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Ozet

DusUk yagunluga, yuksek gozenekfie ve cok iyi yalitim kabiliyetine sahip olan
aerojeller son yillarda giderek 6nem kazamnue bircok alanda kullanim yeri
bulmuwtur. Dayanikli ve ¢evre dostu malzemeler olmalahebiyle ginimuzde yapilan
calismalar aerojeller Gzerine yanlasmis olup, Ozellikle gbzenek yapilari ve ylzey
alanlarinin gelgtirilebilmesi icin etkili yollar argtiriimaktadir. Bu ¢calimada, oldukca
viskoz aliminyum tri-sek-butoksitin kontrollU hitizove sol-jel yontemi ile hazirlanan
alimina aerojellerin aseton banyosundaslgadiriima ve super kritiksartlarda
kurutma sdrelerinin, jelin yapisal ve fiziksel okdétrine etkisinin incelenmesi
amaclanmgtir. Hazirlanan aerojeller, metanol banyosunda erz &4 saat
dinlendirildikten sonra 7 gun ve 30 gun olmak Uzédefarkli zaman periyodunda
aseton banyosunda gfandiriimis ve bu sire icerisinde aseton banyosu en az dart ke
degistirilmi stir. Elde edilen alimina aerojeller stper kritik #tdlarda 2 saat ve 4 saat
boyunca farkl siirelerde kurutulgtur. Bu islem icin stiper kritik C@sicaklg 45°C ve
basinci 100 bar'dir. Aseton banyosundakislgadirma siresi ve kurutma stresi
degistirilerek gerceklgtirilen sistematik cabma ile farkli kgullarda hazirlanan
aerojellerin karakterizasyonu, FT-IR, SEM ve c¢okktab BET analizleri ile
gerceklatirilmi stir. Deneysel sonuclar gostermektedir ki, gerelgladirma suresi
gerekse kurutma suresi arttikca, numuneleringuwdugu azalmygtir. Kurutma
suresinden ziyade ylandirma siresinin ylzey alaninin artmasinda datkai eolmasi
sonucu en yilksek yiizey alangefe 30 giin yalandirma klemi sonucu 825,614 gy
olarak bulunmgtur. Yiizey alaninin artmasiyla birlikte gozenekutose dgiliminda da
lyilesmeler meydana gelgtir. Farkl yaglandirma ve kurutmaartlarinda elde edilen
arinun kimyasal yapisinda herhangi birgdém olmamgtir.
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The effect of aging and drying time on the physpralperties of
alumina aerogels

Abstract

Aerogels with low density, high porosity and veopd insulating ability have become
increasingly important in recent years and havenfbmany places in use. Due to their
being durable and eco-friendly materials, today'srkvis focused on aerogels,
especially effective ways to improve pore struduasd surface areas are being
investigated. In this study, it is aimed to invgaté the effect of aging time under
acetone baths and drying time under supercriticahditions on the structural and
physical properties of alumina aerogels which werepared by sol-gel method that is
controlled hydrolysis of highly viscous aluminumskc-butoxide. Alumina aerogels
which were synthesized by the sol-gel method sdtinidy was left in the methanol bath
for at least 24 hours. They were then aged undetame baths for two different periods
of time, 7 days and 30 days, during which timeabetone bath was changed at least
four times. Subsequently, the alumina aerogels wared under supercritical
conditions for 2 hours and 4 hours. The supera@ltiCO, temperature for this process
is 45 °C and the pressure is 100 bar. Charactermraiof aerogels prepared under
different conditions by systematic study with chiagaging time in the acetone bath
and drying time was performed by FT-IR, SEM andtimpbint BET analyzes.
Experimental results show that as the aging timd #re drying time increased, the
density of the samples decreased. The highestcgudeea value was found to be
825.614 rfig for 30 days of aging because of the aging timehmore effective than
the drying time in increasing the surface area.tldes surface area increased, the pore
size and distribution also improved. There is nargfe in the chemical structure of the
product obtained under different aging and dryimgditions.

Keywords:Alumina aerogel, supercritical drying, sol-gel ined.

1. Giris

Aerojeller, diguk yogunluga, digtk 1sil iletkenlge ve diguk dielektrik sabitine sahip
olmanin yani sira yuksek 6zgul ylzey alanina sahim gozenekli ¢ boyutlgaapili
katt maddelerdir. GUnumuzde coksite aerojeller Uretilmekte olup, gaz sensorleri,
sorbent, 1s1 yalitim malzemeleri ve hidrojen depwagibi pek cok farkl alanda
kullaniimaktadirlar. Bu nedenle aerojeller konusauryapilan argirmalar son yillarda
blyuk bir hiz kazanngtir [1].

Aerojeller, sol-jel yontemi kullanilarak sentezlegktedir. Sol-jel yontemi genel olarak
inorganik tuzlar ya da metal alkoksitlerin hidrolize kondenzasyonudur [2]. Bu
yontemle bir on trdnd belirli bir Grigekline sokmanin t¢ 6nemli adimi vardir; 1. Jelin
olusumu, 2. Jelin ydandiriimasi, 3. C6zicunin uzagtalmasi (kurutma).

Sol, sivi icerisinde kolloidal kati taneciklerinriai bir stispansiyonudur. Jel ise bu
kolloidal taneciklerin c¢oktirtlmesiyle elde edildiol miktarda su iceren gozenekli
yapilara denir [3]. Bir sol, jel noktasina sti@nda, alkoksit gruplarinin
reaksiyonlarinin  tamamlarg ve alkojelin istenen sonuglar elde @itti
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disunulmektedir. Bununla birlikte, jelin istengakli aldgi zamani gosteren istatistiksel
bir olaydir. Bu noktada, jelin omurgasi 6nemli railta reaksiyona girmemalkoksit
gruplari icerir. Aslinda, jelasyon bir ¢ozeltininiden akskanhgini kaybedip elastik bir
kati sekil aldigi spesifik bir olaydir. Hidroliz ve ygunlasma, jelasyon suresinden daha
uzun surebilir.

Yaslandirma ¢lemi tipik olarak alkol/su kagiminin jele emdirilmesini icerir.
Yaslandirma suresince jelin yapisinda, git@inde ve oOzelliklerinde dgsiklikler
meydana gelir ve bu daiklikler yaslandirma devam efii strece devam eder.
Jellsmeye neden olan kimyasal reaksiyonlar solun jel@ligiiesinden sonra da uzun
bir sire devam eder. Yeni caprazloain olismasi, blzilme kiculmesine sebep olur bu
da jelin viskozitesini arttirir. Ydandirma glemi jel omurgasini guclendirir ve kuruma
sirasinda meydana gelecek olan buzilmeyi azaltir [4

Capraz bgl 1slak alkojel olgtuktan sonraki son adim, reaksiyon ortami olarak
kullanilan sivi ¢oziicinun hava ile yergdgirerek uzaklatiriimasidir. C6zucunun i1slak
alkojelin dgal sekilde kurutulmasi yoluyla buhagkariimasi, buhar-sivi ara ytzinin
olusmasi Uzerine ¢bzlcu ve hava arasindaki ara yuzelngeden dolayl gézenek
yapisinin ¢okmesine neden olur [5]. Bu nedenlen j&lirutulmasi kritik bir adimdir.
Kurutma gleminin yapilmasindaki amag jel yapisinirgiymasina engel olmak, jelin
iskelet yapisini korumak ve buzilmeyi en aza iretingktir. Bu amacla ¢ozicuyd
jelden uzaklgtirmak gerekir. Kurutma, atmosfer basincinda yap#karutma, super
kritik kurutma ve dondurarak kurutma olmak tzerddi&l sekilde gerceklgtirilir [6].

Super kritik sartlardaki bir madde (karbondioksit, metanol, etarim) ile ¢ozucunin
yer desistirmesi slemi siper kritik kurutma olarak tanimlanir. Karloooksit, stper
kritik kosullara kolayca esebildiginden (T.=304K, R=7,38MPa) stper kritik
kurutmada daha cok tercih edilir ve basit basingiidiie glemi ile bir sistemden
kolayca uzaklgtirilabilir. Ayni zamanda karbondioksit; kimyasadaak inert olmasinin
yaninda, toksik ve yanici olmamasi ve ucuz olmaiseliyle de tercih edilir [7]. COn
basing-sicaklik faz diyagrangekil 1'de goérilmektedir. Bir madde kritik sicaklle
kritik basincin Uzerine ciktinda siper kritik sivi olarak isimlendirilir [8].0per kritik
durumda, sivi artik sivi gibi davranmaz; daha c¢@kn tmolekillerin serbestce
dolasmaya yetecek kadar enerjiye sahip @laduytizey gerilimlerinin sona e@ibir sivi
gibidir [9]. Super kritik bir sivi gaz olarak kaltilabilir, bu da sonunda islak
malzemenin "kuru kati iskeletini" gkar. Elde edilen kuru numuneler islak evrelerinde
oldugu gibi ¢ok acik gozenekli bir dokuya sahiptir [10].

Super kritik bolgede yuzey gerilimi sifir olgundan sivi ile stper kritik ayan
arasindaki ara yuzey gerilimi ¢cok giktir [5]. Baka bir deysle, stper kritik kurutma
yontemi, jel g6zeneklerinin ¢ianda sivi-buhar ara yizunun ghoasini engeller. Sivi-
buhar ara ylziunin ajmasi gbézeneklerin ¢cokmesine sebep olan 100-200 kPal
basinclara neden olur [10].

Super kritik kurutmasieminde gozenekleri dolduran sivi stper kritik @ giderilir

ve gozenek yapisi super kritik @@arliginda sivi-gaz ara yuzinin azalmasi ve ayrica
ortam kaullarinda CQ'in gaz halindeki dgasi nedeniyle korunur [5]. BOylece daha
g6zenekli bir yapinin gganmasinin yani sira nano partikillerin tretimikaddlanilan
emulsiyonlarin dgal solvent buharkdiriimasina kiyasla, dar partikil boyutugdanina
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sahip gbzenekler de alurulabilir [11]. Sonug¢ olarak aerojelin nihai foommonolitik
ya da toz, amorf ya da kristal, heterojen ya dadjemolabilir.

SUPER KRITIK AKISKAN
KRITIK
NOKTA
737

KATI / SVl
679

52 GAZ
oGLO
NOKTA

Basing (Bar)

=785°C -564°C 250°C 311°C

Sicaklik (°C)

Sekil 1. CQ icin basing- sicaklik faz diyagrami.

Alimina aerojeller, benzersiz nano yapilari nedeniyiuksek sicakliklarda nispeten
yuksek mukavemet, geinis termal ve kimyasal kararlilik gosterir. Dolayisiyiksek
sicakliklarda yaygin silis aerojellerine gore dahasi yalitimi 6zelliklerine sahiptirler.
Bu Ozellikleri ile 1s1 depolama sistemleri, katéliler vb. icin umut verici bir adaydir
[12]. Bu nedenle literatirde hem saf alimina adesjehem de kompozit aliimina
aerojeller i¢cin 6nemli ¢caimalar yayinlanngtir. Ancak aliimina aerojellerin sentezi ile
ilgili calismalarin sayisi, 6zellikle jejeneye yol acan karmek reaksiyonlar, kuruma
sirasinda catlamaya yatkinlik ve kurutulhmateryalin higroskopik dgasi nedeniyle
nispeten azdir. Alimina esasli monolitik aerojéfielusumunu tarif eden caimalarda
en yuksek gozeneklilik derecesinde elde edilen alé@naerojel icin BET ylzey alani
376 nfl/g olarak belirlenmitir [13].

Alimina aerojellerin sol-jel yontemiyle sentezi iibgili calismalarda aliminyum
hidroksitin kompleks ¢6zelti kimyasinin jelin yagl®lusumunu karmgik hale getirdgi
bulunmutur. Aliminyum alkoksit tlrevi jellerde ise olasirka¢ yapisal dgsiklik
bulunmaktadir. Literatiirde yapilan gahalardan, jelin son yapisini etkileyen bazi
desiskenlerin; kullanilan alkoksit tird, alkoksidin suyaani, hidroliz orani, kuruma
sicaklgl, kullanilan katalizortn turd, ¢ozeltinin pH' 1| veaksiyonlarin meydana getdi
sicakhk oldgu bilinmektedir [14]. Bu parametrelere ilave olargkslandirma ve
kurutma sirelerindeki gesimin, jelin yapisina ve fiziksel dzellikleri Gzegretkisinin
belirlenmesi bu cayjmanin ana amacini ghurmaktadir.

Bu calsmada, sol-jel metoduyla sentezlenen aliimina aégoj@hetanol banyosunda en
az 24 saat dinlendirilngiir. Ardindan 7 gin ve 30 gun gibi iki farkli zampariyodunda
aseton banyosunda gfandiriimg ve bu silrede aseton banyosu en az dort kez
degistirilmi stir. Sonrasinda alimina aerojeller, stper kritikslktar altinda, 100 bar
basing ve 45° C' de, 2 saat ve 4 saat olmak Uzgkd fstrelerde kurutulnstur.
Hazirlanan numunelerin karakterizasyonu icin gereldn yapisal analiz FT-IR tekgi

ile belirlenirken, gozeneklilik ve ylizey alani ¢co&ktali BET analizi ile tayin edilngiir.

SEM analizi ile de numune yuzeyinin topografisiitegarinttler elde edilngtir.
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2. Deneysel cagmalar

2.1. Malzemeler

Bu calsmada kullanilan, aliminyum tri-sec butoksit (ATSE}tanol (Et), metanol
(Met), glasiyel asetik asit (AA) ve aseton (A) Merirmasindan temin edilmiolup,
sentez saffinda kullaniimgtir. Aerojel sentezinde kullanilan ultra saf su ise
laboratuvarimizda Uretilrgtir.

2.2. Alimina aerojelin hazirlanmasi

Sol-jel yontemi kullanilarak alimina aerojellerinentezlenmesi iki gamada
gerceklatirilmistir. Ik asama; sol olgumu icin aliminyum tri-sec-biitoksit, etanol ve
ultra saf su ATSB:Et:kD 1:16:0,6 molar oraninda bir erlende kanlarak, kap#i
kapatiimstir. Karisim 60 °C’ ye isitilarak, 45 dakika boyunca kariimistir. Kontrolli
gerceklatirilen hidroliz islemi 6ncesi kagim balangicta beyaz (bulanik) renkte ve
viskoz iken, hidroliz tamamlandik¢ca berrak vesk&n kivama gelgi goraimistar
(Sekil 2). Olusan sol ¢ozeltisi oda sicagina gelene kadar gotulmustur.

Sekil 2. Aluminyum tri-sec-butoksitin hidrolizi.

Ikinci asama ise jellgme gamasidir. Jelkene icin sol ¢ozeltisinin tizerine kitlesel orani
Sol:Met:H0O:AA 19:0,29:0,0039:0,03g olacajekilde metanol, su ve asetik asit ilave
edilerek 30 dakika boyunca kstrriimistir (Sekil 3). Sentezlenen alimina aerojeller
jellesmek tizere kaliba dokilerek, jalieesi icin 120 dakika beklenilstir.

Metanol
ATSB Su

Binsol Asetik Asit
Su
i
Oda sicakh@ina
sogutulur
Sol Cizeltisi Aerojel
60 °C" de 45 dakika kKaristirilie 30 dakika karistirihr 120 dakika sonra

jellesme tamamlanir

Sekil 3. Alimina aerojel sentezingematik gosterimi.
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Elde edilen jeller seffaf renkli, olduk¢ca kirilgan yapida olugekil 4 te
gorilebilmektedir.

Sekil 4. Jellame siresi tamamlanan alimina aerojel.

Olusan jeller 6ncelikle 24 saat metanol banyosundaedutitilmistir. Metanol banyo
suresi tamamlandiktan sonra alkojeleffafligini kaybederek daha opak renkte ve daha
az kirilganlik goésteren bir yapiya kawwus olup Sekil 5 te goérilmektedir. Bu
asamadan sonra aseton banyo suresinin etkisinigti@iaasi icin iki 6rnekten biri 7
gun dgeri 30 gun aseton banyosundalgadiriimstir.

Sekil 5. Metanol banyo suresi tamamlanan aliiminajakr
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Sekil 6. Super kritik keullarda kurutma sonrasi elde edilen aliimina aerojel

Yaslanma suresi tamamlanan aerojeller stiper krityukarda 45°C sicaklik ve 100 bar
basin¢ta C@atmosferinde kurutulngtur. Kurutma siresinin etkisinin atailmasi igin

7 gun ve 30 gun aseton banyosundglayadirilan alimina aerojeller 2 saat ve 4 saat
olmak uzere farkh surelerde kurutmgemine tabi tutulmsgtur. Stper kritiksartlarda
kurutulan alimina aerojellerin monolitik yapisitnozuldwgu goralmigttr (Sekil 6).

Farkl yalandirma ve kurutma kallarinda elde edilen aliimina aerojel numunelerine
ait bilgiler Tablo 1’ de verilmtir.

Tablo 1. Numune hazirlama «dlari.

Numune ismi Yaslandlrma Kuru_tma
Suresi (Gln) Siresi (Saat)
GS., 7 2
GS4 7 4
G302 30 2
GSs04 30 4

2.3. Alumina aerojelin karakterizasyonu

2.3.1. Ygunluk tayini

Kurutulmus ve toz haline getirilngiaerojellerin ygunluklari, dgrudan kitlenin hacime
oranina gore §itlik 1 yardimiyla hesaplanmtir. Aerojellerin y@unluk tespiti icin
gerceklatirilen iki 6lcimin aritmetik ortalamasi alinaragnuclar verilmtir.

p="1 (1)
Burada; p, m ve v aliimina aerojelin sirasiyla ggmlugu (g/cn?), kitlesi (g) ve
hacmidir (cni).

2.3.2. FT-IR

Numunelerin FT-IR spektrumlari KBr ile pellet yegrk, Thermo Scientific (USA)
marka Nicolet 1S10 model FT-IR spektrofotometresi alinmg olup, elde edilen
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spektrumlardan her bir farkli kol icin hazirlanan numunelerde yapisagidenin olup
olmadgi, fonksiyonel gruplarin verdi pikler yardimiyla belirlenngtir.

2.3.3. BET

Alimina aerojellerin ylzey alanini belirlemek anydal Quantachrome (USA) marka
IQ-Chemi model cihaz ile 77,3 K'de sivp Nrtaminda, N gaziadsorpsiyonu tekgine
dayali olarak ¢cok noktali BET ytzey alani 6lcimalam yapiimstir.

2.3.4. SEM

Hazirlanan numunelerin yapilarini nano boyutta gtidéyebilmek icin Quanta (USA)
marka FEl/Quanta 450 FEG model SEM cihazi kullagilolup, numune ytzeyinin
topografik géruntist elde edilgtir.

3. Sonuclar ve tartsma

Sol-jel yontemi kullanilarak gercekkirilen alimina aerojel sentezinde jel hazirlama
asamasinda kullanilan recete ayni olsa da hazirlanamunelerde yapisal karakteristik
Ozellikleri belirleyen gama yalandirma ve kurutma basamaklari oktwr. Bu amacla
hazirlanan aerojellerin fiziksel o6zellikleri (onluk ve yuzey alani) uzerine
yaslandirma ve kurutma surelerinin etkisini inceleyetak icin numuneler 7 ve 30 gin
olmak uzere farkli strelerde aseton banyosundaebkehkis ve ardindan 2 ve 4 saat
super kritik kagullarda kurutulmgtur. Deneysel sonuclar, alimina aerojellerin
yogunlugunun, ytizey alaninin ve gozenek yapisingiayadirma ve kurutma sureleri ile
degistigini gbstermektedir.

3.1. Yalandirma ve kurutma stresinin ygunluga etkisi

Aerojeller dinyanin en hafif ve ganlugu en diguk katisi olarak bilinmektedir. Tablo
2’ de farkli yalandirma ve kurutma surelerinde hazirlanan alimewrojel
numunelerine ait ygunluk deerleri verilmitir.

Tablo 2. Alumina aerojel numuneleriningmluklari.

Numune ismi Yogunlugu (g/crr?)
GS., 0,4173
GSi4 0,2404
G2 0,2371
GSc4 0,2176

Deneysel sonuclar gostermektedir ki gereklaradirma stiresi gerekse kurutma suresi
artttkca, numunelerin yYainlugu azalmaktadir. Dolayisiyla glandirma ve kurutma
sureleri dgistirilerek, daha da diilk yogunluklara sahip dolayisiyla daha da hafif
aerojeller tretmek mumkin olabilmektedir ve bu duraerojellerin kullanim alanlarini
arttiracaktir.

3.2. Yalandirma ve kurutma siresinin ylzey alanina etkisi

Aerojeller gerg ylzey alanina sahip gbzenekli sentetik maddethrkddri icin 6zellikle

su aritiminda oldukca etkili bir adsorban olarakskaiza ¢cikmaktadir. Ancak sadece su
aritiminda dgil uzay teknolojileri bata olmak Uzere her gecen gun farkh alanlarda
kullanimi artan bu malzemelerde, ylzey alani Onebiti fiziksel 6zelliktir. Bu
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kapsamda hazirlanan aerojel numunelerindglagdirma ve kurutmasartlarindaki
degisimin alimina aerojelin ylzey alaninda meydana egboiliecei degisikligi
belirlemek amaciyla numunelerin ¢ok noktali BET lemgontemi ile ylzey alani
Olcimu yapilmy ve sonuglar Tablo 3’ te verilgtir. Kati maddelerin yiizey enerjileri
nedeniyle atmosferdeki gaz molekillerini adsorplapnansibi tGzerine kurulngubu
yontemde numune yizeyini tek bir molekuler tabd&akaplamak icin gerekli Ngazi
miktari tayin edilm§ ve BET teorisi kullanilarak, ylzey alani hesaplagim 7 gin
aseton banyosundagiandirilan ve ardindan 4 saat super kritik kurutengabi tutulan
numune icin (Gg,) elde edilen BET @isi 6rnek olarakSekil 7°de verilmitir.

Tablo 3. Alumina aerojellerin BET yilizey alangdéeri.

Numuneismi | BET Yizey Alani (nf/g)
GS. 302,353
GSi4 352,942
GCSs00 591,448
G304 825,614

Data Reduction Parameters

Thermal Transpiration: on  Eff. mol. diameter (D): 3.54 A EH. cell stem diam. (d):4,0000 mm
Adsorbate Nitrogen Temperature T7.350K
Molec. Wt.: 28013 Cross Section:  16.200 & Liquid Density: 0.808 glcc
MBET summary
Slopa = 4861
Intercept = 6.126e-03
Correlation coefficient, r = 0.999166
C constant= 1610.643
Surface Area = 352 842 m¥g

Multi-Point BET Plot

BF

0.0480 | i

0.0440 |

Dok | :‘ """
0.0360

0.0320 |
0.0280 |
0.0240 |
0.0200 |
0.0160 |
00120 |

0.0080 | P REEEST RTRNET

I POIP) - 1) |

el Bt Bt o Pl S A
]
i
i
i
]
4

0.0000

0.000e+00  B.000204 1200203 1.6008-03 2.000e-02 2.4002-0% 2800203 3200203 3 600203 4.000=-03 4.400

Relative Pressure, FiFa

Sekil 7. GS.4 numunesine ait BETgesi.
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g —
[C) | 825,614
= 30
¢ 591,448
E=1
wv
©
£
= | 352,942
s 7
& 302,353
(C
>
0 500 1000

Yiizey Alani(m?/g)

34 Saat Stiper Kritik Kurutma @2 Saat Sitiper kritik Kurutma

Sekil 8. Yalandirma siresinin aliimina aeroj¢ yliizey alanina etki.

Alimina aerojelinaseton banyosundagiandiriima suresiSekil 8) ve kurutulma sure:
(Sekil 9) arttikca, yuzey alaninin da atttgéralmitir. Ancak arty oranlari g6z 6nin
alindginda, 4 saatlik kurutmaslemine tabi tutulan numunede yilizey alaninc
%134’luk arts, kurutma sdresinden ziyade sf@ndirma sdresinin ylzey alanir
artmasinda daha etkili oldu sonucunu dgurmutur. Yaslandirma suresi, s-jel
teknigi kullanilarak Uretilen aerojellerde, jel glumu ile ¢6zlcunin uzakfariimasi
arasindaki zamani ifade «. Dolayisiyla gbzenek sivisi jegiada kaldgl surece, je
sabit dgildir ve pek ¢cok dongiime maruz kalir. [¥er bir degisle, ylizey fonksiyone
gruplar arasindaki kondenzasyon, jel noktasindawmasda devam eder. Bu nede
yaslandirma suresi uzadikgmekanik olarak daha gucli ve daha fazla sayidaagi
bag iceren bir yapi ortaya ¢ikmaktadir. Bu durum jehusgasini giclendirdi gibi
kuruma sirasinda meydana gelecek olan blzulmeyinsta ve sonu¢ olarak yuz
alaninda buyuk bir agi beraberindgetirmektedir.
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Sekil 9. Kurutma siresinin alimina aerojelin yuzégnana etkis.
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3.3. Yalandirma ve kurutma siresinin yapisal 6zelliklerékesi

Hidroliz, yogunlasma, yuzey modifikasyonu ve kuruma gibi timsamalarin
formllasyon ve reaksiyonunu teyit etmek icin déatkfi numuneye FT-IR analizi
yapiims ve elde edilen spektruml&ekil 10'da gosterilmitir. Spektrumda 3600-1200
cm® arasini kapsayan bélge fonksiyonel grup bélgasp,01200-600 ci aralgindaki
bblge ise kucik yapisal gigiklikleri veren parmak izi bdlgesidir. Bir molekiti
yapisinda meydana gelebilecek kucuk farkhliklagképumun parmak izi bolgesindeki
absorpsiyon piklerinin daliminda dnemli dgisikliklere neden olabilmektedir. Cunki
pek cok tek ba bu bdlgede absorpsiyon bandi verir ve bunlarinrjégr birbirlerine
yakin old@gundan bu boélgede kam balar arasinda kuvvetli etkigenler vardir. Bu
nedenle ozellikle spektrumun parmak izi bélgesiketk alindginda, 1050 crde
yapidaki Al-O-H geriimesine ait absorpsiyon pikb6cm® ve 750 crit'de ise Al-O
gerilmesine ait absorpsiyon pikleri gérilmektedi2[ 15]. Bu pikler su ile hizlica
hidroliz olan aliminyum alkoksidler kullanilarak nyahidratli aliminyum tuzlarindan
yola cikilarak alimina aerojellerin hazirlagahin bir gostergesidir. Bu bdlgede elde
edilen absorpsiyon pikleri benzer ve karakterigiiduzundan, farkli yglandirma ve
kurutma sirelerinde hazirlangrtiim aerojel numunelerinde molekulin iskelet yaprsi
ayni oldgu sonucu ortaya cikmaktadir. $g&a bir deysle; numunelerin sol
formulasyonu ve ylzey modifikasyonu benzer @lthdan, beklenilgi gibi FT-IR
spektrumundaki fonksiyonel gruplar ve bunlarla lilgpikler tam olarak birbiriyle
ortismustir. Spektrumun fonksiyonel grup bélgesinde yema2850 cnit ve 2950
cm’deki absorpsiyon pikleri C-H gerilme bandina ailum bu pikler kurutma
isleminden sonra alimina aerojelin iskelet yapisiraglibkalan karbon icerikli
kalintilarin varlgini géstermektedir. 1500 ¢hmve 1600 crit'de ise H-O-H gerilme
bandina ait absorpsiyon pikleri gérilmektedir [15pnu¢ olarak, tim numunelerde
sentez gamasinda herhangi bir fark olmadi numunelerin tamaminda ayni
reaksiyonlarin ayni zamanlarda gercekf@ spektrumdan angimaktadir. Daha da
Oonemlisi sonuclar gostermektedir ki her ne kadatese gamasi ayni olsa da aseton
banyosunda y#andirma ve super kritik kurutma sdrelerinin farklmasi elde edilen
nihai drtndn yapisinda ve var olan kimyasal grw@aaherhangi bir dgsime sebep
olmamstir.
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Sekil 10. Alumina aerojel numunelerine ait FT-IR kpamlari.

3.4. Yalandirma ve kurutma suresinin numune yuzeyine eikis

Gerek yalandirma gerekse kurutma surelerindekgigien, elde edilen numunelerin
yuzey alanini ve dolayisiyla gozenek yapisingidiedigi icin numune yuzeyinin
topografik gortintistinde de farkliliklara sebep aftmu Sekil 11'de 6rnek olarak iki
farkli numuneye (G$.1ve GSo.p) ait yluzey gorintlsu verilgtir. Gorantiler, farkl
kurutma strelerinde hazirlanan aerojel érneklerthizgiin, kiresel nano parcaciklar
icerdigini ve ana matris icerisinde duzgungddigini gostermektedir. Bununla birlikte
kurutma sdresi arttikca ylzey alaninin artmasiylaegek boyut ve gaiminda da
lyilesmeler old@gu numunelere ait ylzey goruntilerinden acgikca goeltedir.
Literatirdeki SEM goéruntuleri [16] ile benzerlik gf@ren bu sonuclar, glandirma ve
kurutma glemleri ile alimina aerojelin yuzey goruntilerigtisse de mezo gdzenekl
yapisinin ayni kal@ini gostermektedir.

- 100nm RITAM

15.0kV SEI SEM WD 10 . Omm

rintdleri.
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GSo-2 numunelerine ait SEM go
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4. Deserlendirme

Bu calsmada, aseton banyosundaslgadirma ve super kritiksartlarda kurutma
surelerinin alimina aerojelin yapisal ve fiziksekebikleri Uzerine etkisi incelenmtir.
Hem aseton banyosundaskndirma stresinin hem de super kritik kurutma sitire
arttinlmasiyla, alimina aerojelin onlugu azalms, ylzey alani ise artgtir. Aseton
banyosundaki ygandirma siresi az olgunda, stiper kritik kurutma suresinin alimina
aerojelin ygunlugunun azalmasinda c¢ok daha etkili gidugorulirken, aseton
banyosundaki ydanma suresi argiinda super kritik kurutma stresinin artmasinin
yogunlugun azalmasinda c¢ok buylk etki yapn@dgorilmistir. Bununla birlikte
aliumina aerojelin gbzenekliji ve ylizey alani lizerine aseton banyosundéagdirma
suresinin, super kritik kurutma suresine oranla addhzla etkili oldgu deneysel
sonuclardan acik¢a gortulmektedir. FT-IR analiziwnelde edilen spektrumlar ise
aseton banyosundaglfandirma ve super kritik kurutma sudrelerinin fadimasinin elde
edilen nihai Grandn yapisinda ve var olan kimyagaiplarda herhangi bir dgime
sebep olmagini gostermtir.
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