Journal of the Faculty of Engineering and Architecture of Gazi University 40:3 (2025) 2057-2069

A

Muihendislik Mimarlik

Fakltesi Dergisi

Elektronik/ Online ISSN
Basili / Printed ISSN :

Journal of The Faculty of Engineering
and Architecture of Gazi University

Production of zirconia aerogel powder from zircon sand

Emine Gizem Yildiz*

, Demet Tagel

, Sertag Sokesoglu“*', Nil Toplan

Sakarya University, Faculty of Engineering, Department of Metallurgical and Materials Engineering, 54050, Sakarya, Tiirkiye

Highlights:

Graphical/Tabular Abstract

e Production of zirconia-
based aerogel by sol-gel
method using zircon raw
material

e Effect of acid type and
concentration on zirconia-
based aerogel production

o Characterization of the
produced zirconia-based
aerogel

Keywords:

e Zircon

¢ Sol-gel,
e Aerogel,
e Zirconia

Article Info:
Research Article
Received: 02.10.2024
Accepted: 02.04.2025

DOI:
10.17341/gazimmfd.1560376

Acknowledgement:

The project, which was
supported under the title of
“Zirconia Based Aerogel
Powder Production from
Zircon Sand Raw Material”
within the scope of TUBITAK
2209-A UNIVERSITY
STUDENTS DOMESTIC
RESEARCH SUPPORT
PROGRAM in 2020, was
completed in 2021. Demet
Tagel, Emine Gizem Yildiz,
Sertag Sokesoglu

Correspondence:

Author: Emine Gizem Y1ldiz
e-mail: emine.yildiz20@
ogr.sakarya.edu.tr

phone: +90 531 920 9100

The Figure A shows the process from zirconium sand in the acid solution to the aging stage, filtration after
aging, gel remaining in the filter after filtration, the gel after the washing process, and the dried powder.
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Figure A. Production process of zirconia aerogel powder with all its stages

Purpose:
The study aims to produce zirconia-based aerogel powder using zircon raw material.

Theory and Methods:

The materials were dissolved in the prepared acid/pure water solutions by mixing and temperature, and then
filtration was performed to obtain zirconia-rich liquid solutions. The pH of the solutions was neutralized
with base/pure water solution, and then the solutions were placed in a closed environment for the aging
process. After the aging process, the filtered zirconia-rich solutions were dried under atmospheric conditions
at different temperatures for a specified period of time, and zirconia-based aerogel powders were obtained.
The obtained powders were characterized by XRD, EDS, SEM, and FESEM analyses.

Results:
The synthesized powders have a porous and amorphous structure. It was found that using a higher
concentration of nitric acid in the synthesis of powders resulted in increased zirconia content in the aerogel
powder.

Conclusion:
Zirconia sand was used as a zirconia source in the production of zirconia-based aerogel powder. Zircon sand
is a more economical alternative raw material source compared to zirconia powder.
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Zirkon hammaddesi zirkonyadan daha ucuz bir malzemedir. Literatiirde zirkonya esasli aerojel tiretiminde
zirkonyum (IV) peroksit (Zr(OCsH?7)4, zirkonil kloriir oktahidrat, zirkonyum (IV) kloriir ve zirkonyum (IV)
oksinitrat hidrat gibi pahali kimyasallarin yerine zirkon kullanilmasi daha g¢evreci ve ekonomik iiretim
sunmaktadir. Zirkonya esasli aerojellerin yalitim, dis dolgu malzemesi, biyo-uyumlu malzemeler, iyonik
iletkenligin istendigi uygulamalar, nano kompozitler ve katalizor olarak birgok uygulama alani mevcut
oldugundan; zirkon gibi ucuz bir hammaddenin katma degeri ¢ok daha yiiksek nano boyutta zirkonya toz
formuna donistiiriilmesi ekonomi anlaminda degerli bir alternatiftir. Zirkon hammaddesi kullanarak
zirkonya esasli aerojel tozunun iiretilmesi bu ¢aligmada zirkonya esasli baglangic malzemelerinin, hazirlanan
asit/saf su cozeltilerinde karistirma ve sicaklik etkisi ile ¢oziinmeleri saglanmis, takiben filtrasyon ile
zirkonyaca zengin sivi ¢ozeltilere ulasilmigtir. Cozeltilerin pH’1 baz/saf su ¢ozeltisiyle ndtrlenmis ve
¢ozeltiler yaglandirilmistir. Yaglandirma islemi sonrasinda siiziilen zirkonyaca zengin ¢ozeltiler, belirlenen
stirelerde farkli sicakliklarda atmosferik kosullarda kurutulmus ve zirkonya esasli aerojel tozlari elde
edilmistir. Elde edilen tozlar XRD, SEM, SEM- EDS ve FESEM ile karakterize edilmistir. XRD analizi
zirkonya esasli aerojel tozlarm amorf yapida oldugunu, FESEM analizleri ise aerojel tozlarmim tane
boyutlarinin ortalama 20-60 nanometre oldugunu géstermistir. Zirkon hammaddesinin HNO3; ve H2SO4
kullanilarak ¢ozeltiye alindigi deneysel ¢alismalar sonucunda HNOs asit konsantrasyonu arttikga daha
verimli {iretimlerin gerceklestirildigi tespit edilmistir.
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Zircon raw material is cheaper than zirconia. In the literature, instead of expensive chemicals such as
zirconium (IV) peroxide (Zr(OC3Hz7)a, zirconyl chloride octahydrate, zirconium (IV) chloride and zirconium
(IV) oxynitrate hydrate, the use of zircon in the production of zirconia-based aerogels provides a more
environmentally friendly and economical production. Since zirconia-based aerogels have many application
areas such as insulation, dental filling material, biocompatible materials, applications where ionic
conductivity is desired, nanocomposites and catalysts; the conversion of a cheap raw material such as zircon
into a much higher added value nano-sized zirconia powder form is a valuable alternative in terms of
economy. In this study, the production of zirconia-based aerogel powder using zircon raw material was
carried out by dissolving the zirconia-based starting materials in the prepared acid/pure water solutions with
the effect of mixing and temperature, and then zirconia-rich liquid solutions were obtained by filtration. The
pH was neutralized with a base/pure water solution and the solutions were aged. After the aging process, the
filtered zirconia-rich solutions were dried at different temperatures under atmospheric conditions for the
specified times and zirconia-based aerogel powders were obtained. The obtained powders were characterized
by XRD, SEM, SEM-EDS and FESEM. XRD analysis showed that zirconia-based aerogel powders were
amorphous, while FESEM analysis showed that the grain sizes of the aerogel powders were 20-60
nanometers on average. The experimental results in this study where zirconia raw material was taken into
solution using HNO3 and H2SOa4 provided that more efficient productions were realized as the concentration
of HNO; acid increased.
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1. Giris (Introduction)

Acrojelleri ilk tanimlayan Kistler, sivi maddenin hava ile yer
degistirmesi siirecinden meydana gelen kati malzemeler olarak
belirtmigtir [1]. Aerojeller seffaf, olduk¢a gbzenekli, agik hiicreli,
diisiik yogunluklu, poroziteli [2] malzemeler olup; sahip olduklar
diigtik 181l iletkenligi, diisiik dielektrik sabiti, diigiik ses iletim hizi,
yiiksek 6zgiil yiizey alani, yiiksek kirilma indisi degeri, diisiik bagil
yogunluk ve yiiksek gozeneklilik gibi ozellikleri sayesinde termal
yalitim, akustik yalitim, uzay ve havacilik uygulamalari, katalizor ve
katalizor dolgulari, yakit hiicreleri, kimyasal sensorler, ilag salinim
sistemleri, pencere uygulamalari gibi bir¢ok alanda kullanilmaktadir
[3, 4]. Aerojel iretiminde ilk olarak silika kullanilmistir fakat
giintimiizde aerojel tiretiminde oldukca gesitli baglangic malzemeleri
kullanilmaktadir. Silika aerojeller, aliimina aerojeller ve karbon
aerojeller baslica aerojel ¢esitleridir. Aerojeller farkli maddelerden
elde edilebilmektedir ve 6zellikleri kullanilan baglangic malzemesine
bagl olarak degismektedir. Aerojeller tretildikleri madde ve tiretim
kosullarina bagli olarak farkl istiin 6zellikler sergilemektedirler [5].
Sekil 1’de zirkonya (ZrO), silika (SiO2), aliimina (ALO3),
aliiminosilikat (Al203/Si02) ve karbon aerojellerin uygulamalar
gorlilmektedir.

Zirkonya’da (ZrOz) aerojel iiretiminde kullamilan bir baslangic
malzemesidir. Literatiirde pek yaygin olmasa da zirkonya esash
aerojel calismalar1 da bulunmaktadir. Zirkonya aerojelleri ilk olarak
1976 yilinda Teichner ve arkadaslari tarafindan organik ¢dziicii i¢inde
bir zirkonyum alkoksit Onciisii ve siiperkritik kurutma ile sol-jel
yontemi kullanilarak sentezlenmistir. Bu malzemeler, diisiik termal
iletkenlikleri ve artan termal kararliliklar1 nedeniyle son zamanlarda
yiiksek sicaklik uygulamalart igin daha fazla arastirllmaya
baglanmustir. Zirkonya aerojeller 0,021 W/mK kadar diisiik ve 0,180
W/mK kadar yiiksek 1s1 iletkenliklerine sahiptir. Kurutulmus zirkonya
aerojeller 200 ila 900 m?/g arasinda degisen spesifik yiizey alani
degerlerine sahiptir. Ayrica %97’ye varan yiiksek gozeneklilige ve
0,05-0,45 g/cm’ arasinda yogunluga sahiptirler [6]. Aerojeller

genellikle sol-jel yontemiyle, inorganik tuzlar veya metal alkoksitlerin
hidrolizi ve kondenzasyonu ile jelin olusumu, jelin yaglandirilmasi ve
¢oziliclinlin uzaklagtirilmasi (kurutma agsamast) olmak iizere ii¢ dnemli
adimla tretilmektedir [7, 8].

Stocker vd. [9], asit katalizi altinda zirkonyum n-biitoksit kullanan bir
sol-jel islemi ile zirkonya aerojellerinin hazirlandigini bildirmistir.
500 m*/g’yi asan ¢ok yiiksek yiizey alanli zirkonya aerojelleri, Bedilo
vd. [10], tarafindan yiiksek sicaklikta siiper kritik kurutucu i¢eren bir
sol-jel yontemi kullanilarak hazirlanmistir. Tyagi vd. [11], stiper kritik
sicaklikta (235-280°C) ve basingta (48-252 bar) ¢6ziicii olarak n-
propanol kullanarak sol-jel teknigi ve siiper kritik kurutucu ile
nanokristalin yapida zirkonya aerojeli sentezlemistir. Farkli sentez
parametrelerinin zirkonya aerojellerinin 6zellikleri {izerine etkisinin
incelendigi c¢aligmalarda elde edilen sonuglar, jellesmenin asit
konsantrasyonunu artirarak veya hidroliz oranini veya Zr(OR)4 6nciil
konsantrasyonunu  azaltarak  daha  yavas  gergeklestigini
gostermektedir. Ayrica, jelin yaslanma siiresindeki artig, yiizey
alaninin gelismesine neden olmus, ancak gozenek yapisini ¢ok az
etkilemistir. Asit ve zirkonyum Onciillerinin konsantrasyonlarini
degistirerek gozenek biiyiikligii dagilimlarmi kontrol etmek de
miimkiindiir. Zirkonya aerojellerinin nihai &zelliklerini eklenen su
miktar1 da etkileyebilmektedir. Teoride, her Zr(OR)s molekiiliinii
tamamen hidrolize etmek i¢in dort su molekiilii gerekir. Zirkonyum
onciisiiniin  konsantrasyonunun da elde edilen aerojellerin nihai
ozelliklerinde o6nemli parametre oldugu bildirilmistir. Oncii
konsantrasyonu ne kadar yiiksek olursa, ortalama gozenek yarigap1 o
kadar diisiik ve gozenek hacmi o kadar kiigiiktiir. Alkojel yaglanma,
sol-jel sentez prosesinin Onemli bir parametresidir. Zirkonya
aerojellerde uzun yaglanma zamani tavsiye edilmektedir. Yaslandirma
stiresini uzatmanin gozenek yapisina herhangi bir onemli etkisi
olmadan nihai yiizey alanini yaklagik 95’ten 111 m?g™! artirabildigi
bulunmustur [12]. Zirkonyanin {stiin Ozellikleri ile aerojelin
ozelliklerinin  birlestirilip ~zirkonya esasli aerojel iiretilmek
istenmesinin baslica nedenleri su sekildedir: Zirkonya yiiksek ergime
sicakligina, asidik kimyasallara ve ciirufa kars1 dayanima, erozyon ve
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Sekil 1. Zirkonya (ZrO»), silika (SiO2), aliimina (Al203), aliiminosilikat (Al203/Si02) ve karbon aerojellerin uygulamalari
(Applications of zirconia (ZrO,), silica (SiO,), alumina (ALOs), aluminosilicate (A1,05/SiO,) and carbon aerogels) [6]
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asinmaya kargt Gistiin mekanik dirence ve disiik termal genlesmeye
dolayisiyla termal sok dayanimina sahiptir. Ayrica yliksek sicaklikta
iyonik iletkenlik gosterir ve kirilma indisi yiiksektir. Zirkonya, yer
kabugunda %0,02-0,03 araliginda ve Cu, Ni, Pb, Zn gibi metallerden
fazlaca bulunmaktadir ve zirkonyanin o&zelliklerini gelistirmek
miimkiindiir [13]. Zirkonya yiiksek termal genlesme katsayisina
(0=11x10%K, baz1 celik tiirlerine benzer genlesmeye sahip),
mitkemmel 1s1 yalitimy/diisiik 1s1 iletkenligi (2,5 ila 3 W/mK), ¢atlak
ilerlemesine karsi ¢ok yiiksek dirence, yiliksek kirilma tokluguna sahip
(6,5 ila 8 MPam'?) ve oksijen iyonlarmi iletebilme kabiliyeti
sebebiyle oksijen kismi basinglarinin dlgiimiinde kullanilan en umut
verici seramik malzemelerden biridir [14]. Zirkonya, yapisal
seramikler, refrakter malzemeler, termal bariyer kaplamalar, katalizor
destekleri/adsorbantler ve kati oksit yakit hiicreleri (SOFC’ler) olarak
yaygin sekilde kullanilmaktadir. Olaganiistii fiziksel ve kimyasal
6zellikleri nedeniyle, termal koruma sistemleri (TPS) i¢in ii¢ boyutlu
gozenekli aerojel malzemeler olarak da gelistirilmektedir. Zirkonya
aerojelleri 1000°C’yi asan sicakliklarda hizmet verme potansiyeline
sahiptir ve silika, aliimina ve karbon aerojellerine gore {istlin yalitim
performans: sergilemektedir. Zirkonyum oksikloriir gibi zirkonyum
kloriir bazli tuzlar kullanilarak yapilan iiretimler, klor safsizliklari ile
ekonomik ve g¢evresel agidan sorunsuz bir sentezin gelistirilmesini
engellemektedir. Dahasi, asirt hizli faz ayrilma oranmi kisa jellesme
siresine neden olarak biiyiik 6lgekli aerojel kompozitlerin
olusturulmasim zorlastirmaktadir. Ayrica, ZrO:z aerojellerinin yiiksek
sicakliga maruz kalmaya kars1 kararliliklarinin daha da iyilestirilmesi
gerekmektedir [15]. Dogal, sentetik veya hibrit malzemeler
kullanilarak hazirlanan aerojeller, atik sulardan gesitli kirleticilerin
uzaklagtirilmast i¢in de kullanilmaktadir. Gelecekteki arastirmalarda,
genel verimliligi artirmak i¢in ylizey miihendisligi ve islevsellestirme
i¢in aerojellerin benzersiz yapisi arastirilmakta, ayrica aerojel liretmek
icin attk malzemelerin kullamlmasi ile maliyetleri distirebilir ve
stirdiiriilebilirlik artabilir [16]. Arkan vd. [17], caligmalarinda atik
dokiim kumu kullanarak silika esasli aerojel sentezlemislerdir ve pek
¢ok dokiimhanede atik olarak bulunan dokiim kumunun kullanimi
sonrast silika aerojel malzeme iretimini basarili bir sekilde
gergeklestirmislerdir. Karabulut vd. [18], kumu silisyum kaynagi
olarak kullanilarak ultrason destekli sol-jel yontemi ile ucuz ve kolay
ulagilabilir bir malzeme olan kumdan diisik yogunluklu aerojel
iretimi gergeklestirmislerdir. Sonug olarak kum gibi diisiik maliyetli
bir hammaddeden yiiksek performansli aerojel {iretiminin miimkiin
oldugu ortaya konulmustur.

Zirkon (ZrSiO4) bol miktarda bulunan dogal bir yataktir ve islevsel
malzemeler olan silika ve zirkonya zirkondan reaksiyon 1’de
goriilecegi gibi elde edilebilir [19].

Z1Si04—Z1r02+S104 (R1)

Zirkon kumu (ZrSiOs) genellikle zirkonyum dioksit (ZrO2), silisyum
dioksit (SiO2), titanyum dioksit (TiO2) ve demir (III) oksit (Fe203)
igerir, bu nedenle zirkon kumu iyi ve ucuz bir zirkonya kaynagi olarak
kullanilabilir.

Zirkonyayr—zirkon kumundan sentezlemek icin cesitli yontemler
vardir, bunlar arasinda sol-jel, sodyum hidroksit (NaOH) ile alkali
flizyon, hidrotermal ve mekanokimya yontemleri bulunur. Samin vd.
[20], hammadde olarak zirkon kumu, NaOH, 4N HCIl, NH4OH ve
deiyonize su kullanarak ZrO: elde etmislerdir. Sol-jel islemi yaygin
ve eski bir yontemdir. On dokuzuncu yiizyilin ortalarinda, sol-jel
yontemini mineral seramikleri ve cam malzemeleri sentezlemek igin
kullanma egilimi, Ebelman ve Graham gibi kisilerin ¢abalari ve silika
jellerin incelenmesiyle baglamistir. Sol-jel yontemi, TiO2, SiO2 ve
ZrO2 gibi birgok mineral oksidi sentezleme yetenegine sahiptir [21].
Mevcut ¢calismada dogal hammadde olan zirkondan sol-jel yontemi ile
zirkonya aerojel {iretilebilirligi aragtirilmistir.
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2. Deneysel Metot (Experimental Method)

Mevcut c¢alismada, zirkon (ZrO2.SiO2) hammaddesi kullanarak
zirkonya esasli aerojel tozu sol-jel yontemi ile iiretilmistir. Zirkonya
aerojeller; zirkonil kloriir oktahidrat, zirkonyum (IV) peroksit,
zirkonyum (IV) kloriir ve zirkonyum (IV) oksinitrat hidrat dahil
olmak {lizere ¢esitli kimyasal baglangic Onciilleri kullanilarak
sentezlenmektedir. Bu ¢alismada amag zirkonyum oksit tozuna ve
ticari olarak kullanilan baslangi¢ 6nciillerine gore maliyeti daha diigiik
olan zirkon tozundan (Zirkon tozunun fiyati 1,58/kg iken, Zirkonya
2,58/kg), yapisindaki silikayr ayristirarak zirkonya esasli aerojel
tozunu sol-jel teknigi ile iiretmektir. Bu amagla sol-jel yontemi ile,
kullanilan asit tiiri (HNO3; ve H2SO4) ve miktart degistirilerek, pH
degeri, yaslandirma siiresi sabit tutularak 3 farkli {retim
asamalarindan gegilerek daha ekonomik olan zirkon (ZrSiOas)
hammaddesinden zirkonya (ZrO2) esasli aerojel {iretimi
gerceklestirilmistir. Boylece farkli asit tiirii ve artan molaritenin
zirkon hammaddesinden zirkonya esasli aerojel tozu iiretilebilirligine
etkisi incelenmistir. Mevcut ¢alismada sentezlenen aerojellerin
yapisinda bulunan fazlarin belirlenebilmesi i¢in XRD analizleri
(Rigaku Ultima X-ray diffractometer), zirkonya esasli aerojel
tozlarmin genel yapisini, bolgesel ve genel EDS analizleri ile temel
bilesimi belirlemek amaciyla SEM-EDS (JOEL JSM-6060 LV
Model) ve tozlarin yiiksek ¢oziiniirliik performansiyla yiizeylerinin
goriintiilenmesinde, pargaciklarin morfolojik yapisinin incelenmesi
amaciyla FESEM (Quanta 450 FEG) analizlerine bagvurulmustur.
Deneysel calismalarda Sakarya ili siirlarinda bulunan Durovit
firmasindan temin edilmis olan zirkon hammaddesi kullanilmis olup
XRF analizi ile belirlenen (Bruker marka XRF cihazi) kimyasal
analizi Tablo 1°de verilmistir. Uretim esnasinda Merck marka sodyum
hidroksit (NaOH-40g/mol), %95-97 saflikta siilfirik asit (H2SOa),
%65 saflikta nitrik asit (HNO3), >%99,9 saflikta etanol (C2HsOH) ve
saf su kullanilmigtir.

Calisma kapsaminda zirkon hammaddesinden zirkonya esasli aerojel
tozu tiretimine farkli asit tiirii ve artan asit molaritenin etkisinin de
incelenmesi amaciyla Tablo 2’de goriildigi gibi ti¢ farkli ¢ozelti elde
edilmistir.

Cozelti 1 i¢in, 20 g zirkon tozu, 250 ml saf su ve 1M’lik HNOj3 ilave
edilerek saf su/HNOs; ¢ozeltisine eklenmistir. Asit tliriiniin toz
verimine etkisini incelemek amaciyla ¢ozelti 2°de 20 g zirkon tozu
tartilmis ve sonrasinda hazirlanan 250 ml %10’luk H2SO4 (1 M)
cozeltisi ile tartilan toz kangtirdmistir. Cozelti 3’te  asit
konsantrasyonunun toz verimine etkisini incelemek amaciyla 20 g
zirkon tozu, 250 ml saf su ve 2 M’lik HNO; ilave edilerek saf
sw/HNO; ¢ozeltisine eklenmigtir. Sekil 2’deki akis semasinda
goriildiigi gibi ¢ozeltiler manyetik karistirici ile 4 saat boyunca sabit
hizda karigtirilarak zirkon tozu igerisindeki ZrO> ¢oziindiiriilmiigtiir.
Karigtirma iglemi boyunca ortalama sicaklik 80°C olarak ayarlanmig
ve 4 saat sonunda ¢ozelti filtre edilmistir. Filtrasyon islemi sonucu
filtrenin altinda kalan siv1 ¢6zelti farkli bir behere alinmistir (Filtre
istiinde kalan kisim kurutularak toz haline getirilmistir). Farkli bir
beherde 10 g NaOH ve saf su kullanilarak bazik ¢ozeltiler
hazirlanmistir. Hazirlanan saf su/ NaOH ¢ozeltisi diger ¢ozelti (asidik
¢ozelti) lizerine eklenerek pH 7’e sabitlenmistir. Hazirlanan ¢ézeltiler
1 hafta boyunca yaslandirilmak iizere oda sicakliginda yaslandirma
asamast i¢in  bekletilmistir.  Cozeltiler yaslandirma islemi
tamamlaninca saf su ile yikama iglemi tatbik edilmistir. Yikama
isleminin ardindan %20 saf su %80 etanol ¢ozeltisi hazirlanip elde
edilen jel igerisine eklenerek etiivde 80°C’de 24 saat siireyle
bekletilmistir. Etlivden alinan jel tekrar siiziilerek %100 etanol
icerisinde 80°C’de 24 saat daha etiivde bekletilmistir. Etiivden toz
olarak alinan numuneler, neminin uzaklagtirilmasi amactyla 100°C’de
24 saat kurutulmustur.
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Tablo 1. Deneysel ¢alismalarda kullanilan zirkon hammaddesinin kimyasal analizi (ag.%) .%)
(Chemical analysis of zircon raw material used in experimental studies (wt %).)

Bilegenler y4{0)3 SiO2 HfO:

Fe20s TiO2

AlOs CaO MgO Na0 K20

Agirlikea (%) 60-67 30-34 13 0.05-0.5

0.1-0.5

0.1-0.5  0.01-0.1 0.01-0.1 0.01-0.1 0.01-0.1

Tablo 2. Sol-jel yonteminde kullanilan ¢ozeltilerin asit tiirleri ve derigimleri
(Acid types and concentrations of solutions used in the sol-gel method)

Cozelti 1

Cozelti 2 Cozelti 3

Asit tiiri HNOs3
Asit derisimi M

H2SO04 HNO:3
1M 2M

hammaddesi

[ Zirkon kumu

] [ Asit katalizori ]

| |
I

Oda sicaklifinda manyetik kangtirma

Filtrasyon iglemi

l

Baz ilavesi ile pH ayarlanmasi ve
jellesme

l

Yaslandirma

Etanol ile Yikama

Etiivde 80°C’de Kurutma

Zirkonya esash aerojel eldesi

\ J

Sekil.2. Atmosferik sartlarda iiretilen zirkonya esasli aerojel akis
semast
(Schematic of zirconia based aerogel produced under atmospheric conditions)

3. Sonugclar ve Tartismalar (Results and Discussions)

3.1. Sentezlenen Zirkonya Esasli Aerojellere Yapilan Analizler
(Analyses of Synthesized Zirconia Based Aerogels)

3.1.1. SEM-EDS (Mikroyapt) analizi (SEM-EDS
(Microstructure) analysis)

U farkli ¢ozeltiden elde edilen tozlarm SEM-EDS analizleri
gerceklestirilerek {iretilen tozlarin mikroyapilar1 detaylandirilmistir.

SEM analizlerinde, sentezlenen aerojel tozlarinin tane boyutlarinin
ortalama 1-50 mikrometre gibi genis toz boyut aralifinda olmasi
tozlarn aglomerasyona maruz kalmasi ile agiklanabilir. Cozelti 1
kullanilarak sentezlenen aerojel tozunun Sekil 3.(a)’ da SEM, Sekil 3
(b, ¢, d)’de SEM-EDS analiz sonuglar1 goriilmektedir. Elde edilen
tozlarin tane boyutu kiigiiktiir. Genis toz boyut araligindaki toz tane
yapist ve aglomere olan biiyiik tanelerin mevcut oldugu yapida; Zr
elementi ile birlikte zirkon yapisindaki silikadan kaynakli Si pikinin
varligi tiretim parametrelerinin gelistirilmesinin gerekliligine isaret
etmektedir. Zr’'nin ¢ozeltiye alma iglemi basarili olmakla birlikte;
ilave edilen NaOH’den kaynakli Na piki ¢0zeltinin toz yapisinda
tespit edilmesi yikama islem adimlarinin arttirilmas: gerektiginin bir
gostergesi olarak belirtilebilir. Sekil 3b.’deki SEM goriintiisiinde 1 ve
2 kodlu olarak isaretlenen agik renkli bolgelerin Zr’ca zengin bolgeler
oldugu belirtilebilir. Ticari zirkon ag. %67,22 ZrO2 ve %32,78 SiO2
icermekle birlikte; Ti Ca, Al gibi safsizliklari da biinyesinde
bulundurdugu EDS analizlerinde gdzlenmistir.

Sekil 4.(a)’da ¢dzelti 2 kullanilarak elde edilen tozun SEM goriintiisii
Sekil 4.(b,c)’ de SEM-EDS analiz sonuglari verilmistir. Homojen bir
toz tane boyut dagilimi yoktur. Boyutlarin homojen olmamasi dogru
sekilde oOgiitilmemesinden ya da tozun iginde nemin tamamen
uzaklastirllamamasindan kaynaklanabilir. Yapida ince ve kaba
tanelerin yami sira diizensiz sekilli sivri koseli taneler de
bulunmaktadir. Cozelti 2 ile elde edilen tozun EDS analiz sonuglari
incelendiginde yapida Zr’den bagka O, Si, Al elementlerinin de
bulundugu goriilmektedir. Fakat agirlik¢a yaklasik %50 Zr elementi
mevcuttur. Diger safsizliklar yikama islem sayisinin yetersizlikten
dolay1 yapida kalmis olabilir. Cozelti 2°de yap:r daha fazla miktarda
Zr elementi ve daha az Si ihtiva ettigi i¢in (EDS analizine gore),
¢Ozeltil’den daha verimli bir sonug elde edilmistir. Cozelti 2’de
zitkon hammaddesi H2SO4 ¢ozeltisi ile ¢ozeltiye alindigindan
kullanilan bu asitin daha etkili oldugu da sdylenebilir. EDS analizinde
tespit edilen Na ve S elementleri kullanilan asit ve baz igeriklerinden
kalmustir ve ¢ozeltinin yikama iglem sayisinin arttirilmasi ile yapidan
uzaklastirilabilecektir.

Sekil 5(a)’da ¢ozelti 3 ile elde edilen tozun SEM goriintiisi Sekil 5(b,
¢)’de SEM-EDS analiz sonuglari mevcuttur. Zirkon hammaddesinden
zirkonya aerojel tozunun iiretiminin hedeflendigi caliymada her 3
iretim parametresi ile benzer morfolojiye sahip toz tane sekilleri
iretilmis olmakla birlikte; EDS analiz sonuglarina gore Zr
elementinin agirlikca %55 oldugu goriilmektedir. Yapidaki diger
safsizliklar ¢ozeltinin yikama iglem sayisinin arttirilmasi gerektiginin
gostergesidir. Yeliz [22], farkli baglangi¢c maddeleri kullanilarak sol-
jel yontemiyle monolitik silika aerojel ve silika aerojel sentezi ve
karakterizasyonu adli ¢aligmasinda silis kumu ve feldspattaki
safsizliklar1 gidermek igin diger c¢aligmalarda oldugu gibi yikama
islemi uygulamistir ve yikama islemini her bir numune i¢in 3 defa
tekrarlamigtir. Nayak vd. [23], ¢calismalarinda TEOS/etanol ¢ozeltisini
jelden uzaklastirmak igin jeli birka¢ kez n-heptan ile yikamislardir.
Shewale vd. [24], silika aerojellerde 24 saatlik sililleme sonrasinda
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Sekil 3. Zirkon tozundan sentezlenen ¢ozelti 1 ile elde edilen zirkonya esasli aerojel tozunun (a) 500X SEM mikroyap1 goriintiisii
(b,c,d) SEM-EDS analizi
((a) 500X SEM microstructure image (b,c) SEM-EDS analysis of the zirconia-based aerogel powder obtained by solution 1 synthesized from zirconia
powder)

tepkimeye girmeyen sililleme maddesini uzaklastirmak igin jelleri iki
kez yikamigtir. Gergeklestirilen tiretim parametrelerinden Zr elementi
miktar1 en fazla ¢ozelti 3 ile elde edilmis olmakla birlikte; 2 nolu
¢oOzeltiden elde edilen tozlarda ise Si miktarinin en diisiik olmasi
zirkon hammaddesinden = silikanin  aynistirilmasinda  H2SOs
¢ozeltisinin daha etkili olmast ile agiklanabilir. Zirkonya aerojellerin
zirkonil kloriir oktahidrat, zirkonyum (IV) peroksit, zirkonyum (IV)
kloriir ve zirkonyum (IV) oksinitrat hidrat dahil olmak iizere gesitli
onciiler kullanilarak sentezlendigi calismalarda; prekiirsor se¢imi,
ylizey alani, gbzenek hacmi ve yogunluk dahil olmak {izere aerojelin
nihai 6zellikleri {izerinde bir etkiye sahip olabilir. Zirkonya aerojelleri
olusturmak i¢in siiperkritik ve ortam basincinda kurutma dahil olmak
iizere kurutma teknikleri kullanilmakta olup; kurutma seklinin,
zirkonya aerojellerin morfolojisi iizerinde sol-jel isleminin
kosullarindan daha fazla etkiye sahip oldugu belirtilmistir [25]. Ozetle
SEM goriintiilerinin aerojellerin gézenekli yapisini ortaya ¢ikardigi,
aerojelin kaba partikiillerden olustugu, bunun da aglomere
nanopartikiillerden kaynaklandig belirtilebilir. Bu tiir partikiiller, ok
sayida baglantinin olustugu sert bir ag olusturmaktadirlar ve ¢ok
sayida makro gozenek yapida gozlemlenebilmektedir.

3.1.2. FESEM analizi (FESEM analysis)

Sentezlenen zirkonya esasli aerojellerin tane boyutu, boyut dagilimi
ve tane sekli hakkinda bilgi edinebilmek amaciyla FESEM analizi
yapilmigtir. Sekil 6’da zirkon tozundan sentezlenen c¢ozeltil ile
hazirlanan zirkonya aerojelin (a) 5.000X ve (b) 400.000X
biiylitmedeki FESEM mikroyap: goriintiileri verilmistir. Zirkon
tozundan sentezlenen ¢6zelti 1 ile hazirlanan zirkonya aerojelin farkli
2062

biiylitmelerdeki FESEM mikroyap: goriintiilerine bakildiginda, tane
boyutunun nano boyutta oldugu goriilmektedir. FESEM
gorlintiisinden tane boyutunun ortalama 30-60 nm araliginda
stingerimsi, gdzenekli ve kiiresele yakin bir mikroyapiya sahip oldugu
gozlenmektedir. Sekil 7°de zirkon tozundan sentezlenen ¢ozelti 2 ile
hazirlanan zirkonya aerojelin (a) 5.000X ve (b) 400.000X
biiylitmedeki FESEM mikroyap1 goriintiileri verilmistir. Bedilo vd.
[26], zirkonya aerojel sentezlerinde jellesmeden dnce onciil ¢ozeltiye
siilfiirik asit eklemistir. H2SO4 ilavesinin jel siireleri {izerinde etkisinin
az oldugunu belirtmigtir. Zirkon tozundan sentezlenen ¢ozelti 2 ile
hazirlanan zirkonya aerojelin FESEM goriintiilerinde; tane boyutunun
diistiigli ancak tane boyut araliginin bilyiidiigii tespit edilmistir. Tane
boyutunun ¢ozelti 1 ile elde edilen toza kiyasla diistigi
gozlemlenmektedir. Mikroyap: incelendiginde tanelerin birinci
iretime kiyasla kiiresel morfolojideki yapidan daha farkli koseli,
diizensiz tane yapisinda tozlarin mevcudiyetinin oldugu soylenebilir.
Sekil 8’de zirkon tozundan sentezlenen ¢ozelti 3 ile hazirlanan
zirkonya aerojelin (a) 5.000X ve (b) 400.000X biiyiitmedeki FESEM
mikroyap1 goriintiileri verilmistir. Cozelti 1°de kullanilan asitin iki
kati oraninda HNOs ¢ozeltisi kullanarak gerceklestirilen ¢ozelti 3 ile
hazirlanan tozun FESEM goriintiilerine bakildiginda ve Sekil 6 ile
kiyaslandiginda tanelerdeki aglomerasyonun daha fazla oldugu dikkat
¢ekmektedir. Farkli baslangic hammaddeleri kullanilarak benzer
iretim asamalarindan gecerek iiretilen silika, aliimina ve aliimina
silika esasli aerojel c¢alismalarinda toz tane boyutlart (silika
aerojellerde 15-102 nm, aliimina aerojellerde 15-127, aliimina-silika
aerojellerde 24-45 nm) ve gdzenek boyutlari (sirast ile 7.4-19 nm, 4.2-
13 nm ve 1.87-2nm) BET (Brunauer, Emmet ve Teller) analizi ile
belirlenmistir [27-29].
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Sekil 4. Zirkon tozundan sentezlenen ¢dzelti 2 ile elde edilen zirkonya esasli aerojel tozunun (a) 500X SEM mikroyap1 goriintiisi (b,c)
SEM-EDS analiz sonucu ( (a) 500X SEM microstructure image (b,c) SEM-EDS analysis result of zirconia-based acrogel powder obtained by solution
2 synthesized from zirconia powder)

Aerojel iretiminde kullanilan asitin tiirii ve konsantrasyonu, elde
edilen aerojel malzemelerin fiziksel dzelliklerini, mikro yapisini ve
performansint 6nemli Olglide etkilemektedir. Bangi ve arkadaslari
zirkonyum n-propoksit ve nitrik asit kullanarak iretilen zirkonya
aerojellerde Zr™ ve H20 arasindaki molar orani ayarlarken, sulu nitrik
asit konsantrasyonu ve pH degeri degistirilerek dort farkli aerojel
bilesimi elde etmislerdir ve dort bilesim arasinda gézenek yapilari,
parcacik boyutlar1 ve ylizey piiriizliiliigii agisindan belirgin farkliliklar
oldugunu belirtmislerdir [30, 31]. Bedilo ve Klabunde, zirkonya
aerojellerinde gozenek boyutlarinin ve gdzenek hacimlerinin artan
onciil konsantrasyonuyla azaldigini belirtmistir [26]. Esquivel-Castro
vd. [32], HNO:s asit katalizori kullanarak tirettikleri ZrOz aerojellerde
HNOs’lin aglomeralarin ortalama boyutunu dogrudan etkiledigini,
asit katalizorii eklenmeden ve yiizey aktif madde olmadan sentezlenen
aerojellerin mikroyapilarmda gozlenen aglomeralarla
karsilastirildiginda bunlarin daha kiigiik oldugunu belirtmislerdir.

Torres-Rodriguez vd. [33], inorganik bir asidin kullanimim géstermek
icin nitrik asit katalizli sol-jel yontemi ile zirkonya ve yitriya stabilize
edilmis zirkonya aerojelleri sentezlemistir. Southon vd. [34], nitrik
asitte zirkonyum karbonatin kontrollii hidrolizi yoluyla zirkonya
jelleri sentezlemistir. Kumar M.R. vd. [35], sentezledikleri zirkonya
aerojellerde asidik katalizor kullanilarak daha kiigiik pargacik
boyutuna sahip aerojeller iretildigini belirtmistir. Stocker ve
arkadaglari, sentezledikleri zirkonya aerojellerde asit segiminin nihai
aerojelin morfolojik o6zellikleri tizerinde etkisini arastirmislardir.

Nitrik asit kullanilarak sentezledikleri aerojellerin diizenli, kiiresel
parcaciklar ve tek modlu gozenek boyut dagilimina sahipken, asetik
asit kullanilarak trettikleri zirkonya aerojellerin diizensiz pargaciklar
ve iki modlu goézenek boyutu dagilimina sahip oldugunu
belirtmiglerdir [36]. Han. vd. [37], sentezledikleri ZrO2-SiO2
aerojelde asit katalizor olarak hidroklorik asit, baz katalizor olarak
amonyum hidroksit ¢ézeltisi (NHsOH) kullanmistir. Uretilen tozlarin
tane boyutu kigiildiikce 6zgiil yiizey alanlarinda ve birbirleriyle
birleserek aglomera olma egilimleri artacak, ayrica havadaki suyu
kolayca adsorbe edeceklerinden ortamin nem miktar: aglomerasyon
stirecini hizlandiracaktir. Mevcut ¢alismada iretilen tozlar kilitli
posetlerde muhafaza edilmis ve bu durum rutubetli iklime sahip
Sakarya ili i¢in yeterli koruma saglamamistir. Kilitli poset yerine
rutubeti gecirmeyen numune kaplari sonraki ¢aligmalar igin tavsiye
edilmektedir. Ayrica karakterizasyon c¢alismalari oncesi tozlardaki
rutubetin etiivde kurutularak giderilmesi de tercih edilebilecek
segenekler arasindadir.

3.1.3. XRD (Faz) analizi (XRD (Phase) analysis)

SEM-EDS analizi ile mikroyap1 ve elementel analizi yapilan tozlarin
XRD analizi ile faz yapisi incelenmistir. Sekil 9°da zirkon tozundan
sentezlenen birinci, ikinci ve tligiincii deneysel ¢alisma ile elde edilen
zirkonya esasli aerojel tozunun XRD analizleri goriilmektedir. (XRD
analizi, 40 KV ve 30 mA voltajda Cu-Ka radyasyonu (0,154059 nm)
ile 5°/dak tarama hizinda gergeklestirilmistir.)
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Sekil 5. Zirkon tozundan sentezlenen ¢ozelti 3 ile elde edilen zirkonya esasli aerojel tozunun (a)S00X SEM mikroyapi goriintiisii (b,c)
SEM-EDS analiz sonucu
((a) 500X SEM microstructure image (b,c) SEM-EDS analysis result of zirconia-based aerogel powder obtained with solution 3 synthesized from
zirconia powder)

Sekil 6. (a) Zirkon tozundan sentezlenen 1M HNOj ile hazirlanan zirkonya aerojelin a. 5.000X ve b. 400.000X biiyiitmedeki FESEM
mikroyap1 goriintiileri
((a) FESEM microstructure images of the zirconia aerogel prepared with 1M HNO; synthesized from zirconia powder at a. 5000X and b. 400,000X
magnifications)
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Sekil 5. Zirkon tozundan sentezlenen ¢ozelti 3 ile elde edilen zirkonya esasli aerojel tozunun (a)S00X SEM mikroyapi goriintiisii (b,c)
SEM-EDS analiz sonucu
((a) 500X SEM microstructure image (b,c) SEM-EDS analysis result of zirconia-based aerogel powder obtained with solution 3 synthesized from
zirconia powder)

Sekil 6. (a) Zirkon tozundan sentezlenen 1M HNOj ile hazirlanan zirkonya aerojelin a. 5.000X ve b. 400.000X biiyiitmedeki FESEM
mikroyap1 goriintiileri
((a) FESEM microstructure images of the zirconia aerogel prepared with 1M HNO; synthesized from zirconia powder at a. 5000X and b. 400,000X
magnifications)
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Sekil 7. Zirkon tozundan sentezlenen H2SO4 ile hazirlanan zirkonya aerojelin (a) 5.000X ve (b) 400.000X biiyiitmedeki FESEM
goriintiileri
(FESEM images of zirconia aerogel prepared with H,SO, synthesized from zirconia powder at (a) 5,000X and (b) 400,000X magnifications)

Sekil 8. Zirkon tozundan sentezlenen 2 M HNO:s ile hazirlanan zirkonya aerojelin (a) 5.000X ve (b) 400.000X biiylitmedeki FESEM
goriintiileri
(FESEM images of zirconia aerogel prepared with 2 M HNOj; synthesized from zirconia powder at (a) 5000X and (b) 400,000X magnifications)

—— Baglangi¢ maddesi

Siddet

Sekil 9. Zirkon hammaddesinin ve zirkon tozundan sentezlenen ¢ozelti 1, 2 ve 3 ile elde edilen zirkonya esasli aerojel tozunun XRD
analizleri
(XRD analyses of zirconia-based aerogel powder obtained from the first, second and third solutions of zirconia raw material and zirconia powder)
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Mevcut ¢alismada hammadde olarak kullanilan zirkon tozuna ait
XRD analiz sonucu incelendiginde yapida zirkon fazi (ZrSiOa4)
mevcuttur ve kristalin pikler goriilmektedir. Pikler JCPDS standart
kart numarasi 01-083-1374 olan Zirkon a aittir.

Cozelti 1, 2 ve 3 ile elde edilen zirkonya esasli aerojel tozunun XRD
analiz sonucu incelendiginde cogunlukla amorf yapida oldugu
goriilmektedir. Chu vd. [38], tiretmis oldugu aerojellerde amorf fazin
varhigimi belirtmiglerdir. Yapinin yiiksek oranda amorf yap1
sergilemesi tane boyutundan kaynaklanabilir. Cozelti 3 ile elde edilen
tozun XRD faz analizi sonucu yorumlanacak olursa, tim yapimin
amorf yapida oldugu tespit edilmistir. Bu iiretimde asit derigimi
¢ozelti 1°de kullanilan asit miktarinin iki katidir. Ayrica 20~32°lerde
NaCl piki mevcut olup; yikama islem sayisiin arttirilmasi ile tuz
kalintilarinin tozdan arindirtlacagi diisiiniilmektedir.

3.2. Siizme Isleminde Filtre Ustiinde Kalan Toza Yapilan Analizler
(Analyses of Dust Remaining on the Filter During the Filtration Process)

3.2.1. SEM-EDS analizi (SEM EDS analysis)

Cozelti 1 ve 3 ile elde edilen jellerin siizme iglemi esnasinda filtre
tizerinde kalan kisimlarin 100°C’ de etiivde kurutulduktan sonra

havanda ezilerek tane boyutu kiigiiltiilmistiir. Filtre tizerinde kalan
toza SEM-EDS analizleri yapilmistir.

Sekil 10°da verilen SEM goriintiisiinde incelenen tozlarin 500x
biiylitmede tane boyutlarmin oldukga ince hatta elde edilen aerojel
tozlarindan daha ince boyutta oldugu goriilmektedir. Filtre {istii olarak
adlandirilan tozlar zirkon hammaddesinin ¢ozeltiye alinma islem
kademesinden sonraki siizme islemindeki ¢dziinmeyen tozlar olup
(SEM-EDS, XRD analizleri zirkona ait oldugunu desteklemektedir)
mikroyap1 boyutlarmnin  6zellikle 500X  biiyiitmelerdeki SEM
gortintiileri dikkate alindiginda tiretilen aerojel tozlarindan daha ince
oldugu belirtilmistir. Uretilen aerojellerin nano seviyelerde oldugunu
FESEM goriintiileri desteklemektedir. SEM’deki goriintiilerin ise
aglomerasyon nedeni ile tozlarin topaklanmasi sonucunda iri taneli
oldugu belirtilebilir. Nano boyuttaki tozlarda aglomerasyon problemi
yasanmaktadir.Filtre {istii tozlarin mikroyapisal incelemede yaklasik
Sum boyutlarinda oldugu iiretilen zirkonya esasli aerojel tozlarinin ise
FESEM goriintiilerinden hareketle ortalama tane boyutunun 10pm
mertebelerinde oldugu belirtilebilir. Analiz sonuglarina bakildiginda
yapida agirlikga %49,217 Zr fazi, agilikca %18,402 Si fazi
mevcuttur. Zirkonyumun tamami ¢ozeltiye alinamamustir. Her iki
EDS sonucunda da goriildiigii gibi igerisinde bulunan elementler

(a) (b)
Element | % (©)
O i32,33l
Si | 18.402
Zr |-l9.2l‘?
| 100,000
‘L‘—n‘ s 2o wase sews we . bl ~ - ~ ~ -
il Element % )
O 32137
Si 19.211
/r 48.652
i 100,000
R
F‘. = Wb 5 003 50 Bas~ TIe3 wa bt w e e e ~ o

Sekil 10. (a) Cozelti 1, (b) ¢ozelti 3’ten elde edilen filtre listli tozun SEM goriintiisii (c,d) EDS analizleri
(SEM images of the powder remaining on the filter after filtration from (a) solution 1, (b)solution 3. (c,d) EDS analysis)
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Sekil 11. Cozelti 1 filtre iistii tozunun XRD faz analiz goriintiisii
(XRD phase analysis image of the powder remaining on the filter after filtration of solution 1)

hammadde olarak kullanilan zirkon ile ayn1 bilesimdedir. Bu iiretimde
filtre Gistiinde kalan Zr miktar1 ¢6zelti 1 ile elde edilenden daha azdir
sonug olarak bu liretimde daha fazla miktarda Zr ¢ozeltiye gegmistir.
Zirkon kumunun ¢dzeltiye gegme verimini arttirmak i¢in tane boyut
kiiciiltme islemi yapilabilir. Zirkon tozlari mekanik olarak aktive
edilerek (farkli devir ve siirelerde) ¢6zeltiye alinabilir ya da islem
stiresi arttirilabilir.

3.2.2. XRD (Faz) analizi (XRD (Phase) analysis)

SEM-EDS analizi ile mikroyap1 ve elementel bilesimine bakilan filtre
istii tozlarmm XRD analizi ile faz yapisi incelenmistir. Mevcut
calismada sadece ¢ozelti 1’in filtre iistii tozlarinin XRD analizleri
gerceklestirilmis ve Sekil 11°de goriilen faz analizi sonucuna gore
zirkona ait piklerin mevcudiyeti tespit edilmistir. Pikler JCPDS
standart kart numaras1 01-083-1374 olan Zirkon a aittir. Tkincil pikler
ise herhangi bir faz ile eslesmemistir.

4. Sonuclar (Conclusions)

Farkli asit ve derisimleri kullanilarak sol-jel yontemiyle zirkon
kumundan elde edilen jelin atmosferik sartlarda etiivde
kurutulmasiyla sentezlenen zirkonya esasli aerojel tozlarinin
karakterizasyonu ile elde sonuglara goére endiistriyel alanda
Ozelliklerinin gelistirilerek kullanilabilir nitelikte bir {iriin ya da ara
iriin oldugu, HNO3s ve H2SOs4 kullanildigi deneysel g¢aligmalarda
HNO; asit ile daha verimli iretimlerin gergeklestirildigi tespit
edilmigtir. Nitrik asit kullanilarak 2 farkli derisimde (1 M ve 2 M’lik)
sentezlenen tozlarda asit konsantrasyonunun artiginin {iretilen aerojel
tozundaki zirkonya miktarinin daha yiiksek olmasii sagladifi
belirlenmigtir. Literatiir ¢aligmalarinda zirkonya esasli aerojel
tozlarinin, yiiksek gozeneklilik, diisiik termal iletkenlik katsayisi,
genis ylizey alani, yogunlugunun ¢ok diisiik oldugu ve bundan dolay1
¢ok hafif olmasi gibi 6nemli oOzelliklere sahip olmasindan dolay1
kullanim alanlarimin genis oldugu belirtilmektedir.

Zirkon hammaddesinden sol-jel yontemiyle zirkonya esasli aerojel
dretimi iizerine yapilan c¢aligmalar sinirlidir. Mevcut literatiirde
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zirkonya igeren kompozit malzemelerin iiretimine dair arastirmalar
bulunmaktadir. Ornegin ’Sol-jel yontemiyle aliimina-zirkonya-silika
(AZS) kompozit malzeme {iiretimi’’> baghkli ¢alismada aliimina,
zirkonya ve silika igeren kompozit malzemelerin sol-jel yontemiyle
sentezi incelenmistir. Zirkonya esasli aerojeller diisiik 1s1l
iletkenlikleri sayesinde yiiksek sicaklik uygulamalarinda 1s1l yalitim
malzemesi olarak degerlendirilebilirler. Yiiksek termal ve kimyasal
kararlhiliklar1 nedeniyle katalizor tasiyicilart olarak kullanilabilirler.
Zirkon hammaddesi kullamilarak zirkonya esasli aerojel tozu
iretiminin arttirilmasziyla tilke endiistrisine katki saglanabilir. Yapilan
calismanin paralelinde ¢alisma yapacaklar; zirkon kumuna alternatif
baska zirkonya kaynag: (atik da olabilir) kullanilabilir. Zirkon kumu
sol-jel yonteminde mevcut ¢alismada nitrik asit ve siilfiirik asit ayrica
baz olarak sodyum hidroksit kullanilarak ¢ozeltiye alinmig olup;
caligmalar farkli bir asit (asetik asit gibi) ve baz (NH4OH, KOH gibi)
secimi ile de yapilabilir.

Bu calismada atmosferik sartlarda kurutma yapilmistir. Stiper kritik
kurutma ya da dondurucu kurutma yontemleri de kullanilabilir.
Esquivel-Castro vd. [32] ZrOz aerojelleri COz ile siiperkritik kurutma
ile elde etmistir. Yapilan caligmada zirkon kumu asit ¢ozeltisi ile
sitictlt  karigtirier  kullanilmasiyla 4 saat  boyunca 80°C’de
¢oziindiiriilmesi islemi yapilmistir. Zirkon kumunun igerisinde
bulunan ve ¢ozeltiye gegmesi istenilen zirkonya verimini arttirmak
icin farkli sicaklik ve ¢oziici kimyasal madde kullanilabilir.
Sentezlenen zirkonya esasl aerojellere atmosferik sartlarda kurutma
iglemi; etiivde 80°C’de 24 saat ve ardindan 100°C’de 1 giin boyunca
bekletmek yerine, etiivde kurutma sicaklik ve siiresinin
degistirilmesiyle ya da dondurucu kurutucu kullanimi ile aerojel
tozlarinin dzelliklerinde degisimler saglanabilir.
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