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Oz

1930 yilindan giiniimiize uzanan aerojeller; Guinness rekorlar kitabina giren en hafif ve kati malzeme olarak se¢ilmistir. Yiiksek 1s1l
absorbsiyon &zelligi, ¢ok iyi yalitkanlik kabiliyeti, mezo gdzenek yapisi mukavemetinin ve ylizey alanmin yiiksek olmasi gibi
tistlinliiklerinin birgok malzemeye alternatif kullanim avantaji ve birgok sektdrde kullanim olanagi sunmaktadir. Bu ¢alismada, sol-jel
teknigi kullanilarak yiiksek saflikta silika tabanli hidrofobik aerojel iiretimi gergeklestirilmistir. Bu dogrultuda, yapilan ¢alismalarda
aerojelin karekterizasyonu ¢esitli yontemlerle belirlenerek mikroyapiya olan etkileri incelenmistir. Elde edilen aerojelin oldukea kiigiik
tane boyutuna ve mezo gozenek yapisina sahip oldugu belirlenmis ve yiiksek seviyede hidrofobik 6zellik sagladigi tespit edilmistir.
Uretilmis olan aerojel numuneleri cesitli testlere tabi tutulmus ve ilging sonuglar elde edilmistir. Ayrica iiretilen silika aerojellerin sol-
jel metodu ile sentezi, islem basamaklar1 ve kullanilan bilesikler (kullanilan bilesiklerin etkisi incelenmistir olmal1) incelenmistir.
Yapilan calismalar kapsaminda iiretilmis olan silika aerojel numunelerinin (kisaltmalardan énce yontemin tam ismi yazilir. Ornegin
Fourier Infrared Spektroskopisi-FTIR gibi) FITIR, BET, XRF ve XRD yontemleri kullanilarak karakterizasyon ¢alismalar1 yapilmistir.
Optik ve taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak mikro yapi analizleri belirlenmistir. Yapilan karekterizasyon ve mikro yapi
analizleri sonucunda aerosilikajelin, 20-50 nm araliginda gbézenek boyutuna sahip, temas acisi degerleri 160° - 170° araliginda
Ol¢iilmiistiir. Yapilan boyut analizi testlerinde iiretilen aerojel numunelerinin sirastyla 1116.09 um, 1553.14 um, 1123.48 um tane boyut
degerlerine sahip oldugu tespit edilmistir. Karekterizasyon ¢alismalarinin tanecik goriintiilenmeleri (SEM analizleri) sonucunda ise sol
jel yontemi ile {iretilmis olan silika tabanli aerojelin %97.90 saflikta oldugu sonucuna ulagilmistir.

Anahtar Kelimeler: Aerojel; Hidrofobik; Sol-jel; Karekterizasyon

Investigation of Characterization Properties of Silica-based
Hydrophobic Aerogel Produced by Sol-gel Method

Abstract

From 1930 until todays manufactured aerogels; It has been chosen as the lightest and solid material in the Guinness Book of Records.
Its advantages such as high thermal absorption feature, very good insulating ability, mesopore structure strength and high surface area
offer an alternative use advantage to many materials and use in many sectors. In this study, high purity silica-based hydrophaobic airgel
was produced using the sol-gel technique. In this direction, the characterization properties of the aerogel and its effects on the
microstructure were investigated. It was determined that the obtained airgel had a very small particle size and mesoporous structure,
and it was concluded that it provided a high level of hydrophobic properties. The produced airgel samples were subjected to various
tests and interesting results were obtained. In addition, the synthesis of the produced silica aerogels by the sol-gel method, the processing
steps and the compounds used (the effect of the compounds used should have been investigated). The characterization studies of the
silica airgel samples produced within the scope of the studies (the full name of the method is written before the abbreviations. For
example, Fourier Infrared Spectroscopy-FTIR) were carried out using FITIR, BET, XRF and XRD methods. Microstructure analyzes
were determined using optical and scanning electron microscopy (SEM). As a result of the characterization and microstructure analyzes
in the experimental studies were determined with a pore size in the range of 20-50 nm and the contact angle values were measured in
the range of 160° - 170°, In the dimensional analysis tests, it was determined that the airgel samples produced had grain size values of
1116.09 pm, 1553.14 um, and 1123.48 pum, respectively. As a result of the particle imaging (SEM analysis) of the characterization
studies, it was concluded that the silica-based airgel produced by the sol gel method was 97.90% pure.
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1. Giris

Acrojeller yliksek yiizey alanlari, gbzeneklilikleri ve yiiksek
absorbsiyon kabiliyetleriyle bircok alanda kullaniimaktadir.
Aerojellerin mekanik, kimyasal ve fiziksel ozellikleri gesitli
yontemlerle gelistirilebilmektedir [1]. Giiniimiizde, c¢ok fazla
sayida farkli aerojel tiirii olmasina ragmen, silika aerojeller en
yaygin olan1 ve en ¢ok tercih edilenidir. Silika aerojeller 30-40
nm’lik gézeneklerle ¢evrilmis 3-4 nm’lik taneciklerden meydana
gelirler. Cok kiiglik ve milyonlarca gdzenekten olustugu igin
siingerimsi bir yiizeye sahiptir. Igyapis1 % 99.8 oraninda hava
olabilir [2,3]. Ayrica silika aerojeller; iyi ylizey alant (500-
1200m2 /g), yiiksek porozite (%80-99.8), diisiik yogunluk
(0.003g/cm3 ) ve yiiksek termal yalitim degerine (0.005W/mK)
sahiptirler. Bu o0zellikleriyle silika aerojeller o6zellikle ticari
uygulamalarda (termal yalitim, akustik bariyer, siiper kapasitorler
vb) tercih edilmektedir [4,5]. Silika aerojellerin sentezlenmesi ii¢
asamada gerceklesmektedir: (1) Sol jellesme asamasi, (2)
aerojelin katilik ve saglamliligini artirmak i¢in yaslandirma ve (3)
jel yapisinin birikinti olusmasint engellemek i¢in kurutulmasi.
Yapilan sentezleme islemi esnasinda farkli 6zelliklerde
maddelerden faydalanilarak aerojellerin yapisi iyilestirilebilir.
Aerojel, jelin s1v1 bileseninin gaz ile yer degistirildigi gdzenekli,
ultra hafif bir kat1 maddedir [6]. {1k defa Stefan Kistler tarafindan
1931 yilinda iiretilmistir. Cok kiigiik ve milyonlarca gézenekten
olustugu i¢in siingeri andiran bir yiizeye sahiptir. Yapilarinin
%99.8’e kadar1 hava olabilir ve ¢ok iyi yalitkandirlar. Aerojeller
¢ok diigiik yogunluklu, yiiksek 6zellikli yiizey alani ve yiiksek
porozite Ozellikleri ile katalizor destekleri, absorbsiyon
malzemeleri, termal ve elektriksel yalitim ve yalitict malzemeler
gibi bircok alanda kullanilirlar. Aerojellere yiiksek porozite,
yiiksek absorbsiyon kabiliyeti verir. Aerojeller, atik suyun ve
petrol sizintilariin veya organik sivilarin ayristirilmasi veya agir
metal iyonlarinin uzaklagtirilmas: gibi atiklarin aritimi igin
kullanilabilir. Ayrica silika tabanli aerojeller gibi birgok aerojel
gelistirilmistir [7]. Bunlar metal oksitler esasli aerojeller, seramik
esaslt aerojeller, polimer esasli aerojeller ve karbon esasl
aerojeller vb. olarak isimlendirilir. Genellikle, aerojelin mekanik
ozelliklerini gelistirmek i¢in bazi kimyasal maddeler kullanilir;
bunlar, aerojelin kauguk kullanilarak modifikasyonu, aerojel
kompozitlerin hazirlanmasi, sol-jel parametrelerinin ayarlanmasi
ve hava jelinin capraz baglanmasi i¢in epoksi, polistiren ve
izosiyanat kullanmaktadir [8]. Aerojeller temelde inorganik ve
organik aerojel olarak ikiye ayrilirlar. Organik olmayanlar metal
alkoksitlerin polikondenzasyon isleminden elde edilen ¢apraz
(cross) bagli ve saydam hidrojellerden elde edilmektedir. Organik
ozellik gosterenler de su ile hazirlanan soliisyonda resorsinol ile
formaldehitin  sol-jel polikondenzasyon reaksiyonlar1 ile
iretilmektedir [9]. Silika aerojelleri, nanoporoz (nanogdzenek)
yapisal Ozelliklerinden dolay1 bir¢gok benzersiz ve olumlu
ozelliklere sahip olan bir mezogdzenek seramik materyal sinifi
olarak alinir. Silika aerojeller ¢cok iyi 6zelliklere sahip oldugu igin
miihendislik alaninda yiiksek talep gdrmektedir. Bu ozellikler;
¢ok iyi dzel ylizey alani, yogun porozite, buna bagl olarak diisiik
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yogunluk sonucu, iyi kirilma indeksi ile diisiik ses hiz1 (100 m/ s)
yanmaz ve amorf kimyasal olarak inert ve diisiik 1s1 iletkenligi -
0.03 W/mK gibi oOzelliklerinden dolay1 g¢esitli uygulama
alanlarinda, ozelliklede 1s1 yalitimi1 alaninda daha fazla ilgi
gormiistlir[10,11]. Bununla birlikte, yiiksek ag¢ik yapilt olmasi,
diisik yogunlugu ve yiiksek gozeneklilik gibi bazi 6zellikleri
aerojellerin kirllganligia neden olur. Zay1f mekanik 6zellikleri ve
bu dezavantajlart saf silika aerojel kullanimi zorlastirir. Bu
nedenle, silika aerojellerin avantajlarini arttirmak igin son yillarda
termal yaliim malzemeleri ile silika aerojel birlestirilerek bazi
kompozit malzemeler iiretilmistir. Ornek olarak silika aerojel /
cam elyafi, polietilen tereftalat / silika aerojel, silika aerojel /
poliizosiyaniirat sert kopiik, silika aerojel / polistiren gdobegi
kabugu, silika aerojel / polivinil alkol (PVA) verilebilir [12,13]

Literatiir taramasinda, silika aerojellerin {iretim yoOntemi,
malzemelerin ve islemlerin kullanim alanlar ile ilgili sinirh
sayida patent ve yaym bulundugu anlasilmistir. Silika aerojelleri
karakterize etmek igin iki farkli terim kullanilmaktadir. Bunlar
strasi ile “y18in yogunlugu” ile “iskelet yogunlugudur” . Yiginsal
yogunluk, aerojel kiitlesinin aerojelin hacmine olan orani olarak
tanimlanir. Aerojellerin kati bdliimlerinin dokusunu ¢ok ince
parcaciklar olusturur. Bu pargaciklarin iskelet yogunlugun degeri
kat1 y1gin degerine olduke¢a yakindir. Yigin ve iskelet yogunlugu
degerlerini 6lgmek i¢in helyum piknometresi kullanilmaktadir
[14,15]. Gozenekli malzemeler igin (international union of pure
and applied chemistry) [IUPAC siniflamasina gore ¢ap olarak 2 nm
‘den kiiciik gozenekler "mikro gozenekler" olarak adlandirilir;
caplar1 2 ile 50 nm olanlar "mezo gézenekleri" olarak adlandirilir
ve ¢ap1 50 nm ‘den biiylik olanlara ise "makro gdzenekler" denir.
Silika aerojeller mikro, makro ve mezo godzenek boyutuna
sahiplerdir fakat daha c¢ok mezo gozenek yapisindadirlar.
Gozenek orant % 80 - % 99,8 oranlarinda bulunmasina ragmen
farkli ¢alismalarda % 99,8 civarinda hesaplamalarda mevcuttur.
Silika aerojellere uygulanan Brunauer, Emmett, Teller (BET)
ylizey alan1 Ol¢imii ve absorbsiyon/desorpsiyon yontemi
gozeneklilik tespiti i¢in en ¢ok tercih edilen yontemlerden biridir.
BET yonteminde absorblanan gaz miktar1 dlgiilmektedir [16]

Silika esasli aerojel malzemeler gozenekli yapist ve
nanometrik boyutlu bosluklari nedeniyle yalitim materyali olarak
tercih edilebilmektedir. Bu malzemelerin termal iletkenliginin
hava ile karsilagtirildiginda daha diisiik oldugu ortaya ¢ikmustir.
Kirstler, uygun cevresel kosullarda uygulanan basing altinda
aerojellerin termal iletkenligini ortalama 0,02 W/m.K olarak
hesaplamistir [17]. Aerojellerin sentezlenme ydntemlerine gore
hidrofilik veya hidrofobik o&zellikler gosterdigi kanitlanmigtir.
Aerojellerin yapisinda bulunan silanol Si-OH polar gruplarin
hidrofilik kaynagi oldugu bilinmektedir.
arttirmasi ile birlikte bu 6zellik elde edilmek istenen aerojellere
daha diisiik sicaklikta CO2 ile kurutma yapilmaktadir. Hidrofobik
6zellik kazanimi igin ise yiiksek sicaklikta siiper 10 kritik kurutma
yapilmaktadir. Olusan farkliligin kaynagi olarak kurutma islemi
sirasinda farkli ylizey gruplarinin  olusmasi gosterilebilir.
Hidrofobik 6zelligi daha aktif hale getirmek i¢in iki yontem soz
konusudur. Hidrofobik karakter, sol-jel basamaginda bir ajan
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eklenerek arttirtlabilir. Ortam basinci ile kurutma yontemlerinde
kullanilir. Aerojelin  hidrofobikligini artirabilmek amaciyla
kurutma isleminin ardindan malzemeye yiizey modifikasyonu
islemi yapilir [18). Silika aerojeller, cogu gbzenekli malzemelerin
aksine transparan bir yapiya sahiptir. Bu seffaf 6zelligi nedeniyle,
yiiksek enerji fizigi alaninda caligan bilim insanlar1 Cherenkov
istnim  dedektorlerinde  stirekli  olarak silika  aerojelleri
kullanmaktadirlar. Aerojellerin sahip olduklari optik saydamlik ve
oldukgea iyi termal yalitim nitelikleri sebebiyle ¢ift katmanli cam
imalatinda uygulanmasi disiiniilmektedir. Ayrica, aerojeller
mikro yapisindan dolay: 1518 dalga boyuna kiyasla ¢ok daha
kiiciik dalga boyuna sahiplerdir[19]. Silika esashi aerojel
malzemelerin ilging ve cok iyi nitelikleri sebebi ile yeni ve farkli
uygulama sahalar1 ortaya c¢ikmaktadir. Havacilik, ultrasonik
algilama, gaz sensor, atik giderme, optik, enerji depolamasi,
katalizor ve yaliim dahi olmak iizere bir¢ok endiistriyel alanda
uygulanma alanlar1 bulmustur [20].

Silika esasli aerojeller sol-jel siire¢ parametreleri igerisinde
uygun sentezlenme yontemi ile imal edilmektedir. S6z konusu
iiretim siireci iic asamada gerceklesmektedir. Birinci agsama sol
hazirlamak igin gerekli ¢ozelti silika kaynaklidir ve bu ¢ozeltiye
tepkime kolaylastiric1 katalizér eklendiginde yapida jellesme
baslamaktadir. Tkinci asama meydana gelen bu jel yapilar takviye
dagitict malzemesine nitelik ve oranina bagl olarak hidrojel,
aquajel, alkojel ve aerojel olarak siiflandirilmaktadir. 11k
asamada silikon alkoksitlerin, tetraetil ortosilikat (TEOS),
tetrametilortosilikat (TMOS), polietoksidisiloksan (PEDS) gibi
on takviye malzemeleri uygulanir (Gurav 2008, Einarsrud 1998).
“Sol —jel” kelimelerinden de anlasacagi lizere siire¢ kolloidal
¢ozeltisinin meydana gelisi ile birlikte inorganik yapinin imalati,
jelin olusmasi, sol’un jellesmesi ve kurutma sonrasi bu jelin
(xerogel) kuru jele doniismesi ile meydana gelir. Bu imalat islemi
bir sol ya da elde etmek istenen jeli ara kademe olarak isleyerek
bilinen yontemlerden daha diisiik sicakliklarda, soliisyondan kati
bir materyalin hazirlanmasi prensibine dayanmaktadir. Bu
teknoloji, inorganik polimerlerin ve organik -inorganik hibrit
malzemelerin iretiminde farkli bakis agilari olusmasina neden
olmaktadir [21,22]. Uygulanan yontem ile ihtiya¢ duyulan
(optik  seffaflik, sertlik, kimyasal
gozeneklilik ve kimyasal direng vb.) doniik olarak homojen
inorganik oksit malzemeler ve yiiksek sicaklilardan ziyade oda
sicakliginda inorganik camlar tiretmek i¢in avantaj saglamaktadir.

niteliklere dayanim,

2. Materyal ve Metot
2.1. Sol-gel Uretim Prosesi

Bu deneysel ¢alismada, saf silika ile hidrofobik silika aerojel
(SA) iiretimi igin sol - jel yontemi kullaniimistir( Sekil 1). Deney
bes asamadan olusmaktadir. Baslangi¢ olarak hidroliz
agsamasinda; 3,02 mL tetraetil ortosilikat (TEOS), 3,16 ml etil
alkol( EtOH) , 0,14 ml hidrojen kloriir (HCI) ve 0,24 ml saf su
eklenerek olusan karisim 60 °C ‘ta 1 saat karigtirilmagtir.
Kondenzasyon asamasinda; 1,58 ml EtOH 1,71 ml saf su ve 0,15
ml amonyum hidroksit (NH4OH) ilavesi yapilarak manyetik
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karigtiricida 25 °C’de 40 dakika karigtirtlmistir. Hidroliz ve
kondenzasyon iglemini igeren sol asamasindan sonra jellesme
asamasina gec¢ilmistir. Jellesme i¢in etiivde 25°C’ de numuneler
iki giin bekletilmistir. Jellesme asamasindan sonra yaslandirma
asamasina gegilmis ve 11,8 ml EtOH, 8,3 ml TEOS eklenerek
70°C’ de 16 saat bekletilmistir. Cozilicii degisimi i¢in hekzan ilave
edilerek 45°C’ de 24 saat bekletilmistir. Coziicii degisiminin
ardindan 2 ml trimetilklorosilan (TMCS), 20 ml hekzan ilave
edilerek 55°C’ de 24 saat bekletilmistir. Numuneler hekzan ile
yikanarak 40 °C’ de 2 saat bekletilmistir. Son olarak numuneler
55°C’ de 24 saat bekletilerek kurutulmustur. Hazirlanan
malzemelerin FTIR analizi, XRD analizi, SEM analizi, temas
acist Ol¢limii, ylizey alani ve goézenek boyut analizi, toprak ve
genel metal analizi yapilmistir.

Numuneler hidrofobik oldugu igin yilizeye c¢ikmalarini
engellemek amaciyla beherlerin {izeri saat cami ile kapatilmigtir.
Sol-jel ¢ozeltisini olusturmak igin kullanilan baslatici uygun
¢oziicii igerisinde ¢oOzdiiriilerek baslangic cozeltisi hazirlanir.
Gergeklesen hidroliz ve kondenzasyon tepkimeleri sonucunda sol
olusur. Kondenzasyon islemi ve kullanilan ¢6ziicliniin ugmasi
sonucunda sivi sol, kati jele doniisiir. Bu noktada {irin aniden
viskoz sividan elastik 6zellikler gdsteren bir materyale dondsiir.
Sol jel yontemi iiretim prosesi Sekil 1’de sunulmustur.
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Sekil 1. Sol jel yontemi iiretim prosesi

Sol-jel prosesi s1vi faz durumunda madde eklenmesine olanak
tanimaktadir. Basit bir karistirma sonrasinda katki maddesinin
degismeyen bir sekilde ¢ozelti igerisinde dagilmasina daima izin
vermektedir.

2.2.Deneysel calismalarda kullanilan test cihazlar
2.2.1. FTIR Analizi

FTIR analiz yontemi, test orneklerini taramak ve kimyasal
ozelliklerini belirlemek icin kizildtesi 151k kullanmaktadir. FTIR
cihazi, radyasyon gonderir. Emilen radyasyon, numune
molekiiller tarafindan titresimsel bir enerjiye doniistiiriiliir. Her
bir molekiil veya kimyasal yap1, benzersiz bir spektral parmak izi

iretir. Bu yontemde numuneler, sivi, gaz veya kati formda
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olabilir. Bu numunelerden kizil 6tesi spektrumu elde edilir.
Spektral verilerin genis bir spektral alandan alinmast miimkiindiir.
Bu teknik niteleyici ve niceleyici analizleri hizli bir sekilde
gerceklestirmeyi saglar. incelenen yapimin igerdigi ugucu bilesen
konsantrasyonlarin1 belirlemede ve mineraller arasi izotop
degisimlerin belirlenmesinde kullanilir. FTIR analiz cihazi Resim
1°de verilmistir.

Resiml. FITIR analiz cihazi

2.2.2. XRF ve XRD analizi
XRF ile olgiilen 6rnek hakkinda niteliksel bilgi saglar.

Bununla birlikte, XRF kantitatif bir tekniktir. Numunedeki
atomlar tarafindan yayilan X-isinlari bir dedektor tarafindan
toplanir ardindan analiz kisminda islenerek enerjiye karsi X-
1sininin yogunluk noktalarini gosteren bir spektrum olusturulur.

X-15m1  difraksiyonu, = malzemelerin  kristallografik
ozelliklerinin ve igerdikleri fazlarin belirlenmesini saglayan
hasarsiz analiz yontemidir. Toz numunelere uygulanan X-1sin1
difraksiyonu sonucu kristal yapisinin yanisira, tane boyutu ve
tercihli yonlenme gibi 6zellikler belirlenebilir. Sekil 3’te sol gel

iretim proses agamalar1 gosterilmistir.

Sekil 2. Sol jel yontemi tiretim prosesi; a:sol jel karigiminin
hazirlanmasi ve karistirma, b: yaslandirma
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Sekil 2. Sol jel yontemi iiretim prosesi; c:kurutma, d: silika
aerojel

2.2.3. Temas acis1 ol¢iimii

Sapsiz damla temas agisi, kat1 bir substrat iizerindeki saf bir
stvinin profilini yakalamak icin optik bir alt sistem kullanan
bir temas acis1 gonyometresi ile dl¢iiliir. Stvi-kat1 ara yiizi ile
stvi-buhar ara yiizii arasinda olusan ag1 temas agisidir.

Temas acisi, 1slatilabilirlik, serbest yiizey enerjisi, sogurma,
ylizey gerilimi, yayilma gibi 6zellikleri tayin eder. Damla formu,
stvinin yiizey geriliminin, sivi ile sivinin ¢evresindeki ortamin
yogunluk farkmin bir bagntis1 olarak diisiiniilebilir. Emiilsiyon
kararlig1, ara yiizey gerilimi temas agisi ve serbest yiizey enerjisi
Olgtimleri; sivi emilimi, sivi yayilmasi, ylizey temizligi, siviy1
yiizeyde tutma, 1slana bilirlik yiizey heterojenligi, ylizey gerilimi
vb. gibi malzeme 6zelliklerini tayin eder. (Sekil 4). Temas agis1
Ol¢lim cihazi Resim 2’de verilmistir.

Resim2.Temas agist olciim cihazi

2.1.4.BET analizi (Yiizey ol¢iim cihazi)

BET cihazi kat1 veya toz numunelerde fiziksel adsorpsiyon
yontemiyle yiizey alani 6l¢iimleri, mikro, mezo ve makro gdzenek
boyutunu ve gozenek boyut dagilimmi diisik basinglarda ve
yliksek ¢oziiniirliikte tespit edebilmektedir. BET Yiizey olgiim
cihazi Resim 3’te e verilmistir.

Resim 3. BET Yiizey ol¢iim cihazi
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2.2.5. SEM analizi

flgi alanlarini ve bolgelerini iceren bir
numune, SEM kolonunun altinda bulunan vakum bolmesine
yerlestirilir. Kolonun tepesinde bulunan bir elektron kaynagi,
kolondan gecen ve numune iizerinde meydana gelen elektronlar
iretir. SEM goriintiileme cihazi Resim 4°te verilmistir.

Resim 4. SEM gériintiileme cihazi

3. Bulgular
3.1 FTIR Analiz sonuclari

Bu deneysel ¢alismada, sol-jel yontemi kullanilmistir. Silika
tabanli aerojel malzemesi Si-O-Si asimetrik bagidir. Bu kuvvetli
bag 1000-1200 cm™! dalga boyu araliginda bulunmaktadir. Genel
olarak da 1089-1095 cm-1 dalga boyu aralifinda gézlenmektedir.
Si-O-Si simetrik bandi 800 cm™ * de, Si-O-Si ag band1 469-467
cm! ’ de goriilmektedir. Si-OH bantlar1 960 cm’!, - OH gerilme
band1 3000-3500 cm'absorblanan su molekiillerinin pikleri 1650
cm! hidroliz olmayan epoksi gruplarindan kaynaklanan C-H
bantlar1 da 1380 cm™!

3.;'.2. SEM Yiizey Analiz Sonuclar: ve Temas Acisi
Olgiimleri

Numunelere SEM analizi yapilmis ve tane ve gozenek capi: 20-
50 nm araliginda ¢ikmigtir. Malzeme homojen olmayan tane
boyut dagilimina sahiptir. Tanecikler yapisal olarak hafif sivri ve
koseli olmakta ve topaklanma kiime
olusturmaktadir[25]. Goriintiller Sekil 4’te gosterilmistir. Ayrica
yapilan temas ag1s1 6lglimlerinde temas agis1 degerleri (8) 60-170
(Max. 178) olarak bulunmustur. Uretilmis olan aerojel

olusumu ile

numunelerin SEM cihazinda goriintiileri Sekil 4’te verilmistir.
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Sekil 4. Uretilmis olan aerojellere ait SEM gériintiisii

Analiz ortalama 1 dakika 4 sn siirmiistiir.

3.3. Genel Metal Analizleri

Yapilan genel metal analizinden elde edilen veriler
sonucunda, yapidaki mevcut Si orant 97.90 % agirlikca atom
cikmistir. Yapinin geri kalaninda az miktarlarda Nb, Mo, Fe, Zr,
Pb, Cd tespit edilmistir. Veriler ve olusan pikler goz Oniine
alindiginda Nb en sivri piki vererek yapidaki en yiiksek degere
sahip oldugu belirlenmis ve pik degeri 0,642 % agirlikca atomdur.
0.033 % agirlikga atom degeri ile ise Cd yapinin en az ihtiva ettigi
elementtir. Yapilan yiizey analizi ve XRF analizleri yapilmistir.
(Sekil 4.ave 4.b).

(a)

42 0.056
54 0.050

3
4
4
2
0
o}

Sekil 5. (a) Aerojellerin yiizey ozellik testi , (b)  Uretilmis olan
aerojellerin XRF analiz sonuglart.

3.4.XRD Analiz Sonuglar

En siddetli pik yogun olan bdlgede ortalama 23 °C
sicakliginda ve 144 siddetindedir. Aerojel amorf yapida ¢ikmustir.
Yapida olusan pik amorf yapidaki silisyum piki olmakla beraber
yapida bagka bir olusum gézlenmemistir[26]. Numuneye ait XRD
patern caligmalar titizlikle yapilmistir (Sekil 6).

Aerojel-Kuru

200
180 -
160 -
140 -
120 o
100 -

40 -

5 15 25 35 45 55 65 75 85 95 104

Sekil 6. Silika aerojelin XRD

Numunelere tane boyut analiz testi yapilmistir ve analiz
sonucunda tane boyutlarinin 1123.48 um, 1553.14 pm ve 1116.09
um degerlerine sahip oldugu tespit edilmistir [27,28]. Tanecik

5



Avrupa Bilim ve Teknoloji Dergisi

boyut dl¢iimleri belirlenen cihazda birkag¢ defa yapilmistir (Sekil
7).

Sekil 7. Aerojel tanecik boyut gériintiileri

4. Tartisma ve Sonug¢

Bu ¢alisma da, sol jel yontemi ile elde edilmis olan hidrofobik
silika aerojel numuneleri belli bir sicaklikta
yaslandirma islemi ile birlikte siiper kritik ortam sartlarinda

sirede ve

kiirleme zamanlarinin s6z konmusu iretilmis olan silika aerojel
malzemesinin karekterizasyon 6zellikleri iizerine etkisi detayli
olarak incelenmistir. Uretilmis olan ve yaslandirilarak kurutulan
aerojelin ylizey alanin arttig1 goriilmiistiir. Bunun yani sira silika
allimina aerojel siinger gozenek ile birlikte numunenin ylizey
alanina uygulanmis olan aseton islemi kiirleme zamaninin, siiper
kritik kurutma zamanina kiyasla daha fazla etkili oldugu, elde
edilen sonuglardan agikga goriilmektedir. FTIR analizi sonucu
elde edilen spektrumlar ise literatiir gore incelendiginde kayda
deger goriilmektedir. Uretilmis aerojellerin kurutma banyosunda
zamani dikkate alindiginda iiretilmis olan numunenin yapisinda
herhangi bir degisimin s6z konusu olmadig1 goriilmiistiir. Ayni
sekilde yapilmis olan kimyasal ve 1s1l islemler sonucunda da yine
mevcut kimyasal gruplarin hi¢ birinde herhangi bir degisim s6z
konusu degildir.
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