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OZET

Karbon aerojeller (KA) yiiksek yiizey alani, gdzenek yapisinin kontrol edilebilirligi, diisiik elektriksel iletkenligi,
termal ve mekanik ozellikleri gibi cazip 6zelliklerinden dolay1 olduk¢a fazla kullanim alanma sahiptirler. Bu
calismada sol-jel yontemiyle Resorsinol-Formaldehit (RF) aerojeller sentezlenmistir. Daha sonra siiper kritik
sartlarda (SKS) karbondioksit gazi ile kurutma islemi gergeklestirilmistir. Elde edilen RF aerojel, azot gazi ile
piroliz edilerek KA iretilmistir. Yiizey alanmi arttirmak amaciyla piroliz safhasinda farkli siirelerde
karbondioksit gazi ile aktiflestirme yapilmistir. En iyi aktiflestirmenin 7 saat 20 dakika azot gazi ile pirolizden
sonra 40 dakika karbondioksit gaz1 ile aktiflestirme oldugu tespit edilmistir. Resorsinol/Formaldehit (R/F) orani
sabit tutularak, Resorsinol/Katalizér (R/K) ve Resorsinol/Su (R/S) oranlar1 degistirilerek yapilan deneylerden, en
iyi aktiflestirme sartlarinda elde edilen KA’nin (R/S=0,125 ve R/K=50) yiizey alami 1112 m?g olarak
bulunmustur. RF aerojellerin SKS’de karbondioksit ile kurutma siiresi olduk¢a uzundur. Bu siireyi kisaltmak
amaci ile kurutma islemi karbondioksit ve etanol karigimi kullanilarak yapilmistir. Bu sayede kurutma siiresi
yaklasik olarak yari yariya azaltilmistir.

Anahtar kelimeler: Gozenekli malzemeler, karbon aerojel, sol-jel.

PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF CARBON AEROGELS
ABSTRACT

Carbon aerogels can be used in various different study areas thanks to their attractive features such as high
porosity, its easily controlled pore structure, low electric resistance, high electrical conductivity, and its thermal
and mechanic aspects. In this study, Resorcinol-Formaldehyde (RF) gels were synthesized by using the sol-gel
technique. Then,the drying process was carried out with carbon dioxide gas under the supercritical conditions. A
carbon aerogel was produced by pyrolysis of RF gel obtained in previous step by using nitrogen gas. Activation
process was carried out with carbon dioxide gas at pyrolysis stage at different times in order to increase surface
area. It is found that the best activation is activation with carbon dioxide gas for 40 minutes after the pyrolysis
process with nitrogen gas for 7 hours and 20 minutes. The surface area of carbon aerogel obtained from
experiments under the best activation conditions at a fixed resorcinol/formaldehyde (R/F) ratio and by changing
resorcinol/catalyst (R/C) and resorcinol/water (R/W) was found 1112 m%g. Drying period of RF aerogels under
the super critical conditions is quite long. In order to reduce this period, the drying process was conducted by
using carbon dioxide and ethanol mixture. Therefore the drying period was reduced by nearly half.

Keywords: Porous materials, carbon aerojel, sol-gel.

1. GIRIS (INTRODUCTION) katalizor olarak, destek maddesi olarak, gazlarin ve

stvilarin  adsorpsiyon prosesinde vb. bir¢ok alanda
Niifusun hizla artmasi, tiiketim aligkanliklarinin  kullanilmaktadir [1-3]. Kullanim alaninin
degismesi sonucu insanlarin ihtiyaglarmi  genigliginden dolayr her gecen giin farkli {iretim

karsilayacak,  hayatim  kolaylastiracak ~ farkli  caligmalari  {izerine arastirmalar yapilmaktadir.
malzemeler dretilip gelistirilmektedir. Gozenekli ~ Karbon kokenli malzemeler en ¢ok kullanilan
malzemeler ¢ok amagl kullanildigi igin ¢esitli ~ gozenekli malzemelerden biridir. Yiiksek ylizey
proseslerde tercih edilmektedir. Bu malzemeler  alanina sahiptirler ve genelde dogada bulunan organik
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malzemelerden  (findik, ceviz  kabugu vb.)
iretilmektedir. Son zamanlarda aktif karbondan farkli
olan karbon aerojelin (KA) iiretimi ve kullaniminin
gelistirilmesi oldukc¢a yayginlagmistir.

KA’lar, ii¢ boyutlu agda diizenlenmis kovalent bagl
nanometre ebatli adsorbent malzemelerdir. Diisiik
yogunluga (0,1 g/em’), yiiksek gozeneklilige (%
50’nin iizerinde), 100 nm’den daha kii¢iik gdzenek
capma ve yiksek yiizey alanma (300-3000 m%/g)
sahiptirler. Gozenekleri kontrol edilebilir 6zelliktedir.
Bu yiizden kat1 sekillerde, toz ve yaprak formlarinda
uretilebilirler [4].

Aerojeller inert, zehirli olmayan, ¢evre dostu
malzemeler oldugundan, son zamanlarda bilim
insanlar1 Ozellikle farkli deneysel uygulamalarda
acrojel godzenek yapisini optimize edilebilmenin
miimkiin olmasindan dolay1 aerojel arastirmalari
iizerine yogunlagmustir [4].

KA farkl sekillerde olmaktadir. Monolitik KA’larda
monolitik yapi yiiksek yiizey alani (400-1100 m*/g)
ve yiksek elektriksel iletkenligi (25-100 S/cm)
saglar. KA’nin kimyasal kompozisyonu, mikro
yapist ve fiziksel Ozellikleri biiylik olgiide kontrol
edilebilir. Digeri ise yiiksek ylizeyli KA tozlaridir.
Aktif karbon tozlarindan farkli olarak, KA nin yiiksek
ylizey alanmt  sol-jel  yonteminde uygulanan
parametrelere baglidir. Bununla birlikte kullanilan
piroliz islemi ile KA tozlarmin yiizey alaninin 2500
m’/g’a yaklasmasi saglanir [5]. Ayrica, KA kompozit
kagitlar1 da tretilmektedir. Bu kompozit kagitlar
islenmis karbon kagitlarinin KA’ya emdirilmesinden
olusur[4].

KA dretimi dort basamakta gerceklesmektedir.
Bunlardan herhangi biri KA’nin gézenekliligini
etkiler. Ilk olarak sol-jel yontemi ile resorsinol ve
formaldehitin (RF) polikondenzasyon reaksiyonu
sonucu RF aerojel olusur [6, 7]. Sol-jel yonteminde ii¢
reaksiyon meydana geldigi yapilan arastirmalarda
ifade edilmektedir [6-9].

1. Hidroksimetil tlirevlerinin ~ olusumu (-
CH,0H) gergeklesir.
2. Hidroksimetil kondenzasyon reaksiyonlariyla

metilen (-CH,-) ve metilen eter kopriileri (-CH,-O-
CH,-) olusumu gergeklesir.

3. Metil eter kopriilerinin fazlalasmasi ve bu
kopriilere formaldehitin eklenmesiyle biiylik miktarda
capraz bag igeren bir son {iriin olusur.

RF aerojeller (polimer kimyasal agidan fenol
formaldehit reginelerine benzer) ¢ogu zaman;
KA’larin iiretimi i¢in 6n iiriin (precursor) olarak ya da
biiyilik ylizeye sahip organik izolatér olarak kullanilir
[5].

Olusan RF aerojellere biiziilme olmadan kurutma
yapabilmek i¢in yapisindaki suyla yer degistirecek
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olan organik bir ¢oziicli ilave edilir (aseton, etanol
gibi) [10]. Ardindan aerojel siiper kritik sartlarda
(SKS) karbondioksit gazi ile kurutulur. Jelde farkli
gozenek hacim dagilimi iizerindeki farkli basing,
gbozenek yapisinda bir ¢okiise sebep olur. Jel ag
biitiinliigiinii korumak igin kilcal basincin azaltilmasi
gerekir. Bunun i¢in SKS’de karbondioksit gazi ile RF
aerojel yapisinda kalan su uzaklastirilmaktadir. Son
olarak kurutulan RF aerojel yliksek sicaklikta piroliz
edilir. Uretimde farkli hammaddeler ve farkli piroliz
sicakliklar1 kullanilabilmektedir [6, 7].

Aktif karbon {iiretiminde ylizey alani degerlerini
yiikseltmek i¢in karbondioksit ile aktivasyon islemi
yapilir.  Fiziksel aktivasyon, piroliz  edilmis
malzemenin kismi gazlastirilmasindan ibarettir. Bu
siire¢ i¢in kullanilan gaz aktifleyiciler su buhari,
karbondioksit, hava ya da bunlarin bilesimidir. Gazlar
tane iclerine kadar difiizlenir. Bu sirada goézenek
ceperlerindeki karbon atomlarin yanmasiyla ortaya
¢ikan ugucu maddeler oksijenle birleserek ortamdan
uzaklasir ve gdzenek hacmi ve ylizey alaninin biiylik
oranda artmasi saglanir [11].

Bu caligmada KA iiretiminde, farkli katalizor ve su
oranlarinda elde edilen RF aerojellerin azot gazi ile
yapilan pirolizine ilave olarak karbondioksit gazi ile
aktiflestirme  isleminin  yilizey alanina etkisi
gozlenmistir. Bu aragtirmada ayrica SKS’de kurutma
stiresini kisaltmaya yonelik ¢aligma yapilmistir.

2. DENEYSEL YONTEM
METHOD)

(EXPERIMENTAL

KA iiretimi 4 asamada gergeklestirilmistir. Ilk olarak
sol-jel yontemiyle RF aerojel olusturulmus ve bu jele
¢oziicii degisimi uygulanmig, ardindan RF aerojel
SKS altinda kurutulmus ve son olarak piroliz
yapilarak KA iiretilmistir. Uretim asamalar1 ve bu
asamalarda kullanilan deneysel sartlar sirasiyla alt
basliklar halinde anlatilacaktir.

2.1. Sol-Jel Yontemi ile Resorsinol-Formaldehit

Aerojel Hazirlanmas1 ve Coziicii Degisimi
(Preparation of Resorcinol-Formaldehyde Aerogel with Sol-Gel
Method and Solvent Exchange)

RF  aerojeller resorsinolin ~ (Aldrich  marka)
formaldehit (Aldrich marka) ile Na,CO; (Merck
marka) katalizorliigiinde polikondenzasyonu sonucu
sentezlenmistir. RF ¢ozeltisindeki resorsinoliin (R)
formaldehite (F) mol orami (0,50) tim deney
caligmalarinda sabit tutulmustur. Piroliz agamasinda
anlatilacak olan ve en yiiksek yiizey alani degerini
veren piroliz sicakligi ve aktivasyon islemi segilerek,
resorsinoliin katalizore (K) ve resorsinoliin suya (S)
mol oranlar1 degistirilerek bu oranlarin  etkisi
incelenmigtir. Bu amagla R/S mol oranlar1 0,125 ve
0,25 alinarak R/S mol oranlar1 50, 75 ve 100 i¢in
deneyler yapilmustir.

Sol hazirlama asamasinda reaktiflerin birbirlerine
karigtirlmasinda ~ oncelikle resorsinol, su ve
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formaldehitin, en son katalizoriin eklenmesi gerektigi
deneysel ¢alisma esnasinda goézlemlenmistir. Ciinki
aksi durumda reaksiyon erken baglamakta ve hatta
katalizor {izerine formaldehit ilavesinden sonra
katalizoriin sertlesip ¢Oziinmemesi gibi bir durum
ortaya ¢ikmaktadir. Hazirlanan ¢ozelti (sol) 24 saat
oda sicakliginda, 24 saat 50°C’de, 72 saat 90°C’de
bekletilerek yaslandirma (aging) asamasl
gerceklestirilmistir.

Gozlemsel olarak sol asamasinda; katalizor orami
yiikksek olan numunelerin daha erken reaksiyona
girdigi ve turuncumsu bir renk olustugu, katalizor
orani diisiikk olan numunelerin ise daha geg reaksiyona
girdigi i¢in sari-beyaz renkte kaldigi belirlenmistir.
Yukarida anlatilan yaglandirma isleminden sonra jel
olusumu gergeklesmis ve olusan jeller koyu kirmizi
renge doniismistiir.

2.2. Siiper Kritik Sartlarda Kurutma (Supercritical
Drying)

Yaglandirma siireci sonunda olusan koyu kirmizi
renkteki jel oda sicakligina kadar sogutulduktan sonra
10 giin boyunca oda sicakliginda aseton (Lab-Scan
marka) ilave edilerek ¢Oziici degisimi
gerceklestirilmistir.  Cozilici  degisimi  iglemin
yapilmasinin nedeni gozeneklerdeki suyun aseton ile
yer degistirmesidir. Jel icerisindeki suyun yeterince
uzaklastirilmasi, iyi bir gdzenek yapist icin sarttir.
Hazirlanan RF aerojelin yapisinda bulunan suyun ve
suyun uzaklastirilmasinda kullanilan asetonun SKS$
altinda karbondioksit gazi ile uzaklastirilmasi yani
kurutma islemi yapilmistir. Bu amacgla Applied
Separation Spe-ed SFE marka cihaz kullanilmistir.
Karbondioksit gazinin SKS’si 31°C ve 75 atm’dir.
Ancak bu caligmada daha iyi bir kurutma amaciyla
45°C sicaklik, 100 atm basingta ¢aligmalar yapilmstir.
Kurutma islemi 8 saat boyunca gerceklestirilmistir.

SKS’de kurutma islemi oldukg¢a uzun siirmektedir (8
saat). Bu c¢alismada, kurutma siiresini kisaltmak
amaciyla literatiirden farkli uygulama yapilmistir.
Applied Separation Spe-ed SFE marka cihaz etanol ve
karbondioksiti ayni anda besleyebilme 0Ozelligine
sahiptir. R/S=0,125 ve R/K=50 olacak sckilde
hazirlanan RF aerojellere karbondioksitin SKS’si
altinda, 3 ml/dk akis hizinda kurutma siiresinin
etkisini incelemek amaci ile 4 saat ve 8 saat boyunca
yalnizca karbondioksit ile kurutma yapilmistir. Ayrica
ayni sekilde hazirlanan RF aerojeller karbondioksit-
etanol karisimi ile 4 saat boyunca kurutmaya tabi
tutulmustur. Bu ¢alismada 0,05 ml/dk etanol ve 3
ml/dk  karbondioksit olacak sekilde karigim
hazirlanmistir.

2.3. Piroliz (Pyrolysis)
SKS’de kurutma islemi sonucu elde edilen RF aerojel,

istya dayanikli 15 cm boyunda 1,5 cm ¢apinda
reaktoriin orta bolgesine yerlestirilmigtir. Yiiksek
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sicakliga dayanikli kuvars yiin kullanarak maddenin
taginmasi engellenmistir. Piroliz isleminde, kullanilan
azot gaziyla temas alaninin arttirilmasi i¢in numuneler
reaktére kiigiik parcalar halinde koyulmustur.
Reaktore yerlestirilen RF aerojel Carbolite marka tiip
firma yerlestirilmistir. Tip firn sicakligr kontrol
panelinden 4°C/dk artis hiziyla piroliz edilecek
sicakliga ayarlanmigtir. Azot gazi akis hiz1 5 ml/dk’ya
ayarlanarak belirlenen bekleme siirelerinde azot gazi
gegirilerek piroliz edilmistir.

Bu calismada yiiksek ylizey alanina sahip KA elde
etmek icin literatiirden farkli denemeler yapilmustir.
Bu denemelerden birisi azot gazi ile piroliz isleminin
takibinde karbondioksit gaz1 ile aktiflestirme
yapilmasidir. Karbondioksit gazmnin gecis siiresi
arttirllarak yiizey alanindaki degisim belirlenmistir.
R/S=0,125 ve R/K=50 olacak sekilde hazirlanan
numuneler SKS’de kurutulduktan sonra sadece azot
gaziyla piroliz edildigi gibi ayn1 sartlarda elde edilen

numuneler piroliz asamasinin sonrasinda
karbondioksit ile aktiflestirilmistir.
24. Yapisal Karakterizasyon (Structural

Characterization)

Ticari olarak Marktech firmasindan alinan ve bu
arastirmada sol-jel yontemi ile sentezlenen KA’larin
fiziksel ve yapisal ozelliklerini belirlemek icin bazi
karakterizasyon c¢alismalart gergeklestirilmistir. BET
ylizey alant Nova 2200e (Quantachrome Instruments)
cihazi ile 6l¢ilmiistiir. KA’larin ylizey morfolojisi ve
gozenekli yapist (LV 6060 model) SEM cihazi ile
incelenmistir. Sicaklik artisiyla kiitle kayb1 (Seteram)
TGA cihaziyla belirlenmistir. Kati yapis1 (Rigaku,
D/MAX - 2200 Ultima +/PC model) X-Isinlari
difraktometresi (XRD) kullanilarak belirlenmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSION)

3.1. Sabit Sicaklikta Karbondioksit Gaz1 ile

Aktiflestirme Siiresinin EtKisi (The Effect of Activation
Time with Carbondioxide at Constant Temperature)

Bu c¢alismada parametre olarak farkli siirelerde
karbondioksit gazi ile aktiflestirmenin yiizey alanina
etkisi  incelenmistir. Bu amagla piroliz  ve
aktiflestirmenin toplam siiresi 8 saat olacak sekilde
950°C’de calisilmistir. Toplam 8 saat isleme tabi
tutulan numunelerden farkli olarak 8 saat azot gazi ile
yapilan pirolizin lizerine 40 ve 50 dk karbondioksit
gazi ile aktivasyon yapilarak bu etki de incelenmistir.
Bu etkilerin incelenmesinde R/F mol oram1 50, R/S
mol oram1 0,125 ve R/K mol orani 50 olarak
secilmistir.
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Tablo 1. Deneysel parametreler ve sonuclar (Experimental parameters and results)

N, gazi ile Piroliz | CO, gazniile . . BET Or"talama
Nl‘ém““e RF | RS |R/K| piroliz | Sicakh@ | aktiflestirme | ~Ktflestirme | Yiizey | Gozenek
odu . ° W Sicakhgr (°C) | Alam | Capi(A)
siiresi ‘0O siiresi (m%/g)
N1 50 | 0,125 | 50 | 7saat40dk 950 20 dakika 950 857 9,11
N2 50 | 0,125 | 50 | 7saat30dk 950 30 dakika 950 903 9,31
N3 50 | 0,125 | 50 | 7saat20dk 950 40 dakika 950 1112 11,05
N4 50 | 0,125 | 50 8 saat 950 40 dakika 950 650 9,94
NS 50 | 0,125 | 50 8 saat 950 50 dakika 950 466 9,65
N6 50 | 0,125 | 50 8 saat 950 - 950 500 9,3
N7 50 | 0,25 | 50 8 saat 950 - 950 300 8,58
N8 50 | 0,25 | 50 | 7saat20dk 950 40 dakika 950 825 9,13

Sadece azot gazi ile piroliz yapilarak sicakligin
etkisini belirlemek amaci ile yapilan c¢aligmada en
yiksek yiizey alani degeri 950°C’de 8 saat piroliz
sonucu elde edilmistir [5]. Bu yiizden piroliz ve
aktiflestirme siiresinin toplami 8 saat olacak sekilde
karbondioksit ile aktiflestirme siireleri (20-40 dakika)
arttirllmistir. Aktivasyon siiresindeki artis ile ylizey
alan1 degerlerinin arttig1 goriilmiistiir. Ancak 8 saat
azot gazi ile yapilan pirolizden sonra 40 ve 50 dk
karbondioksit gazi ile aktivasyon yapilan &rneklerin
ylizey alanlarinin azaldig1 goriilmiistiir. Belli bir siire
sonra aktiflestirme islemi de uygulansa uzun siire

332.00

230.00

240.00

yiiksek sicakliga maruz birakilan RF aerojelin bag
dokularindaki ¢okiisten dolay1 sinterlesme ve yiizey
alaninda  azalma  goriilmektedir. Tablo 1’de
karbondioksit gazi ile aktiflestirme siiresinin yiizey
alanina etkisi goriilmektedir. Caligma sonuglarina
dayanarak daha sonraki ¢aligsmalarda 7 saat 20 dakika
piroliz ve 40 dakikada karbondioksit gazi ile
aktiflestirme (karbondioksit ile aktiflestirme siiresinin
toplam1 8 saat) yapilmasma karar verilmistir. Bu
sartlarda elde edilen KA’nmin Nova 2200e
(Quantachrome Instruments) cihazindan alinan BET
izoterm grafigi Sekil 1°de verilmistir.
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Sekil 1. N3 numunesinin BET izoterm  grafi§i ~ (BET  isotherm  graph  of sample N3)

Deneyin ikinci kisminda ise R/K mol orani 50°de
sabit tutulup R/S oranlart iki katina c¢ikarilarak
hazirlanan numunelere (N7 ve N8) Tablo 1°de
belirtilen siirelerde piroliz ve aktiflestirme islemleri
uygulanmistir. Uygulanan  karbondioksit  ile
aktiflestirme sonucunda ylizey alanlarinda yakin
ylizdede artis goriilmiistir (Tablo 1). R/S=0,125

630

sartlarinda yiizey alaninda yaklagik iki kat artis
goriiliirken R/S=0,25 iken ise iki katindan daha fazla
artis gOriilmistiir. Ayrica R/S orant yiiksek olan
numunelerin ylizey alaninin daha diisiik oldugu da
tespit edilmistir. Sekil 2’de bu durum daha net
goriilmektedir.
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Sekil 2. R/S oram1 ve piroliz iglemindeki

degisikliklerin yiizey alanina etkisi (The effect of R/S ratio
and pyrolysis parameters on surface area)

3.2. R/S ve R/K Oranlarmmn Yiizey Alanmna Etkisi
(The Effect of R/S and R/K Ratios on Surface Area)

Bu calismada katalizér oranindaki degisimin yiizey
alanina etkisi incelenmistir. R/S=0,125 orani sabit
tutulup R/K oranlart 50, 75, 100 olacak sekilde
degistirilmistir. Bu sartlarda iiretilen RF aerojellere
daha oOnceki deneylerde en yiiksek ylizey alani
degerini saglayan sicaklik sartinda (950°C) 7 saat 20
dk azot gazi ile piroliz ve 40 dk karbondioksit gazi ile
aktiflestirme uygulanmistir. Deney sonucunda elde
edilen KA’larim R/K oranmin artisiyla yiizey
alanlarindaki azalma Sekil 3’te goriilmektedir.

Ayni sekilde R/S orant 2 katina ¢ikartilarak
(R/S=0,25) katalizor oranindaki degisimin (50, 75,
100) yiizey alanina etkisi incelenmistir. Yapilan bu
calismada R/S oranindaki degerin artis1 ile ylizey
alaninda diisiis gdzlenmis ve bu diisme egiliminin her
iki sette (R/S=0,125 ve R/S=0,25) benzer oldugu
belirlenmistir. Ancak; burada dikkatten kagmayacak
sonu¢ R/S oram1 disik olan KA’larin yiizey
alanlarmin daha yiiksek oldugudur. Elbette ki bu
sonu¢ 25<R/K<100 ¢alisma araligi i¢in gegerlidir.
R/K orani ile kiyaslama yapildiginda R/S oran1 0,125
olan g¢alisma ile R/S oranmi1 0,25 oranindaki ¢alismada
elde edilen yiizey alanindaki fark degismektedir.
Ornegin R/K orani 50 iken yiizey alanindaki fark %
35 iken (1112-900 m?*/g), R/K orami 100 oldugunda
yiizey alanindaki fark azalmakta ve % 6’ya (685-640
m*/g) diismektedir.
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Sekil 3. R/S oranm1 0,125 ve 0,25 iken R/K oranindaki

degisimin yiizey alanina etkisi (The effect of R/K ratio
when R/S ratio equal 0,125 and 0,25)
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R/K oranmin disiistiyle katalizor orani artmaktadir.
Katalizor oranindaki artisin reaksiyonda c¢apraz
baglarin iyi olusumunu olumlu yonde tetikledigi
distiniilmektedir. Bunun sonucunda daha kuvvetli
¢apraz bag olusumu, daha iyi bir gézenek yapisi ve
buna bagli olarak yiizey alaninda artisin oldugu
tahmin edilmektedir.

3.3. Siiper Kritik Kurutma Kosullarinin Yiizey

Alanma ve Kurutma Siiresine EtKisi (The Effect of
Supercritical Parameters on Surface Area and Drying Time)

Belirli sartlarda hazirlan RF aerojel (R/S=0,125 ve
R/K=50) SKS altinda yapilan kurutmanin siiresini
kisaltmak  amaciyla  farkli  uygulamaya tabi
tutulmustur. Hazirlanan RF aerojel karbondioksitin
SKS’si altinda, 3ml/dk akis hizinda 4 saat ve 8 saat
kurutulmustur. Ayni sartlarda hazirlanan RF aerojel,
karbondioksitin SK$’si altinda 3 ml/dk karbondioksit
gazi ve 0,05 ml/dk etanol karisimi kullanilarak 4 saat
kurutulmustur. Yapilan uygulamalar Tablo 2’de
verilmistir.  Etanolle birlikte yapilan kurutma
isleminde SKS’nin belirlenmesinde, karigimin kritik
sart1 belirlenip ona gore kurutma yapilmalidir. Farkli
yiizdelerde karisimin kritik sartlart belirlenip yapilan
deneylerde etanol yiizdesinin fazla olmasi sistemde
numunenin ¢dziilmesine ve gaz akimiyla birlikte
uzaklasmasma neden olmustur. Uygun karisim
yiizdesinin tespitinde pek ¢ok deney
gercgeklestirilmigtir ve bu calismada kiitlece % 0,66
etanol kullanilmasina karar verilmistir. Etanol miktar1
(% 0,66) cok az oldugundan karisimin kritik sartlar
yerine karbondioksitin kritik basing ve sicakligi
kullanilmustr.

SKS altinda kurutma siiresinin ylizey alanina etkisi 4
saat ve 8 saat ¢alisma sartlarinda elde edilen sonugtan
(Tablo 2) agik¢a goriilmiistiir. Bu siirenin daha az
olmasi i¢in karbondioksit ve etanol karisimi (% 0,66
etanol) ile 4 saat kurutma yapilmistir. Karbondioksit
ve etanol karisimiyla 4 saat kurutulan numune ile
sadece karbondioksit gaziyla 8 saat kurutulan
numunenin BET yiizey alan1 degerleri yakin ¢ikmistir
(Tablo 2).

Tablo 2. SKS’deki degisikliklerin ylizey alanina

etkisi (The effect of supercritical parameters on surface area)

Nu | C | Et . BET Ortalama
Siire Yiizey o
mu | O | an Gozenek
ne ol (saat) Alani Capi (A)
: (m*/g)

NoO |+ | - | 4 825 9,78
N3 |+ | - | 8 1112 11,05
NIO| + | + | 4 1100 11,00

En yiiksek ylizey alanina sahip fakat farkli SKS’de
elde edilen KA’ nin SEM goriintiileri Sekil 4 ve Sekil
5°de verilmistir. Uretilen KA SEM gbriintiilerinde
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goriildiigii gibi gozenekli bir yapiya sahiptir.
Literatiirde Baumann ve arkadaglarinin yapmis oldugu
calisgma ile [11] kiyaslandiginda benzerlik oldugu
goriilmektedir.

¥1lB. BB 1ramn

ES kL

GUTEF HEEZ.

Sekil 4. N10 numunenin SEM fotografi (SEM image of
the N10 sample)

GUTEF MLZ.

Sekil 5. N3 numunenin SEM fotografi (SEM images of
the N3 sample)

3.4. Pirolizde Isitma Hizimin Kiitle Kaybmna Etkisi
(The Effect of Heating Rate on Weight Loss at Pyrolysis)

Yapilan ¢aligmalarda en yiiksek ylizey alanina sahip
olan KA’dan (R/S=0,125 R/K=50) RF aerojeller
hazirlanmigtir. Hazirlanan jeller 4°C/dk 1sitma hizi ile
TGA cihazinda (Seteram marka) azot gazi gecirerek
isleme tabi tutulmustur ve sicaklik degisimi ile
kiitledeki kayip incelenmistir. Cihazin programindan
alinan grafikten de (Sekil 6) anlasilabilecegi gibi
100°C’ye kadar birden kiitle kaybi olmustur. Bu
asamada yapida bulunan su uzaklagmigstir. Daha sonra
300°C’ye kadar kristal su uzaklagmistir. Son olarak
ise karbonatli Dbilesikler ve ucucu bilesikler
uzaklagsmig, yaklasgik 700°C’den sonra  kiitle
sabitlenmigtir.

4°C/dk artis hiztyla yapilan pirolizde % 50’ye varan
kiitle kaybir  goriilmektedir.  Yaptigimiz ~ diger
deneylerde kiitle kayb1 da ayni sekilde yaklasik olarak
yart yartya olmustur. TGA sonuglari yaptigimiz
deneyleri desteklemistir.
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Experiment: Karbon Aerojel Carrier gas: N2 - Coef.

seTARAM | Fgue
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Sekil 6. 4°C/dk 1s1tma hizina tabi tutulan numunede %
kiitle kaybi1 (wt. % loss of the sample at heating rate of 4°C/min)

3.5. XRD Sonuclari (XRD Results)

Elde edilen numunelerden karbondioksit gazi ile
kurutulmus olan KA ile etanol - karbondioksit gaz
karigimi ile kurutulmus olan KA’nin ve ticari KA’ ’nin
XRD cihaziyla 6lgiimleri yapilmistir.

Sekil 7-9°da XRD ¢ekimleri sirasiyla ticari KA
(Marktech marka), yalmiz karbondioksit gazi ile
kurutulmus KA, karbondioksit ve etanol kullanilarak
kurutulmus KA i¢in 20 = 23° ve 20 = 43° de ayn1 260
acida pik vermistir. Bu degerler diger arastirmacilar
tarafindan iretilen ve XRD’si ¢ekilen KA’larla
benzerlik gostermigtir [12]. Ticari KA ile iiretmis
oldugumuz KA’larin XRD grafiklerini karsilagtiracak
olursak KA’nmm amorf yapida oldugunu ve ticari
KA’nin yapisina benzedigini sdyleyebiliriz. Fakat
goriilen bazi piklerin safsizliktan meydana geldigini
ifade etmeliyiz. Bu durumun malzemenin iginde
bulunan Hematit (Fe,CO3) ve Kromit’ten (FeCr,O4)
kaynaklandigi XRF analizi sonucu bulunmustur.
Malzemenin igindeki safsizliklarin piroliz isleminde
kullanilan reaktorden meydana geldigi, paslanmaz
celikten yapilan reaktdriin 950°C’de bozunarak elde
edilen numunenin safsizligin1 arttirdig: sdylenebilir.

Intensity (Counts)
"

Two-theta (deg)

Sekil 7. Ticari KA’nin XRD grafigi (XRD graph of

commercial carbon aerogel)
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Sekil 8. N3 numunesinin XRD grafigi (XRD graph of N3
sample)
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Sekil 9. N10 numunesinin XRD grafigi (XRD graph of
N10 sample)

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Sol-jel yontemi ile hazirlanan RF aerojeller
karbondioksit gazi ile SKS$’de kurutma yontemi
kullanilarak kurutulmusgtur. Ardindan piroliz islemi
ve karbondioksit gazi ile aktiflestirme yapilarak KA
iiretimi gerceklestirilmistir. Bu ¢alismadan elde edilen
sonuclar agagida verilmistir.

R/S orani sabit tutularak (0,125) iiretilen KA’nin R/K
orani (50, 75, 100) arttik¢a ylizey alanmin diistigi
goriilmiistiir. R/S oranmi 2 katina ¢ikarildiginda (0,25)
ise R/K oranlarindaki (50, 75, 100) artisla yiizey
alaninda yine diisiis gorillmustiir.

KA’nin yiizey alanmi arttirmak amaciyla piroliz
isleminin son safhasinda karbondioksit gazi ile
aktiflestirme yapilmistir ve bu islemin yiizey alanini
oldukca fazla artirdigi hatta bazi numunelerin yilizey
alaninda 2 kat kadar artis oldugu goriilmiistiir.

SKS’de karbondioksit ile kurutma siiresini kisaltmak
amaciyla kurutma islemi karbondioksit gazinin kritik
sartlar1 altinda etanol ve karbondioksit karisimiyla
yapilmistir. Bu ¢alisma sonucunda oldukga iyi verim
alinmustir ve siire yar1 yariya azaltilmistir.
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