim kuvveti olusturulmasi planlanmigtir. Uretilen mikrokapsiillerin
morfolojileri ve 1s1 depolama 6zelliklerinin yani sira nanokil partikiillerin duvar yapisina ilavesinin termal
stabiliteye etkisi arastirilmistir. Ayrica, mikrokapsiller pamuklu dokuma kumasa emdirme yontemi ile
uygulanmis ve nanokil katkili mikrokapsiillerin kumaslarin gii¢ tutusurluk performansi tizerindeki etkisi
incelenmistir.

2. Materyal ve Yontem (Material and Method)
2.1. Materyal (Material)

Mikrokapstl liretiminde ¢ekirdek madde olarak parafin esasl n-eykosan (Alfa Aesar) faz degistiren maddesi
kullanilmistir. Mikrokapsiillerin duvar yapisini olusturmak igin jelatin (Tip A, jel giicii 300, Sigma Aldrich) ve Arap
zamki (Sigma Aldrich) polimer ¢ifti kullanilmigtir. Mikrokapsiillerin iiretiminde emiilsiyon olusturmak i¢in non-
iyonik ylizey aktif madde olan Span 20 (HLB: 8,6) kullanilirken, liretimin son asamasinda mikrokapsiillerin duvar
yapisinin  stabilizasyonu i¢in glutaraldehit (%2,5 Sigma Aldrich) c¢apraz baglayicis1 kullanilmigstir.
Mikrokapsiillerin termal stabilitesini arttirmak ve aplike edildikleri kumasa gii¢ tutusur 6zellik kazandirmalarini
saglamak i¢in inorganik katki malzemesi olarak nanokil (<25 pm, nanopartikiil, Sigma Aldrich, hidrofilik bentonit)
kullanilmistir. Uretim sirasinda ¢ozeltinin pH'1 asetik asit ve sodyum karbonat kullanilarak ayarlanmistir.

Mikrokaspiillerin kumasa uygulanmasinda 6n terbiye islemi gormiis 112 g/m?2 agirliginda, 55 tel/cm ¢6zgi
sikligina, 28 tel/cm atki sikligina sahip %100 pamuklu dokuma kumas kullanilmistir. Mikrokapsiillerin kumasa
baglanmasini saglamak i¢in ¢apraz baglayici olarak modifiye edilmis dimetiloldihidroksi etilen iire bazl regine
olan Fixapret Resin F-ECO (BASF), katalizor olarak magnezyum kloriir (MgClz) kullanilmistir.

2.2. Metot (Method)

Calismada nanokil katkili jelatin/Arap zamki duvar yapili mikrokapsiillerin iiretimi kompleks koaservasyon
yontemi ile gercgeklestirilmistir. Kompleks koaservasyon yontemi, zit yliklere sahip iki polimer arasinda kompleks
olusturma esasina dayanmaktadir. Mikrokapsiil tretiminde jelatin polikatyon polimeri olarak, Arap zamki
polianyon polimeri olarak kullamlmistir. Uretim sirasinda polikatyon polimer c¢ozeltisinin igerisine nanokil
partikiilleri ilave edilerek jelatin+nanokil/Arap zamki organik-inorganik kompozit duvar yapisi elde edilmistir.
Uretimin ilk asamasinda, n-eykosan (3,75 g) cekirdek maddesi, Span 20 (2,5 g) emiilgatérii kullanilarak
jelatin+nanokil-su ¢ézeltisinin icerisinde emiilsiyonlastirilmistir. ikinci asamasinda, anyonik karakterdeki Arap
zamki ¢ozeltisi emiilsiyon ortamina ilave edilmis ve pH iki polimerin elektrolit oldugu pH 4-5'e ayarlanarak zit
yukli polimer molekiilleri arasinda elektrostatik kuvvetler etkisiyle kompleks olusumu baslatilmistir. Reaksiyon
1 saat devam ettirilmistir. Uclincii adimda, kompleks olusumunu durdurmak i¢cin ortam pH’1 sodyum karbonat ile
pH 9’a ayarlanmistir. Sonrasinda reaksiyon ortami 5 °C’ye sogutularak 0,8 g glutaraldehit ilave edilmis ve
mikrokapsiillerin duvar yapilarini stabil hale getirilmek iizere ¢apraz baglama reaksiyonu gerceklestirilmistir.
Uretimin son asamasinda mikrokapsiil ¢ézeltisine tanik asit ¢ozeltisi (%10) eklenmis ve 10 saat bekletilmistir.
Mikrokapsiiller saf su ile yikanmus, filtrelenerek siiziilmiis ve kurutulmustur. Uretim prosesinde polimer ¢ozelti
derisimi % 2,5 (agirlik/hacim) olarak kullanilirken 6,75 g mikrokapsiillenmis FDM sentezi i¢cin 0,5 g nanokil
partikiilleri ilave edilmistir. Cekirdek madde/duvar maddesi orani ise 1,5:1 olarak secilmis ve proses boyunca
1500 devir/d karistirma hizinda ¢alisilmistir (Demirbag, 2014). Sekil 1’de kompleks koaservasyon yontemi ile
mikrokapstllerin liretiminin sematik gériintiisii verilmistir.
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Sekil 1. Jelatin+nanokil/Arap zamki/n-eykosan mikrokapsiillerinin kompleks koaservasyon prosesinin sematik goriiniimii
(Schematic illustration of the complex coacervation process for gelatin+nanoclay/gum arabic/n-eicosane microcapsules)

Uretilen mikrokapsiillerin morfolojileri optik mikroskop gériintiileri ve SEM analizi (Phillips XL-30S FEG SEM) ile
incelenmistir. Optik mikroskop goriintiileri 10X biiyiitme ile Olympus CX41 marka mikroskop kullanilarak
alinmistir. SEM analizi 6ncesinde numunelerin yiizeyi altin kaplama ile iletken hale getirilmistir. Mikrokapsiillerin
1s1 depolama ve yayma kapasiteleri ile erime ve katilasma sicakliklar1 DSC (Perkin Elmer) analizi ile arastirilmistir.
Analiz, azot atmosferi altinda, -10 ile 80 °C araliginda 10 °C/d 1sitma/sogutma hizinda gerceklestirilmistir.
Mikrokapsiillerin termal stabiliteleri TG analizi (Perkin Elmerdiomand TG/DTA) ile incelenmistir. TG 6l¢iimleri
azot gazi kullanilarak 0- 400 °C araliginda gergeklestirilmistir.

Uretilen mikrokapsiiller pamuklu dokuma kumasa emdirme yéntemi ile uygulanmistir. Emdirme islemi éncesinde
mikrokapsil derisimi 350 g/L olan mikrokapstl sulu dispersiyonlar1 hazirlanmis ve su igerisinde homojen bir
sekilde dagilimini saglamak icin 5000 devir/dakika hizda 1 saat homojenizator ile karistirilmistir. Sonrasinda
mikrokapsiil ¢ozeltisine F-ECO ¢apraz baglayicisi (60 g/L) ve katalizor (15 g/L) ilave edilerek kumas numunesine
uygulanacak flotte hazir hale getirilmistir. Hazirlanan flotte Ata¢-FY 350 Laboratuvar Tipi Yatay Fulard cihazinda
2 bar basing altinda 2 m/d hiz ile pamuklu kumasa uygulanmistir. Sonrasinda kumaslar sirasiyla 80 °C de 5 dakika
ve 120 °C de 1 dakika kurutma ve fikse islemlerine tabi tutularak mikrokapsiillerin kumas yapisina sabitlenmesi
saglanmistir.

Mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin gii¢ tutusurluk performanslar1 BV AFC Auto marka 45° gii¢ tutusurluk test
cihazi kullanilarak ASTM D1230-94 (Giyim Tekstillerinin Yanabilirligi icin Standart Test Yontemi) standardina
gore arastirllmistir. Testte alev beki kumasin yiizeyinin alt ucuna 1, 2, 3 ve 4 saniye siireyle uygulanmis ve
tutusmanin basladigi siire tutusma siiresi olarak kaydedilmistir. Ayrica kumasin yanma stiresi ve yanma o6zellikleri
de test siiresince kaydedilmistir. Test her bir numune i¢in bes defa tekrarlanmis ve yanma siirelerinin aritmetik
ortalamalari alinarak numunelerin tutusma siniflar1 belirlenmistir.

3. Sonuglar ve Tartisma (Results and Discussion)
3.1. Optik mikroskop ve SEM Analiz Sonuglar1 (Optical Microscope and SEM Analysis Results)

Mikrokapsiillerin morfolojilerini arastirmak icin SEM ve optik mikroskop goriintiileri alinmistir. SEM gortntiileri
kurutulmus mikrokapstil érneginden alinirken, optik mikroskop goriintiileri mikrokapsiil iiretim prosesinin son
asamasl olan ¢apraz baglama prosesi tamamlanir tamamlanmaz sulu ortamdan alinan numune iizerinden
alinmistir. Sekil 2’de optik mikroskop ve SEM analizine ait goriintiiler verilmistir. Optik mikroskop gortntiileri
incelendiginde, n-eykosan ¢ekirdekli jelatin+nanokil/Arap zamki duvar yapili mikrokapsiillerin kiiresel
morfolojiye sahip olduklar1 goriillmektedir. SEM gorintiileri incelendiginde ise tanecikli mikrokapsiil olusumu
gozlemlenirken mikrokapsiil olusumunun gerceklesmedigi polimer parcaciklarinin da oldugu tespit edilmistir.
Ayrica, mikrokapsiillerin optik mikroskop goriintiilerinde gorilen kiiresel morfolojilerinin SEM goriintiilerinde
bozuldugu dikkat gekmektedir. Bu durum, mikrokapsiillerin kurutulmalari sirasinda birbirlerine tutunmalarindan
ve kiimelesmelerinden kaynaklanmaktadir. Ozetle, gelistirilen proses ile tanecikli yapida, toz halinde
mikrokapsiillerin elde edildigi belirlenmistir. Ote yandan SEM goriintiileri iizerindeki skaladan mikrokapsiillerin
boyutlarinin 1 um civarinda oldugu tespit edilmistir.
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pressare

stillerin optik mikroskop (solda) ve SEM (sagda) goriintiileri
(Optical microscope (left) and SEM (right) images of the gelatin+nanoclay/gum arabic/n-eicosane microcapsules)

3.2.DSC Analiz Sonugclar: (DSC Analysis Results)

Mikrokapsiillerin 1s1l 6zellikleri DSC analizi ile incelenmis ve analizde elde edilen DSC grafigi Sekil 3’te verilmistir.
DSC grafigine gore, jelatin+nanokil /Arap zamki/n-eykosan mikrokapsiillerin erime sicakligi 35,1 °C iken katilasma
sicakligl 34,8 °C olarak 6l¢iilmistiir. Mikrokapsiillerin faz degistirme sicakliklarinin ¢ekirdek madde n-eykosanin
faz degistirme sicakliklarina (Te=36,1 °C ve Tk=30,6 °C) yakin oldugu goriilmiistiir. Mikrokapsiillerin erimeleri
sirasinda 98,9 ] /g 1s1 depolarken katilasmalari sirasinda -93,5 J /g 1s1 yaydiklari belirlenmigtir.

5
e

5 Pik= 31,8 °C

10] /"™ Entalpi= -835Jig
= 15 /| Baslangig=34,8 °C
E a0 . 1 Baglangig=351"C z =
& 25
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S 35
- Pik=38,6°C

10| endo

45

B0 -
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Sicakhk °C

Sekil 3. Jelatin+nanokil/Arap zamki/n-eykosan mikrokapsiile ait DSC egrisi (DSC results of of gelatin+nanoclay/gum arabic/
n-eicosane microcapsules)

3.3.TG Analiz Sonuglari (TG Analysis Results)

Uretilen jelatin+nanokil/Arap zamki/n-eykosan mikrokapsiillerin TG egrisi Sekil 4’te verilmistir. TG egrisi
incelendiginde, mikrokapsiillerin iic asamali bozunma sergiledikleri gériilmiigtiir. ilk bozunma 100-172 °C
arasinda gerceklesirken, mikrokapsiillerin yapisinda absorbe edilen suyun buharlasmasindan kaynakli toplam
ylizde 7’lik bir kiitle kayb1 meydana gelmistir. [kinci bozunma adimi1 172 °C’de baslamis olup yaklasik yiizde 43'liik
bir kiitle kaybi ile sonuglanmistir. Kapsiillerde goriilen bu kiitle kaybi, mikrokapsiiliin ¢cekirdek maddesi olan n-
eykosanin sicaklik artisina bagli buharlasmast ve gaz fazindan duvar yapidan uzaklasmasindan
kaynaklanmaktadir (Basal vd, 2011). Yaklasik 261 °C’de baslayan son termal bozunma adimi ise mikrokapsiillerin
duvar yapisinin par¢alanmasindan kaynaklanmakta olup yaklasik yiizde 34’liik kiitle kayb1 ile neticelenmistir. 400
°C sonunda mikrokapsiil kiitlesinin halen yiizde 15’i kalmigtir. Daha onceki ¢alismamizda liretmis oldugumuz
jelatin/Arap zamki/n-eykosan mikrokapsiillerinin ise iki asamada bozundugu goriilmiis olup n-eykosanin
uzaklasmasindan kaynakl kiitle kaybinin meydana geldigi ilk adimin 172°C’de basladig1 ve yiizde 43’liik bir kiitle
kaybinin oldugu gériilmiistiir. ikinci bozunma adiminin ise 240-400°C arasinda gerceklestigi ve yiizde 27,16 kiitle
kaybimnin oldugu tespit edilmistir (Demirbag ve Alay-Aksoy, 2013a). Sonuglar degerlendirildiginde,
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mikrokapsiillerin duvar yapisina katkilanan nanokil partikiillerinin duvar yapinin bozunmaya basladigi sicakligi
240°C’den 261°C’ye ytkselttigi ve mikrokapsiillerin termal dayanimini gelistirmeye olumlu katk: sagladig tespit
edilmistir. Mikrokapsiillerin duvar yapisina ilave edilen nanokil partikiillerin termal dayanima etkisini daha
ayrintili incelemek amaciyla, TG analizinde 150 °C ve 250 °C arasindaki kalan kiitle miktarlar: arastirilmis ve Tablo
1’de verilmigtir.

100,0 °C
%97,3 172,0°C ™
%92,0 Y
. 261,6°C
\ %494

e,

T 4000°C
%15,8

Agirhik (%)
BE 282238 2 2

50 100 150 200 250 300 350 400

Sicakhik (°C)
Sekil 4. Mikrokapsiile ait TG egrisi (TG curve of microcapsule)

Tablo 1’de verilen nanokil iceren ve icermeyen mikrokapsiillerin 150-250 °C sicaklik araliginda kalan kiitle
miktarlart karsilagtirlldiginda, nanokil igerikli mikrokapsiillerin 6zellikle yiliksek sicakliklarda kalan kiitle
miktarlarinin daha fazla oldugu goriilmektedir. Bu degerler, mikrokapsiil iiretimi sirasinda katyonik karakterli
polimer ¢6zeltisine nanokil ilavesinin mikrokapsiiliin termal stabilitesini arttirmada etkili oldugunu ortaya koyan
bulgu olarak degerlendirilmistir.

Tablo 1. Mikrokapsiillerin 150-250 °C aragindaki kalan kiitle miktarlar1 (Residual weight of microcapsules between 150-250

OC)
flave Termal bozunma sonrasi kalan agirlik yiizdesi (%)
. - edilen
Mikrokapsiiliin ad1 Nanokil
miktari
150°C | 200°C | 210°C | 220°C | 230°C | 240°C | 250°C
jelatin/Arap zamki/ n-eykosan 9 83 76 67 56 49 45
jealtin+nanokil/Arap zamki/ n-eykosan 0,5gr 94 87,5 84 79 73,5 66 56

* jelatin/Arap zamki/ n-eykosan mikrokapsiilii daha dnceki calismamizda iiretilmis ve karsilastirma i¢in burada kullanilmistir
(Demirbag ve Alay-Aksoy, 2013a)

3.4.Gii¢ Tutusurluk Test Sonuclar1 (Flammability Of Test Results)

Mikrokapsiil uygulanmis kumaslara ait gii¢ tutusurluk test sonuclar1 Tablo 2’de verilmistir. Mikrokapsiil
uygulamasinin pamuklu kumasin gii¢ tutusurluk performansi tizerindeki etkisini arastirmak i¢cin daha 6nceki
calismamizda test ettigimiz ham kumas ve F-ECO uygulanmis kumasin gii¢ tutusurluk test sonuglar ile
karsilastirllmistir (Demirbag ve Alay-Aksoy, 2016). Tablo 2’de verilen kumaslarin tutusma siireleri ve yanma
stirelerine gore, tiim kumaslar “Sinif 1”olarak smiflandirilmistir. Sinif 1, bu numunelerin 7 s’den fazla yanma
stiresine sahip oldugunu ve bu kumaslarin tekstil giyimleri icin uygun oldugunu géstermektedir (ASTM D1230-
94). Ancak, kumaslar tutusma siireleri ve yanma siireleri agisindan farklilik gostermistir. Pamuklu ham kumas
numunesi 2,4 s’de tutusmaya baslamis 19,2 s’de tamamen yanmistir. Buna karsin sadece F-ECO ¢apraz baglayicisi
uygulanmis kumasin tutusma ve yanma siiresi sirasiyla 2,2 s ve 15,2 s olarak belirlenmistir. Bu sonu¢lardan
mikrokapsil uygulanmasinda kullanilan ¢apraz baglayicinin pamuklu kumasin gii¢ tutusurluk o6zelligini
diistrdiigli belirlenmistir (Demirbag ve Alay-Aksoy, 2016). Ancak, mikrokapsiil uygulamasi sonrasinda hem
tutusma siiresi hem de yanma siireleri artmistir. Mikrokapsil igerikli pamuklu kumasin tutusma siiresi, ham
kumas icin belirlenen 2,4 s’den 3,6 s’ye, yanma stiresi ise 19,2’den 32,1 s’ye ylikseltmistir. Elde edilen sonug¢lardan
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nanokil katkili mikrokapsiil uygulamasinin pamuklu kumasin gii¢ tutusurluk performansini gelistirdigi sonucuna
varilmistir.

Tablo 2. Kumaslarin tutusma ve yanma siireleri (Ignition and burning times of the fabrics)

Ortalama tutusma Ortalama yanma
Numune kodu L L
siiresi (s) siiresi (s)
Ham kumag* 2,4 19,2
F-ECO uygulanmis kumas* 2,2 15,2
Mikrokapsiil uygulanmis kumas 3,6 32,1

* Ham kumas ve F-ECO uygulanmis kumaslarin testleri daha 6nceki calismamizda gergeklestirilmis ve karsilastirma igin
tabloda verilmistir (Demirbag ve Alay-Aksoy, 2016)

4. Sonuclar (Conclusion)

Bu calismada gii¢ tutusur ozellikte tekstil materyallerinin gelistirilmesinde kullanilmak iizere 1s1 depolama
ozellikli mikrokapsiillerin tiretimi hedeflenmistir. Bu amac i¢cin kompleks koservasyon metodu kullanilarak
jelatin/Arap zamki duvar yapili mikrokapsiiller iiretilmis ve nanokil partikiilleri liretim asamasinda polikatyon
¢ozeltisinin igerisine ilave edilerek duvar yapisina takviye edilmistir. Uretilen mikrokapsiillerin SEM ve optik
mikroskop goriintiilerine gére, homojen boyut dagilimina sahip olduklar ve kiiresel morfolojiye sahip olduklar:
ancak kiimelenme egilimi gosterdikleri belirlenmistir. DSC analiz sonuclarina gore, mikrokapsiillerin 98,9 |/g ile
oldukea yiiksek 1s1 depolama kapasitesine sahip oldugu belirlenmistir. TG analiz sonuglarina gore, tretilen
mikrokapsiillerin duvar yapisina katkilanan nanokil partikiillerinin mikrokapsiillerin 6zellikle yliksek sicakliklara
kars1 termal stabilitesini gelistirmede etkili oldugu tespit edilmistir. Ozellikle 150-250 °C sicaklik aralifinda,
inorganik madde iceren ve icermeyen jelatin/Arap zamki duvar yapili mikrokapsiillerin kalan kiitle miktarlari
arasindaki farkin arttig1, nanokil katkili mikrokapsiiliin kiitle kaybinin daha az oldugu tespit edilmistir.

Uretilen mikrokapsiiller pamuklu dokuma kumasa emdirme yéntemiyle uygulanmis ve kumaslarin gii¢ tutusurluk
performansi arastirilmistir. Elde edilen sonuclara goére, inorganik madde katkili mikrokapsiillerin pamuklu
kumaslara gii¢ tutusur 6zellik kazandirdig1 ve yanma siiresini 19,2 s’den 32,1 s’ye arttirdig1 belirlenmistir. Bu
calismada ozellikle tekstil materyaline hem 1s1 depolama hem de gii¢ tutusur 6zellik kazandirabilecek nanokil
katkili mikrokapsiil iiretimine odaklanilmistir. Bu yiizden sadece mikrokapsiil karakterizasyonu ve kumaslarin
giic tutusurluk dzellikleri incelenmistir. Bu ¢alismanin devami olarak, kapsiillerin giysi termal konfor performansi
acisindan sunacagl katkiy1 degerlendirmek icin s6z konusu mikrokapsiillerin uygulandigi kumaslarin 1s1
diizenleme o6zelliklerinin yani sira sivi transfer ve hava gecirgenlik 6zelliklerinin arastirilmasinin faydali olacagi
diistiniilmektedir.
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