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MAKELE BILGIiSi OZET

Makale Gegmisi: Faz Degistiren Malzemeler (FDM’ler), faz degisimi esnasinda griillen donma ve erime siiregleri boyunca isil
Gelis 5 Mayis 2023 enerjinin gizli 1s1 formunda depolanmasina ve salinmasina izin veren akilli malzemelerdir. Bu ¢alismada, 1s1l
Diizeltme 14 Eylul 2023 enerji depolama uygulamalarinda kullanilmak iizere oleik asit/nisasta temelli kompozit faz degistiren
Kabul 21 Eylul 2023 malzemeler (OA/St) dondurarak kurutma teknigi ile iiretilmis ve karakterize edilmistir. Ek olarak, 1s1 transfer

hizint iyilestirmek amaciyla yiiksek 1s1l iletkenlige sahip genlestirilmis grafit varliginda benzer 6rnekler
(OA/St/%1GF) hazirlanmistir. Elde edilen kompozit FDM’lerin; Taramali Elektron Mikroskobu (SEM),
Fourier Doniisiimlii Kizilotesi (FT-IR) ve Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) ile gergeklestirilen

Cevrimici mevcut

morfolojik, kimyasal ve 1sil karakterizasyon teknikleriyle 6zellikleri incelenmistir. Elde edilen OA/St
kompozit FDM’nin 1s1l enerji depolama kapasitesi 18,23 kJ/kg, erime ve kristalizasyon pik sicakliklart

Anahtar Kelimeler: sirastyla, 5,83 °C ve -8,10 °C olarak bulunmustur. OA/St/%1GF Kompozit FDM’nin ise bu ozellikleri
Faz degistiren malzeme, sirastyla; 18,54 kJ/kg, 5,66 °C ve -8,15 °C olarak belirlenmistir. Buna ilaveten, elde edilen kompozitlerin 1sil
Mikrokapstilasyon, davramiglar1 Sicaklik-Kayit (T-Kayit) yontemiyle arastirilmig ve bir 1s1l 6zellikler analiz cihazi kullanilarak
Enerji depolama, 1s1l iletkenlikleri Olgiilmiistiir. Sonug olarak, elde edilen bulgular temelinde, hazirlanan kompozit FDM’lerin
Kompozit malzeme. basta tarimsal seralarda don olaylarinin 6nlenmesi, gida ve medikal soguk depolama uygulamalart gibi ¢ok

¢esitli pratik uygulama alanlarinda ortam sicaklik gereksinimlerinin kargilanmasinda uygun birer aday olarak
kullanilabilecegi degerlendirilmistir.

Preparation of oleic acid/starch/graphite based composite phase change materials and
investigation of their thermal properties

ARTICLE INFO ABSTRACT

Article history: Phase change materials (PCMs) are smart materials that allow thermal energy to be stored and released in the
Received 5 May 2023 form of latent heat during the freezing and melting processes seen during phase change. In this study, oleic
Received in revised form 14 Sep 2023 acid/starch based composite phase change materials (OA/St) were produced by freeze drying technique and
Accepted 21 Sep 2023 characterized with the aim of using in thermal energy storage applications. In addition, similar samples

(OA/St/1%GF) were prepared in the presence of expanded graphite with high thermal conductivity in order
to improve the heat transfer rate. The properties of obtained composite PCMs were investigated by
morphological, chemical, and thermal characterization techniques performed with Scanning Electron
Microscopy (SEM), Fourier Transform Infrared (FT-IR) and Differential Scanning Calorimetry (DSC). The
thermal energy storage capacity of the obtained OA/St composite PCM was found to be 18.23 kJ/kg and the
melting and crystallization peak temperatures were found to be 5.83 °C and -8.10 °C, respectively. These
thermal characteristics of OA/St/1GF composite PCM are respectively; It was determined as 18.54 kJ/kg, 5.66
°C and -8.15 °C. Additionally, the thermal behaviors of the obtained composites were investigated by the
Temperature-History (T-History) method and their thermal conductivities were measured by usinga thermal
properties analyzer. As a consequence, based on the findings obtained, it has been evaluated that the prepared
composite PCMs can be used as suitable candidates to meet the ambient temperature requirements in a wide
variety of practical application areas, such as preventing frost in agricultural greenhouses, food and medical
cold storage applications.
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I. GIRiS

Enerji depolama, gelencksel ve yenilenebilir enerji sistemlerinin verimli bir sekilde kullanilmasinda son yillarda
onemli bir arag olarak gorilmektedir. Genis bir yelpazede farkli amaglara yonelik uygulama alanlarina sahip olan
enerji depolama teknolojileri, kaynaklarin daha etkin kullanilmasimi saglamakla birlikte, ¢esitli sistemler i¢in
enerjinin verimli kullanilmasinda da firsatlar sunar. Bu teknolojiler iginde yer alan 1s1l enerji depolama da son
yillarda arastirmacilarin oldukea ilgisini ¢ekmektedir. Ist enerjisi, termokimyasal, duyulur ve gizli 1s1 formlarinda
depo edilebilir ve depolanan enerji farkli bir zamanda kullanilabilir. Gizli 1s1 depolama, Faz Degistiren Malzemeler
(FDM’ler) olarak isimlendirilen yeni nesil enerji malzemeleri ile gerceklestirilmektedir. Bu tip depolamada,
kullanilan malzemenin faz degisimi sirasinda bir miktar 1s1 salinmakta veya absorbe edilmektedir. Ancak, bir
maddenin etkin bir gizli 1s1 depolama malzemesi olarak kullanilabilmesi i¢in nano-mikro veya makro 6lgekte
kapsullenmesi veyahut da baska tipteki bir malzemeyle kompozit bir yap: haline getirilerek kararli bir yapiya

kavusturulmas: gerekmektedir [1, 2].

FDM’ler organik, inorganik ve 6tektik olarak ti¢ grupta siniflandirilmaktadir [3, 4]. Bunlardan organik esash
FDM’ler, yiiksek kimyasal ve fiziksel kararliliklari, 1s1l dayanikliliklari, yiiksek erime gizli 1sisina sahip olmalari,
genis bir sicaklik aralifinda kullanilabilmeleri, ekonomik olmalari, korozif ve zehirleyici olmamalar1 gibi
avantajlartyla bircok 1s1l enerji depolama uygulamalarinda tercih edilmektedir [3]. Diger yandan 1sil
iletkenliklerinin diigiik olmasi ve kati-siv1 faz doniigiimii esnasinda goriilen sizdirma sorunu nedeniyle uygulamada
birtakim kisitlamalar goriilmektedir. Isil iletkenlik, 1s1 iletim hizinin bir gostergesidir. Isil iletkenligin diisiik
olmasi, 1s1 transfer hizinin azalmasina yol agarak, organik FDM’lerin sarj/desarj slirelerinin artmasina neden olur.
Diger yandan kati-siv1 faz gecisi esnasinda FDM’nin sinirlayici bir yapida korunmamasi nedeniyle uygulanan
alanda ya da cihazda problemler ortaya ¢ikmaktadir. Sekilce kararli kompozit FDM’lerin gelistirilmesiyle
sizdirmanin azaltilmasi ya da onlenmesi ve 1s1l iletkenligin arttirilmast miimkiin olmakta ve bu dezavantajlar
giderilmektedir. Gézenekli malzemeler, nanomalzemeler gibi ¢esitli destek malzemelerinin kullanilmasi veya
mikro/nanokapsiilasyon yoluyla sekilce kararlilik saglanabilmekte ve FDM’nin termo-fiziksel ozellikleri

iyilestirilebilmektedir [4].

Kapsiilasyon islemi, s6z konusu malzemenin bir kap iginde ya da kaplama icinde kapah tutulmasi prensibine
dayanmaktadir. FDM’lerin kapsiilasyonu ile yiizey alaninimn artirilmasinin yani sira, sivi fazda FDM kaybinin ve
cevre sartlarindan etkilenmesinin onlenmesi de miimkiin olmaktadir [5]. Ayrica, bu yontemle 1s1l iletkenligin
artirtlmasi ve faz gecisi nedeniyle yapidaki degisikligin 6nlenerek malzemenin formunun korunmasi miimkiindiir
[6]. FDM’lerin kapsilasyonu icin kabuk malzeme olarak gesitli organik polimerler [7-9], inorganik malzemeler
[10-12], metaller [13-15] ya da hibrit yapilar [16-18] kullanilabilmektedir.

Nisasta yiiksek bir oranda tiiketilen petrokimyasal kaynakli polimerlere kiyasla, diisik maliyeti, benzersiz
ozellikleri ve performansi nedeniyle ilgi ¢eken dogal polimerlerden biridir. Polisakkaritler grubuna dahil olan
nisasta biyopolimerlerin ve biyomakromolekiillerin énemli bir iiyesidir ve 6zellikle plastik endiistrisinde ¢evre
dostu ve diigiik maliyetli plastik malzemelerin, karigimlarin veya kompozitlerin iretiminde dolgu olarak
kullanilmaktadir [19]. Son yillarda, sentetik petrol bazli plastik filmlerin yaygin kullanildig1 sera ve tarimsal
uygulamalarda artan gevresel kaygilar nedeniyle, yenilenebilir kaynaklardan elde edilen, ¢evre dostu hammaddeler
alternatif olarak 6n plana ¢ikmaktadir. Bu noktada, nisasta, seliiloz, aljinat gibi dogal polimerler tarimsal

uygulamalarda gevre dostu ve siirdirilebilir kaynaklar olarak tercih edilmektedir [20].
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Yiiksek faz gecis sicakliklarina sahip enerji depolama malzemeleri pek ¢ok arastirmaci tarafindan genis gapta
calisilmakta iken, soguk depolama uygulamalarma yonelik faz degistiren malzemelerin segimindeki
sinirlamalardan 6tiiri bu alanda daha az galisilmaktadir. Soguk depolama uygulamalarma yonelik FDM’lerin
diistik faz degisim sicakliklarina (=5 °C civarinda) sahip olmasi gerekir. Ancak giivenlik, yakicilik, yanicilik ve
maliyet gibi unsurlar dikkate alindiginda bu sicaklik araliginda dogrudan ¢ok az malzeme segilebilir [21]. Organik
esaslit FDM’ler ya da bunlarin Stektik karigimlar: ile bu amaca yonelik FDM se¢imi yapilabilmesine ragmen,
gercek uygulamalarda bu malzemelerin nispeten diisiik olan termal iletkenliklerinin de 1s1 transferini arttirmaya
yonelik birtakim katkilarla iyilestirilmesi olduk¢a 6nemlidir. Oleik Asit (C1gH3402) organik FDM sinifindan ag¢ik
sar1 renkte, 5-7 °C civarinda erime noktasina sahip olan ve diigiik sicaklik soguk depolama uygulamalarinda
kullanilabilen bir yag asididir [22]. Oleik asit 18 karbon atomlu asil zincirinin merkezinde bir cis-¢ift baga sahiptir.
Asil zinciri bu gift bag ile iki par¢aya; yani ¢ift bag ile terminal metil grubu arasindaki zincir segmenti (®-zincir)
ve ¢ift bag ile karboksil grup arasindaki zincir segmenti (A-zincir) olmak tzere iki pargaya bolunir. Bu iki zincir
boliimiiniin farkli fiziksel 6zellikler sergilemesi beklenmektedir. Bundan baska oleik asitin polimorfik yapilart
olan y-formu ve o-formu, ®-zincirinin konformasyonel yapisinin farkindan ileri gelir [23, 24]. Hayvansal ve
bitkisel kaynaklarda dogal olarak bulunan oleik asitin, 1s1l enerji depolama karakteristiklerinde temin edilen
kaynaginin ve safliginin 6nemli bir etkisi olmakla birlikte, sahip oldugu y- ve a-formuna ait doniigiimlerden
kaynakli olarak faz gecis sicakligi ve entalpisi ile ilgili degerlerde literatiirde farkliliklar gézlenmektedir [25-27].
Cedefio ve ark. [28] yaptiklar1 bir ¢alismada oleik asitin erimeden dnce tersinir kati-kat1 faz gegisinin 225 K de (-
48,15 °C ve AH=3.6 J/g) gerceklestigini, erimenin ise 278 K (4,85 °C ve AH=75,5J/g) de goriildiigiinii rapor
etmislerdir. Diger yandan bu yag asidinin kristallenme siirecinde sivi-sivi faz doéniisiimiiniin 272 K de (-1,15 °C
ve AH= —10.5 J/g), sivi-kat1 faz doniisiimiiniin ise 260 K de (-13,15 °C ve AH= —61.0 J/g) oldugunu tespit

etmiglerdir.

Bu calismada, oleik asit/nisasta temelli kompozit faz degistiren malzemeler dondurarak kurutma teknigi ile
iretilmis ve karakterize edilmistir. Ek olarak, 1s1 transfer hizini iyilestirmek amaciyla yiiksek 1s1l iletkenlige sahip
genlestirilmis grafit varliginda benzer ornekler de hazirlanmistir. Elde edilen kompozit FDM’nin; Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM), Fourier Doniistimli Kizildtesi (FT-IR) ve Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC)

ile gergeklestirilen morfolojik, kimyasal ve 1s1l karakterizasyon teknikleriyle 6zellikleri incelenmistir.

Il. DENEYSEL YONTEM
2.1 Malzemeler

Oleik asit (OA, Carlo Erba Reagents, Fransa), gidai misir nisastas1 (St, perakende), genlestirilmis grafit (GF,
Nanografi, saflik >%96, Tirkiye), Span 80® (Aldrich Chemistry, Almanya) temin edildigi sekilde kullanilmgtir.
Ultra saf su ile deneyler gergeklestirilmistir. Sekil 1’de faz degistiren malzeme olarak segilen oleik asit, kabuk
malzeme olarak kullanilan nisasta ve 1s1l 6zellikleri gelistirmek i¢in kullanilan yiiksek 1s1l iletken 6zellikteki

genlestirilmis grafit goriilmektedir.
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Grafit Nisasta

Sekil 1. Kompozit FDM eldesinde kullanilan malzemelerin oda sicakligindaki dijital kamera goriintiileri

2.2 Oleik asit/nisasta/grafit esasli kompozit faz degistiren malzemelerin hazirlanmasi

Oleik asitin, genlestirilmis grafit dolgular1 varliginda nisasta ile mikrokapsiilasyonu, sulu ortamda karigtirma,
ultrasonikasyon ve liyofilizasyon islemlerinden olusan bir dizi prosediire gore gergeklestirilmistir (Sekil 2). Ultra
saf su, nisasta ve Span 80® 60 dakika boyunca mekaniksel olarak karigtirilmistir. Ayri1 bir yerde genlestirilmis
grafit (agirlikga %1), Span 80® iceren sulu ortamda dagitilmistir. Nisasta soliisyonu iizerine, grafit sollisyonu ve
oleik asit ilave edilerek bir slire daha mekaniksel karistirma siirdiiriilmiistiir. Karigim, buz banyosuna oturtularak
ultrasonik homojenizatdr (Bandelin SONOPULS HD 2200, 20 kHz) ile 20 dakika boyunca homojenize edilmistir.
Karigim polietilen tiiplere aktarilmis ve -37 °C de 48 saat siiresince dondurulmustur. Donmus Ornekler
liyofilizatorde -54 °C de, 0,024 mbar basingta 120 saat siireyle kurutulmustur. Ayni prosediir genlestirilmis grafit
dolgular1 olmadan tekrar edilmistir. Elde edilen oleik asit/nisasta ve oleik asit/nisasta /grafit temelli kompozit FDM
Ornekleri sirasiyla “OA/St” ve “OAJSt/%1GF” olarak isimlendirilmistir. Deneysel c¢alismada kullanilan

malzemelerin toplam miktarlar1 Tablo 1°de sunulmustur.

Jf » =
{ .
N /
7 Nisasta f .‘

NI

Ultra saf su

|

Oleik asit

s
Genlestirilmis Grafit

Karistirma Ultrasonikasyon Liyofilizasyon OA/St/%1GF kompozit FDM

Sekil 2. Oleik asit/nisasta/grafit esash kompozit faz degistiren malzemelerin hazirlanma agamalari

Tablo 1. Kompozit FDM’lerin hazirlanmasinda kullanilan malzemelerin miktarlari

: Oleik asit Nisasta Span 80® Grafit
Kompozit FDM Ultra saf su (mL
P (mb) © © © ©
OA/St 230 10 40 3,1 0
OA/St/%1GF 180 10 40 31 01

62



Kompozit Faz Degistiren Malzemeler J. Innovative Eng. Nat. Sci., c. 4, s. 1, $5.59-72, 2024.

2.3. Elde edilen malzemelerin karakterizasyonu

Elde edilen mikrokapsiillenmis kompozit FDM’lerin kimyasal, 1sil ve morfolojik karakterizasyonlari
gergeklestirilmistir. Oleik asit, nisasta ve iiretilen kompozit FDM’lerin kimyasal yapilari FT-IR spektrofotometresi
(Perkin Elmer, Spectrum 100) ile 4000-400 cm? dalga boyu arahiginda gergeklestirilen analizler ile
aydinlatilmigtir. Kompozit FDM’lerin morfolojik analizi SEM-Taramali Elektron Mikroskobu (FEI, Ouanta FEG
250 model, Thermo Scientific) ile gerceklestirilmistir. Malzemelerin gizli 1s1 depolama 6zellikleri azot atmosferi
altinda -30 ila 80 °C sicaklik araliginda 10 °C/dakika 1sitma hiziyla Diferansiyel Taramali Kalorimetre (Perkin-
Elmer DSC-6) ile belirlenmistir. Elde edilen kompozit FDM’lerin termal enerji depolama performanslar1 asagidaki
denklemlere gore katilma orani (R), katilma verimliligi (E) ve termal depolama kapasitesi (1) hesaplanarak

degerlendirilmistir [29].

AHp k. it FDM
R = —mKompozit FDM . 4 o, X
AHm,04
E = AHm,Kompozit FDM+AHC,KompozitFDMx 100% (2)
AHpmoa+AHc 04
E 0

Burada AHn ve AH. Uretilen kompozit FDM’ler ve oleik asit icin sirasiyla erime ve kristallenme entalpilerini
(kJ/kg) ifade etmektedir.

Elde edilen kompozit FDM’lerin sogutma islemi esnasindaki 1s1l davramiglar1 Sicaklik-Kayit (T-Kayit) yontemiyle
incelenmistir. Bu amagla, sirkiilatorlii su banyosu, K tipi 1s1l ¢iftler (termokupl) ve veri kayit cihazi kullanilarak
hazirlanan deneysel sistemde, kompozitlerin soguma davranislari ve 1s1 iletim 6zellikleri malzemelerin faz gegis
sicakliklari lizerindeki bir aralikta aragtirilmigtir. Gergeklestirilen testte, esdeger miktardaki rnekler deney tiipleri
icerisine konularak 1s1l giftler vasitasiyla anlik olarak sicakliklar1 6l¢iilmiis ve bu dl¢limler veri kayit cihazi ile
toplanarak bilgisayara kaydedilmistir. Buna ilaveten, 6rneklerin 1s1 iletim katsayilari (K) Tempos marka 1sil
Ozellikler analiz cihazi kullanilarak 6l¢iilmistiir. Bunun igin, sabit sicaklikli bir ortam hazirlanarak her bir numune

icin 5 kez 6lgim tekrar edilmis ve bdylece ortalama 1s1l iletkenlik 6l¢lim degerleri bulunmustur.

I1l. BULGULAR VE TARTISMA
3.1 Kimyasal Yapinin Incelenmesi

Oleik asit, nigasta ve iretilen kompozit FDM’lerin kimyasal yapilari FT-IR analiziyle belirlenmistir. Oleik asit
(OA), nisasta (St) ve kompozit FDMlere (OA/St ve OA/St/%1GF) ait FT-IR spektrumlar: karsilastirmali olarak
Sekil 3’de sunulmustur. Nisastaya ait spektrum incelendiginde, 1013 cm™ ve 929 cm de gorilen pikler C-O,
C-C ve C-OH gerilmelerine aitken, 831 cm™ civarinda yer alan pikler C-O-C simetrik gerilmeleri ve C-H
deformasyonundan ileri gelmektedir [30, 31]. Diger yandan OA’ya ait spektrum incelendiginde alifatik C-H

gruplarinin CHy ve terminal CHa'teki asimetrik ve simetrik gerilme titresimleri nedeniyle olan pikler sirasiyla 2919
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cm ve 2856 cm’de gorllmektedir [32]. 1711 cm™’de goézlemlenen keskin bant, asimetrik -C=0 gerilmesine
atfedilebilir [33]. 1453 cm™’de gdzlenen pik diizlem igi OH bandima karsilik gelirken ise, 1400 cm civarmdaki
kiigiik pik alifatik CH3 gruplarinin egilme titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 1285 cm™*’de gorilen pik C-O
gerilmesine atfedilebilir [34]. 937 cm™’de goriilen pik diizlem dis1 O-H gerilmesine karsilik gelirken, 720 cm™ de
gorilen absorpsiyon piki CH, salinma titresimini gostermektedir [35]. OA/St ve OA/St/%1GF kompozit
FDM’lerin spektrumlarini inceledigimizde oleik asite ait karakteristik piklerin goriilmesi yapida OA varligini ve

kapstilasyonun basarisini dogrulamaktadir.

|331
1013 929 664

82 I
= 1463 |
8 1285
-
£ —
.é QA
& 11
% QA-St
L|__ ' OA-St-%1GF
2919
2019V 2856 197074741 14531285  |o22 &
. 97122 g7
1920
1453~ |\ plese
2019 || oo 17112 1285414601013 922 720
T I

T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumbers (cm™)

Sekil 3. Oleik asit, nisasta ve kompozit FDM’lere ait FT-IR spektrumlari

3.2 Morfolojik Yapinin Incelenmesi

Elde edilen toz formundaki OA/St ve OA/St/%1GF Kompozit FDM’lerin oda sicakliginda ¢ekilmis dijital kamera
goriintiileri Sekil 4’de verilmis, bu malzemelerin morfolojik karakterizasyonu icin gerceklestirilen Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM) goriintiileri ise Sekil 5 ve 6’da sunulmustur. Sekil 4’de yer aldig1 iizere kompozit
malzemeler oleik asitin erime sicakligi (erime pik sicakligt ~10 °C) {iizerinde oda sicakliginda sekilce

kararliliklarini korumuslar ve herhangi bir sizdirma davranisi géstermemiglerdir.
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Sekil 4. Kompozitlere ait dijital kamera goruntileri (a) OA/St Kompozit FDM (b) OA/St/%1GF Kompozit FDM

SEM goriintiilerinden goriildiigii tizere OA/St Kompozit FDM kiiresel yapida bir morfoloji sergilemistir (Sekil 5).
Diger yandan OA/St/%1GF kompozit FDM’ye ait SEM goriintiileri (Sekil 6) incelendiginde grafit katkisinin
morfolojide kismen degisime sebep oldugu ve heterojen yiizeyli kiiresel kapsiillerden olusan aglomere olmus bir

yapinin olustugu goriilmiistiir.

Sekil 6. OA/St/%1GF Kompozit FDM SEM gérintileri

3.3 Isil Ozelliklerin Incelenmesi

Is1l 6zelliklerin karakterizasyonu i¢in OA ve OA iceren kompozit FDM’lerin DSC analizleri gergeklestirilmistir.

Sekil 7 ve Sekil 8’de sunulan DSC grafiklerine gére 1smin absorlandigina ve salindigina isaret eden kati-sivi erime

65



J. Innovative Eng. Nat. Sci., c. 4, s. 1, $5.59-72, 2024. Kompozit Faz Degistiren Malzemeler

ve stvi-kat1 donma pikleri hem OA hem de kompozit FDM’lerin termogramlarinda yer almaktadir. Buna gore,
benzer piklerin varligi FDM ve kabuk malzeme arasinda herhangi bir kimyasal reaksiyon olmadigini ve kompozit

FDM’lerin gizli 1s1 depolamasi yaptigin1 gostermektedir [36].
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Sekil 7. Oleik asite ait DSC termogramlari

OA’nin DSC grafiginden elde edilen verileri incelendiginde, yag asidinin erime ve kristallenme pik sicakliklar
sirastyla 9,00 °C ve -9,12 °C; erime ve kristallenme entalpileri ise sirasiyla 54,49 kJ/kg ve -46,98 kJ/kg olarak
Olclilmiistiir. Diger yandan, nisasta ile kapsiillenmis kompozit FDM’lere ait DSC analizinden elde edilen 1s1l enerji
depolamaya ait 1s1l karakteristikler Tablo 2’de, gizli 1s1 depolama (LHS) verileri kullanilarak hesaplanan kompozit
FDM’lerin kapsiilasyon orani (R), kapsiilasyon verimliligi (E) ve termal depolama kapasitesi (1) sonuglar1 ise
Tablo 3’de verilmistir. Kompozit FDM’lerin 1sil karakteristiklerine gore (Tablo 2), 1s1 transfer hizinin
iyilestirilmesi amaciyla katkilanan genlestirilmis grafit dolgusu malzemelerin faz gecis sicakliklar1 ve gizli 1s1l
depolama kapasitelerinde belirgin bir degisime ya da diisiise neden olmamigtir. Ayrica, hazirlanan kompozit
FDM’ler oldukca yakin kapsiilasyon orani (%33,45 ve %34,02) ve verimliligine (%35,37 ve %35,03) sahiptir.
Elde edilen kompozit FDM’lerin %100 termal depolama kapasitesi gosterdikleri bulunmustur. Bu 6zellikleriyle,

iiretilen kompozit malzemeler 1s1l enerji depolama uygulamalarinda kullanim potansiyeline sahiptirler.
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Tablo 2. Elde edilen kompozit FDM’lerin termal 6zellikleri

Malzeme AT m(°C) PAH ,(kJ/Kg) °T¢(°C) 9AH, (kJ/Kg)
OAVSt 583 18,23 -8,10 -17,66
OA/St%1GF 5,66 18,54 -8,15 17,01

:pik erime sicakigi
®:erime entalpisi

C:pik kristallenme sicaklig
d:kristallenme entalpisi

Tablo 3. Elde edilen kompozit FDM’lerin kapstlasyon 6zellikleri

Malzeme R(%0) E (%) n (%)
OA/St 33,45 35,37 100
OA/St/%1GF 34,02 35,03 100
22.5
| — OA-St-Isitma
22.0 4 _— OA'St'oA)1 GF'IS'tma
< 21.5
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£
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Sekil 8. OA/St ve OA/St/%1GF Kompozit FDM’lere ait 1sitma ve sogutma esnasinda elde edilen DSC termogramlart
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FDM’lerin 1s1 depolama malzemesi olarak kullanilmasindaki karsilagilan problemlerden biri de agirt sogumadir
[37]. Bu davranis, sivi haldeki FDM nin sogutuldugunda donmanin genellikle erime noktasindan daha diigiik bir
sicaklikta meydana gelmesi olarak tanimlanabilir. Gizli 1s1 yalnizca asirt sogutulmus sicakligin altinda
salindigindan, gizli 1sinin tam olarak kullanilabilmesi icin sarj ve desarj arasinda biiyiik sicaklik farkina ihtiyag
vardir. Ancak bu durum enerji depolama uygulamalarinin enerji verimliligi agisindan istenmeyen bir durumdur
[38]. Uretilen kompozit malzemelerin nisasta ile saglanan yapica kararliliklari, FDM’lerin uygulama alaninda bir
dezavantaj olarak gorilen ve endotermik ve ekzotermik pikler arasindaki sicaklik farkina isaret eden agir1 soguma
davranisinda da degisime yol agmistir. Sekil 9°da sunulan asir1 soguma davranisi grafiklerinden ve sicaklik farklari
(AT) degerlerinden goriildiigii tizere oleik asitin bir kabuk ile sinirlandirilmast yani kapsullenmesi uygulama
acisindan bir avantaj olarak, saf FDM’ye gore kompozit malzemelerin agir1 soguma derecesinde diigiise neden

olmugtur [39].

10
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Sekil 9. Oleik asit ve kompozit FDM’lerin asir1 soguma davranigt

OA/St ve OA/St/%1GF kompozit FDM’lerin sogutma iglemi esnasinda T-kayit yontemiyle elde edilen 1sil
davraniglar1 Sekil 10’da gosterilmistir. Sogutma islemine gegmeden 6nce, deney tiipleri icerisine konulmus
numuneler 25 °C’ye ayarlanmig banyo i¢ine daldirilarak bu sicaklikta belirli bir siire 1s1l dengeye gelmesi i¢in
bekletilmigtir. Isil denge saglandiginda sogutma iglemi baglatilmis ve kompozit malzemelerin 1sil davranigi T-kayit
yontemiyle elde edilen veri temelinde grafik olarak ¢izilmistir. Sekil 10 incelendiginde, %1 GF katkili kompozitin
katkisiz kompozitten gorece yiiksek 1s1 iletim 6zelliginden dolay1 daha hizli bir sekilde hedef sicakliklara ulagtig
gozlemlenmistir. Elde edilen kompozit FDM’lerin duyulur 1s1 depolama hizlar1 T-kayit yontemiyle elde edilen
sicaklik 6l¢iim verisine bagli olarak hesaplanmis ve bulunan degerler Tablo 4’te verilmistir. Buna gore, elde edilen
grafige gore OA/St ve OA/St/%1GF kompozit FDM’lerinin sogutma islemi esnasindaki duyulur 1sil
depolama/salma hizlar1 sirastyla 0,0130 °C/s ve 0,0134 °C/s olarak hesaplanmistir. Buna ilaveten, hazirlanan
kompozit FDM’ler birbiri ile karsilastirildiginda, %1 GF katkili kompozitin katkisiz kompozit FDM’ye gore
%3,08 nispetinde daha hizli bir sekilde sogutma islemi sirasinda hedef sicakliga ulastig1 gortilmiustiir (Sekil 10).
Bununla birlikte, elde edilen kompozit FDM’lerin 1s1l iletkenlik katsayisi (k) 6l¢iimleri gergeklestirilmis ve alinan
Olgtimler Tablo 5’te sunulmustur. Tablo 5’e gore, %1 GF katkisinin elde edilen kompozitin 1s1l iletkenligini %6,74
oraninda iyilestirdigi sonucu bulunmustur. Sonug olarak, T-Kayit yontemi ile elde edilen bulgularin 1s1l iletkenlik

Ol¢iimleri ile uyumlu oldugu goriilmistiir.
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Sekil 10. OA/St ve OA/St/%1GF kompozit FDM’lerin sogutma islemi esnasinda T-kayit yontemiyle elde edilen 1s1l davranislari

Tablo 4. OA/St ve OA/St/%1GF kompozit FDM’lerin sogutma islemi sirasinda 1s1 depolama hizlari

islem Gozlem OA/st OA/St/%I1GF
Is1l Depolama/Salinim Hiz1 (°C/s) 0,0130 0,0134
Sogutma . .
Iyilestirme Orani (%) - %3,08

Tablo 5. OA/St ve OA/St/%1GF kompozit FDM’lerin dl¢ilen 1sil iletkenlikleri

Gozlem OA/St OA/St/%1GF
Isil fletkenlik (W/m K) 0,1009 0,1077
Iyilestirme Orani (%) - %6,74

IV. SONUCLAR

Bu ¢alismada, nisasta temelli kimyasal yapis1 ve uygun 1sil enerji depolama dzellikleri agisindan sera ve tarimsal
uygulamalarda kullanilabilme potansiyeli bulunan kompozit malzemeler mikrokapsiilasyon ydntemiyle
hazirlanmistir. Elde edilen kompozit FDM’lerin fiziksel, kimyasal, 1si1l, morfolojik ve yapisal &zellikleri;
Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC), Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve Fourier Doniistimlii
Kizilotesi (FT-IR) spektroskopisi analizleri ile arastirilmistir. Elde edilen OA/St Kompozit FDM’nin 1s1l enerji
depolama kapasitesi 18,23 kJ/kg, erime ve kristalizasyon pik sicakliklar1 sirasiyla, 5,83 °C ve -8,10 °C olarak
bulunmustur. OA/St/%1GF Kompozit FDM’nin ise bu 6zellikleri sirasiyla; 18,54 kJ/kg, 5,66 °C ve -8,15 °C olarak
bulunmustur. Ayrica, kompozitlerin 1s1l iletkenlik katsayilar1 6l¢iilmiis ve elde edilen sonuglara gore gorece az
miktarda (%1) genlestirilmis grafit ilave edilmesinin OA/St/%1GF malzemesinin 1s1l iletkenlik katsayisini %6,74

oraninda iyilestirdigi goriilmistiir. Bu sonuglar temelinde, hazirlanan kompozit malzemelerin seralarda meydana

69



J. Innovative Eng. Nat. Sci., c. 4, s. 1, $5.59-72, 2024. Kompozit Faz Degistiren Malzemeler

gelen don olaylarinin 6niine gecebilmesine yonelik uygun iklim kosullarinda gergeklestirilebilecek FDM
uygulamalarinda degerlendirilme potansiyeli oldugu diisiiniilmektedir. Bu sayede iklimlendirme yiikiinde
iyilestirme saglanarak enerji tasarrufu elde edilebilecegi ongoriilmektedir. Son olarak, faz degisim sicaklik
araliklar1 ve belirlenen diger 6zelliklerinden &tiirii, sentezlenen kompozit FDM’lerin medikal ve gida gibi alanlarin
soguk tagima-muhafaza gibi uygulamalarinda da kullanilabilecek potansiyele sahip uygun nitelikte malzemeler

oldugu degerlendirilmektedir.
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