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OZET

Anahtar kelimeler: Borasilikat aerojel, sol-jel tiretim teknigi, mekanik aktivasyon

Bu calismada, ETI maden A.S.’den temin edilen sodyum igerikli boraks slami atig
hammadde olarak kullanilmistir ve sol-jel {iretim teknigiyle borasilikat aerojellerin
tiretilmesi amaclanmistir. Yapilan ¢alisma ile bor atiginin endiistriyel olarak aerojel
tiretiminde kullanilabilirliginin arttirilmasi hedeflenmistir. Kullanilan hammaddenin
tane boyutunu degistirmek ve kimyasal reaksiyonlari hizlandirmak igin baslangic
tozuna Os, 1s ve 2s mekanik aktivasyon islemi yapilmistir. Boylece Os, 1s, 2s aktive
edilen boraks slami atig1 sol-jel iiretim teknigi kapsaminda; HCI asitle ¢ozeltiye
alarak sol ¢ozeltisi elde edilmistir ve NaOH baz katalizorii ilavesiyle jellesme
meydana getirilmistir. Jellesme meydana geldikten sonra olgunlagma asamasina tabii
tutulmustur ve sonrasinda ¢esitli kimyasallar kullanilarak jel i¢indeki istenmeyen
maddeler uzaklastirilmis, jelin bag yapisinin dayaniminin arttirilmast saglanmaistir.
Isitict kurutma ve dondurucu kurutucu kullanilarak aerojellerin kurutulmasi islemi ile
borasilikat aerojel tozlar1 sentezlenmistir. Sentezlenen aerojel tozlarit XRD, SEM,
FESEM, EDS, FTIR, tane boyut analizi ve termal iletkenlik 6l¢iimii analizi ile
karakterize edilmistir.

Analizler sonucunda, borasilikat aerojel tozlarmin yapisinda yiiksek miktarda
gozeneklerin oldugu gozlenmistir ve buna bagli olarak diisiik yogunluga, iyi
derecede toz akisina, B-Si ve B-O baglarina ve iy1 termal iletkenlik katsayis1 gibi
ozelliklere sahip katma degeri yliksek bir yalitim malzemesi elde edilmistir.

Xi



EVALUATION OF BORON WASTES IN AEROGEL
PRODUCTION

SUMMARY

Keywords: Borasilicate aerogels, left-gel production technique, mechanical
activation

In this study, the borax slime (slurry) waste supplied from ETI maden A.S.
containing sodium content was used as raw material and the aim was to produce
borasilicate aerogels by left-gel production tecnique. The aim of this study is to
increase the industrial usability of boron waste. In order to change the grain size of
the raw material and accelerate chemical reactions Oh, 1h and 2h mechanical
activation process was applied to the starting powder. Thus Oh, 1h, 2h activated
borax slime waste within left-gel production technique; the left-solution was
obtained in solution with HCI acid and gelling was formed by the addition of NaOH
base catalyst. After gelation occured, it was subjected to the maturation stage and
then, by using various chemicals, unwanted materials was removed from the gel, as a
result the strength of bond structure of the gel was increased. Borasilicate airgel
powders were synthesized by using atmospheric drying and freezing dryer
techniques. The synthesized aerogel powders were characterized by XRD, SEM,
FESEM, EDS, FTIR, particle size analysis and thermal conductivity measurement
analysis.

As a result of the analyzes, it was observed that there was a high amount of pores in
the structure of borasilicate airgel powders and consequently a high value-added
insulating material with low density, good powder flow, B-Si and B-O bonds and
good thermal conductivity coefficient is obtained.

Xii



BOLUM 1. GIRiS

Kat1 bir malzeme olarak bilinen aerojel, genis ylizey alanlarina sahip ve buna sebep
olan yiiksek poroziteli yapisindan dolayi, yogunlugu diisiik hafif bir malzemedir.
Aerojel, sentez sirasinda igerisinde bulundurdugu sivi madde ile havanin yer
degistirmesiyle olusan, yiiksek miktardaki nano poroziteli (%99) kati malzemedir.
Bu o6zellikleri barimdirmasindan dolayr kullanim alanlar1 giliniimiizde oldukga
artmustir [1]. Aerojeller, hacminin genislemesine sebep olan hava ile dolmasi ve buna
bagli olarak spesifik yiizey alan1 artmasina sebep olmaktadir. Yapisindaki bu durum

aerojelleri, malzemeler igerisindeki en hafif kat1 yapmistir [2].

Ilk olarak aerojellerin tanimlanmasi, 1932’de Kistler tarafindan yapilmis olup
kendine 6zgli teknikler kullanilarak sentezledigi kati malzemeleri, aerojel olarak
adlandirmistir. Aerojeller, havadan yaklasik 6 kat daha yogunlugu diisiiktiir ve teorik
olarak yogunlugu diisiik olan aerojellerin ugmasi beklenir. Aerojellerin
ucamamasinin sebebi, aerojellerin yogunluk hesabi yapilirken iginde ihtiva ettigi

havanin dikkate alinmamasidir [3].

Aerojellerin yapisinda yiiksek miktarda gozenek bulundugundan dolayi, 1s1 ve
elektrik iletiminde siliper yalitkan olarak da bilinmektedirler. Giiniimiizde
teknolojinin ilerlemesiyle malzemelerin kullanim yerlerinde de bazi ihtiyaglar ortaya
cikmistir. Aerojellerin sahip oldugu 6zelliklerden dolay1 son zamanlarda teknolojik
acidan ilgi ¢cekmeye baglamistir. Yeryliziinde dogal olarak bulunan malzemelerden
de aerojel sentezleyebilme olanaklari oldugundan, ekonomik agidan da katki

saglayabilmektedir [4].

Aerojeller yiiksek spesifik yilizey alanina, yapisinda yiiksek miktarda gézenek ihtiva
etmesinden dolay1 diisik yogunluga ve termal iletkenlige, diisiik dielektrik



katsayisina gibi Onemli Ozelliklere sahiptir. Aerojeller sol-jel teknigi ile
tiretilmektedir. Aerojel sentezi asamalari, sol-jel iretim teknigi asamalarini
kapsamaktadir. Bunlar; jelin hazir hale getirilmesi, olgunlasma ve kurutulma
asamalarindan meydana gelmektedir. Yapilmasi planlanan aerojel tiiriiniin; baslangi¢
hammaddesine gore ilk olarak sol ¢ozeltisi elde edilmekte ve bu sol ¢ozeltisine
katalizor ilavesiyle jellesme meydana getirilmektedir. Olusan jel yapisinin, bag
sayisinin artmasi ve giiclendirerek dayanimin arttirilmasi i¢in olgunlasma asamasi
yapilmaktadir. Son asamada yapilan kurutma islemi ile sentezlenen jelin bag

diizeninin devamliliginin saglanmasidir.

Aerojeller, endiistriyel alanlarda yalitkan malzeme olarak, havacilik ve uzay
sanayisinde, optik kullanim uygulamalarinda, petrol ve tiirevi boru iiretiminde, yap1

ve ingaat sektoriinde yalitim malzemesi olarak ve birgok alanda kullanilmaktadir [5].

Yapilan bu calismada, ETI maden A.S.’den tedarik edilen boraks slami atig1
hammadde olarak kullanilmistir ve boraks slami atigindan atmosferik sartlarda
yapilan kurutma ile bora-silikat aerojel tozlari iiretilmistir. Literatlir taramasi
sonucunda, bu konu hakkinda ¢alisma sayist diisiiktiir ve buda yapilan ¢aligmanin
Ozglnliigiinii ortaga koymaktadir. Kullanilan hammaddenin tane boyutunu
degistirmek ve kimyasal reaksiyonlari hizlandirmak i¢in baslangic tozuna 1 ve 2s
mekanik aktivasyon islemi yapilmistir. Boylece Os, 1s, 2s aktive edilen boraks slami
atigina sol-jel teknigi kapsaminda; HCI (hidroklorik) asitle ¢ozeltiye alinarak sol
cozeltisi elde edilmistir ve NaOH (sodyum hidroksit) baz katalizorii ilavesiyle
jellesme meydana getirilmigtir. Jellesme meydana geldikten sonra olgunlasma
asamasina tabii tutulmustur ve sonrasinda cesitli kimyasallar kullanilarak jel i¢cindeki
istenmeyen maddelerin uzaklastirarak, jelin bag yapisinin dayaniminin artirilmasi
saglanmistir. Atmosferik sartlarda ve dondurucu kurutucuda yapilan kurutma islemi

ile 6nemli 6zelliklere sahip olan borasilikat acrojel tozlarinin tiretimi saglanmustir.



BOLUM 2. AEROJELLER

2.1. Aerojellerin Gelisimi

Aerojelleri ilk tanimlayan Kistler, s1ivi maddenin hava ile yer degistirmesi siirecinden
meydana gelen kat: malzemeler olarak belirtmistir. ilk aerojel calismast silika esasli
aerojellerdir. Kistler, aerojel iiretimi kapsaminda olusturdugu jelleri 6nceden
atmosferik sartlarda kuruturken, sonrasinda gelistirdigi siiperkritik kurutma teknigi
ile jellerin kurutma islemini yapmistir. Bu teknigi kullanmasiyla jelde kurutma
esnasinda olusan buharlarin ¢ikisindaki olumsuz etkileri ortadan kaldirmastir. Jellerin
kurutma yontemine bagli olarak aerojel tozlarinin o6zellikleri degismektedir.
Stiperkritik kurutma sonucunda olusan kati aerojellerdeki porozite boyutu, jel
yapisinda oldugu gibi agik poroziteler bulundurmaktadir. Bu c¢alismalarin ardindan
Kistler, iiniversitedeki gorevinden ayrilip 6zel bir sirkete gecmistir ve burada aerojel
iiretime devam ederek ticari satisin1 yapmaya baslamistir. Urettigi aerojelleri dis
macunu ve kozmetik endiistrisinin iginde ilave madde olarak kullanilmistir.

Kistler’den sonra aerojeller hakkinda 6nemli ¢alismalar yapilmamustir [6].

Cin’de Prof. Gao ve ark. “mavi duman” olarak da tanimladiklar1 grafen aerojelleri
iiretmeye baslamiglardir. Cok hafif ve sentezlenmesi zor olmadig: i¢in bir¢cok yerde

kullanabilir 6zellikteki aerojelleri iiretmislerdir [7].

1990 yilinda bu sefer karbon aerojeller sentezlenmeye baslamis ve elde edilen
aerojellerin kimyasal ve fiziksel 6zelliklerinin iyi olmasiyla beraber kullanim yeri
acisindan 6nemi artmistir. 2011 yilinda ABD’de yapilan ¢alismada sentezlenen nikel
aerojel son zamanin en hafif malzemesidir [8]. Sekil 2.1.’de aerojelin ge¢misten

glinlimiize gelisim siireci verilmistir [7].



1530 el S 1980 ASST

Aerojelin kesfi [k ticari olarak Aerojelin bilimsel Yalitim alaninda
satilmasi kullanimi kullanilmasi
! | P
e W T —
15999 !/ zooE 2004 2006 zooa
Piyasaya Mars kesif Aerojel iceren Uydunun Gelecek
stiriilmesi gezicilerinde uydunun kuyruklu ~ Diinya’ya geri kullanimi
kullanimi yildiz ile donisi
karsilagmasi

Sekil 2.1. Aerojelin gelisim siireci [7].

2.2. Giiniimiizde Aerojeller

Kistler'in yaptigi calismalardan sonra 1980’lerde aerojel c¢alismalari artmaya
baslamistir.  Uretilen iiriinlerden beklenen 6zelliklerden farkli performanslar
goriilmiistiir ve yeni sentezleme teknikleri gelistirilmistir. Sanayide, giines panel
elemant ve gilinliik kullanilan ¢ift camli pencere igerisinde ara eleman olarak
kullanilmistir. Bu ¢alismalarin artmasiyla beraber 1985°te Almaya’nin Wuerzburg
sehrinde ilk uluslararas1 aerojel sempozyumu gerceklestirilmistir ve bunu bir
baslangi¢ olarak kabul edip her 3 il ara ile giiniimiize kadar sempozyum
diizenlenmeye devam etmektedir. Yeni bir kurutma teknigi, L. Berkeley’in
laboratuvarinda silika aerojellerin sentezlenmesi sirasinda stiper krittk CO2 gazi

kullanilarak denenmistir [9].

Onceden yapilan biyolojik calismalarda, yapilardan suyun g¢ikarmasinda siklikla
tercih edilen Hunt ve Tewari teknigi aerojellerin kurutma isleminde de kullanilmistir.
Kurutma islemi, basinglt bir kap igerisine konulan aerojelin igerisindeki sivi CO2
(karbondioksit)’nin ortamda bulunan alkol ile yer degismesiyle gergeklesmektedir.
Ortamda basing ve sicakligin etkisiyle CO2’nin kritik nokta iizerine ¢ikilmaktadir
(pc =74 bar, Tc=32°C). Bu islemler ile aercjolden siiperkritik sivi uzaklastirilir.

Kurutma isleminde kullanilan yiiksek sicaklik ve basingli alkol sayesinde yanma



ozelligi olmayan COz’nin diisiik seviyelerdeki kritik sicakligi avantaji kullanilarak
kurutma sirasinda yapida olusacak olumsuz etkiler azaltilmaktadir. Birgok bilim
insan1 aerojellerin {istlin fiziksel 6zelliklerini, sentezlenmesi ve kullanim alanlar1 i¢in

uygun hale getirilmeleri i¢in ¢calismalar yapmaktadir [10].

Brinker tarafindan yapilan iki kademeli aerojel sentezi calismasinda degisiklikler
yaparak yeni sentezleme gelistiren Tillotson ve Hrubesh ¢ok diisiik yogunluga sahip
aerojel sentezlemislerdir [11]. Tepkimelerin meydana getirdigi alkoliin ayristirilmasi
ve aprotik bir ¢oziicii ile yer degistirilmesi ile beraber ¢ok diisikk yogunluga sahip
aerojeller sentezlemislerdir [12]. Bu kadar disik yogunluga sahip aerojeller

giiniimiizde NASA tarafindan uzay mekigi araglarinda kullanilmaktadir [13].

2.3. Aerojeller Hakkinda

Aerojel, sahip oldugu yiiksek fiziksel ozelliklerden dolay1 gilinlimiizde kullanimi
tercih edilen 6nemli malzemelerden biridir. Aerojeli 6nemli kilan, iiretim yontemine
bagl olarak icerisinde bulundurdugu sivi maddeyi hava ile degistirmesiyle yiiksek
poroziteli ve buna bagli olarak diisiik yogunluga sahip olmasi gibi 6zelliklerindendir.
Aerojeller, yiiksek spesifik ylizey alanina ve yiiksek nano poroziteli yapiya sahiptir.
Ayrica porozite oraninin %95’lere varmasiyla termal olarak yalitkanlik 6zelligi de 6n
plana c¢cikmustir [14]. Sekil 2.2.°de Ornek bir silika aerojelin makro goriintiisii
gorilmektedir [15].

Sekil 2.2. Ornek bir silika aerojel makro goriintiisii [15].



SiO2 (silika) aerojellerin iiretimde kullanilan en 6nemli malzemelerinden birisidir.
Glinlimiizde de SiO: tabanli aerojel caligmalar1 yapilmaktadir. Aerojel iiretiminde
SiOz disinda kullanilan hammaddeler de bulunmaktadir. Farkli tiirdeki maddelerden
elde edilen aerojellerin fiziksel 6zellikleri de farklilik gdsterdiginden kullanim yerleri
degismektedir [14]. Silika esasli aerojeller, hidrofilik ve hidrofobik olarak ikiye
ayrilabilmektedir. Hidrofilik silika aerojeller, sulu c¢ozeltilerde ¢oziinebilir organik
maddeleri yiizeyde tutabilmektedir. Hidrofobik silika aerojeller ise c¢oziintirliik
kuvveti diisiik olan organik maddeleri daha etkili yiizeye tutabilmektedir [16]. Sekil

2.3.’de silika aerojelin mikro goriintiisii goriilmektedir [17].

Sekil 2.3. Silika aerojel mikro goriintiisii [17].

2.4. Aerojel Cesitleri

Aerojelleri ¢esitlerine ayirmanin en uygun yolu, igerdikleri kimyasal bilesimine gore
belirlenmesidir. Bundan dolay1 aerojellerin icerdikleri bilesen sayis1 dikkate alinarak

tek bilesenli ve birden fazla bilesenli (kompozit) aerojeller olarak ayrilmaktadir [18].
2.4.1.0rganik (Karbon) aerojeller
Biiyiik bir kismi inorganik maddelerden sentezlenen aerojeller, organik maddelerden

de sentezlenir. Organik aerojeller, yiiksek spesifik ylizey alanina, diisiik dielektrik

katsayisina, yiiksek poroziteli bir yapiya, 1s1 ve mekanik dayanimini gibi



Ozelliklerine sahiptir. Organik aerojellerin sahip oldugu bir baska &zellikte yapi
icerisindeki porozite miktarinin kontrol altina tutmasidir. Organik aerojellerin bu
ozelligi onlar cesitli alanlarda farkli sekilde sentezleyebilme imkani vermektedir

[19].

Organik aerojeller, kovalent bagli 3 boyutlu bir yapida bulunmaktadir. Organik
aerojeller igerisinde bulundurdugu bilesenlerden dolay1 herhangi bir ¢evresel soruna
ve kirlilige sebep vermemektedir. Organik aerojellerin baslangic maddeleri
Resorsinol formaldehit (RF), poliiire, fenol formaldehit gibi kimyasallar kullanilarak
sentezlenmektedir. Bu iiretim tekniklerin i¢inde esorsinol-formaldehit (RF) teknigi
organik aerojel sentezinin en basit yoludur. Bu teknikle organik aerojel sentezi
sirasinda sicaklik, pH, tepkime zamani ve derisim basit bir sekilde kontrol altinda

alinabilmektedir [20].

Organik aerojellerin kullanim alanlar1 da genistir: Cevre kirliliginin azaltilmasi
caligmalarinda, uzay sanayisinde, giinliik kullanilan beyaz esyalarda yalitim
malzemesi olarak kullanilmaktadir. Ayrica organik aerojeller kinetik enerjiyi absorbe
etme Ozelliklerine sahip olduklarindan gelecek c¢alismalar i¢in umut Verici
olmaktadir. Sekil 2.4.’de goriildiigii gibi karbon aerojel goriintiisiine 6rnek verilmistir

[21].

Sekil 2.4. Karbon aerojel makro goriintiisii [21].



2.4.2.inorganik (Silika) aerojeller

Inorganik aerojeller alaninda literatiir de ¢ok c¢alisma bulunmaktadir. Inorganik
aerojeller, metal alkoksitlerin polikondenzasyonunun iiretiminden ger¢eklesen capraz

bagli olan ve saydam hidrojellerden sentezlenmektedir [21].

Inorganik aerojellerin sahip oldugu dzellikler; yiiksek poroziteli yap, yiiksek yiizey
alani, diistik dielektrik katsayisina ve diisiik yogunluktur. Ayrica inorganik aerojeller
diisiik 1s1 iletimine sahiptir ve yalitim materyallerinin tiretiminde kullanilmasi tercih

edilmektedir.

Inorganik aerojeller sol-jel teknigi ile iiretilmektedir. Bu teknigin kapsaminda silika
baslangi¢c hammaddesi su ve alkol karisimi ile karistirllmaktadir. Karigim sonrasi sol
meydana gelmektedir ve sol yapisi kolloidal-capraz bagli partikiillerden
olugmaktadir. Olusan sol, partikiillerin bosluklarina s1vi madde dolarak uzun bir bag
yapmaktadir ve jellesme meydana gelmektedir. Jellesmeyi daha verimli hale
getirmek i¢in asit veya baz katalizor ilavesi yapilabilmektedir [22]. Tablo 2.1.’de

inorganik aerojellerin genel 6zellikleri gosterilmektedir [23].

Tablo 2.1. Inorganik aerojellerin genel dzellikleri [23].

Ozellik Degeri
Termal iletkenlik 0.016 — 0.022 W/m.K
Spesifik Yiizey Alam 700-1000 m?/g
Porozite % 85-99,8
Porozite Cap1 40-140 nm
Dielektrik Katsayisi 1,1
Inorganik Aerojeldeki Ses Hizi 100 m/s
Yogunluk 0,0032 g/cm?
Primer Parcacik Cap1 1-5nm

Kirtlma Indisi 1.02-1.2




2.4.3. Aliimina aerojeller

Aliimina aerojellerin, biiyiik spesifik ylizey alani, fiziksel 6zellikleri ve bol miktarda
hammadde olarak bulundugundan bu konuda c¢alismalar yapilmistir. Aliimina
aerojeller hidroliz tepkimeleri ile meydana gelmektedir. Aliimina aerojel
sentezlenmesinde; AI-OH yapisinin olusmasi, siiper kritik kurutucu ilavelerin
yapilmas1 ve ¢oziiciilerin giderilmesi, aliimina hidroksiklerin termal dehidrasyonun
yapilmasi1 ve kurutulmus aliiminalarin kalsinasyonu ile aerojellerden uygun yerlerde

kullanilacak malzemeler tretilmektedir [24].

Aliimina aerojeller sentezinde, tri-Sec-butoksit malzemesi kullanilmaktadir. Bu
malzemenin olumsuz &zellikleri, viskozitesi yiikksek ve atmosferde bulunan nem ile
hidroliz reaksiyonlar1 olusmaktadir. Bu problemi ortadan kaldirmak i¢in siringa
yardimiyla havay1 ¢ikartmak ve bir kisim alkoksitleri ayirmaktir. Aliimina aerojel
tiretiminin ilk asamasi hidrolize olmasindan dolayr nemden olusan kabuklanmalar

dikkate alinmamaktadir [25].

2.4.4.Diger aerojeller

Organik, inorganik ve aliimina diginda aerojel gesitleri vardir. Bunlar: Bora-silikat,
Zirkonya Karbonize, Formaldehit, Kalkogenit, Gradient aerojelleridir ve hala farkli
tirde aerojel sentezlenmesi devam etmektedir. Son yapilan ¢aligmalarda grafen,
karbit, silikon aerojellerde sentezlenerek aerojel sinifinin altinda yerini almistir. Cok
1yi 0zelliklere sahip X-aerojeller, NASA tarafindan sentezlenmistir ve sentezlenen bu
aerojeller hem elastik hem mekanik 6zellikleri ¢cok yiiksektir. Yogunlugu cok diisiik
ve diger iiretimi yapilan aerojellere gore dayanimi oldukea yiiksektir. X-aerojeller 1s1

yakitlarinda ve roket sanayisinde kullanilmaktadir [26].

X-aerojellerin avantajlar [27]:

1. Uretimi yapilan normal aerojellerden daha giigliidiir.
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2. Cok yiiksek sicakliklara dayanimi yiliksektir. Termal yalitkanlik 6zelligine
sahiptir.
Optik saydamlik 6zelligi gosterir.

4. Elastiklik ozelligi yiiksektir ve uygulanan kuvvete karst sekil

bozukluguna izin vermemektedir.

Sekil 2.5.de X-aerojelin mekanik dayanimini gosteren basma testi goriintiisii

verilmektedir [27].

Sekil 2.5. X-aerojelin mekanik dayanimini gosteren basma testi grafigi [27].



BOLUM 3. BORASILIKAT AEROJELLER

3.1. Borasilikat Cam ve Cam Seramikler

Borasilikat cam ve cam seramik malzemeler, kimyasal ve 1s1 dayanimdan dolay1
bircok alanda kullanilmaktadir: Laboratuvar ara¢ ve geregleri, LCD
uygulamalarinda, sinterleme kaplart ve diger -elektronik aletler uygulama
alanlarindan bazilaridir. Ayrica son zamanlarda yapilan c¢alismalarla beraber
radyoaktiflik Ozelligine sahip atiklara karsi1 immobilizer olarak kullanilmaya

baslanmistir [28].

Diisiik dielektrik katsayis1 ve termal genlesme Ozelliginden dolayr yiiksek hizlara
sahip olan elektronik aletlerdeki mikroelektronik paketleme alani i¢in 6nem arz eden

cam ve cam seramikler hakkinda ¢aligmalar artmistir [29].

Yapilan c¢alismalar sonucunda borasilikat cam ve cam seramikler, mikroelektronik
paketlemede tabanlara ilave edilen katki malzemeleri olarak kullanilmaktadir ve
bunlara bagli olarak amorf oksit yapidaki malzemeler arasinda 6zellikleri ile 6n plana
cikmistir [30]. Borasilikat cam seramiklerin dielektrik sabiti degerleri iyidir ama
bunun yaninda mekanik dayanimi istenen degerlerde olmayabilir. Bu problemi
ortadan kaldirmak icin yapiya katki maddeleri ilave edilmekte ve yapida kristal
fazlarin olugmasiyla sorun giderilmektedir. Borasilikat camlarin iretiminde
geleneksel cam eritme yontemi kullanilmaktadir ve bu yodntem kapsaminda
hammadde ve katki maddelerine 1s1 ile erime prosesi uygulanarak yiiksek miktarda

liretim yapma imkan1 vermektedir ve bu iiretimde ekonomiklik saglamaktadir [31].
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3.2. Borasilikat Aerojeller

Gozenekli malzemeler, cam seramikler, camlar ve aerojellerin de i¢inde bulundugu
malzemelere, sol-jel iiretim teknigi kullanilarak tiretimleri yapilabilmektedir. Sol-jel
teknigi kullanilarak {iretimi yapilan malzemelerin artmasi ve bu teknik hakkinda
daha fazla bilgiye sahip olunmasiyla beraber sol-jel teknigi yaygin hale gelmistir
[32].

Sol-jel tekniginin tercih edilmesinin belli baslar1 nedenleri vardir. Bunlar [33]:

1. Sentez sirasindaki kimyasal siirecler ve ¢ozeltinin yogunlasmasi disindaki
¢ogu asama oda sicakligina yakindir.

2. Aecrojellerin sentezinde kullanilan katki maddelerinin ¢ogunun kolaylikla
ucucu hale getirilme ve saflagtirilma 6zellikleri oldugundan dolay1 kolay
yapidan giderilmektedir.

3. Hali hazirda uygulanan yontemlere gore yapida yiiksek derecede homejenlik
saglanmaktadir.

4. Yapida yiiksek miktarda ve kontrol edilebilen gozenekler iceren malzemeler

uretilebilmektedir.

Yukarida belirtilen sol-jel tekniginin olumlu yonlerinin yaninda olumsuz yonleri de
bulunmaktadir. Bunlar; teknigin maliyetinin yiliksek olmasi, sartlarin kontrol
edilemeyecek kadar fazla olabilmesi, rutubete karsi hassas olmasi ve en onemlisi
aerojel liretimi sirasinda olgunlasma ve kurutma iglemlerinin siiresinin uzun olmasi

gibi olumsuz yonlere sahiptir [34].

Aerojellerin sentezlenmesinde baslangicta olusturulan jellerin, elde edilecek nihai
aerojel toz yapisini etkiledigini ve bu tozlarda {iretilen iiriinlerde catlama riskini
degistirmektedir. Kaliteli bir aerojel tozu {iretilmek isteniyorsa hidroliz ve

polikondenzasyon kontrol altinda 1yi tutulmas1 gerekmektedir [35].



13

Aerojel iiretiminde ikili sistemler i¢in teknik calismalar iyidir ama farkli tiirde
malzemelerin alkoksitlerin olusturdugu farkli biiyiikliikteki hidroliz miktarlarindan
dolay1 sorunlar olusmaktadir. Bu sorun ¢ogunlukla oksijene ilgisi yiiksek olan III.
grup elementlerinde goriilmektedir. Cozelti igerisinde silikon gibi kismen stabil
alkoksitlerin bulundugu durumlarda hidroliz tercihli meydana gelebilmektedir. Elde
edilen oncelikli kati igerisinde istenmeyen fazlarin bulundugu homejensizlikleri
olusturabilmektedir. Tek fazli kat1 bilesik olusturmak ve diflizyonu gerceklestirmek
icin ¢alisma yiiksek sicaklikta yapilmaktadir. Yiiksek sicaklikta islemler yapilsa da

yapida ¢ok az miktarda olsa istenmeyen fazlar bulanabilmektedir [36].

Yukarida belirtilen sorun, kompleks alkoksitler olusturarak ve buna bagli olarak
tepkimeye girme isteklerinin azaltilmasiyla Onlenebilmektedir. Tepkimeye girme
isteginin kontrolii ile hidroliz daha kararli hale gelmektedir. Yapilan calismalar
incelendiginde, genel olarak komplekslestirme katkilar1 asetilasetonat (acacH)
olmustur. Karboksilik asitlerden olan asetik asitin de diger ¢alismalarda kullanildigi

goriilmiustiir [37].

I1l. ve V. reaktif grupta bulunan alkoksitlerden bor ve fosforik asidin alkol ile
tepkimeye girmesiyle nispeten meydana getirilen hidrolize alkoksitlerin reaksiyonlari

asagida verilmektedir [38]:

3H,0+2B(OR); <>B,03+6ROH 3.1)
XROH + B(OR)s.« (OH), <> B(OR)3 + xH,0 (3.2)
3H,0 + 2[OP(OR)s] <> P20s + 6ROH (3.3)
xROH + OP(OR)3(OH); <> OP(OR); + xH,0 (3.4)

Yukarida gosterilen reaksiyonlardaki R, 0<x<3 degerleri arasindaki bir alkil

grubudur.

Sol-jel teknigi ile ¢ozeltide olusturulan amorf haldeki jellerle veya direkt yapilan sol

presipitasyon islemiyle elde edilen jel tozlar1 sayesinde tepkimelerin kinetigi
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arttiralabilmektedir. Bu sebeple islemler, modifiye oksit sol-jel (MOSG) ve modifiye
oksit sol-¢okeltme (MOSP) gibi tanimlanmaktadir. MOSG islemi yapilarak elde
edilen aerojellere, liretilmesi hedeflenen nihai {iriin i¢in yapilacak sinterleme veya 1sil

proseslere uygulanabilme imkan1 vermektedir [39].

3.2.1. Jelin olusturulmasi

Bor esasl1 aerojelleri sentezlemek icin, baglangi¢ hammaddeleri sicak deiyonize suya
konulmaktadir ve ¢dziilmesi saglanmaktadir. Onceden yapilan ¢alismalar sonucu ilk
islem belli safliktaki alkol igerisinde bor oksitlerin ¢oziindiiriilmesidir. 10—15 dk siire
coziinmesinden sonra elde edilen ¢ozelti asitlik o6zellikligi kazandirilmis ¢ozelti
icerisinde c¢oziindiiriilmektedir. Coziinme sirasinda olusan tepkimeler asagida

verilmektedir [40].

B203+6C2HsOH—2B(0OC2Hs)3+3H20 (3.5)
B203+(6 -2n)C2HsOH—2B(OH)n(OC2Hs)3.0+(3-2n)H20, n=0-3 (3.6)

Oda sicakliginda elde edilen ¢ozelti 6h karigtirilir. Karistirma iglemi sonrasi ¢ozeltiye
su verilmektedir. Bunun sebebi, TEOS (tetraetoksilan)’un 6n hidroliz tepkimelerini
gerceklestirmesinde olumlu etki saglamaktadir. Fakat olusan alkoksit genellikle
kararsizdir ve hemen su ile reaksiyona girebilmektedir. Beher igerisinde karigtirilan
cOzelti, beher duvarlarinda kalintilar olusturabilmektedir. Bu olusan kalintilar
tepkimenin yogunlugu hakkinda bilgi vermektedir. Borosiloksan zincirlerini
meydana getirmek i¢in alkoksitler, in situ tekniginde hazirlanmakta ve TEOS ile
tepkimeye girmektedir. Meydana gelen borosiloksi bilesigi, u¢ borosiloksi baglarini
olusturmak amaciyla hidroliz reaksiyonlar1 ve yogunlagma icin su ile tepkimeye
girmektedir. Su bulunmadigi zaman in situ seklinde sentezlenen bor alkoksitin TEOS
tepkimesi kisa siirede gergeklesmesi lazimdir. Hizli bir sekilde olmamasi durumda
bor alkoksitin hidroliz tepkimeleri erken meydana gelebilmektedir. Hazirlanan
cozelti 70°C’de cokeltilmektedir. Sekil 3.1°de borasilikat jellerin iiretim semasini

gosterilmektedir [41].
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2. Su ve amonyum S
hidroksit (NHsOH)
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24s yaglandirma ve jel
meydana gelmesi

Sekil 3.1. Borasilikat jellerin tiretim semasi [41].

3.2.2. Jelin olgunlastiriimasi

Jelin olgunlagmasi, jel olusumu i¢in ilave edilen ¢oziicii ile olusan jelin birbirinden
ayrilmast i¢in gerekli olan siireye denilmektedir. Porozite igerisinde bulunan sivi
madde, olusturulan jel i¢inde kalmasiyla jelde degisimler meydana gelebilmektedir.
Bunun sebebi; jelin hali hazirda kararli halde olmamasindandir. Olusumu
gerceklestirilmis jel icerisinde fonksiyonel gruplar arasinda kondenzasyon hala

stirmektedir ve jel gergeklesmesinden sonra da devam etmektedir [42].
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3.2.3. Jelin Kurutulmasi

Kurutma islemi, olusturulan jelin temel yapisina zarar vermeden jelin igerisinde
bulunan sivi maddenin (¢6ziicli) yapidan giderilmesidir. Kurutma islemi yapilirken
jelin biiziilmesine olanak verilmemelidir. Kurutma islemi; atmosfer basincinda,
dondurucu ortam sartlarinda ve siiper kritik kurutma olarak 3 sekilde yapilmaktadir

[43].

Atmosfer basincinda kurutma, siiper kritik kurutmaya gore daha diisiik maliyetli ve
kurutma Onlemleri almasina gerek yoktur. Bu sebeplerden dolay1 daha ¢ok tercih
edilmektedir ve yapida kurutma sirasinda meydana gelen biiziilmeyi minimuma
indirmeye ¢alisilmaktadir. Bu alanda yapilan bir¢ok calisma ile olumlu sonuglar

alindig1 goriilmiistiir [44].

Stiper kritik kurutma, stiper kritik kosullar ¢ergevesinde kurutma islemidir. Sicaklik
ve basing yardimiyla ortamda bulunan CO2’nin ¢dziicii ile yer degistirme prosesidir.
Cozelti olusturan maddenin kritik sicakligl ve basinci, bu teknikte kullanilan sicaklik

ve basingtan diisiik olmasi1 gerekmektedir [45].

Dondurucu kurutucu islemi, basincin normal diizeyden diisiiriilmiis ve kriyojenik
sartlarda jele icerisindeki s1vi maddenin dehidrasyonu ile gergeklesmektedir. Nemli
olan sentezlenmis jele diisiik sicaklikta dondurma islemi yapilir ve ¢ozelti igerisinde
bulunan ¢6ziici maddenin siiblime olmasi saglanir. Bu teknik kullanilarak
sentezlenen aerojeller, tstiin 6zelliklere sahip olabilmektedir. Yiiksek gozeneklilige,
mekanik dayanima, diisiik yogunluk gibi onemli 6zelliklere sahiptirler [46]. Sekil
3.2.°de siiper kritik sartlarda ¢ozelti igerisinde bulunan CO ile monolitik silika

aerojelin sentezlenmesi gosterilmektedir [47].
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Sekil 3.2. Siiper kritik sartlarda ¢ozelti i¢erisinde bulunan COz ile monolitik silika aerojelin sentezlenmesi [47].

Tercih edilen kurutma yontemleri, sentezlenen jellerdeki gerilim ve yap1 degisikligini
ortadan kaldirmak amaciyla uygulanmaktadir. Stiper kritik kurutma teknigi ile
yiikksek poroziteli ve diisiik yogunluga sahip jeller sentezlenebilir. Bu avantajlar
sagladigindan dolay1 bu teknigin kullanimi fazladir. Bu teknigin olumsuz yonleri;
maliyetinin fazla olmasi, islem karmasast ve uygulamada olusacak risklerdir.
Olusabilecek riskler, katki malzemesinin yiiksek basing uygulanarak siiper kritik hale
getirilmesi sirasinda meydana gelmektedir. Bu sebeple, riskleri azaltmak i¢in uygun

¢oziicliler belirlenmesi gerekmektedir [48].

3.3. Borasilikat Esash Aerojellerin Kullanim Alanlar:

Aerojeller yiiksek miktarda poroziteye sahip olduklarindan 1s1 ve elektrik iletiminde
yalitkan malzeme olarak kullanilmaktadir. Is1 transferi mevcut durumdan aerojel
kullanimi ile en aza indirebilmektedir. Aerojeller bu 6zelliginde dolayi, giiniimiizde
akilli binalarin cephe kaplama isleminde yaliim malzemesi olarak kullanilmaktadir
ve 1s1 kaybinin Oniine gecilmesi amacglanmaktadir. Ayrica ani olarak uygulanan
yiiksek sicakliga dayanikli oldugundan yanmaz koruyucu firiinlerde ve yangin

malzemelerinde kullanilmaktadir. Yalitkanlik 6zelligi, gelistirilmis en iyi fiber-cam
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kompozit malzemesinden 40 kat daha iyidir. Sekil 3.3.’de aerojelin yaliim

malzemesi olarak kullanimi goriilmektedir [49].

1000°C

Sekil 3.3. Aerojelin yalitim malzemesi olarak kullanimi [49].

Borasilikat aerojeller, katalizor ve kimyasal sensorlerde kullanilmaktadir ve son
zamanlarda membran liretiminde kullanilmasiyla gelecek i¢in umut vermektedir. Bu
irlinlerinde aerojelin kullanilmasiyla farkli boliimlerde olusan kapiler basincin

diisiirilmesi saglamaktadir [50].

Yiiksek sicakliklara dayaniklilik 6zelligi ve ¢ok hafif bir malzeme olmasindan
dolay1, tlirbin motorlarinda sicak kesit pargalart olarak kullanilan seramik

kompozitlerin iiretiminde tercih edilmektedir [51].

Nanotiip kompozitlerin gelistirilmesi ve mekanik performansimin arttirilmas: igin
borasilikat aerojeller kullanilmistir. Mekanik 6zelliginin diginda elektrik ve termal

iletkenlik, biyouyumluk 6zelligini nanotiiplere kazandirmistir [52].
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Borasilikat aerojeller, icerdigi yapt bakimindan kullanimi sona ermis {iriinlerin
dogaya birakilmasiyla ¢evreye zarart olmayan atik malzeme birakmaktadir.

Aerojeller diger malzemelere gore ¢evre kirliligini azaltmaktadir.

3.4. Borasilikat Aerojel ile Tlgili Arastirmalar

Kim ve Kumta, sol-jel tekniginde bazi degisiklikler yapip bor oksit ve fosfor
pentoksiti  baslangic hammaddesi olarak kullanmistir. Calismanin  amaci
borofosfosilikat (BPS) cam ve cam seramiklerinin iiretimini yapmaktir. Yapilan
calisma kapsaminda bor ve fosfor alkoksiller, baslangi¢ oksitler kullanilarak iiretim
yapilmistir. Kurutma islemi sonunda her iki toz iginde 800°C’de BPO4 (bor fosfat)
kristalin fazin1 elde etmek igin 1s1l islem yapilmistir. Isil islemleri bitmis ve hazir
tozlara XRD ve FTIR analizleri yapilmistir. Analizlerde tozlarin kristal yapisi ve ne
tiir molekiiler bag yaptiklar1 incelenmistir. Calisma kapsaminda yapilan analizlerinin
bitmesi sonucunda B-O-B bilesik tiirlerinin, tepkimeye girmemis B-OH bilesik
tirtinii ihtiva etmekte ve bunun sebebi, modifiye oksit sol-jel (MOSG) tiirevli
aerojellerin 1s1l islemler siiresinde olustugu ve bunlarin varlhigi jel iginde kiigiik
boyutta ayrilmalara sebep oldugu goriilmektedir. Modifiye oksit sol ¢okeltme
(MOSP) islemiyle iiretilen aerojeller de bu tiir durumlar gériilmemektedir. Bu da
tiretilen jel yontemine gore farklilik gdstermektedir. Yapilan her iki numune, yapi
bakimindan farkli olsa da 800°C’de 1s1l islem sonucu BPOj4 bilesigi hemen hemen

ayni miktarda yapida kristallesme yapmaktadir [53].

Li ve arkadaglari, baglangic hammaddesi borik asit, tetraetoksiortosilikat (TEOS) ve
fosforik asit kullanarak sol-jel teknigi ile BPS cam seramiklerini sentezlemislerdir.
Acik atmosferde borofosfosilikat (BPS) seramikleri 950°C’nin altinda sinterlenmesi
miimkiindiir. Sentezlenen cam seramigin mikro yapisini incelemek icin SEM ve
XRD analizleri yapilmistir. Analizler sonucunda BPO4 kristal bilesiginin etrafini
SiO2 bilesiklerinin ¢evreledigi goriilmektedir. Yapida SiO: bilesigi olmadigi
durumda Si3(POas)s (silika fosfat) bilesiklerinin varligi goziikmektedir. Camin
stvilagmast ve kristal hale gelmesi i¢in 450-900°C araliginda tutulmaktadir. Yapida
olusan BPOs kristali boyutu 100 nm’ye yakindir. Uretilen cam seramiklerin
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sinterleme isleminden sonra dielektrik katsayis1 5’ten kiigiik olup, 3x107 degerinde
bulunmustur. Uretimi yapilan cam seramik elektrik yalitim malzemesi i¢in uygundur

ve kullanim alanlar1 fazladir [54].

Campos-Zupiga ve arkadaglari, sol-jel teknigi kullanarak yeni parlak samaryum
katkili borasilikat camlari sentezlemislerdir. Sentezleme islemi i¢in TEOS, trimetil
borat, samaryum nitrat, HCI, HNOs, NHsOH, susuz etanol ve distile su
kullanilmistir. Kullanilan malzemelere ek saflastirma islemi yapmamislardir. Farkl
B/Si mol oranlart kullanilarak etanol ile karistirilmistir. Hidroliz ve yogunlagsma
tepkimelerinin gerceklesmesi i¢cin TEOS ve distile su/HCI karigimi eklenmisgtir. 1
saat karistirma isleminden sonra jellesme meydana gelmistir. Jellesmeyi arttirmak
icin 6 saat 50”’de 1sitma islemi yapilmistir. Olgunlasma asamasi i¢in jeller 1 hafta
bekletilmistir. Sentezlenen jeller etiivde 507’de 1 hafta siireyle kurutulmustur.
Kurutma islemi sonunda saydam ve catlaksiz monolitler elde edilmistir ve bunlar
borasilikat camlarmin iiretiminde kullanilmistir. Uretilen camlara yapilan XRD ve
TEM analizleri sonucu yapmin amorf oldugunu tespit etmislerdir. Na2O igerigine
bagl olarak, Sm katkili sentezlenen camlarin ortalama 2,7 ila 4,1 nm arasinda
degisen Sm>O3 nano pargaciklarina sahip oldugu bulunmustur. Cam geg¢is sicaklig
(Tg) ve cam kristallesme sicaklig1 (T¢), S203 ve Na2O ilavesiyle artigi gézlenmistir.
Sentezlenen camlar, yiliksek yogunluklu optik uygulamalarinda kullanilabilmektedir
[55].

Grandi ve arkadaglari, Nogami ve arkadasinin calisma sisteminin paralelinde
uygulamalarini yapmustir. Bu ¢alismada, bor aerojel iiretiminde yapilan Borasilikat
kayiplarin ortadan kaldirilmasi istenmistir. Fakat ilk uygulamada TEOS ve trimetil
borat (TMB) (B(OCHs)z)’nin ayristirilmasi saglanmistir. Elde edilen sol ¢6zeltisini
farkli ortamlarda bekletmek icin 2 farkli kaba konulmustur. Sol ¢6zeltisi bulunan bir
kap 50°C’de etiivde digeri oda sicakliginda bekletilmistir. Yaslandirma asamasinda
jeller 2 giinde olusmaya baslamistir. Olgunlasan jelleri kurutma asamasi igin jeller
acik atmosfer ve etiivde 3 hafta boyunca kurumasi i¢in birakilmistir. Yapilan bu 6n
islemler istenilen beklenti alinamadigindan farkli islemlere basvurulmustur. Bunun

icin 3 degisik teknik olusturulmustur. Ilk olusturulan teknik, 70 ml ayristirilmis su
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icerisine 5 M TMOS (Tetrametil Ortosilikat) ve 2 ml NH4OH ilave edilmis ve bu
¢ozelti igerisinde borik asit (HsBO3) ¢oziindiiriilerek sol-jel iiretimi yapilmistir. Agzi
kapali olan kaplarda 3 hafta 50°C’de etiivde bekletilmistir ve kurutma asamasi
yapilmistir. Ikinci olusturulan teknik ise, TMOS 1 saat ¢oziindiiriilmiistiir. Sonra
¢ozeltiyi olusturmak icin biraz su ve metanol (CH3OH) ilave edilmistir. Hazirlanan
¢ozelti icerisinde ¢6zmek icin TMOS eklenmistir ve 4 saat boyunca karigtirilmistir.
Kapal1 kaplara alinan ¢6zelti birinci teknikte oldugu gibi yaslandirma ve kurutma
islemleri yapilmistir. Ugiincii olusturulan teknikle, 30 dk boyunca bir miktar su,
MeOH ve TMOS ¢ozeltisi hazirlanmistir ve karistirma islemi yapilmistir. Karistirma
islemi yaparken ¢ozeltiye aniden trimetoksiboksin (TMBX) katilmistir. ilavenin
ardindan olusan sol 1 saat boyunca karistirilmistir. Kaplara alinan c¢ozelti
yaslandirma asamasina birakilip, jellesme tamamlaninca kurutma asamasi i¢in 3
hafta atmosfere agik ortamda kurutulmustur. Tercih edilen teknikler arasinda
uygulama agisindan farkliliklar vardir. Fosfat tiirevleri ¢ozelti igerisinde zor
ayrigtirdigi igin trimetilfosfit, trimetilfosfat yerine tercih edilmistir. FTIR analizinde
600 ile 4000 cm? arasinda spektrumlar olusmustur. DTA VE TGA analizi
yapilmustir. Oda sicakligindan 800°C’ye 5°C/dak 1sitma rejimiyle ¢ikilmistir ve 2 saat
beklenilmistir. Sentezlenen jellerin yogunlastirma islemi 6ncesinde yiliksek diizeyde
bora sahip olan Borasilikat kserojellerin aerojel olarak sentezlenmesinde olusan
problemlere kars1 2 degisik yol ile ¢dziimlenmistir. B-O-Si bag yapilarin1 kolay
ayrilmasini saglamak igin borasilikat jel sistemin hidrofilik halden hidrofobik hale
getirilmistir. Fakat uygulanan bu ¢06ziim yolu olumsuz sonug¢lanmistir. Ayrica
uygulanan baz-asit reaksiyonlarinin arttirilmasiyla bor igerigi artmistir ve olumlu
sonuclar vermistir. Igerik bakimindan borca zengin olan kserojellerin sol-jel
tiretiminde, 3-aminopropiltrietoksisilan ve trimetoksiboroksin kullanilarak verim

arttirilmaktadir [56].

McFarland ve Opila, boyutu kiigiik, catlak icermeyen, hizli bir sekilde jel olusturup
iretimini yapabilecegi ve bor bakimindan zengin olan cam meydana getirmek i¢in
Grandi’nin prosesini referans almistir. SiC katki maddeleri {izerinde uygulanmakta
olan borasilikat cam ve borasilikat filmlerin iretimi, sol-jel teknigi ile silisyum

karbiiriin oksidasyonunda onemli faktdr olan barianin etkilerini belirlemek i¢in bu
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calisma yapilmustir. Uretim prosesleri Grandi’nin prosesin gibi yapilip bilesim
kompozisyonlart ve gesitli hesaplamalar yapilmistir. Diger aerojel sentezlerinde de
kullanilan TMBX, (2-aminopropil) trietoksisilan (APTES), TEOS katki maddeleri bu
calismada da tercih edilmistir. TEOS un ayristirilmasi; az miktardaki yiginlar i¢in 2-
4 saat, fazla miktardaki yigmlar i¢in 4-24 saat karistirma islemi yaklasik 200 ml
etanol ve asitlendirilmis su igerisinde yapilmistir. Karigtirma iglemi yapilirken 1s1
verilmistir ve ¢ozeltinin sicakli§l Olclilmiistiir. Cozelti sicakliginin 40-60°C’e
arasinda sabit kalmasi saglanmistir. Cozelti igerisine etanol ve TMBX
(Trimetoksiboksin) ilave edilmistir. ilaveler her iki farkli miktardaki yigma
yapilmistir. Is1 kaynagi kapatilip oda sicakliginda sogumaya birakilmistir. Cozelti
oda sicakliginda olunca APTES (2-Aminopropil Trietoksisilan) ilavesi yapilmig ve
20 dk daha karistirilmistir. Katalizor, solvent c¢esidi, derisim ve B:Si oranlar
belirlenmigtir. Jellerin kurutma islemi, kurutma sirasinda biiziilmeyi en aza
diistirecek sekilde ayarlanmigtir. Bunun i¢in kurutma teknigi uygulanmistir. Bu

teknik kapsaminda, jel igerisinde ¢atlak olusumu azaltilacaktir. Bunlar:

1. Kabin kapaginin delinmesiyle sol ¢ozeltisini pipetlemesi saglanmis ve ¢oziicli
ortamdan buharlagmistir.

2. Kapali halde bulunan sol ¢ozeltileri ¢eker ocak da 7 giin siiresince
jellestirmesi ve kurutulmasi yapilmustir.

3. Sentezlenen jeller; 24 saat 40°C’de, her sentezlenen jel 48 saat 50 ve
60°C’de ve son asamada 24-48 saat 40°C’de basingli bir firinda kurutma

islemi yapilmistir.

Kurutma isleminden sonra disk seklindeki jellere, 6zel delme islemi ile delik agilarak
karakterizasyona hazirlanmistir. Bu konvensiyonel sekilde kurutma ile jelde delik
acma avantaji vermektedir. Kurutulan jel diskler aliimina esasli ¢ubuk parcalarin
tizerine konulmugstur. Aliimina {izerine konulan jellere 1s1l islem uygulamak igin
yatay seklindeki tiip firmin i¢ine gonderilmistir. Firin igerisinde camin doniistimi
icin yliksek saflikta argon ve hidrojen gaz karigimi verilmistir. Camda doniigiimii
gergeklestirmek icin 400°C’ye 10°C/dak 1sitma hizi ile ¢ikilmistir. Bu sicaklikta 1-16

saat araliginda tutulmugstur. Isitma hiz1 15°C/dak’ya ¢ikartilarak maksimum sicakliga
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cikilmistir. Maksimum sicaklik yapiya bagli oldugu i¢in orta diizeyde bor igeren
yapilara 600-800°C’ye kadar c¢ikilmistir ve 4 saat bekletilmistir. Firin igerisinde
0.75°C/dak sogutma hizi ile cam sogutulmaya baslanmistir. FEG-SEM (Field
Emission Gun Scanning Electron Microscopy), TEM (Transmission Electron
Microscopy), EDS (Energy Dispersive Spectrometry) ve XRD (X-ray Powder
Diffraction) analizleri yapilmigtir. Camin kristallesme kinetigi hesaplamalari
yapilmistir. Kristallesme tepe noktalarinin TEOS miktariyla degistigi goriilmektedir.
Iki farkl1 silika hammaddesi olan TEOS ve kolloidal silika (CS) izotermal olmayan
kosullar altinda sentezlenmistir. TEOS ile sentezlenen nano lifler CS'ye gore
elementler daha iyi homojen dagilmigtir. Daha diizenli, sekilli ve kiigiik tanecikli
yapiya sahip olan kristallesmis NFTEOS tur. NFTEOS’ un kristallesme sicakligi ve
hiz1 NFCS’den daha fazladir. Ayrica NFTEOS’un daha yavas tane biiyiimesi ve daha
fazla miktarda g¢ekirdek hale gelmis kristal bulunmaktadir. Elde edilen sonuglarla;
TEOS kullanimi ile 3 boyutlu, CS kullanimi ile 2 boyutlu tane biiylimesi
goriilmektedir [57].

Chou, iyi bir jel elde etmek igin camin kullanilmast gerektigini belirtmistir.
Bofosfosilikat cam (BPSG) tipinde monolitik cam {iretilmistir. Diger ¢aligmalardan
farki; nihai {iriiniin saydam olmasi, pahali olan hammaddeler yerine daha ucuz
fosforik ve borik asit kullanilmasidir. Sentezleme islemi, iyonize su igerisinde
fosforik ve borik asit ¢oziindiiriilmiistiir. Coziindiirme isleminden sonra etanol ve
TEOS ilaveleri yapilmistir. Ilaveler sonrasi ¢ozelti 4 saat karistirmistir. TEOS ile su
arasindaki molar oran korunmustur. Karistirma isleminden sonra 5 ml’lik 6rnek
numune almarak atmosfere acik ortamda jellesmesi ve ardindan olgunlasma
asamasina tabi tutulmasi icin teflondan yapilmis kaplarin i¢ine alinmistir. Her
bilesimden 10 farkli 6rnek olusturulmustur. Fosforik asit, borik asitten daha az
¢Ozlinmistiir. Jellesme olustuktan sonra, jelin iistlinde kalan sivida TEOS fazla
miktarda bulunmaktadir. Karsilagilan bu sorunu ¢6zmek i¢in nitrik asit ¢ozeltiye
katilmistir. Karigtirma islemi iki kademeli olarak yapilmistir. Cozelti igerisinde
karistirma esnasinda beyaz kalintilar olugsmustur. Bunlar1 gidererek sonrasinda
olusacak catlama riskleri ortadan kaldirilmistir. Cozeltiye filtreleme islemi

yapilmistir ve ardindan plazma-atomik emisyon spektroskopisi (ICP-AES) teknigi
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kullanilarak analizleri yapilmistir. Jelleri ve camlar1 catlaksiz bir sekilde tiretmek
zordur. Sol-jel liretiminde en ¢ok rastlanilan sikinti kurutma sirasindaki gerilimlerdir.
Bu c¢alismada uygulanan iki asamali 1sitma teknigi ile gerilimler azaltilmak

istenmistir. Isitma asamalari:

1. Formamid, etanol, su ve gliseroliin giderilmesi
2. Organik ve atiklarin giderilmesi

3. Porozite eliminasyonu ve sinterleme

Jellerin yaglanma asamasinda, igerisinde etanol bulundurdugu i¢in genellikle 50°C’de
uzun silire bekletilmistir. Bekletme siiresinin uzun olmasi, jel igerisinde bulunan
stvinin buharlasmasinin yavas gergeklesmesiyle c¢atlak olusumu 6nlemistir. Uzun
siire bu sicaklikta bekletilmesiyle, jelde polikondenzasyonu arttirmistir ve bu jelin
mukavemetini gelistirmistir. Jele DSC (Differential Scanning Calorimetry) analizi
yapilarak; su, amid, gliseroliin giderilecek sicaklik ve bekleme siireleri belirlenmistir.
Jelde bulunan suyun giderilmesi i¢in diisiik basin¢ kosullar altinda 4 saat 90°C’de,
sonrasinda formamidin giderilmesi i¢in 4 saat 90°C’de ve devaminda 15-20 saat
boyunca 230°C’de kurutma islemi yapilmistir. Jelin rengi, 170°C’de beyaz, 230°C’de
kahverengi olmustur. Bu degisimin sebebi olarak, gliseroliin giderilmesinden dolay1
oldugu anlasilmistir. Daha sonraki 420°C’deki kurutma islemi ile organikler
giderilmistir ve jel seffaf hale gelmistir.  Jellerin seffaf cam olusumu igin
sinterlenmesi sicaklik, 1sitma hizi ve tutma siirelerine bagli oldugu kadar kullanilan
hammaddeye de baghdir. Jellerde 1sitma hizinin fazla olmasi yapida hava
bosluklarina, gerilimlere neden olmustur. Olusan bu bosluklar, SEM’de beyaz olarak
goriilmistiir. Jeller, 2°C/dak 1sitma hiz1 kullanilarak, 500°C’de 11 saat ve ardindan
750°C’de 1 saat ve son olarak 930°C civarlarinda 10 dk gibi kisa bir siire durulmast
ile kurutma islemi yapilmistir. Uygulanan bu asamalardan sonra saydam iirtinler

tretilmistir [58].



BOLUM 4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Calismanin Amaci

Bu calismada, ETI MADEN A.S.’den temin edilen sodyum igerikli boraks slami
atigt hammadde olarak kullanilmistir ve sol-jel iiretim teknigiyle borasilikat
aerojellerin tretilmesi amacglanmistir. Aerojel iiretiminde ¢ogunlukla inorganik ve
organik gibi dogaya zarart diisik olan malzemeler kullanilarak jeller
sentezlenmektedir.  Giinimiizde  yapilan  ¢ogu  ¢alismada  aerojellerin
sentezlenmesinde hazir hammaddeler kullanilmistir. Ama bu ¢aligmada digerlerinden
farkli olarak bor tiretimi sirasinda olusan atiklarin kullanimi tercih edilmistir. Bu
sayede atiklar degerlendirilmis olacaktir ve ¢cevreye birakilan atik miktart azalacaktir.
Ayrica atiklardan sentezlenen borasilikat aerojel tozlari ile katma degeri yiiksek
yalitim malzemesi lretileceginden ekonomik olarak da biiyiik katki saglayacaktir.

Kullanilan boraks slaminin kimyasal analizi Tablo 4.1.’de verilmistir.



Tablo 4.1. Boraks slaminin kimyasal analizi.

Bilesenler % Analiz Degeri
B,0; 10,27
SO4 0,608
CaO 19,90
Na,O 3,179
Si0; 14,20
MgO 14,10
SrO 1,410
AlLO3 0,942
Fe O3 0,341
Asy03 0,0056

Sekil 4.1.°de borasilikat aerojellerin iiretim akim semasi verilmektedir.



27

Boraks Slam

(0s,1s ve 2s mekanik aktivasyon)

. 2

Boraks slam1 atiginin HCl asit ¢ozeltisinde ¢oziindiiriilmesi

2

Olusan ¢ozeltiye siizdiirme isleminin yapilmasi

L 2

HCI asit ¢ozeltisine NaOH ¢ozeltisi eklenerek asit-baz
dengesi saglanmasi

3

Oda sicakliginda ¢6zeltinin olgunlastirmasi

!

Sicak saf su, saf su/etanol, etanol, etanol/TEOS ile yikama
isleminin yapilmasi

4

N-Heptan kullanilarak aerojelin yiizey modifikasyonun
yapilmasi

i

Agik atmosferde ve dondurucu kurutucu ile kurutma islemi

Borasilikat
aerojel tozu

Sekil 4.1. Borasilikat aerojellerin iiretim akim semast.

1 M’lik HCI asit ¢ozeltisi hazirlanarak igerisine boraks slami atig1 ilave edilmistir.

Sicaklik ve karistirma etkisiyle asit ¢ozeltisinin igerisinde atik ¢oziindiiriilmiistiir.
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Cozlinme igsleminden sonra slizme islemi yapilarak sol ¢ozeltisi elde edilmistir. Elde
edilen ¢ozeltinin asit-baz dengesini saglamak icin 1 M’lik NaOH c¢dzeltisi ilave
edilmistir. Asit-baz dengesi saglandiktan sonra jelin olgunlasma evresi i¢in agzi
kapatilarak oda sicakliginda bekletilmistir. Bu evreden sonra ¢ozelti i¢erisinde olusan
tuzlart ve istenmeyen maddeleri gidermek icin %100 saf su ¢ozeltisinde 50°C’de,
%80 etanol-%20 saf su ¢ozeltisinde 50°C’de, %100 etanol ¢ozeltisinde 50°C’de, %
30 TEOS-%70 Etanol ¢ozeltisi igerisinde 70°C’de, 35 ml %100 N-Heptan iginde
50°C’de (her bir asama) etiivde bekletilmistir. Sentezlenen borasilikat aerojel de
silika varliginin arttirllmast ve bag yapisimin kuvvetini arttirmak i¢cin TEOS
kullanilmistir. N-Heptan kullaniminin tercih edilmesinin nedeni; sentezlenen jelin
yiizey modifikasyonunu saglamak i¢indir. Yikama islemlerinden sonra jel, 1 giin oda
sicakliginda bekletilmistir. Sentezlenen aerojellere, agik atmosferde ve dondurucu
kurutucuda kurutma iglemi yapilmistir. Kurutma islemi sonucunda borasilikat aerojel
tozlar1 sentezlenmistir. Sentezlenen tozlara XRD, FESEM, SEM, FTIR, BET ve EDS
analiz cihazlar1 kullanilarak karakterizasyon islemleri yapilmistir. Yapilan analizler
ile elde edilen sonuglar, borasilikat aerojel kapsaminda yapilan bagka caligmalar ile

ozellikler karsilastirilmistir ve sonuglarin dogrulugu yorumlanmustir.

4.2. Borasilikat Aerojellerin Sentezlenmesinde Kullanilan Malzemeler

Genellikle borasilikat aerojellerin sentezlenmesinde; borik asit, trietoksisilan
(APTES), fosforik asit, trimetoksiboroksin (TMBX), TEOS, kalsiyum borasilikat
cam seramikleri, stabilize aliiminyum asetat, kolloidal silika gibi malzemeler
kullanilmaktadir. Bu calismada ise borasilikat aerojellerin sentezlenmesi boraks
slami atig1 (Eti Maden A.S.’den) ile yapilmistir. Borasilikat aerojellerin
sentezlenmesi asamalarinda sicak saf su ( yapidaki tuzlar1 gidermek amaciyla), etanol
(C2H50H, %99.95°1ik, borasilikat aerojelinin sentezinde biinyedeki suyun
giderilmesi amaciyla), HCI asit ( atik icerisindeki istenilen maddeleri ¢c6zmek i¢in),
n-heptan (C7His, %99’1uk, yapidan tepkimeye girmeyen TEOS’u ortamdan gidermek
amaciyla), sodyum  hidroksit  (asit-baz =~ dengesini  saglamak  igin),
tetraethylorthosilicate (TEOS, %98°lik, (C2Hs0)4S1) yapida silika baglarini arttirmak

amaciyla) kullanilmistir.
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4,2.1.Bor ve bor atiklari

Diinya {izerinde bulunan bor rezervinin, %75 civarindaki kismi {ilkemizde oldugu
bilinmektedir. Bununla birlikte yapilan calismalar ile beraber borun islemlerden

gegirilerek istenilen kalite ve dzellikte olmasi istenmektedir [59].

Bor ve tiirevleri hakkinda ETI MADEN A.S.’nin baz1 bélgelerde bulunan isletmeleri
ile tUretimi saglanmaktadir. Bor cevherindeki killi ve istemeyen bilesenlerin

uzaklastirilmasi islemi yapilmaktadir [60].

Cevher elde edilmesi ve zenginlestirilmesi islemleri sirasinda, meydana gelen
atiklarin zamanla artmas1 ve buna bagli olarak; cevre kirliliginin artmasina, atik
depolama ve kontrol yerlerinin azalmasina ve tabi hayata zarar vermeye sebep

olmaktadir [61].

Eskiden atiklar, zenginlestirme islemlerin gergeklestigi  yerlerin  etrafina
birakilmaktaydi. Son zamanlarda atiklardan yararlanilmak istenmektedir veya ise
yaramayacak durumda ise zararsiz bir sekilde yok edilmektedir. Yiiksek gelismislige
sahip {lilkelerde atiklarin degerlendirilmesi konusuna ¢ok Onem vermektedirler ve
yiiksek miktarda calisma yapilmaktadir. Atiklardan cam, seramik, yalitim malzemesi
gibi iriinler iretilmektedir. Bor atiklarimin degerlendirilmesi bize bazi avantajlar

katmaktadir [62]:

Atiklarn stok maliyeti ve depolandig1 alan miktar1 diisecektir.
Atiklarin, dogaya verdigi kirlilik miktar1 diisecektir.

Atiklardan elde edilen iiriinler ile kazang saglanacaktir.

A w0 np e

Atiklarin kirlettigi yeryiizii alt1 ve Ustlindeki su kaynaklar1 temiz kalacaktir.

Ulkemizde yapilan boron mineralleri eldesi sirasinda yilda 600.000 ton atik
olusmaktadir. Olusan bu atiklar1 uygun bi¢imde degerlendirilerek iilke biitgesine
olumlu katki yapilmalidir. Bor atiklarinin degerlendirilmesi asamasinda atiklarin

tamaminin degerlendirilmeye katmayi diistinmek gerekmektedir. Bor atiklar1 bazi
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yollar ile degerlendirilmesi yapilmaktadir [63]. Sekil 4.2.’de bor esash atiklarin

degerlendirme yollar1 gosterilmistir [64].

Bor Esasli Atiklar
l
Atiklar1 endiistride Atik i¢inde bulunan Olugan atiklarin uygun
kullanma borun geri kazanimi sartlarda saklanmasi

Sekil 4.2. Bor esasl atiklarin degerlendirme yollar1 [64].

Bor cevherlerini zenginlestirme safhasinda olusan atiga bor kagabilmektedir. Atiktaki
bu borun geri kazanimi i¢in bazi islemler uygulanmaktadir. Gelisen teknoloji ile ses
dalgal1 sayesinde borun geri kazanimi ve killi bilesiklerden ayrimi yapilabilmektedir

[65].

Bor mineralinin bulundugu yerde ¢cogunlukla yaninda killi bilesikler bulundugu i¢in
bor atiklar1 seramik endiistrisinde kullanilmasi uygun goriilmiistiir. Bor atiklarimi
seramik gibi malzemelerin iiretiminde kullanilmasiyla hem {iretilecek {iriine
hammadde kaynagi saglamakta hem de atiklarin olusturacagir c¢evre kirliligi
azaltilmaktadir. Atiklar, ingaat alaninda betona ve ¢imentoya yardim edici madde
olarak, seramik endiistrisinde sirlama ve fritleme malzemesi olarak kullanilmaktadir

[66].

Bor atiklarinin fazla olmasiyla ¢ok alan tutmasin diye sikistirma islemi
yapilmaktadir. Sikistirma islemi Oncesi kati ve sivilar olarak ayristirilmaktadir.
Atiklara olusturulan bolgelere yollamadan susuzlastirma islemi yapilarak alanlarin
dolmas1 engellenmekte hem de yapilan bu islemle elde edilen sivi madde iiretime

tekrar katilabilmektedir [67].

4.2.1.1. Boraks slanm

Calismada hammadde olarak kullanilan boraks slami, ETI MADEN’ nin Bigadig’te
bulunan tesisinden tedarik edilmistir. Isletmede yil boyunca yaklasik 120.000 ton
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boraks pentahidrat (Na:BsO7.5H20) ve 200.000 ton boraks dekahidrat
(Na2B4O7.10H20) iiretimi yapilmaktadir. Tam anlamiyla boraks slami, bor
cevherlerinden biri olan tinkal (Na2B4O7.10H20) mineralinden boraks sentezlenmesi
sirasinda olusan yan iiriindiir [68]. Uretim prosesinde, tentiir ¢ozeltisi ¢dzme
Ozelligine sahip reaktore ilave edilmektedir. Tinkal c¢ozeltide ¢oziindiiriilerek
¢ozeltide kolloidal halde bulunmaktadir ve 95°C civarinda ¢okme islemi meydana
gelir. Cokeltilen malzemeler boraks slamini olugturmaktadir. Boraks slami atig1 yilda
ortalama 25.000 ton olusmaktadir. Igerisinde islemlerden dolayr sivi madde veya su
bulunmaktadir. Bundan dolay1 boraks slami ¢amur veya bulamag haldedir. Boraks
slamin1 atiginin yil boyunca bu kadar fazla miktarda olusmasindan dolayr atigi
degerlendirmek i¢in ¢alisma yapilmistir [69]. Sekil 4.3.’de boraks slami atiginin

(ettivde kurutulmug) makro goriintiisii verilmektedir.

Sekil 4.3. Boraks slam1 atiginin (etiivde kurutulmusg) makro goriintiisii.

4.3. Baslangic Malzemesi Hazirlama

Yukarida da gosterilen boraks slami atigini, yapilan ¢aligmada kullanima hazirlamak
toz haline getirmek icin elde havan kullanilarak ogiitiilmiistiir. Ogiitiilen atik, 8
mesh’lik elekten gegirilmistir ve havanda &giitiilen islemler sonra paketlenmistir.
Sekil 4.4.’de boraks slami1 atiginin makro goriintiisii verilmektedir. Elde yapilan bu
ogiitme islemi ile istenilen toz boyutuna ulasilmadigindan, hem toz yapisin1 bozmak

ve tane boyutunu diisiirmek amacl mekanik aktivasyon iglemi yapilmistir. Mekanik
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aktivasyon uygulanmis toz ile islem gormemis toz arasinda reaksiyon aktivite

farkliligin1 ortaya konulmasi istenmistir.

Sekil 4.4. Havanda 6giitiilen boraks slami atigimim makro goriintiisii.

4.3.1.Mekanik aktivasyon

Thiessen, mekanokimya kapsaminda olusturulan modelleri ilki olan Magma-Plazma
modelini agiklayandir. Ortaya koydugu modele gore carpisan parcaciklarin temas
ettikleri ylizey alaninda yiiksek miktarda enerji olusmaktadir. Carpigsma ile
parcaciklarin yiizey sicakligt 1000°C’ye ulagabilmekte ve carpisma ylizeyinde
diizensiz bir yap1 olugmaktadir. Yiizeyde carpisma sonucu meydana gelen
degisiklikler ile plazma reaksiyonlari olusmaktadir. Mekanik aktivasyon, kati bir
maddeyi degisime ugratmadan tepkimeye girme kabiliyetini arttirilmasi iglemidir.
Malzeme yapisinda kimyasal bir degisim s6z konusu ise mekonakimyasal bir igslem
yapilmis denilmektedir. Bu nedenden dolayr mekanik aktivasyon sadece tepkimeyi
gerceklestirmekte, tepkimenin gerceklesmesine neden olmamaktadir. Mekanik
aktivasyon gilinlimiizde olduk¢a tercih edilen bir ydntem ve mekanokimyanin
siireclerinden biridir. Endiistriyel alanda kullanim alanlari, yapi materyallerin

Ozelliklerinin modifikasyonu, yapay giibre iiretimi agsamasinda, katalist malzemelerin
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zenginlestirme ve rejenerasyon asamasinda, kimyasal teknolojilerde reaksiyon

denetimi, yliksek teknolojik malzeme iiretiminde kullanilmaktadir.

Uygulanan kuvvet sonrasi yapida hafifce degisiklikler meydana gelmektedir.
Malzeme yapisindaki bu degisim hallerini ortaya Lyachov atmistir. Mekanik
aktivasyon iglemi sonucunda malzemelerde genelleme yapilarak gevseme egrisini

olusturmustur. Sekil 4.5.’te katt malzemeler i¢in gevseme egrisi goriilmektedir [70].

Aktive Ha

T —————————— -

et e R T p—

Kisa 6murlu haller

Toplam o6zellikler

Denge hali Uzun émdurld haller

[0 S - - ——— - - —— - - - .
- - ——————

Sekil 4.5. Kat1 malzemeler igin gevseme egrisi [70].

Bu kuram ile gevseme siiresinin karakteristik tepkime siiresinden daha diisiik oldugu
durumlar yoluyla aktive olmus katilarin tepkimeye girme istegine etki etmemektedir.
Tersine bazi uzun Omiirlii durumlar tepkime siireci esnasinda sabit olarak kabul

edilebilir ve etkisi, mekanik aktivasyon uygulamalarmin énemli bir konusudur [71].

Mekanik aktivasyon islemi icin ¢ok farkli calisma isleyisi olan degirmenlerde
yapilmaktadir. Sekil 4.6.’da mekanik aktivasyon islemi i¢in kullanilan de§irmenler

verilmektedir [72].
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Sekil 4.6. Mekanik aktivasyon iglemi igin kullanilan degirmenler; a) Bilyali b) Gezegensel c¢) Vibrasyonel
d) Atritor e) Mil ve f) Haddeli degirmen [72].

4.3.2.Boraks slaminin mekanik aktivasyonu

Boraks slamina 6giitme isleminden sonra mekanik aktivasyon islemi yapilmistir.
Mekanik aktivasyon siiresi 1s ve 2S olarak belirlenmistir. Mekanik aktivasyon
gezegensel degirmen kullanilarak gergeklestirilmistir. Sekil 4.7.’de aktive olmamus,

1s ve 2s aktive edilmis boraks slam1 goriintiisii verilmektedir.

Sekil 4.7. (a) Aktive olmamus, (b) 1s ve (c) 2s aktive edilmis boraks slami goriintiisii.
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4.4. Borasilikat Aerojel Tozunun Sentezlenmesi

4.4.1.So0l cozeltisinin hazirlanmasi

250 ml saf su ile 21 ml HCI asit 500 ml’lik Erlen-meyer igerisinde karigtirilmistir.
Ornek olarak 1s aktive edilmis boraks slam1 alinirsa, karisimin {izerine 20 g 1s aktive
edilmis boraks slami eklenmistir. 100°C’de, 5 devir/dk’ya ayarlanmis olan 1siticili
karistiricinin iizerine konulmustur. 4 saat ¢ozeltinin karistirilmasi saglanmaktadir.
Beher fizerine stre¢ film ile kapatilmistir ve bir delik agilmistir. Bu delikten
¢ozeltinin sicakligi 6l¢iilmektedir. Bir sicaklikta sabitlenmesi istenmektedir. Sicaklik
arttikga saf su buharlasabilir ve buna engel olmak icin kontrol edilmektedir.
Karigimin iyice karistirilmasindan sonra elde edilen ¢dzelti, huninin i¢ine konulan
stizme kagidi yardimiyla balon jojeye siiziilmektedir. Siizme isleminde, ¢ozeltide
¢oziinmeyen atiklar slizme kagidinin Tlzerinde kalmaktadir. Siizme iglemi
tamamlaninca slizme kagidinin iizerinde kalan atiklar ayr1 bir kaba alinarak kurutma
islemine tabi tutulur. Kurutma isleminden sonra XRD analizine gonderilir ve yapisi
incelenir. 125 mm c¢apa sahip siizme kagitlart Chmlab Group’dan tedarik edilmistir.
Siiziilen karisimdan elde edilen ¢ozelti, borasilikat aerojel sentezinde kullanilmistir.

Sekil 4.8.’de sol ¢ozeltisinin hazirlanmasi gosterilmektedir.

Sekil 4.8. Sol ¢ozeltisinin hazirlanmasi, (a) ¢ozeltinin karistirilmasi ve (b) stizme islemi.
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4.4.2.Jelin olgunlastirilmasi

Stizme isleminden sonra balon jojede kalan ¢ozelti ayr1 bir behere alinmaktadir.

Cozeltinin pH’1 6l¢iilmektedir ve pH’1na gore ¢ozeltiye:

Cozelti asit ise 10 g NaOH tartilip 250 ml saf suda ¢oziindiiriilen karisim ilave
edilmekte yada ¢ozelti baz ise 21 ml HCI asitle 250 ml saf su karigimi ¢ozeltiye
dikkatlice ilave edilmektedir.

Cozeltimiz HCI asit ile ¢oziindiigii i¢in asittir. Hazirlanan NaOH karigimi yavas
yavas ilave edilir ve ¢ubuk yardimiyla karistirilmaktadir. pH degeri 6lciilmektedir.
Amag asit ve baz1 dengeleyerek c¢ozeltiyi (pH=7) ndtr yapmaktir. Cozelti notr
duruma geldiginde jellesme meydana gelmektedir. Hazirlanan ¢ozeltiyi olgunlagma
evresi i¢in beherin agzini streg¢ film ile kapatilarak 2 hafta boyunca bekletilmektedir.

Sekil 4.9.’da jellesmenin meydana gelmesi goriilmektedir.

Sekil 4.9. Jellesmenin meydana gelmesi.
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Olgunlagsma evresi sonucunda olusan jeldeki, tuzlar1 gidermek igin sicak saf suyla
yikama islemi yapilmaktadir. Olusan jelin {istiinde bulunan siviy1 siringa yardimiyla
alinmaktadir ve sicak saf su ilave edilerek karigtirma islemi yapilmaktadir.
Karistirma isleminden sonra jelin ¢okmesi beklenmektedir ve iiste ayrisan sivi tekrar
siringa ile alinmaktadir. Bu islem 3 kez tekrarlanmaktadir. Son olarak siizme islemi
yapilmakta ve slizme kagidinda kalan jel behere alinarak iizerine sicak saf su
eklenmektedir. Beherin agzini stregleme isleminden sonra 50°C’deki etiivde 1 giin
boyunca bekletilmektedir. Saf suda 1 giin bekleyen jele siizme islemi yapilmaktadir.
%20 etanol-%80 saf su ¢ozeltisi hazirlanmaktadir. Hazirlanan bu ¢ozelti, siiziilen
jelin behere aldiktan sonra iizerine ilave edilip karigtirllmaktadir. Etanoliin ugmamasi
icin beherin agzi1 siki bir sekilde kapatilir ve 50°C deki etiivde 1 giin boyunca
bekletilmektedir. Etanol-saf su ¢ozeltisinde 1 giin bekleyen jele tekrar ayni islem
yapilmaktadir. Jelin tizerine %100 etanol eklenerek 50°C’deki etiivde 1 giin boyunca
bekletilmektedir. Sekil 4.10.’da sentezlenen jele siizme ve %100 etanol eklenmesi

islemi verilmektedir.

Sekil 4.10. (a) Sentezlenen jele siizme ve (b) %100 etanol eklenmesi islemi.

Tekrar stizme islemi yapildiktan sonra, sentezlemeye calistigimiz jeldeki istenilen
kimyasal bilesimi olusturmak icin TEOS ilavesi yapilir. TEOS yardimci silika
kaynagi olarak kullanilmaktadir. %30 TEOS-%70 etanol ¢o6zeltisi hazirlanir ve jelin
iizerine ilave edilir. 70°C’deki etiivde 1 giin boyunca bekletilmektedir. Daha sonra

cozelti tekrar siiziilmektedir ve jeller behere alinarak 35 ml %100 N-Heptan ilave



38

edilerek 50°C’de 1 giin etiivde bekletilmektedir. Sekil 4.11.’de N-heptan ¢ozeltisi

icinde bekleyen jele ait makro goriintiisii verilmektedir.

Sekil 4.11. 50°C’de N-heptan ¢ozeltisi i¢inde bekleyen jele ait makro goriintiisii.

4.4.3. Acik atmosferde kurutma

Cozelti siiziildikten sonra jel oda sicakliginda agzi kapali sekilde 1 giin
bekletilmektedir. Bekletilen jellerin kuruma asamasi, 70°C de 1 saat etiivde
durduktan sonra 120°C’ye ¢ikartilmakta ve bu sicaklikta 1 giin bekletilmektedir.
Kurutma isleminden sonra tozlar paketlenerek, karakterizasyon islemini
yapilmaktadir. Sekil 4.12.’de kurutma islemi tamamlanmis borasilikat aerojel tozu

goriintilisii verilmektedir.
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Sekil 4.12. Kurutma iglemi tamamlanmis borasilikat aerojel tozu goriintiisii.

4.5. Borasilikat Aerojel Tozlarinin Karakterizasyonu

Baslangic hammaddesi olan boraks slamina ve boraks slaminin farkli siirelerde
aktive edilen tozlarindan sentezlenen borasilikat aerojel tozlarmin o6zelliklerinin
belirlenmesi i¢in karakterizasyon islemleri yapilmistir. XRD ile faz analizi, SEM ve
FESEM (Field Emission Scanning Electron Microscopy) ile tozlarin mikroyapilari ve
elementel analizleri, FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy) analiziyle
yapidaki bilesiklerin ve hangi tiir baglarin bulundugunun belirlenmesi ve tane boyutu

analizi yapilmistir.

4.5.1.XRD (X-ray Diffraction) analizi

XRD analizi, tozlardan sivilara kadar olan biitlin materyalleri analiz etmede
kullanilmaktadir ve analiz tahribatsiz olarak gergeklestirilir. Malzemelerin
karakterizasyonunda ve kalite ol¢limde cok tercih edilen bir tekniktir. Bu teknik
kullanilarak ¢esitli malzemelerdeki kristal yapilarin tespiti ve sonrasinda da kristal
fazlarin kantitatif analizleri yapilmaktadir. Kristal yapidaki malzemelerin ii¢ boyutlu
atomik yapisi elde edilebilmektedir. XRD analizinin temeli X 1sininin kirimidir ve
Bragg denklemi ile agiklanmaktadir. Sekil 4.13.°de X-istm1 kirinimi  modeli

verilmistir [73].



40

Sekil 4.13. X-1g1n1 kirmimi modeli [73].

Kirmim sonucunda sagilan 1sinlar, gosterilen difraksiyon agis1  yOniinde
gerceklesmektedir. Olusan bu 1ginlar 6zgiindiir ve cihazin veri tabanindaki bilgilerle
karsilagtirilarak  kimyasal belirleme yapilabilmektedir. XRD analizi, {stiin
ozelliklerinden dolay1 yapilan ¢ogu ¢aligmada analiz kisminda kullanilmaktadir [73].

Baslangic hammaddesinin, siizme atiginin ve sentezlenen borasilikat aerojellerin
kristal yapis1 bu analizle tespit edilmistir. Dalga boyu A=1,54056 nm sahip olan CuKq
151n demeti kullanilarak, tarama hiz1 1°/dk, tarama genisligi 29, 5° ile 50° arasinda
gerceklestirilen, markas1 Rigaku D/MAX/2200/PC olan cihazda analiz yapilmigtir.
Sekil 4.14.”de XRD analizinde kullanilan cihaz goriilmektedir.

WL e

Sekil 4.14. XRD analizinde kullanilan cihaz.
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4.5.2.SEM (Scanning Electron Microscope) analizi

Taramali elektron mikroskobuyla numune ve goriintii analizi yapilabilmektedir. Bu
analiz ile numune iizerinde ¢ok yiiksek biiylitmeler ve ¢oziiniirliiklerle goriintii elde
edilebilmektedir. Cihazin calisma prensibi; elektron kaynagindan demet halinde
numune tizerine gonderilen elektronlarin, numune ile etkilesimleri bir algilayici
tarafindan tespit edilip goriinti olusturulmasina dayanmaktadir. Sekil 4.15.°te

SEM’in ¢alisma prensibi goriilmektedir [74].

Elektron demeti -— Elektron tabancasi

/N

L/ /11

<«——Yogunlastirma lensi
TV ekrani

Tarama bobinleri

Gerisacgilim elektron
dedektora ——

ikincil elektron dedektéri

Numune platformu —e Numune

Sekil 4.15. SEM' in ¢aligma prensibi [74].

Uygulanan elektron demetiyle olusan hacimsel etkilesim, numunenin atom agirligina
gore boyut ve sekli degismektedir. Etkilesim sonunda yansiyan isinlar numunenin
yiizey topografyast ve kimyasal icerigi hakkinda bilgi vermektedir. SEM analizinin
kullanim alan1 ¢ok genistir ve tercih edilmektedir. Ayrica SEM analizi kapsaminda
elementel bilesimi de bulunmaktadir [75]. Bu calismada baslangic tozu ve
sentezlenen borasilikat aerojellerin mikro yapi1 ve elementel analizi SEM ile
yapilmustir. Tozlarin mikroyapisini belirlemek ig¢in 50.000X biiyilitmelere ¢ikilmistir.
Ayrica toz numunelerin elementel dagilimi i¢in EDS analizide yapilmistir. Sekil

4.16.’da calismada kullanilan Jeol 6060 LV model SEM cihaz1 goriilmektedir.
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Sekil 4.16. Calismada kullanilan Jeol 6060 LV model SEM cihazi.

4.5.3.FTIR (Fouirer Transform Infrared Spektrofotometre) analizi

Organik ve inorganik bilesiklerin belirlenmesi i¢in Kiziltesi (IR) spektroskopisi
kullanilmaktadir. Bu teknikte, malzeme icerisinde bulunan atomlar arasi baglarin
titresim yapmasiyla meydana gelen frekanslara karsilik gelen absorpsiyon pikleri
kendisine 6zgiidiir. Olusan spektrumlar her madde i¢in 6zgiindiir. Bu kaideyi bozan
tek sey optik izomerlerdir. 2000 cm™’den sonra gelen kisim organik maddelerin
spektrumlarinda daha detaylidir. Bu kisima parmak izi alani denir ve daha
genisletilerek incelenmektedir. Bu sayede malzemede bulunan baglar hakkinda daha
detayli bilgiye ulasilmaktadir. Analiz sirasinda olusan frekanslar her molekiil bag

i¢in farklidir [76].

Sivi, ¢ozelti ve kat1 maddelerdeki molekiiler baglarin varligini, fonksiyonel gruplari,
baglarin baglanma seklini ve baglarin alifatik veya aromatik olup olmadigi hakkinda
bilgi vermektedir. FTIR teknigi genis spektrumlar vermektedir ve bundan dolay1
genis uygulama alanina sahiptir. Kalibrasyon kaydinin yapilmasiyla analizin
giivenirligi, dogrulugu ve kalite siirdiirebilirligini saglamaktadir. FTIR analizi bir

avantajida diisiik sayilardaki numuneler ile analiz yapilabilmektedir [77].
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FTIR cihazinin c¢aligma prensibi; bir 1simn kaynagindan gonderilen isinlar, 1sin
ayiricisindan  gectikten sonra sistemde bulunan hareketli ve sabit aynaya
gonderilmektedir. Isinlar gonderildikleri aynalardan geri ayiriciya gelmektedirler ve
numunenin bulundugu yere yonlendirilmektedir. Bu esnada heterokromatik biinyeye
sahip 1s1nlar, monokromatik yani tek dalga boyuna sahip hale getirilmektedir. Isin
numuneyle temas ettikten sonra etrafinda bulunan algilayicilar tarafindan
algilanmaktadir. Algilama isleminden sonra bilgisayarda sinyale haline getirilir ve
Ol¢tim yapilabilecek duruma getirilmektedir [78]. Sekil 4.17.’de FTIR cihazinin
calisma prensibi verilmektedir [79].
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Sekil 4.17. FTIR cihazinin galisma prensibi [79].

Baglangi¢ hammaddesinin ve sentezlenen borasilikat aerojelin yapisinda hangi
baglarin bulundugunu tespit edebilmek icin FTIR analizi yapilmistir. Sekil 4.18.°de

FTIR analizi yapilan cihaz goriilmektedir.
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Sekil 4.18. FTIR analizi yapilan cihaz.

4.5.4. Tane boyut analizi

Cevremizde bulunan ¢ogu malzeme, cok kiiciik boyuttaki taneleri bir araya
getirilerek ve belirli proseslerden gegirilmesi ile olusturulmaktadir. Malzemenin ¢ogu
Ozelligini tane boyutu degistirmektedir. Bundan dolay1 tane boyutu malzemenin
kimyasal Ozelligini, dayanimini, saydamligini, opaklik gibi 6zelliklerini
etkilemektedir. Sekil 4.19.’da 6rnek pargacik boyut analizinin g¢alisma prensibi

gosterilmistir [80].

Geri yansima Genig a1 dedektorleri

dedektorleri

Lazer
Kaynagi Odak diizlemi

dedektdril

Numune
hiicresi

Sekil 4.19. Ornek parcacik boyut analizinin calisma prensibi [80].

Tane boyutu analizi yapilan cihaz ii¢ boliimden olusmaktadir: Dijital ekran, toz
haznesi ve motor. Tane boyut analizinin prensibi; tane boyutu belirlenecek tozlari
belirlenmis miktarlarda alinmakta ve Olglim cihazina koyulmaktadir. Motor

calismasiyla hazne igindeki tozlar cihaz icindeki eleklerden gecirilmek iizere
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cekilmektedir. Her elek iistiinde kalan toz miktarina gore otomatik toz boyut dagilim

grafikleri ve tane boyuz analiz sonuclarini bilgisayar ekranina vermektedir.

Parcacik boyut analizi, baslangic hammaddesine ve sentezlenen borasilikat
aerojellere yapilmistir. Sekil 4.20.’de tozlarin boyut analizinde kullanilan MicroTrac

S3500 model analiz cihaz1 gosterilmektedir.

Sekil 4.20. Toz boyut 6l¢iim cihazi (MicroTrac).

4.5.5.FESEM (Field Emission Scanning Electron Microscopy) analizi

FESEM teknigi kullanilarak sonsuz denilebilecek alan derinligi ve ¢ok yiiksek
biiyiitmeler yapabildiginden ylizey topografyasi ve numune hakkinda bilgi dogru
bilgi vermektedir. Negatif yiike sahip elektronlar ile ¢aligmaktadir. Alan emisyon
kaynagindan salinan bu elektronlar, manyetik alan ile hizlandirilmaktadir ve numune
yiizeyini z yaparak taramaktadir. SEM analizine gore avantaji daha yiiksek
biiyiitmelere cikabilme, EDS ile kullanimda daha ayrintili alanlar1 tarayabilme,
Olciim icin iletken kaplamaya gerek olmamasi ve daha iyi ¢oziiniirliige sahip
olmasidir. FESEM’in kullanim alanlari, malzemelerdeki kaplama genisliginin tespiti,
bilinyenin biitiinliigiiniin 6l¢iimii, nano boyutlardaki malzemelerin analizi gibi birgok

alanda kullanilmaktadir [81].
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Sentezlenen borasilikat aerojellerin taneleri nano boyutta oldugu i¢in FESEM analizi
yapilarak jellerin mikroyapisi ve elementel olarak incelenmesi yapilmistir. Sekil

4.21.°de FESEM analizi yapilan FEI Quanta FEG 450 model cihaz gosterilmektedir.

(s

A
R

\J

Sekil 4.21. FESEM analizi yapilan FEI Quanta FEG 450 model cihaz.

4.5.6. Termal iletkenlik ol¢iimii

Uretilen malzemelerin kullanim alanlarinda en yiiksek performansi gosterebilmesi
icin malzemelerin sahip oldugu 1s1l 6zelliklerinin bilinmesi dnemlidir. Malzemelerin
sahip oldugu termofiziksel 6zelliklerinden biri olan ve 1s1 tasinimiyla agiklanan 1s1l
iletkenlik, bu ozellikler arasinda en onemli olanlardan biridir. Termal iletkenlik
6l¢iim cihazi kullanilarak malzemelerin 1s1l iletkenlik sabitini W/m.K degerlerinde
bulunmaktadir. Olgiim yapilmasi istenen malzemenin yiizeyine problarin temas
ettirilmesi ile verilen enerjiye bagli olarak malzemedeki sicaklik degisimin
Ol¢iilmesiyle termal iletkenlik katsayisi tespit edilebilmektedir. Cogunlukla termal
iletkenlik cihaz1 yalitkanlik oOzelligi iyi olan malzemelerin termal iletkenlik

degerlerinin belirlenmesinde kullanilmaktadir. Olgiimiin dogru olabilmesi i¢in yeterli
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miktarda veya kalinlikta numunenin olmasi, uygun enerjinin verilmesi ve hassas
olunmas1 gerekmektedir [82]. Sekil 4.22.’de Termal iletkenlik cihazi ile 6rnek 6lgiim

gosterilmektedir.

Sekil 4.22. C-THERM / TCi Thermal Conductivity markali cihaz ile 6rnek 6lgiim.

4.5.7.Tozlarm yogunlugunun belirlenmesi

Tozlarin yogunlugu, yapilan ¢alisma agisindan nem arz etmektedir. Uretilen aerojel

tozlarmin en 6nemli 6zelliklerinden birisi yogunlugu diisiik olmasidir. Bu sebepten
dolayr iretilen aerojel tozlarmin verimliligi ve uygunlugu agisindan d =%
formiilinden yararlanilarak yogunluk o6l¢iimii yapilmaktadir. Tozlarin goriiniir

yogunlugu Olciilmesi i¢in hacmi belli olan bir kaba, yogunlugu belirlenecek toz

dokiilmektedir. Olgiim kabini tartilmasiyla tozun yogunlugu tespit edilmektedir.



BOLUM 5. DENEYSEL SONUCLAR VE iRDELEME

5.1. Giris

Yapilan bu ¢alismada, baslangic malzemesi olarak boraks slami kullanilmistir ve
tercih edilen sol-jel teknigi ile borasilikat aerojel tozlar1 sentezlenmistir. Uretimde
hammadde olarak kullanilan boraks slamimin ve sentezlenen aeojel tozlarinin
kimyasal bag yapilarini belirlemek i¢in FTIR analizi, yapilarinda bulunan bilesik ve
fazlarin belirlenmesi i¢gin XRD analizi, ylizey morfolojisini ve mikroyapisini
incelemek i¢cin SEM-FESEM, tane boyutunun belirlenmesi igin pargacik boyut

analizi yapilmistir.
5.1.1.Baslangic hammaddesine yapilan analizler
5.1.1.1. SEM analizi

Baslangic hammaddesi olan boraks slamima SEM analizi yapilarak mikroyapilari
ayrintili sekilde incelenmistir. Boraks slamina farkli siirelerde mekanik aktivasyon
islemi uygulanmasiyla, baglangi¢ tozunun aktive edilmesiyle ¢6zelti hizinda ve
verimindeki degisiklikler incelenmistir. Borasilikat aerojel sentezi i¢in kullanin farkli
stirelerde aktive edilmis boraks slaminin 2.000X biiyiitmedeki SEM mikroyapi
goriintlileri Sekil 5.1.°de verilmektedir. Sentezde baslangic hammaddesi olarak
kullanilan boraks slamimi farkli siirelerde aktive edilmesiyle elde edilen tozlarin,
mikroyapilar farklilik gostermektedir. Hi¢ aktive olmamis boraks slami tozunun iri
tanelerden ve genis toz boyut araligina sahip oldugu, 1s aktive olan tozun tane
boyutunun aktive olmamisa gore kiiciikk ve kismi olarak tozlarin aglomerasyona
ugradigi, 2s aktive edilen tozun tane boyutunun Os ve 1s gore daha kiiciik ama tane

boyutunun diismesiyle tozlarin daha ¢cok aglomerasyona ugradig: goriilmiistiir.
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. ! o -
SEM HV: 20.00 kV WD: 14.99 mm | ] VEGAW TESCAN
View field: 114.9 ym  Det: BSE 20 pm i
SEM MAG: 2.00 kx Date(m/dfy): 12/18/18 Sakarya Universityn
(a)

SEM HV: 20.00 KV WD: 14.99 mm N v VEGAW TESCAN

View field: 114.9 pm  Det: BSE 20 ym 7
SEM MAG: 2.00 kx Date(m/dfy): 12/18/18 Sakarya Universityn
(b)

Sekil 5.1. Boraks slamini (a) Baslangi¢ (Aktive olmamis), (b) 1s, (c) 2s mekanik aktivasyon islemi ile elde edilen
tozlarin SEM mikroyap1 goriintiileri.
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(c)
Sekil 5.1. (Devami).

Mekanik aktivasyon siiresi arttikca toz seklinde de degisimler olmustur. Mekanik
aktivasyonla tozlarin sekli koseli ve kaba halden, daha kiiresel ve ince tozlara
dontigmiistiir. Tane boyutu ortalama 40-60 mikrondan aktivasyonla 1-2 mikrona

kadar diistirtilmiistiir.

Sasikumar ve arkadaglari tarafindan yapilan ¢alismada, ilmenit cevheri mekanik
aktivasyona tabii tutulmustur ve tane boyut incelemesi yapilmigtir. Tane boyutunun
mekanik aktivasyon siiresi arttikca diistiigiinii gozlenmislerdir. Fakat mekanik

aktivasyon siiresinin 90. dk’da aglomerasyona ugradigin tespit etmislerdir [83].

5.1.1.2. FTIR analizi

Baslangic hammaddesi olarak kullanilan boraks slaminin farkli siirelerde mekanik
aktivasyon islemi uygulanmasiyla elde edilen tozlarin, igerisindeki baglar1 ve
fonksiyonel gruplar1 belirlemek i¢in FTIR analizi yapilmistir ve bu analizi yapmak
icin baglarin titresimi ol¢lilmiistiir. Analiz 400-4000 cm™ dalga boyu arasinda
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gerceklesmistir ve parmak izi olarak adlandirilan bolge dikkate alinmistir. Analiz,
farkli basing miktarlarin uygulanmasiyla ve ek olarak Spektroskopik potasyum
bromiir (KBr) kullanimiyla numune yiizeyinde saydam bir tabaka olusturulmustur ve
titresim dalgalar1 elde edilmistir. Sekil 5.2.’de 0s, 1s ve 2s aktive edilen boraks

slamina yapilan FTIR analizi goriilmektedir.

Zh aktive
e 5i-0
Z [1h aktive _
= -
=2
ok
G
=
5i-0
DM
T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Dalga savis (em ™)

Sekil 5.2. 0s,1s ve 2s aktive edilen boraks slamina yapilan FTIR analizi.

Mekanik aktivasyon islemi ile toz yapisindaki bag degisimini gézlemek i¢in Os, 1s ve
2s aktive edilen tozlara FTIR analizi yapilmistir. Bu kapsamda yapilan FTIR
analizine bakildiginda, genel olarak yapidaki baglarini mekanik aktivasyon islemi
uygulanmasiyla beraber degisiklik goziikmemektedir. Bu baglar; 1447,99 cm™ dalga
boyu degerindeki kuvvetli B-O piki, 995,70 ve 881,85 cm™’de esnek Si-O baglar1 ve
730,4 cm’de Si-O-B bag tespit edilmistir. Bir taraftan da FTIR analizinde yapida
mekanik aktivasyon islemi yapilmasiyla birka¢ degisiklik oldugu belirlenmistir.
Farkli baglar; 1s aktive edilen tozda 1811,7 cm™’de B-O piki ve Oh aktive edilen
tozda 824,08 cm™’de SiOs tetrahedras1 varlig1 tespit edilmistir. Analizde farkli olarak

tespit edilen baglardan biri olan SiO4 tetrahedrasi, mekanik aktivasyon islemiyle
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pargalandig1 ongoriilmektedir ve diger bulunan farkli pik ise 1s aktive isleminden
sonra B-O baginin olustugu goézlenmistir. FTIR analizinde elde edilen piklerin

siddetleri arttik¢a bag kuvveti de artmaktadir.

Kasgdz ve arkadaslart boron-tri-n-butonoksit (BTB), silisik asit ve 1-butanol
kullanarak alkoksilasyon islemiyle borasilikat jel ve fiberler tiretmislerdir. Farkli
bilesim oranlarina sahip borasilikat jellerine yapilan FTIR analizi sonucunda, Si-O-B
ve B-O baglarmin bor igerigi ile beraber artis gosterdigi goriilmiistiir. Yapilan
calismada, 645 cm™’de Si-O-B absorbsiyon bandi tespit edilmistir. Jellere yapilan 1s1l
islem sonrasi bag yogunlugu ve dalga sayis1 artmaktadir. Bir bagka Si-OH ve Si-O-B
adsorbsiyon bandi 935 cm™’de tespit edilmistir ve gerilmeye bagl olarak bant
yogunlugu artmistir. B-O bulunmasindan dolay: dalga sayis1 1450 cm™ diisiik dalga
sayilarina diigmiistiir. Baglarin yogunlugu bor igerigiyle beraber arttig1 gézlenmistir

[84].

Literatiir taramasit sonucunda yapilan ¢alismalarda elde edilen spektrumlar ile mevcut
calismamizda elde ettigimiz spektrumlar birbiri ile eslesmektedir. Bu ¢alismalardan
elde edilen veriler ile kendi verilerimizi karsilastirdigimizda mevcut c¢aligmanin

amacina ulastig1 ve yliksek verimlilikte gergeklestigi tespit edilmistir.

5.1.1.3. Tane boyut analizi

Calismada baslangic hammaddesi olarak kullanilan boraks slaminin, mekanik
aktivasyon islemiyle tane boyutunda meydana gelen degisimi gézden gegirmek i¢in
tane boyut analizi yapilmistir. Fakat tane boyut analizi kapsaminda, sol-jel teknigi ile
sentezlenen nano boyuttaki aerojellerin  Sl¢imii  yapilamamaktadir.  Ancak
sentezlenen aerojel tozlarina uygulanan FESEM mikroyap1 analizi ile tane boyutu
tespit edilebilmektedir.

Bu ¢alismada tane boyutunun 6nemi; reaksiyon hizina etki eden faktorlerden birisi
oldugu i¢indir. Tane boyutunun diismesiyle yiizey alaninda artis meydana

gelmektedir. Yiizey alaninin artmasiyla reaksiyona giren madde ile ¢oziiclinlin temas



53

etme orani artmaktadir ve reaksiyonun hizinin artmasma sebep olmaktadir. Bu
calismada mekanik aktivasyon isleminin yapilmasinin amaci, yapinin kristal yapisini
bozarak ve tane boyutunu diisiiriilmesiyle atik igerisinden elde edilmek istenen
maddeyi ¢ozeltiye yiiksek miktarlarda almaktir. Genel olarak kristal yap1 hakkinda
yorum yapilacaktir. Tablo 5.1.’de boraks slaminin mekanik aktivasyon islemi ile elde

edilen tozlarin tane boyut analizi verilmektedir.

Tablo 5.1. Mekanik aktivasyon yapilan tozlarin tane boyut analizi.

Tane Boyut

Arahgi(nm) d10 dso doo
0 s aktive 10,47 291,6 446,6
1 s aktive 0,696 5,07 54,12
2 s aktive 0,696 3,84 37,62

Tane boyut analizi sonucunda, mekanik aktivasyon islemi ile tane boyutunun
distigi gozlenmektedir. Aktive olmamis tozun %90°n1 446,6 pm iken, 1s
aktivasyon isleminin sonunda tozun %90’m1 54,12 um ve 2s aktivasyon sonucunda
ise 37,62 um’ye dismiistiir. Aktivasyon islemi yapilmig tozlarin boyut araliklari da
incelenmistir. Sekil 5.3.’te boraks slaminin (a) Os aktivasyon, (b) 1s aktivasyon ve (c)

2s aktivasyon islemi yapilmis tozlarin tane boyut dagilim grafikleri verilmektedir.
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(a)
Sekil 5.3. Boraks slaminin (a) Os aktivasyon, (b) 1s aktivasyon ve (c) 2s aktivasyon islemi yapilmig tozlarin tane
boyut dagilim grafikleri.
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Sekil 5.3. (Devami).

Boraks slamina, hi¢ mekanik aktivasyon islemi yapilmamasiyla elde edilen tozun
tane boyut aralig1 yaklasik 1-1000 pm arasindadir. Ayrica tane boyut dagilim grafigi
saga yatik durumdadir ve 100-1000 pm arasinda daha fazla tane oldugu
goziikmektedir. 1s aktivasyonun sonucunda elde edilen tozun tane boyut aralif
yaklastk 0,6-120 pm arasindadir. Dagilim hemen hemen her tarafta aymi
yogunluktadir. 2s aktivasyon sonucu elde edilen tozun tane boyut araligi yaklasik
0,5-120 um arasindadir. Dagilim grafigi sola yatik halde goziikmektedir. Bu da
tozdaki tane boyutunun ¢ogunlugunun 10 pm’dan diisiik oldugunu gostermektedir.

Yapilan analiz sonucu elde edilen sonuglara bakilarak mekanik aktivasyon islemi
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calismanin verimli olmasi agisindan olumlu katki saglamistir ve tane boyutu

distrilmustir.

5.1.1.4. XRD (Faz) analizi

X-1sm1 kirmimi teknigi, malzeme igerisinde bulunan kristal yapiya bagl olarak
degisen atom diizlemlerine, gonderilen X-1s1nin kirilmasi ile elde edilen karakteristik
1sinimlarin algilanmasidir. Baslangic hammaddesi kullanilan boraks slamina 0s, 1s
ve 2s aktivasyon iglemleri uygulanmasiyla elde edilen tozlarin yapilarinda meydana
gelen kristal yap1 degisikliklerin tespit edilmesi amaciyla faz analizi yapilmistir.
XRD analizi yapilirken cihazda, dalga boyu A=1,54056 nm olan CuK, kullanilmistir.
Tarama hiz1 1°/dk ve tarama agis1 20, 5 ile 90° arasinda belirlenmistir. Sekil 5.4.°te

0, 1 ve 2s aktive olan boraks slam1 tozlarinin XRD grafigi verilmistir.

M

Siddet

o : &> A
[ ] LA™ ®s
. r [
s 8.8 16 *pn °a?, 4
R - F X % A Oh akntf_:._
20 40 G0 a0

Sekil 5.4. 0s, 1s ve 2s aktive olan boraks slami tozlarinin XRD grafigi [Danburite (), Suanite (), Natrium
strontium borate ( @), Strontium tetraborate ( A), Vimsite ( @), B2Os3 ( @]

Hammadde olarak kullanilan boraks slami, bir bor atig1 oldugu i¢in XRD analizinde
de gorildiigii gibi yapisinda bir¢cok faz bulunmaktadir. XRD grafigine bakildiginda,

boraks slamina uygulanan 1s ve 2s mekanik aktivasyon islemi sonrasinda elde edilen
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tozlarin icerdigi fazlar aym1 oldugu goriilmiistir. Grafikte pik siddetleri mekanik
aktivasyon siiresi arttikca azalmaya baglamistir. Pik siddetlerin azalmasi,
hammaddeye uygulanan mekanik aktivasyon siiresi arttikca kristal yapinin
bozulmasininda arttig1 gozlenmektedir. Boraks slami atiginin c¢alisma baglamadan
once, kimyasal analiz verileri mevcuttur ve XRD analizi sonucu elde edilen verilerle

karsilastirildiginda da birbirini dogruladig tespit edilmistir.

5.1.1.5. Tozlarin goriiniir yogunluklarinin hesaplanmasi

Gorilinlir yogunluk; gercek kiitlenin, tozun kapladigi hacime oranidir. Goriiniir
yogunluk tozlarin serbest diismesinden dolay1 bosluklar bulundurmaktadir ve bundan
dolay1 goriiniir yogunluk, kiitle yogunlugundan yiiksektir. Goriiniir yogunluga; tozun
sekli, boyutu ve porozitenin artmasi etkilemektedir. Baslangic hammaddesi olarak
kullanilan boraks slamimin ve mekanik aktivasyon (1s ve 2s) islemiyle yogunluktaki
degisimi incelenmistir. Tablo 5.2.’de 0s, 1s ve 2s mekanik aktivasyon islemi yapilan

boraks slami tozlarinin goriiniir yogunluklar1 verilmektedir.

Tablo 5.2. 0s, 1s ve 2s mekanik aktivasyon iglemi yapilan boraks glami tozlarinin goriiniir yogunluklar1.

Hammadde ( Boraks Slami) Goriiniir Yogunluk (g/cm?®)
Os aktive 1,077
1s aktive 0,4680
2s aktive 0,5451

Mekanik aktivasyon arttik¢a tane boyutu kiigiilmektedir ve kiiciilen tane boyutu ile
porozite oranit artmaktadir. Tozun daha c¢ok porozite icermesiyle yogunluk,
aktivasyon siiresi arttikca azalmaktadir. 2s mekanik aktivasyon isleminde arttig

goriilmektedir. Bunun sebebi aglomerasyona olabilir.

5.1.1.6. Termal iletkenlik katsayisi 6l¢iim analizi

Sentezlenmek istenen borasilikat esasli aerojeller i¢in termal iletkenlik katsayist cok
onemlidir. Borasilikat esasli aerojellerin termal olarak yalitkanliklar: ¢ok iyidir ve bu
caligma ile atiktan katma degeri yiksek yaliim malzemesi elde edilmeye

calisilmaktadir. Baslangic hammaddesi olarak kullanilan boraks slami, bor atigi
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oldugu igin icerisinde ¢ok sayida farkli bilesikler bulunmaktadir. Boraks slamina
uygulanan 2s mekanik aktivasyon sonucu elde edilen tozun verimi diisiik oldugundan
Olctim yapilmamustir. Baslangi¢ hammaddesine uygulanan farkli siirelerdeki mekanik
aktivasyon islemi ile elde edilen tozlarin termal iletkenlik katsayilar1 Tablo 5.3.’de

verilmektedir.

Tablo 5.3. Boraks slamina uygulanan farkl siirelerdeki mekanik aktivasyon iglemi ile elde edilen tozlarin termal
iletkenlik katsayilari.

Hammadde ( Boraks Slami) Termal Iletkenlik Katsayis1 (W/mK)

Os aktive 0,2476
1s aktive 0,08018

Mekanik aktivasyon siiresi arttik¢a termal iletkenlik katsayist diismiistiir. Mekanik
aktivasyon ile hammaddenin yapisini bozulma basladig1 icin termal iletkenlik
katsayist diismiistiir. Yap1 icerisinde i¢i hava dolu gozenek miktarinin artmasi, 1si

iletimini zorlastirmaktadir ve bu nedenle termal iletkenlik katsayis1 diigmiistiir.

5.1.2.Sentezlenen borasilikat esash aerojellere yapilan analizler

Farkli siirelerde mekanik aktivasyon islemi yapilarak elde edilen aktive boraks slami
tozlarindan, borasilikat esasli aerojeller sentezlenmistir. Aerojellerin sentez
asamalarinda biri olan kurutma asamasinda 2 farkli kurutma teknigi kullanilarak
aerojeller kurutulmustur. Bu kurutma teknikleri: Atmosferik sartlarda kurutma ve
Dondurucu kurutucuda kurutma. Her iki kurutma teknigi kullanilarak elde edilen
aerojel tozlarmin yapilan analizlerde birbirinden farkli olan &zellikleri ortaya

konulmustur.

5.1.2.1. SEM ve FESEM (Mikroyap1) analizi

Boraks slamina 0s, 1s ve 2s siireyle yapilan mekanik aktivasyon igslemiyle elde edilen
tozlardan sentezlenen borasilikat esasli aerojellerin, SEM-EDS ve FESEM-EDS
analizleri yapilarak mikroyapilar1 incelenmistir. Analizlerde, sentezlenen borasilikat
esaslt aerojellerin tane boyutunun nano boyutlarda oldugu ve gozenekliligin arttig

tespit edilmistir. Borasilikat esasl aerojellerin tane boyutunun ¢ok diisiik olmasindan
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dolay1 dogru ve net bir goriintii elde edilebilmesi i¢in yiiksek biiyiitmelere ¢ikabilme

ozelligine sahip FESEM cihaz1 kullanilmigtr.
Farkli mekanik aktivasyon siireleri uygulanarak sentezlenen ve atmosferik sartlarda

kurutma iglemi yapilan borasilikat esasli aerojellerin SEM goriintiileri Sekil 5.5."te

goriilmektedir.

18 rm

Sekil 5.5. (a) Os, (b) 1s ve (c) 2s aktive edilmis tozdan atmosferik sartlarda kurutma ile sentezlenen borasilikat
esaslt aerojellerin SEM mikroyap1 goriintiisii.
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(c)
Sekil 5.5. (Devami).
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Atmosferik sartlarda kurutma ile sentezlenen aerojellerden alinan verim ile
dondurucu kurutucuda yapilan kurutma islemi ile sentezlenen aerojellerden alinan
verim arasinda farkliliklar meydana gelmistir. Dondurucu kurutucuda yapilan
kurutma islemi, 0s ve 1s mekanik aktivasyona ugramis tozlarin aerojel sentezinde
yapilmistir. Dondurucu kurutucuda, 2s aktive olan boraks slami tozundan borasilikat
esasli aerojel sentezinden elde edilen tozlarin verimi ¢ok diisiik oldugundan kurutma
islemi yapilmamistir. Sekil 5.6.’da 0s ve 1s aktive edilmis tozdan dondurucu
kurutucuda kurutma ile sentezlenen borasilikat esasli aerojellerin SEM mikroyapisi

goriilmektedir.

18 rm

Sekil 5.6. (a) Os ve (b) 1s aktive edilmis tozdan dondurucu kurutucuda kurutma ile sentezlenen borasilikat esasl
aerojellerin SEM mikroyapi goriintiisii.
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ZE kL #1, 168k

(b)
Sekil 5.6. (Devami).

Farkli siirelerde mekanik aktivasyon islemine tabi tutulan boraks slamindan
atmosferik sartlarda kurutma ile sentezlenen borasilikat esasli aerojellerin SEM
mikroyap1 goriintiilerine bakildiginda, Os aktive olmus tozdan sentezlenen aerojel
yapisinin kiiremsi, 1s aktive olanmn kiiremsi ve keskin koseli, 2s aktive olanin ise
aglomerasyon oldugundan dolayr kiiremsi yapisinin bozuldugu goriilmektedir.
Mekanik aktivasyon siiresi arttikga sentezlenen aerojel tozlarinin toz boyut aralig

daralmistir ve gbzeneklilik miktar1 artmistir.

Kurutma yontemi olarak dondurucu kurutucu kullanilmasiyla sentezlenen
aerojellerin SEM mikroyapilar1 bakildignda, Os aktive olmus tozdan sentezlenen
aerojel yapisinin keskin koseli, 1s aktive olmus tozdan sentezlenen aerojelin ise
dikdortgen seklinde tanelere sahip oldugu goriilmektedir. Dondurucu kurutucuda
mekanik aktivasyon siiresi arttikca tane boyut araligi artmistir ama tane boyutu
kii¢iilmiistiir. Tane boyut araliginin artmasina sebep, tane boyutunun kii¢ilmesiyle

tozun aglomerasyona ugramasindan dolay1 olabilir.



62

Atmosferik sartlarda kurutulan aerojeller ile dondurucu kurutucuda kurutulan
aerojeller arasindaki fark; tane boyut araligt dondurucu kurutucu kullanilmasiyla
artmistir. Fakat tane boyutu, dondurucu kurutucu kullanilmasiyla elde edilen

aerojellerde atmosferik sartlarda kurutulan aerojellere gére daha diisiiktiir.

Sentezlenen aerojellerin tane boyutu nano seviyede oldugundan daha net ve anlagilir
goriintii elde etmek icin FESEM-EDS cihazi kullanilarak mikroyapr analizi
yapilmistir. Sekil 5.7.’de Os aktive edilen boraks slamindan sentezlenen aerojelin (a)
50.000X, (b) 200.000X biiyiitmedeki FESEM mikroyap1 goriintiileri ve Sekil 5.8.’de

de EDS sonuglar1 verilmektedir.

(a)
Sekil 5.7. Os aktive edilen boraks slamindan atmosferik sartlarda kurutma ile sentezlenen aerojelin (a) 50.000X,
(b) 200.000X biiyiitmedeki FESEM mikroyap1 goriintiileri.
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(b)
Sekil 5.7. (Devamu).

Os aktive edilen boraks slamindan sentezlenen aerojelin farkli biiyiitmelerdeki
FESEM mikroyap1 goriintiilerine bakildiginda, tane boyutunun nano boyutta oldugu
goriilmektedir. FESEM goriintiisiinden tane boyutunun ortalama 20-60 nm oldugu
tespit edilmistir. FESEM analizi yapilmig aerojel tozuna 200.000X biiyiitmede EDS
analizi yapilmastyla, borasilikat esasli aerojel tozunun yapisinda O ve Si elementleri
yogunlukta oldugu goriilmektedir. Aerojel tozunu iiretim esnasinda kullanilan NaOH
ve HCI gibi kimyasal maddelerin EDS analizde ¢ikmamasinin sebebi, distile sicak su

ile yikama igleminin basari ile yapilmasindan dolayidir.
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Mg 0.91
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Al 6.49
Si 26.45
Ca 12.15

Sekil 5.8. Os aktive edilen boraks slamindan atmosferik sartlarda kurutma ile sentezlenen aerojelin 200X

biiyiitmedeki FESEM-EDS sonuglari.

Sekil 5.9.’da 1s aktive edilen boraks slamindan sentezlenen aerojelin (a) 50.000X,
(b) 200.000X biiyiitmedeki FESEM mikroyap1 goriintiileri ve Sekil 5.10.’da da EDS
sonuclar1 verilmektedir. 1s aktive edilmis tozdan sentezlenen aerojelin FESEM
mikroyap1 goriintiisiinde, aerojelin 3 boyutlu ag yapisinda bulundugu ve goézeneklik
miktarinin fazla oldugu goriilmektedir. Gozenek miktarinin artmasi ile yogunluk
diismektedir. Mekanik aktivasyon isleminin yapilmasi ile tane boyutu kii¢iilmiistiir.
EDS analizine bakildiginda, aerojel yapisinda O ve Si elementlerinin agirlikta oldugu

goriilmektedir. Ayrica analizde ¢ok az miktarda belirlenmis Ca, Fe ve As elementleri

hammadde olarak kullanilan bor atigindan gelmektedir.
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4:45:19PM | 15.00kV | 200000 x | 10.1 mm | 3.0 | ETD SE 2.28e-4 Pa SARGEM

(b)

Sekil 5.9. 1s aktive edilen boraks slamindan atmosferik sartlarda kurutma ile sentezlenen aerojelin (a) 50.000X,
(b) 200.000X biiylitmedeki FESEM mikroyapi goriintiileri.
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Sekil 5.10. s aktive edilen boraks glamindan atmosferik sartlarda kurutma ile sentezlenen aerojelin 200X
biiyiitmedeki FESEM-EDS sonuglari.

Sekil 5.11.’de 2s aktive edilen boraks slamindan sentezlenen aerojelin (a) 50.000X,
(b) 200.000X biiyiitmedeki FESEM mikroyap1 goriintiileri ve Sekil 5.12.’de de EDS
sonuglar1 verilmektedir. Sekil 5.11.°e bakildiginda siingerimsi bir yap1 ve gézenek
varliginda degisme goziikmektedir. Tane boyutu yaklasik 8-16 nm arasindadir.
Mekanik aktivasyon siiresi arttikca tane boyutu kii¢iilmiistiir ve bosluklu bir yapi
elde edilmistir. 2s aktive edilen boraks slamindan sentezlenen borasilikat esash
aerojel tozunun EDS analizine bakildiginda oksijen miktarinin arttigini, silisyum
miktarinin azaldigini goriilmektedir. Aerojel yapisinda istenmeyen maddelerin biiyiik

bir kismi1 uzaklastirilmistir.
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(b)

Sekil 5.11. 2s aktive edilen boraks slamindan atmosferik sartlarda kurutma ile sentezlenen aerojelin (a) 50.000X,
(b) 200.000X biiyiitmedeki FESEM mikroyapi goriintiileri.
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Sekil 5.12. 2s aktive edilen boraks glamindan atmosferik sartlarda kurutma ile sentezlenen aerojelin 200X
biiyiitmedeki FESEM-EDS sonuglari.

Borasilikat esasli aerojellerin sentezlenmesinde kullanilan diger bir kurutma teknigi
olan dondurucu kurutucu da Os ve 1s aktive olan boraks slamindan sentezlenmis
aerojellerin kurutma islemi yapilmigtir. 2s aktive olan boraks slamindan aerojel tozu
elde etme verimi ¢ok diisiik oldugundan, dondurucu kurutucuda kurutma islemi
yapilmamistir.  Sekil 5.13.te Os aktive edilen boraks slamindan dondurucu
kurutucuda kurutma ile sentezlenen aerojelin (a) 50.000X, (b) 200.000X
biiylitmedeki FESEM mikroyap1 goriintiileri ve Sekil 5.14.’de de EDS sonuglari
verilmektedir. Os aktive edilen boraks slamindan dondurucu kurutucuda kurutma ile
sentezlenen aerojelin mikroyapisina bakildiginda, tanelerin kiiresel sekilde ve
gozenek yogunlugunu arttig1 goézlenmektedir. Tane boyut araligi ¢cok genis degildir.
Os aktive edilen boraks slamindan dondurucu kurutucuda kurutma ile sentezlenen
aerojelin EDS analizinde ise, Si miktarinin diger analizlere gore diisiik oldugu, Cl ve
F gibi elemetlerin aerojel sentezi sirasinda kullanilan kimyasal maddelerden geldigi

tahmin edilmektedir.
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(b)

Sekil 5.13. Os aktive edilen boraks slamindan dondurucu kurutucuda kurutma ile sentezlenen aerojelin (a)
50.000X, (b) 200.000X biiyiitmedeki FESEM mikroyap1 goriintiileri.
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Sekil 5.14. 0s aktive edilen boraks slamimdan dondurucu kurutucuda kurutma ile sentezlenen aerojelin 200X
biiytiitmedeki FESEM-EDS sonuglari.

Sekil 5.15.’te 1s aktive edilen boraks slamindan dondurucu kurutucuda kurutma ile
sentezlenen aerojelin (a) 50.000X, (b) 200.000X biiyiitmedeki FESEM mikroyap1
goriintilileri ve Sekil 5.16.’da da EDS sonuglar1 verilmektedir. Os aktive edilen boraks
slamindan dondurucu kurutucuda kurutma ile sentezlenen aerojelin mikroyapisina
bakildiginda, tane boyut araligin arttig1, tanelerin seklinin daha keskin ve
aglomerasyondan dolay: tanelerin boyutlar1 daha olarak biiyiik goziikmektedir. 1s
aktive edilen boraks slamindan dondurucu kurutucuda kurutma ile sentezlenen
aerojelin EDS analizinde ise, aerojel yapisinda istenmeyen maddelerin miktarinda

azalma oldugu ve silisyum varliginin arttig1 goriilmektedir.
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(b)

Sekil 5.15. 1s aktive edilen boraks slamindan dondurucu kurutucuda kurutma ile sentezlenen aerojelin (a)
50.000X, (b) 200.000X biiyiitmedeki FESEM mikroyap1 goriintiileri.
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Sekil 5.16. 1s aktive edilen boraks slamindan dondurucu kurutucuda kurutma ile sentezlenen aerojelin 200X
biiyiitmedeki FESEM-EDS sonuglar1.

Dondurucu kurutucu kullanilarak 0Os ve 1s aktive edilen boraks slamindan
sentezlenen aerojellerin kurululmasiyla elde edilen tozlarin FESEM-EDS analizlerine
bakildiginda, mekanik aktivasyon siiresi arttik¢a tanelerde aglomerasyon meydana

gelmistir ve tane boyut aralig1 artmigtir.

Dondurucu kurutucu ile atmosferik sartlarda kurutulan aerojel tozlar arasindaki
belirgin farklar; sentezlenen aerojellerin kurutulmasinda dondurucu kurutucunun
kullanilmasiyla gozeneklilik miktar1 artmistir ve tane boyutu kiiclilmiistiir. Ama
dondurucu kurutucu kullanilarak kurutulan aerojel yapilarinda sentezleme
asamalarinda kullanilan kimyasallardan yapiya gegen ve istenmeyen F, Cl gibi
elementler EDS analizinde tespit edilmistir. Borasilikat esasli aerojellerin iiretim
amaclarindan biri diisik elektrik iletim katsayisina sahip olmasindan dolayidir.
Aerojel yapisinda istenmeyen elementlerin varligr elektrik iletimi arttiracagindan,

sentezlemek istedigimiz aerojelin 6zelliklerini olumsuz yonde etkileyebilmektedir.
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Sol-jel teknigi ile sentezlenen borasilikat esasli aerojel tozlarinin taneleri nano
boyutta oldugu FESEM analizinde yiiksek biliyiitmelere cikilarak tespit edilmistir.
Yapilan caligmanin literatiirdeki benzer ¢alismalar ile karsilastirildigi zaman da kabul

edilebilir ve verimli sonuglar alindig1 gézlenmistir.

Li ve arkadaglari, fosforik asit, borik asit ve TEOS kullanarak sol-jel teknigi ile
borofosfosilikat cam seramik tozunu sentezlemislerdir. Sentezlenen bu aerojel
tozlarin1 agik atmosferde sinterleme islemi yapilmistir. Sentezlenen aerojel tozuna
yapilan SEM analizi ile SiO> kristallerinin etrafini BPO4 kristalitleri ¢evreledigi
goriilmiistiir. Yogun bir cam matrisin i¢inde BPOq kristalleri tespit edilmistir ve BPO4

kristallerinin ortalama biiytikliigii 100 nm bulunmustur [85].

Ting ve arkadaglari, mezo-poroziteli borasilikat monoliti sentezlemede ilk kez sol-jel
teknigi kullanmislardir. TMOS, asetik asit, borik asit, polietilen glikol (PGE) ve iire
belirlenen miktarlarda bir kap igerisinde karistirllmistir. Karisimdan sonra ultrosonik
islem goren ¢ozeltinin jellesmesi ve yaslandirma agamalarinin yapilmasi i¢in kapali
bir sistemde 12 saat boyunca 40°C’de bekletilmistir. Bu islem sonunca jel yapisi
meydana gelmekte ve mezo poroziteye sahip monolitler olusturulmustur. Yapida
silika etrafinda borun bulundurulmasi saglanmistir. Poroziteli monolitik
malzemelerde porozite biiyiikliigii ayarlanabilmektedir. SEM analizi ile sentezlenen
aerojellerin porozite biiylikligli incelenmistir. Bilesimlerde HBO3 igerigi fazla olan
karistmin  porozite biiylikliigli daha diisiiktiir. Farkli oranlarda hazirlanmis
karisimlardan elde edilen monolitlerin porozite biiytikliikleri 38 nm ile 7,269 pm

arasindadir [86].

Boris ve arkadaslari, yaptiklari ¢alisma ile %3’liikk bir karbon nanotiip iceren yiiksek
yogunluga sahip borasilikat cam kompozitlerini sol-jel teknigi kullanarak
tiretmislerdir. Silikat kaynagi olarak metiltrimetoksisilan (MTMS), tetrametilsilan
(TMOS) ve metiltrietoksisilan (MTES) kullanilmustir. Uretilen tozlar dgiitiiliip sicak

presleme ile yogunlastirma islemi yapilarak xerojeller liretilmislerdir. SEM analizine
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bakildiginda, %2 karbon nanotiip ilavesi ile makroskobik olarak homejen bir yap1

olustugu goriilmiistiir [87].
5.1.2.2. FTIR analizi

Sentezlenen borasilikat esasli aerojellerin bag yapilarini ve yapida bulunan bilesikleri
tespit etmek i¢in FTIR analizi yapilmistir ve bag titresimlerinden yararlanilarak
fonksiyonel gruplar bulunmustur. FTIR analizinde dikkate alinan kisim parmak izi
bolgesi olarak da adlandirilan bdlgedir ve analizde dalga boylar1 400-4000 cm™
arasinda degismektedir. FTIR analizin uygulanmasi, hammadde analizi kisminda

bahsedilmistir. Atmosferik sartlarda kurutma ile sentezlenen aerojel tozlarmm FTIR

analizi Sekil 5.17.’de verilmistir.
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Dalga sayis (eml)
Sekil 5.17. 0s,1s ve 2s aktive edilmis boraks slamindan atmosferik sartlarda kurutma ile sentezlenen borasilikat
esasli aerojel tozlarmin FTIR analizi.
Farklt mekanik aktivasyon siirelerinin uygulanmasiyla elde edilen tozlardan, sol-jel

yontemi ile aerojel sentezleme asamasinda atmosferik sartlarda kurutmayla

sentezlenen borasilikat esasli aerojellerin bag yapilarimin farkliliklarint gérmek ve
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bor gibi analizlerde tespit edilmesi ¢ok zor elementlerin yapida yaptig1 bilesikleri
tespit etmek i¢in FTIR analizi yapilmistir. Sekil 5.17.’deki FTIR analizine bakildig1
zaman mekanik aktivasyon stirelerinin degisimi ile sentezlenen aerojellerin yapisi
bliyiik oOl¢iide birbirine benzemektedir. Farkli siirelerde aktive edilmis tozlardan,
sentezlenen aerojel tozlarinin yapilarinda ayni bulunan baglar; 3410 cm™ olan dalga
boyu degerlerinde O-H bag yapisi, 2983 cm! olan dalga boylar1 degerlerinde CH3
yapisi, 2893 cm’! olan dalga boylar1 degerlerinde C-H bag yapisi, 1640 ve 1450 cm™
olan dalga boylar1 degerlerinde B-O bag yapisi, 1050 cm! olan dalga boylar
degerlerinde B-B-O bag yapis1, 790 cm™ olan dalga boyu degerlerinde SiO4 piki ve
446 cm' olan dalga boyu degerlerinde Si-O piki tespit edilmistir. CHs yapilari,
aerojelin ylizey modifikasyonu i¢in sentezde kullanilan TEOS’dan gecerek olustugu
ve OH yapilariin ise sentez sirasindaki adsorbe edilen fiziksel suyun yiizeye, porlara

tutunmasindan dolay1 olustugu 6ngoriilmektedir.

0Os aktive edilmis tozdan sentezlenen aerojel yapisinda, diger aerojel toz yapilarindan
farkli olarak 2935 cm™ dalga boyu degerinde B-B bag yapis1 goriilmiistiir. Mekanik
aktivasyon siiresi arttikca bu bag muhtemelen pargalanip oksitli forma yani B-O
yapilarina doniismiistiir. 1s aktive edilmis tozdan sentezlenen aerojel yapisinda diger
aerojel toz yapilaridan farkli olarak 880 cm™ olan dalga boyu degerinde C=C-H bag
tespit edilmistir. Bu bagin olugma sebebi adsorbsiyondur. FTIR analizindeki dalga
boylarinin siddetinin artmasi o bagin giicliilliigiinii gostermektedir. 2s aktive edilen
tozdan sentezlenen aerojel yapisinda diger aerojellerden farkli olarak 571 cm™ dalga
boyu degerinde B-O bag yapis1 goriilmiistiir. Os ve 1s mekanik aktivasyon siirelerinin
uygulanmasiyla elde edilen tozlardan, sol-jel yontemi ile aerojel sentezleme
asamasinda dondurucu kurutucu ile kurutulmasiyla sentezlenen borasilikat esaslh
aerojellerin aktivasyon siiresinin degismesiyle ve atmosferik sartlarda kurutmayla
sentezlenen aerojeldeki bag yapilarinda meydana gelen farkliliklar1 géormek igin
FTIR analizi yapilmstir. Sekil 5.18.’de Os ve 1s aktive edilmis boraks slamindan
dondurucu kurutucuda kurutma ile sentezlenen borasilikat esasli aerojeller tozlarin

FTIR analizi verilmektedir.
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Sekil 5.18 0s ve 1s aktive edilmis boraks slamindan dondurucu kurutucuya kurutma ile sentezlenen borasilikat
esasli aerojellerin tozlarin FTIR analizi.

Dondururucu kurutucuda sentezlenen aerojellerin kurutma isleminde, 2s aktive
edilmis boraks slamindan ¢ok az miktarda jel meydana geldigi i¢in yapilamamistir.
Sekil 5.18.’de 3325-3372 cm™! dalga boylar arasinda fiziksel sudan dolayr -OH bag1
meydana gelmistir. 1979 cm™ dalga boyunda C-H bagi, 1636 cm™’de H-O-H bagi,
1552 cm™’de C=0 bag1, 1499-1412 cm!’de B-O bag1, 1283 cm'’de B-CHj3 bagy,
980 cm™’de Si-OH bagi, 850 cm™’de SiO4 bagi ve 524 cm™’de Si-O bag yapilan
FTIR analizinde tespit edilmistir. B-CH3 bagi sentezleme asamasinda kullanilan
TEOS yiizey modifiye maddesinin borasilikat aerojel yiizeyine gectigini
gostermektedir. Si-OH bagi asimetrik baglanmasindan dolayr pik siddeti ytiksektir.
Mekanik aktivasyonun artmasiyla SiO4 bagi gerceklesmeyip ve Si-O baglarinin

olustugu goriilmektedir.

Dondurucu kurutucu kullanilarak sentezlenen aerojellerin kurutulmasiyla elde edilen
borasilikat esasli aerojel tozlarin FTIR grafigini, atmosferik sartlarda sentezlenen

aerojellerin kurutulmasi ile elde edilen tozlarin FTIR grafigi karsilastirildiginda;
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Dondurucu kurutucunun kurutma tekniginden dolay: aerojel yapisinda Si-OH ve B-

CHj3 baglarin varligr goriilmistiir.

Ting ve arkadaglari, mezo-makro poroziteli borasilikat monolitik ilk defa sol-jel
teknigi kullanilarak tiretmislerdir. Yapilan calismada sentezlenen malzemede borun
silika etrafindaki kimyasal durumunu incelemek i¢in FTIR analizi yapilmistir. Bu
analiz sonucunda, borun  Si-O-B baglarimin meydana getirdigi, ii¢ boyutlu simetrik
yapinin olustugunu ve iskelet yapisinin bazi bolimlerinde tetrahedral yapi
gbzlenmistir. Calismada 1390 cm™’de B-O bagi, 1080 cm™’de asimetrik Si-O
esnemesi, 950 cm™’de Si-OH bagi, 920 cm™’de B-O bagi, 800 cm™’de SiOs
tetrahedron yapisi, 670 cm™’de Si-O-B deformasyonu tespit edilmistir [86].

Copenhaver ve arkadasi, icerisinde %40’a kadar varan tavlanmig pirolitik grafit
(APG) bulunduran sodyum igerikli borasilikat cam kompozitlerini sol-jel teknigi
kullanarak iiretmislerdir. Sol-jel teknigi ile diretilen jellere farkli siirelerde
yaslandirma islemi yapilmasina ragmen FTIR analizinde spektrumlarin ayni
olmustur. Bu ¢alismada, 1380 cm™'’deki spektrumda Na,O, 1050 cm™’de SiO, 970
cm’de BOs, 800 cm™’de SiO4 varlign tespit edilmistir. 2980 ve 2680 cm!’deki
spektrumlarda adsorbsiyon ise —OH gruplarindan kaynaklanmaktadir [88].

Sentezlenen aerojellerin literatiir taramasi sonucu elde edilen verilerle
karsilastinlldiginda, yapilan c¢alismada elde edilen pikler literatiirdekiler ile
uyusmaktadir. Elde edilen bu sonugla, yapilan ¢alismanin dogrulugu onaylanabilir

verimlilikte oldugu anlasilmaktadir.

5.1.2.3. XRD (Faz) analizi

0s, 1s ve 2s mekanik aktivasyon siirelerinin uygulanmasiyla elde edilen tozlardan,
sol-jel yontemi ile aerojel sentezleme asamasinda atmosferik sartlarda kurutmayla
sentezlen borasilikat esasli aerojellerin faz analizini yapmak i¢in XRD yOntemi
kullanilmistir. XRD analizi yapilirken cihazda, dalga boyu A=1,54056 nm olan CuKa

kullanilmistir. Tarama hiz1 1°/dk ve tarama agis1 20, 5 ile 90° arasinda belirlenmistir.
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Sekil 5.19.°da Os, 1s ve 2s aktive edilmis boraks slamindan atmosferik sartlarda

kurutma ile sentezlenen borasilikat esasl aerojellerin XRD grafigi verilmistir.

XRD grafigine bakildiginda; 26=20 ile 40° arasinda bombelesme gibi bir genis bir
kirinim paterni vardir ve farkli siirelerde mekanik aktivasyon yapilmig boraks slami
tozlarindan atmosferik sartlarda sentezlenen aerojel tozlarinin amorf yapida oldugu

gorilmistir.
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Sekil 5.19. 0s, 1s ve 2s aktive edilmis boraks slamindan atmosferik sartlarda kurutma ile sentezlenen borasilikat
esasli aerojellerin XRD grafigi.

Sekil 5.20.’de Os ve 1s aktive edilmis boraks slamindan dondurucu kurutucuyla
kurutma ile sentezlenen borasilikat esasli aerojellerin XRD grafigi verilmistir.
Aerojel sentezleme asamasinda dondurucu kurutucuda kurutma islemi, 2s aktive
edilmis tozdan aerojel tozu elde etme verimi ¢ok diisiik oldugundan, Os ve 1s aktive
edilmis tozlardan sentezlenen aerojellere yapilmistir. XRD grafigine bakildiginda;
dondurucu kurutucuyla kurutulan aerojel tozlari, atmosferik sartlarda kurutulan
aerojel tozlar1 gibi amorf yapidadir. Ama 32°, 45° ve 62°’de NaCl bilesiginden dolay1

pik tespit edilmistir.
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Sekil 5.20. 0s ve 1s aktive edilmis boraks slamindan dondurucu kurutucuyla kurutma ile sentezlenen borasilikat
esasli aerojellerin XRD grafigi.

Kumar ve arkadagslari, sol-jel teknigi kullanarak Ag katkili kalsiyum borasilikat cam
seramikleri sentezlemislerdir. Sentezledikleri tozlarin XRD grafiginde genis kirmnim

paternleri goriinmektedir ve tozlarin amorf yapida oldugu tespit edilmistir [89].

5.1.2.4. Aerojel tozlarin yogunluklarinin belirlenmesi

Calisma da hammadde olarak kullanilan boraks slaminin, farkli mekanik aktivasyon
stireleri ile elde edilmis tozlardan sol-jel teknigi ile hem atmosferik sartlarda hem
dondurucu kurutucu kullanilarak aerojellerin kurutma islemi yapilmasiyla borasilikat
esasli aerojel tozlar sentezlenmistir. Aerojellerin en 6nemli ozelliklerinden biri
yogunlugunun diger malzemelere gore cok diisiik olmasidir. Bu sebepten dolayi
sentezlenen tozlarin yogunlugu diisiik olmasi beklenmektedir. Yapilan c¢alismanin
verimliligini tespit etmek i¢in tozlarin yogunluklar1 6l¢iilmiistiir. Tozlarin yogunluk

3 hacmine sahip o6l¢iim kabi kullanilmistir. Yogunlugu

Olglimi i¢in 6,62 cm
belirlenecek toz kaba yerlestirilmistir. Onceden 6lgiim kabiyla daras1 alinmis hassas

terazide tozun agirhigr tartilmisgtir. Tarttim sonucuna goére genel yogunluk
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formiiliinden her tozun goriiniir yogunlugu hesaplanmistir. Hesaplanan aerojel

tozlarinin goriiniir yogunluklari Tablo 5.4.’de verilmistir.

Tablo 5.4. Farklt mekanik aktivasyon siireleri ile elde edilmis tozlardan sol-jel teknigi ile atmosferik sartlarda ve

dondurucu kurutucu kullanilarak sentezlen borasilikat esasli aerojel tozlarmin goriiniir yogunluklari.

Kurutma Y6ntemi Aerojel Tozlar Goriiniir Yogunluk (g/cm?®)
Atmosferik Sartlar Os aktive 0.2269

1s aktive 0.1674
Dondurucu Kurutucu 0s aktive 0.2688

Mekanik aktivasyon siiresi arttik¢a goriinlir yogunluk diismektedir. Farkli kurutma
teknikleri kullanilarak elde edilen aerojel tozlarin, goriiniir yogunluklar1 farklilik
gostermektedir. Dondurucu kurutucu kullanilarak Os aktive olan aerojeli kurutma ile
sentezlenen borasilikat esasli aerojel tozun goriiniir yogunlugu, atmosferik sartlarda
kurutulan aerojel tozlarina goére yiiksektir. 2s aktive edilen tozdan sentezlenmis
aerojel tozun verimi c¢ok diislik oldugundan gorinir yogunluk Ol¢limi

yapilamamustir.

5.1.2.5. Termal iletkenlik katsayis1 6l¢ciim analizi

Termal iletkenlik, malzemelerin kullanim yerlerinde 1sil iletkenliginin 6nemli oldugu
durumlarda ve optimum performansi gostermesi i¢in 6nemlidir. Aerojeller, yapisinda
bulundurdugu hava dolu gozeneklerden dolayr oldukga iyi yalitkan malzemelerdir.
Aerojellerin, gézenek boyutlarinin nano ve ¢ok miktarda olmasi, havadan daha diisiik
1s1l iletkenlik katsayisina sahip olmasina neden olmaktadir. Termal iletkenlik
katsayisi, borasilikat esasli aerojel tozlarin iiretim verimliliginin  en Onemli
parametresidir. Borasilikat esasli aerojeller, 1s1 yalitimi agisindan One c¢ikmis
malzemelerdir. Termal iletkenlik katsayisi 6lglimii i¢in sentezlenmis tozlar 6lgiim
kabina konulmaktir. Tozlarin kaba yerlestirilmesinden sonra 3.189 mm yarigapa
sahip olan prop Ol¢iimii yapilacak tozun igine yerlestirilmektedir. Ortam sicaklig
dlgiilmekte ve olgiim cihazma uygun veriler girilmektedir. Olgiim siiresi 20sn
ayarlanmaktadir. Prop ile toz arasindaki 1sil etkilesimler ile termal iletkenlik katsayisi

tespit edilmektedir. Os ve 1s aktive edilmis tozlardan sol-jel teknigi ile elde edilen
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aerojellerin, atmosferik sartlarda ve dondurucu kurutucu kullanilarak kurutma iglemi
yapilmasiyla sentezlenen borasilikat esasli aerojel tozlarin termal iletkenlik

katsayilar1 Tablo 5.5.’te verilmektedir.

Tablo 5.5. 0s ve 1s aktive edilmis tozlardan sol-jel teknigi ile elde edilen aerojellerin, atmosferik sartlarda ve
dondurucu kurutucu kullanilarak sentezlenen borasilikat esasli aerojel tozlarin termal iletkenlik

katsayilari.
i . . Termal Iletkenlik Katsayist
Kurutma Yo6ntemi Aerojel Tozlar (W/mK)
Atmosferik Sartlar Os aktive 0,07345
1s aktive 0,06180
Dondurucu Kurutucu Os aktive 0,07431

Toz verimi, 2s aktive edilen tozda aglomerasyondan dolay1 ¢ok diisiik oldugu i¢in
her iki kurutma yontemi kullamilmamistir ve termal iletkenlik o6l¢iimleri
yapilamamistir. Dondurucu kurutucuda termal ilketkenlik 6l¢iimii i¢in yapilacak
kurutma islemine, toz verimi en iyi oldugundan dolay1 sadece Os aktive edilmis
tozdan sentezlenen aerojellere uygulanmistir. Termal iletkenlik katsayisi atmosferik
sartlarda kurutmada mekanik aktivasyon siiresi arttikga diigmiistiir. Ama kurutma

yonteminin degismesi ile termal iletkenlik katsayis1 degismemistir.

Shafi ve arkadaslari, farkli miktarlardaki fumed silika kullanarak sol-jel teknigi ile
silika/GF kompozitleri tiretmislerdir. Farkli miktarlarda kullanilan fumed silikaya
bagli olarak termal iletkenlik katsayisindaki degisimi incelemislerdir. Termal
iletkenlik bir miktar arttiktan sonra azalmistir. Saf olarak sentezlenen silika aerojelin
termal iletkenlik katsayist 0.0259 W/m.K bulunmustur. En iyi termal iletkenlik
katsayisi, yapiya %7 fumed silika ilave edilmesiyle 0.0194 W/m.K elde edilmistir
[90].



BOLUM 6. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

6.1. Genel Sonuglar

Yapilan tez calismasinda, bor atig1 olan boraks slamina farkli siirelerde mekanik
aktivasyon islemi uygulanmasiyla elde edilen aktive tozlarin sol-jel teknigi
kullanilarak, borasilikat esasli aerojellerin sentezi ve elde edilen aerojelleri
atmosferik sartlarda ve dondurucu kurutucu kullanilarak kurutulmasiyla borasilikat
esaslt aerojel tozlarin iiretimi ve {iretilen bu tozlarin karakterizasyonu yapilmasi igin
uygulanan ¢esitli analiz tekniklerinin sonuglarini igermektedir. Analizler sonucunda

elde edilen genel sonuclar soyledir:

1. Borasilikat esasli aerejol tozu tiretiminde bor kaynagi olarak bor atigi olan
boraks slami kullanilmistir. Atik igerisinde bulunan bor ylizdesinin,
sentezlenen aerojel tozu i¢in yeterli olup verimli bir sekilde borasilikat aerojel
tozu sentezlenmesi yapilmistir.

2. Farkli mekanik aktivasyon siireleri ve kurutma teknikleri kullanilarak
sentezlenen aerojel tozlarina yapilan karakterizasyon ¢aligmalar1 sonucunda
birgok endiistriyel alanda, sahip oldugu dstiin &zelliklerden dolay1
kullanilabilir oldugu anlagilmstir.

3. Boraks slamina yapilan mekanik aktivasyon siiresi arttik¢a elde edilen aktive
tozlarm goriinlir yogunlugunun diistiigii goriilmustiir. Sentezlenen aerojel
tozlarmin yogunlugu, mekanik aktivasyon siiresi arttik¢a diismiistiir. Ayni
sartlarda aktive edilmis tozdan sentezlenen aerojel tozunun goriiniir
yogunlugu, dondurucu kurutucu ile yapilan kurutma islemiyle daha yiiksek
yogunluk degeri elde edilmistir. Farkl siirelerde yapilan mekanik aktivasyon
islemi ile elde edilen tozlardan sentezlenen borasilikat esasli aerojel

tozlarmin, termal iletkenlik katsayilar1 belirlenmistir. Atmosferik sartlarda
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kurutulan tozlar i¢in aktivasyon siiresi arttikca sentezlenen aerojel tozunun
termal iletkenlik katsayist diismiistiir. Kurutma yonteminin degismesiyle
termal iletkenlik katsayis1 degismedigi goriilmiistiir.

Baslangic hammaddesi olan boraks slamima yapilan mekanik aktivasyon
islemi ile elde edilen tozlarin SEM mikroyap1 goriintiisiinde, toz yapisinin
bozuldugu ve tane boyutunun 1 pm’lara distigi gézlenmistir. Aktivasyon
islemi sonrasi elde edilen tozlarin, sol-jel teknigi kapsaminda her iki kurutma
yontemi kullanilmasiyla sentezlenen borasilikat esasli acrojel tozlarmin
FESEM ve SEM mikroyap1 analizinde; aerojel tozunun tane boyutu yaklasik
4-16 nm arasindadir. Mekanik aktivasyon siiresi arttik¢a bir siire tane boyutu
diismeye baslamistir ve tane boyut araligi artmistir. Tane boyutunun g¢ok
diismesiyle beraber taneler arasinda aglomerasyonlar meydana gelmistir. 2s
aktive edilen tozun aerojel verimi ¢ok diisilk oldugundan dolayr dondurucu
kurutucuda kurutma iglemi yapilmamistir. Borasilikat esasli aerojel tozlari, 3
boyutlu ag yapisinin sebep oldugu cok diisiik yogunluga, gozenekli ve
slingerimsi gibi goriinen bir mikroyapiya, i¢i hava dolu porlara yapilan
analizlerle sahip oldugu tespit edilmistir. Dondurucu  kurutucu
kullanilmastyla elde edilen aerojel tozlarinin, atmosferik sartlarda kurutulan
aerojel tozlarina gore daha gozenekli bir mikroyap1 sentezlenmistir ve tane
boyutu kiiciilmiistiir. Yapilan EDS analizinde, atmosferik sartlarda kurutulan
aerojellerden sentezlenmis borasilikat esasl aerojel tozunun yapisinda Si ve
O elemetleri yogunlukta oldugu goriilmektedir. Ama dondurucu kurutucu
kullanilarak kurutulan aerojel yapilarinda sentezleme asamalarinda kullanilan
kimyasallardan, yapiya gecen ve istenmeyen F, Cl gibi elementler tespit
edilmistir.

. Mevcut ¢alismada, farkli mekanik aktivasyon siireleri ve kurutma teknikleri
kullanilarak sentezlenen borasilikat esasli aerojel tozlarina yapilan FTIR
analizinde, sentez sirasinda absorbe edilen fiziksel sudan dolayr O-H bag
yapisi, yiizey modifiye elemani olarak kullanilan TEOS’un borasilikat aerojel
yiizeyine gecisinin CHs yapisinda oldugu ve yilizey modifikasyonunu iyi
derecede gergeklestirdigini, adsorpsiyonun sebep oldugu C-H bag yapisinin

ve molekiillerin titresim etkisiyle B-B-O bag yapisinin olustugu gozlenmistir.
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Dondurucu kurutucu kullanilarak sentezlenen aerojellerin kurutma islemiyle
elde edilen borasilikat esasli aerojel tozlarin FTIR analizinde, atmosferik
sartlarda sentezlenen aerojellerin kurutulmasi ile elde edilen tozlara gore,
dondurucu kurutucunun kurutma tekniginden dolay1 aerojel yapisinda Si-OH

ve B-CH3 baglarin varligi goriilmistiir.

6.2. Oneriler

Borasilikat esasli aerojel tozlari, yiiksek gozeneklilik, diisiik termal iletkenlik
katsayisi, genis yilizey alani, yogunlugunun ¢ok diisiik ve bundan dolay1 ¢ok hafif
olmas1 gibi 6nemli Ozelliklere sahip olmasindan dolayr kullanim alan1 genistir.
Borasilikat esasli aerojel tozu liretiminin arttirilmasiyla {ilke endiistrisine katki
saglanabilinir. Yapilan tez calismasinin paralelinde calisma yapacaklarin, asagida

belirtilmis kriterlere uymalar1 6nerilmektedir:

1. Sol-jel teknigi kullanilarak bor atigindan borasilikat esasli aerojel tozu
sentezlenmek istenmistir. Bu islem sirasinda baslangi¢ tozuna uygulanan
mekanik aktivasyon iglemi ile elde edilen aerojel tozlarindaki degisiklikler
incelenmistir. Uygulanan Os ve 1s mekanik aktivasyon isleminin aerojel tozu
sentezi i¢in verimli oldugu ama aktivasyon siiresinin artmasiyla (2s) aktive
edilen tozdan, aerojel tozu elde etme veriminin ¢ok diistiigli gozlenmistir.

2. Yapilan tez ¢caligmasinda, borasilikat esasli aerojel tozlar1 dondurucu kurutucu
ve atmosferik sartlarda kurutma yOntemi uygulanarak sentezlenmistir.
Dondurucu kurutucu ile sentezlenen aerojel tozlarin yogunlugu daha ytiksek
ve yapinin i¢erisinde istenmeyen maddeler tespit edilmistir. Aerojelleri sentez
asamasinda yilizey modifikasyonu saglamak icin kullanilan ajan maddeleri,
atmosferik sartlarda kurutma sirasinda tozlara hidrofobik 6zellik
kazandirmigtir. Ayrica bu kurutma yonteminin kullanilmasiyla, sentezlenmis
nano boyuttaki yapilara etki eden kilcal kuvvetleri azaltmakta ve bu

kuvvetelere kars1 yapinin dayanim yetenegini arttirmaktadir.
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3. Yapilan caligmada HCI asit ¢ozeltisinde boraks slami, 1siticili karistiric
kullanilmastyla 4 saat boyunca 100°C’de ¢oziindiiriilmesi islemi yapilmaistir.
Bor atiginin igerisinde bulunan ve ¢oOzeltiye geg¢mesi istenilen maddelerin
verimini arttirmak i¢in farkli sicaklik ve ¢oziicii kimyasal madde
kullanabilinir. Ayrica ¢ozme isleminden sonra ¢dzeltinin siizdiiriilmesi
sirasinda filtre kagidinin {izerinde kalan ¢ozelti tortusuna tekrar ¢oziindiirme
islemi uygulanabilinir. Cozelti igerisinde ¢Oziinen toz miktarmin artmasi
sentezlenecek borasilikat esasli aerojel miktarini arttirmaktadir.

4. Baslangi¢c hammaddesi olarak boraks slami kullanilmistir. Bor ve yabanci
madde igerigi bakimindan calismaya daha elverisli olan baska bir bor atig1
kullanilabilir.

5. Aerojellerin sentezi sirasinda, yapida silika oraninin artmasi ve aerojelin bag
yapisinin giiclii olabilmesi i¢cin TEOS ylizey modifiye ajan1 kullanilmistir.
DMDC (dimethyldichlorosilane) gibi farkli bir modifiye ajani yada hi¢ ajan
kullanmadan da aerojellerin olgunlastirma islemi yapilabilir.

6. Sentezlenen borasilikat esasli aerojellere atmosferik sartlarda kurutma islemi;
etivde 75°C” de 1 saat ve ardindan 125°C’de 1 giin boyunca bekletilerek
kurutulmugtur. Etiivde aerojeli tutma siiresi ve kurutma sicakliginin

degistirilmesiyle aerojel tozlarmin 6zelliklerinde degisimler saglanabilir.
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