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OZET

YENI NESIL SiLiKA VE GRAFEN AEROJELLERIN
URETILMESI, GELISTIRILMESI VE
ENDUSTRIYEL ALANDA KULLANIMI

AKIN, Merve
Yiiksek Lisans Tezi, Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dah
Tez Damismanlari: Prof. Dr. Iskender ISIK, Prof. Dr. Fatih SEN
Haziran, 2023, 132 sayfa

Gilinlimiizde teknolojinin gelismesiyle ileri teknolojik malzemelerin {iretilmesi
hiz kazanmustir. Ileri teknolojik malzemelerden biri olan aerojeller, diisiik termal
iletkenlige, yiiksek gozeneklilige ve yiizey alanina sahip olup hafif kati malzemelerdir.
Aerojellerin en biiylik dezavantaji olan kirilgan yapilarmin azaltilmasi igin farkli
malzemelerle kompozit ¢aligmasi yapilmaktadir. Bu tez kapsaminda da silika (SA) ve
grafen aerojellerin (GA) sentezlenmesi ele alinmis ve bu aerojellerin gelistirilmesi adina;
kevlar kumas takviyeli silika ve grafen aerojeller, yiiksek sicakliklara dayanikli elastik
malzemelerin sentezi adina ise Si/Zr/B, Si ve polimerik seramik aerojeller, ayrica enerji
tiretimi noktasinda metanol oksidasyonunda kullanilmak tizere, PtFesO4s@GA ve PtFez04
katalizorleri elde edilerek 6nemli bulgulara ulasilmistir. Sonug¢ olarak; Si/Zr/B ve Si
seramik aerojellerin 1200°C ile en yiiksek sicakliga dayanikli olan malzeme oldugu
termal kamera analizi ile gbzlemlenmistir. Aerojellere kevlar takviyesinin aerojellerin
kirtllganhigini iyilestirdigini ve polimerik seramik aerojellerin en yiiksek elastik 6zelligi
gosterdigi goriilmistiir. Ayrica metanol oksidasyonu c¢aligmasindaki elektrokimyasal
analizlerinde, GA’nin yapiya katilmasi ile 8.72 kat daha yiiksek elektro-katalitik aktivite
saglandig1 gozlemlenmistir ve sonuglarin uyumlu oldugu goriilmistiir. Arastirma
bulgulari, enerji korunumu ve enerji tiretimi noktasinda aerojellerin yiiksek potansiyel
sundugunu gostermekte olup, gelistirilmesi adina elde edilen 6neriler ¢alisma kapsaminda

listelenmistir.

Anahtar Kelimeler: Aerojel, Enerji, Fiber, Grafen, Kevlar, Silika, Yanmazlik
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ABSTRACT

PRODUCTION, DEVELOPMENT AND INDUSTRIAL USE OF
NEW GENERATION
SILICA AND GRAPHENE AEROGELS

AKIN, Merve
Master Thesis, Deparment of Materials Science and Engineering
Supervisors: Prof. Dr. Iskender ISIK, Prof. Dr. Fatih SEN
June, 2023, 132 pages

Today, with the development of technology, the production of advanced
technological materials has accelerated. Aerogels, one of the advanced technological
materials, have low thermal conductivity, high porosity and surface area and are light
solid materials. In order to reduce the fragile structure of aerogels, which is the biggest
disadvantage of aerogels, composite studies are carried out with different materials.
Within the scope of this thesis, the production of silica (SA) and graphene aerogels (GA)
was discussed and important findings were obtained by obtaining kevlar fabric reinforced
silica and graphene aerogels for the development of these aerogels, Si/Zr/B, Si and
polymeric ceramic aerogels for the production of flexible materials resistant to high
temperatures, and PtFesO4@GA and PtFesO4 catalysts to be used in methanol oxidation
for energy production. With the findings obtained, it was observed by thermal camera
analysis that Si/Zr/B and Si ceramic aerogels were the material resistant to the highest
temperature with 1200°C. It was observed that kevlar reinforcement of aerogels improved
the brittleness of aerogels and polymeric ceramic aerogels showed the highest elastic
properties. In addition, in the electrochemical analyses in the methanol oxidation study,
8.72 times higher electro-catalytic activity was observed with the addition of GA to the
structure and the results were found to be compatible. The research findings show that
aerogels offer high potential for energy conservation and energy generation, and the

suggestions obtained for their development are listed within the scope of the study.

Keywords: Aerogel, Energy, Fiber, Graphene, Kevlar, Silica, Inflammability
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TEZ METNI



GIRIS

Gilinimiizde teknolojinin gelismesiyle birlikte, ileri teknolojik malzemelerin
olusturulmasi ve gelistirilmesi 6nem kazanmaktadir. Bu noktada, ileri teknolojik
malzemelerden biri olan aerojeller, pek c¢ok alanda kullanilabilir 6zellikler tagimasi,
cesitli yontemlerle tiretilmesi, yiiksek gozeneklilik gostermesi, diigiik termal iletkenlige
sahip olmasi gibi avantajlar gostermesi pek ¢ok arastirmanin ilgi odagi olmustur (Cheng
vd., 2017). Aerojellerin ¢ok fazla avantajlari olsa da kirilgan yapida olmalari endiistriyel
olarak kullanimlarini sinirlamistir. Bu sinirlamanin gelistirilmesi i¢in aerojellerle, farkl
malzemeler kullanilarak kompozit ¢aligmalart yapilmis ve bu dezavantajlarin oniine
gecilmesi hedeflenmistir (Giiler vd., 2021; Koh vd., 2022). Bu dezavantajlarin 6niine
gecilmesi adina, kompozit igeriginde ve iiretim tekniginde yapilacak degisikliklerle
yiiksek sicakliklara dayanikli, esnek ve mukavemeti arttirilmis {iriinlere yonelik
caligmalara devam edilmektedir (Linhares vd., 2019). Yiiksek sicakliklara dayanikli
olabilmesi i¢in ise aliimina ve zirkonyum vb. malzemeler, aerojel uygulamalarindaki
kullanimlarinin artmasini saglamistir (Wu vd., 2022). Ayrica, aerojellerin farkli malzeme
gruplar1 da kullanilarak farkli 6zelliklere sahip aerojellerin tiretilmesi saglanabilmektedir.

Aerojeller, inorganik veya organik bazli olarak tiirlere ayrilmaktadir; ancak
giiniimiizde en ¢ok 6nem verilen ve yaygin kullanilan aerojel tiirleri arasinda silika ve
karbon aerojeller bulunmaktadir (Lamy-Mendes vd., 2018). Bu aerojellerin iiretimi ise
genel olarak ii¢ asamada ger¢eklesmektedir. Bu adimlardan birincisinde sol soliisyonu
hazirlanmaktadir. Ikinci asamada, katalizor ilavesiyle jellesme saglanarak yaslandirma
islemleri uygulanmaktadir. Son ve {iglincii asamada ise kurutma islemi
gerceklestirilmektedir ve bu asama aerojeller i¢in en 6nemli asamay1 olusturmaktadir.
Kurutma islemlerinde temel esas, jel yapisin1 bozmadan, jel igerisindeki sivinin hava ile
yer degistirilmesidir (Shafi vd., 2021). Bu kurutma islemlerinde ise genel olarak iig
yontem kullanilmaktadir. Bunlar; siiperkritik kurutma, dondurarak kurutma ve ortam
sicakliklarinda kurutma teknikleridir. Kurutma teknikleri basta olmak iizere, aerojellerin
olusturulmasinda; farkli katalizor kullanimi, pH, sicaklik, yaslandirma siiresi vb. bazi
parametreler aerojellerin yapisin1 6nemli oranda etkilemektedir (Kog vd., 2020). Sonug
olarak, kullanilan farkli parametreler, kurutma teknikleri, kullanilan baslangi¢
malzemeleri ve c¢esitli malzeme siniflartyla yapilan kompozitler aerojellere farkli

ozellikler katarak birgok alanda yiiksek performans gostermesine olanak saglamaktadir.



Bu tez kapsaminda, enerjinin korunumu ve iiretimi noktasinda kullanilmak
tizere, silika ve grafen aerojellerin sentezlenmesi ve gelistirilmesi amaglanmigtir. Bu
noktada, elde edilen silika ve grafen aerojellere esnek ve dayaniklilik gibi 6zelliklerin
kazandirilmasi igin kevlar takviyesi uygulanmis, ayrica daha yliksek sicakliklara
dayanikli olmasi igin seramik aerojellerin sentezi gerceklestirilmigtir. Seramik
aerojellerin sentezlenmesi icin elektro-spining yontemi kullanilarak hazirlanan soller
fiber haline getirilerek kirilganligi kismen azaltilmis ve yiiksek sicakliklara dayanikli Si
ve Si/Zr/B seramik aerojellerin sentezlenmesi saglanmistir. Ayrica seramik aerojellerin
elastik 6zellik kazandirilmasi adina polimer takviyeli seramik aerojeller olusturulmustur.
Elde edilen bu 6 farkli aerojellerin ise, enerji korunumu noktasinda bina 1s1 yalitimi,
yanmaz eldiven vb. uygulamalarinda kullanilabilir 6zellikler tasimasi amaglanmaistir.
Enerji iiretimi noktasinda ise, elde edilen GA’lar; metanol yakit hiicresi anot katalizorii
uygulamasinda destek malzemesi olarak kullanilarak, PtFesOs@GA katalizorii
sentezlenmistir. Ayrica elde edilen GA’larin anot katalizoriindeki elektrokatalitik

aktivitesinin gozlemlenmesi amaciyla sonuglar PtFe3O4 katalizorii ile karsilagtiriimustir.

Tez kapsaminda elde edilen malzemelerin; SEM, XRD, FTIR, UV-VIS, Termal
Kamera analizleri ile karakterizasyonlari yapilmigtir. Ayrica, PtFe3Os ve PtFesOs@GA
katalizorlerinin metanol oksidasyon caligmalar1 Potantiostat/ Galvonastat cihazi
kullanilarak karakterize edilmistir. Uygulama noktasinda ise, bina 1s1 yalitimi igin
kazanimlar1 ve enerji iiretimi i¢in yakit hiicresi anot katalizorii uygulamasinda
kullanilabilirligi ele alinmistir. Elde edilen iiriinlerin endiistriyel olarak kullanimi1 ise uzun
vadeli hedefi olup, prototip Slgekte sentezlenen iiriinlerin gelistirilmesi adina Oneriler

sunulmustur.
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1.1. AEROJELLER

Sol-jel tekniklerinde yasanan gelismeler son yillarda goézenekli yapidaki
malzemelerin sentezini saglamaktadir. Gozenekli yapidaki malzemeler, yiiksek yiizey
alanlari, gozeneklilik 6zellikleriyle absorpsiyon, kataliz, algilama gibi ¢esitli uygulamalar
icin biliylik 6nem tasimaktadir (Slater ve Cooper, 2015). Gozenekli yapida olan bu
malzemelerden biri de aerojellerdir (Gurav vd., 2010). Aerojeller, mikroskobik olarak,
kiimelenmis nanopartikiillerin zayif aglarindan olusur ve bu malzemeler kendilerine ait
iistlin 6zelliklere sahiptir (Mateusz Bryning vd., 2007). Ayrica aerojeller mezo ve makro
gozeneklere sahip olan ve yapisimnin %95-99’unu hava olusturan yapilar olarak da
tanimlanabilmektedir (Kim vd., 2016). Aerojellerin yiiksek poroziteye sahip olmasi,
aerojellere diisiik yogunluk oOzelligi kazandirir ve biiylik ¢ogunlugunun havadan
olusmasii saglamaktadir. Ek olarak, aerojellerin, hacminin genislemesine sebep olan
yapilarindaki yiiksek hava, spesifik yiizey alaninin artmasina sebep olmaktadir (Chen vd.,
2020). Bu durum ise aerojelleri, malzemeler igerisindeki en hafif kati yapmaktadir.
Aecrojellerin bilinen ve en yaygin fiziksel 6zelligi hafif olmasidir. Genel olarak 0.020
g/cm® 6zgiil agirhigindadir (Hayase vd., 2014) ve havadan sadece 15 kat daha agirdir. Isig1
gegciren bir yapida olmasi ve kdpiige bir benzer yapisinin olmasindan dolay1 “donmus
duman, kati duman, mavi duman” gibi ticari isimler ile de adlandirilmaktadir (Sar1

Yilmaz vd., 2015). Bu isimlendirmelerin aksine dokunus hissi olarak polistiren gibidir.

Temel olarak aerojellerin tiretimi, yapisindaki sivinin gaz ile yer degistirilmesi
prosesine dayanmaktadir. Bu noktada, ilk aerojeller silika jeller kullanilarak 1931 yilinda
Kistler tarafindan sentezlendigi ve siiper kritik kurutma kullanarak siviy1 jelden
uzaklastirmay1 basardiklar bildirilmistir (Lee ve Park, 2020). Ayrica Kistler silikadan
baska, allimina, tungsten oksit, ferrik oksit, kalay oksit, nikel tartarat, seliiloz, jelatin, agar
vb. temelli aerojeller iiretmeye ¢aligmislardir. Kistler’in aerojel iiretiminde kullandig:
yontemin yorucu ve zaman almasi aerojellere olan ilginin fazla olmamasina neden
olmustur (Azum vd., 2021). 1968 yilinda S.J Teichner onciiliigiindeki ekip yarim giin
igerisinde, Tetrametilsilan (TMS) ve NH4OH baz katalizorii kullanarak silika aerojelleri
gelistirmiglerdir (Patil vd., 2020). Bu gelismelerden sonra aerojellere olan ilgi artmaya
baglamistir (Soleimani Dorcheh ve Abbasi, 2008). Sekil 1.1°de goriildiigii gibi, farkl

aerojellerin iiretimi, giinlimiize kadar gelisme saglamistir.



Sekil 1. 1: Aerojel tiretimlerinin tarihgesi.
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(Siddique vd., 2021).

Gegmisten giiniimiize aerojellerin uygulamalarina bakildiginda, 1974 yilinda
silika aerojel tabanli ilk Cerenkov radyasyon (EK1) detektorii Cantin ve ark. tarafindan
gelistirildigi bildirilmistir (Pierre ve Pajonk, 2002). 1983 yilinda Arlon ve Mikroyapili
Malzemeler Grubu toksit TMOS bilesigi yerine daha giivenli olan TEOS’u bulmuslardir
(Patil, vd., 2020). 1983 sonlarina dogru ise aerojellerin kurutulmasinda, alkol yerine CO>
kullanilabilecegi bulunmustur (Salimian vd., 2018). Uretim teknolojisinde yasanan
gelismeler, daha sonraki yillarda artan ilgi ile aerojellerin; lazer deneyleri, sensorler, 1s1
yalitimi, atik yonetimi, optik ¢aligsmalari, kapasitorler, goriintiileme cihazlar ve pestisitler
gibi alanlarda uygulama alanlari bulmustur (Li vd., 2021). Is1 yalittmi noktasinda,
aaerojellerin sahip olduklar agik gbzenekli yapisi ve yiiksek oranda havadan olusmasi,
malzemeye ¢ok yiiksek yalitkanlik 6zelligi kazandirmaktadir (Adhikary, Ashish, vd.,
2021). Aerojellerin bu ozellikleri, 1s1 transfer iletimini engellemektedirler. Hava igeride
dolagmadigi i¢in iyi bir konvektif inhibitor 6zellik gostermektedir (Jabbari vd., 2015). Bu

ozelikler ise aerojelleri yalitim sektoriinde iyi bir aday yapmaktadir (Hayase vd., 2014).

Aerojellerin tistiin 6zellikleri belirtildigi gibi onlar1 yalitim malzemesinden, uzay
caligmalarina, enerji uygulamalarindan sensor uygulamalarina gibi pek ¢ok alanda
kullaniminin 6niinii agmistir. Bunun sonucu olarak halen artan bir ilgi bulunmakta ve yeni

alanlarda uygulamaya yonelik calismalar yapilmaktadir. Bu yeni uygulama alanlar1 i¢in



ise aerojel tretiminde kullanilan malzeme igeriginde farkliliklar yapilmaktadir. Tez
kapsaminda ise yenilik¢i modelleme yontemleri kullanilarak, karbon sinifindaki grafen
aerojeller, silika aerojeller ve bu yapilarin gelistirilmesi adina kevlar takviyeli ve seramik

aerojellerin sentezi gergeklestirilmistir.

1.1.1.Silika Aerojeller

Silika aerojeller, diisiik yogunluga (0,003-0.5 g.cm?), yiiksek ozgiil yiizey
alanma (500-1200 m?.g?), diisiik termal iletkenlige (0.005- 0.1 W/ (mK)) ve yiiksek
gozeneklilik (% 80-99.8), diisiik dielektrik (k= 1.0-2.0) gibi {istiin 6zelliklere sahip olan
onemli bir malzemedir (Soleimani Dorcheh ve Abbasi, 2008; Maleki vd., 2014; Y. X.
Chen vd., 2020). Silika aerojellerin bu 6zellikleri, 6zellikle 1s1 yalitimi, katalizor
destekleri, havacilik, yag/su ayirma ve yag sizintist temizleme gibi pek ¢ok endiistriyel
alanda kullanimini saglamustir (Li, Zhao, vd., 2020). Silika aerojeller, genellikle
kirilgandir ve islenmesi zordur (Zhao, Siqueria, vd., 2020). Silika aerojellerin bu kirillgan
yapilarinin iyilestirilmesi amaciyla pek ¢ok ¢alisma yapilmaktadir ve silika aerojellerin
istiin ozellikleri endiistriyel olarak kullanima elverisli hale getirilmeye calisilmaktadir
(Koebel vd., 2016). Bu noktada, kirilgan yapinin giiclendirilmesi amaciyla;
hibridizasyon, polimerlerin kullanimi1 veya aerojellere liflerin dahil edilmesi islemleri
gerceklestirilebilmektedir (Ghica vd., 2020). Bu yapilarin aerojele katilmasi mekanik
dayanim gibi ozelliklerini artirirken, termal iletkenlik gibi 6zelliklerin azalmasimi da
saglayabilmektedir. Ayrica silika aerojellerin daha yiiksek mukavemeti sahip olmasi
adina karbon bazli malzemeler veya elyaflar kullanilarak da giiclendirme uygulamalari
yapilmaktadir (Patil vd., 2020). Silika aerojellerin yapilarinin giiglendirilmesi 6zellikle
yalitim uygulamalar1 olmak ilizere pek ¢ok alanda kullanimlarinin artmasma olanak
saglamaktadir (Hasan vd., 2017). Silika aerojeller, 1s1 yalitiminda basta olmak iizere,
panellerde, pencerelerde, battaniyelerde sik sik kullanilmaktadir (He vd., 2019). Ayrica
silika aerojeller, binalardaki verimli ses emilimleri igin de polyester ortiiler ile kompozit
calismalar1 yapilmis ve yiiksek ses emme potansiyeli sergilemislerdir (Talebi vd., 2019).
Silika aerojeller petrol sizint1 temizligi i¢cin de c¢evre dostu bir ara¢ olarak
kullanilabilmektedir (Renjith vd., 2021). Aerojellerin bu uygulama alanlar1 ile ilgili
yapilan caligmalar, aerojellerin uygulama alanlar1 ve literatiir taramasi boliimlerinde ele

alinmastir.



1.1.2. Grafen Aerojeller

Karbon aerojeller, yiizey alanlari, gozenek boyut dagilimlar1 gézenek hacmi
Ozellikleri ile iistiin 6zelliklere sahip ve sentez kosullari ile yiizey 6zellikleri ayarlanabilen
malzemelerdir (Moreno-Castilla ve Maldonado-Hodar, 2005; Xu vd., 2017). Karbon
aerojel tiirlerinden grafen aerojellerin, grafen levhalarin 3 boyutlu (3D) ag yapisindan
olustugu bilinmektedir (Wang, Lu, vd., 2023). GA’larin sentezlenmesinde, grafen oksitin
(GO), hem bazal hem de kenarlarda bulunan oksijen kisimlarinin farkli bilesiklerle
reaksiyona kovalent olarak girebilmesi 1yi bir baslangic malzemesi olmasini
saglamaktadir (Gorgolis ve Galiotis, 2017). Ayrica, GO’nun indirgeyici ajanlarla veya
hidrotermal, kimyasal, termal, mikrodalga, elektrokimyasal veya c¢apraz baglama gibi
birgok yolla grafene indirgenebilmektedir (Nassar vd., 2021).

GA’lar, GO onciisiinden baslayarak, gozenekli 3D grafen aglarini bir araya
getirmenin ana stratejilerinden olarak o6zellikle hidrotermal (Zhu vd., 2022), kimyasal
indirgeme (Shadkam vd., 2020) yontemleri kullanilmaktadir. GA’larin 6zelliklerine
bakildiginda ise, diisiik yogunluk (Quan vd., 2022), yiiksek gozeneklilik (Gonzalez vd.,
2019), iyi elektriksel iletkenlik (Tang vd., 2014) ve sikistirilabilirlik (Liu vd., 2016)
ozelliklerini gostermektedir (Zu vd., 2019). Ayn1 zamanda genis enerji band1 (Li, Zhi vd.,
2020), yiksek 1s1 yalitmi (Yue vd., 2016) ve yiiksek 1sik emilimi Ozellikleri
gosterebilmektedirler (Deng vd., 2020). Bu 6zellikleri grafen bazli aerojellerin, 6zellikle
stiper kapasitorler (Sui vd., 2015), sarj edilebilir piller (Huang vd., 2019)ve yakit hiicreleri
gibi uygulamalarda kullanimlarinda ilgi ¢ekmektedir (Zhang vd., 2022). GA’larin
elektriksel iletkenlikleri ve kararli yapilart ise kontrol edilebilirdir (Kang vd., 2022).
Ayrica fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin iyilestirilebilmesi miimkiindiir ve giiniimiizde
pek ¢ok ¢alisma buna odaklanmaktadir (Zhang vd., 2021). Yapilan ¢alismalarla ilgili

ayrintili bilgiler uygulama alanlar1 ve literatiir taramas1 boliimiinde verilmistir.

1.1.3. Seramik Aerojeller

Seramik aerojeller, ii¢ boyutlu mimarilere sahip ve nanoyapilar tarafindan bir
araya getirilmis olduk¢a gozenekli katilardir (Su vd., 2021). Seramik aerojeller diisiik
yogunluk, yiiksek gozeneklilik, genis yiizey alanlari gosterirler (Farrell vd., 2021). Bu
acrojellerin tiretiminde; aliminyum, silikon, titanyum veya zirkonyum oksitler, boritler
vb. pek ¢ok seramik malzeme kullanilabilmektedir (Su vd., 2018; Liu vd., 2021). Bu

malzemeler, geleneksel silika aerojellere gore gelismis mukavemet ve termal stabilite
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sunabilmektedirler (Xu vd., 2021). Ayrica 1s1 yalitim 6zellikleri, asir1 sicakliklara ve aleve
kars1 direng sergileme Ozellikleri de gosterebilmektedirler (Dou vd., 2022). Seramik
aerojellerin  mekanik Ozelliklerinin iyilestirilmesi amaciyla, seramik lifler vb.
kullanilabilmektedir (Leventis vd., 2010). Bu noktada 1 boyutlu (1D) seramik liflerin
olusturulmasiyla 3D seramik aerojellerin iiretimi oldukga ilgi ¢ekicidir (Dou vd., 2020).
Fakat amorf seramik liflerinin kristallesme davranislari gostermesi, hizli termal sok gibi
durumlarda yapisal bozulmalara egilimli olmaktadir (Xu vd., 2021).

Seramik aerojellerin bir baska Onemli noktasi1 da malzemeye -elastiklik
kazandirilmasidir. Bu noktada malzeme iiretiminde bazi dezavantajlar yasanmasindan
dolay1 pek ¢ok ¢aligmada, seramik aerojellerin elastikligi tizerinde durulmustur (An vd.,
2020). Seramik aerojellerin elastikliginin gelistirilmesi noktasinda, organik polimerlerle
capraz baglama islemleri yapilabilmektedir ve bu polimerler de malzemenin 1s1 yalitim
performansini olumsuz etkileyebilmektedir (An vd., 2020). Bu kapsamda, arzu edilen
seramik aerojellerin tiretiminde hem yiiksek sicakliklara dayaniklilik hem de elastiklik 6n
plana ¢gikmaktadir. Bu malzemeler; binalar i¢in yalitim malzemeleri (Vakifahmetoglu vd.,
2021), havacilik bilesenleri (Mei vd., 2023), uzay araglari igin termal koruma sistemleri
(Wang, Liu, vd., 2023), katalizor destekleri (Luo vd., 2019), enerji depolama cihazlar
(Zambotti vd., 2023), sensorler (Song, Zhang, vd., 2022) ve filtrasyon membranlari (Peng
vd., 2021) ic¢in potansiyel uygulama sunmaktadirlar. Giiniimiizde, hafif seramik
malzemelerin gelistirilmesi icin yenilik¢i, cevre dostu ve diisiik maliyetli iiretim

yontemlerinin aragtirma ve ¢alismalar1 halen siirmektedir (Huo vd., 2019).
1.2. AEROJELLERIN SENTEZi

Aerojellerin sentez yontemleri ve sentez asamasinda kullanilan malzemeler
onemlidir. Bu noktada bu bdliimde, aerojellerin genel liretim asamalar1 ve kurutma

tekniklerinden bahsedilmistir.

1.2.1.So0l- Jel Yontemi

Sol jel yontemi aerojel tiretiminde en sik kullanilan yontemlerden biridir. Sol-jel
islemi, ¢oOzelti icinde diisiik sicakliklarda inorganik bir agin kimyasal reaksiyonla
sentezini veya ¢ozeltiden kristallesmeye karsi amorf bir ag olusumunu ifade etmektedir
(Gurav vd., 2010). Bu yontemde temel esas, ana malzemeler kullanilarak bir sol
hazirlamaktir ve hazirlanan sollerin jellesmesi i¢in katalizor eklenerek jellesme

saglanmaktadir (Soleimani Dorcheh ve Abbasi, 2008). Jellesmeden sonra yapinin



giiclendirilmesi ve kurutma esnasinda yapmin g¢atlamamasi i¢in yaslandirma islemi
gerceklestirilmektedir (Zhang, Huang, vd., 2020). Son olarak ise elde edilen jellerin

kurutma islemi gerceklestirilmektedir.

1.2.1.1. Hidroliz, Kondenzasyon, Jellesme

Silika jelleri oOncelikle, bir asit veya bir baz kullanilarak silikon alkoksit
onciilerinin hidrolize edilmesiyle sentezlenmektedir (Gurav vd., 2010). Bu tiir
reaksiyonlar, organik onciilerin karbon atomlar1 arasindaki baglarin dall1 (¢capraz bagli)
yapilara veya dogrusal zincirlere yol actig1 organik kimyadaki bir polimerizasyon islemi
ile esdegerdir (Maleki vd., 2014). Jel olusumu igin; baslangigta silika onciilleri bir ¢oziicii
(su, etanol vb.) ile karistirilir ve hidroliz, yogusma reaksiyonlart baglamaktadir. TMOS,
TEOS hizli hidrolize ugramasindan dolayr siklikla tercih edilen silika Onciisii
malzemelerdendir (Soleimani Dorcheh ve Abbasi, 2008). Jel olusumundaki reaksiyonlar,
asagida verilen denklemler de goriildiigli gibi, asit, baz veya iki asamali katalizle, silanol
gruplarin olusumu, hidroliz reaksiyonla baslamaktadir ve bu silanol gruplarin
kondenzasyonu ile, siloksan bagini su ve alkol yan iiriinleri olusturmaktadir (Guzel Kaya
ve Deveci, 2020). Asagida bir sol jel reaksiyonu verilmistir (Gurav vd., 2008; Guzel Kaya
ve Deveci, 2020):

Hidroliz:
Si (OCHs) + 4H,0 22224 si (OH). + 4C.H:0H
Kondenzasyon:

NH4F
Si(OH) + (OH.Si =t (OH):Si — O — Si(OH)s + H20
. . DMH4F . .
Si(OH) + (OC:Hs54S] =—————p (OH)381 — 0O — 8i{0OC2H5): + C:Hs0H

. . N + NH4OH . .
Si(OH) + (OC:HskSi —— O (OH):Si — O —Si(OC2Hs)s + C2HsOH

1.2.1.2. Yaslandirma

Yaslandirma iglemi, aerojel yapisinin sertlesmesini ve dayanikliligini arttirmak
icin yapilan bir islemdir. Bu islem, parcaciklar arasindaki boyunlar gii¢lendirir ve bu
jelin giiclenmesini saglayarak kurutma asamasinda jelin asir1 biizlilmesini onlemeyi
saglamaktadir (Mazrouei-Sebdani vd., 2021). Bu yiizden aerojel iiretiminde yaslandirma
stiresi dnemli oldugu ve genellikle etanol, metanol veya silan oncii ¢ozeltileri (TMOS,

TEOS) kullanilarak jellerin gii¢lendirildigi literatiir ¢alismalari ile goriilmistiir (Iswar
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vd., 2017; Iswar vd, 2019; Akhter vd., 2023). Yaslandirma islemleri, aerojel yapisinin
dayanikliligini arttirilmasini ve aerojellerin uygulama alanlarini genisletilmesine olanak
saglamaktadir (Wang, Li, vd., 2021).

1.2.1.3. Jellerin Yiizey modifikasyonu

Jellerin ylizey modifikasyonu ic¢in en yaygin kullanimlardan biri
trimetilklorosilan, hekzametildisilazan (HMDS) veya heksametildisiloksan (HMDSO)
soliisyonuna  batirarak  silis  jel  yiizeylerinin  trimetilsilil  gruplariyla
fonksiyonellestirilmesidir (Mazrouei-Sebdani vd., 2021). Bu fonksiyonellestirmedeki
amag genellikle aerojellere hidrofobik 6zellikler kazandirmak igin yapilmaktadir (Nah
vd., 2018; Khedkar vd., 2019). Aerojellerin yiizey modifikasyonu, ayrica malzemelerin
performansim1 artirmak i¢in de kullanilmaktadir. Bu o6zelliklerin kazandirilmasi,
aerojellerin  6zellikle adsorban uygulamalarinda kullanilmasinda ¢okga tercih
edilmektedir (Guo vd., 2018).

1.2.1.4. Kurutma

Aerojellerin olusturulmasindaki son adim kurutmadir ve aerojel icin en kritik
adimdir. Bu adimda, ortam basincinda, dondurarak veya stiperkritik kurutma teknikleri
kullanilmaktadir. Bu kurutma tekniklerinde temel amag, gozeneklerin i¢inde bulunan

stviy1 uzaklagtirmaktir (EI-Naggar vd., 2020).

1.2.1.4.1. Ortam Basincinda Kurutma

Ortam basincinda kurutmada, oda sicakliklilarindan 200° C’ye kadar farkli
sicakliklarda ve ortam basincinda, jeldeki sivinin uzaklastirilmasina dayanmaktadir
(Sahin vd., 2017). Bu kurutma tekniginde, ortam kosullarindan dolay1 jelde biiytik kilcal
gerilmelere ve bu da gézeneklerin ¢okmesine neden olabilmektedir (Kim vd., 2009). Bu
kurutma tekniginde diisiik yogunluklu ve yliksek ylizey alanina sahip malzemeler
tiretilmektedir (Wu vd., 2004). Aerojellerin ortam basincinda kurutulmasi giivenli ve
ucuz bir yontem olma avantaji gostermektedir (Bhagat vd., 2007). Bir¢ok calismada
aerojellerin ortam basincinda kurutulma tekniklerinin iyilestirilmesi ve optimum
sicakliklarin bulunmast i¢in ¢aligmalar gergeklestirilmektedir (Wu vd., 2011; Liu, Zhang,
vd., 2020; Xu vd., 2020).
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1.2.1.4.2. Siiper Kritik Kurutma

Stiper kritik kurutma tekniginde, yiiksek ve diisiik sicakliklar kullanilarak
kurutma yapilabilmektedir. Sekil 1.2°de de goriildiigli gibi, bu sistemde, sicaklik ve
basing kritik bir noktanin iizerine ¢ikarildiginda her molekiiliin serbestce hareket
edebildigi "stiperkritik" bir siviya doniisiir ve yilizey gerilimi sona erer (Gurav vd., 2010).
Boylelikle, bu teknik, jel gozeneklerinde herhangi bir ara buhar-sivi gecisinin ve ylizey
gerilimlerinin  varhi@inm1 onleyerek, jel yapisinin ¢6kmesini Onlemektedir (Garcia-
Gonzéalez vd., 2012). Bu teknikte, yiiksek ve diisiik sicakliklilarda kurutma islemi
gerceklestirilebilmektedir. Yiiksek sicaklikta siiperkritik kurutma isleminde, jel i¢indeki
¢oziicli siiper kritik duruma ulasana kadar 1sitildigi ve basinglandirildigi bir otoklava
yerlestirilir (Vareda vd., 2018). Stiperkritik s1vi daha sonra sabit sicaklikta yavasca disari
atilir.

Diisiik sicakliklardaki siiper kritik kurutma yonteminde ise genellikle CO>
kullanilmaktadir ve jel igindeki organik ¢oziiciiniin CO; iginde ¢Oziiniir olmasi
gerekmektedir (Borras vd., 2022). CO2’nin uygun maliyetli olmasi, kolay bulunmasi,
yanici ve zehirli olmamasindan dolayi tercih edilen bir akiskandir (Dincer vd., 2007).
Ayrica CO2’nin siiper kritik duruma ulagmasi i¢in 74 bar basing iizerinde ve 31°C’nin
tizerinde 1s1tilmasi gibi olduk¢a optimum parametreleri bulunmaktadir (Darpentigny vd.,
2020). Yapilan galigmalarda, siiperkritik kurutma siiresinin genellikle 4 saat stirdiigii ve
farkli kosullar saglanarak, yiliksek yiizey alanina sahip aerojellerin elde edilebilecegi one
strtilmistir (Villegas vd., 2019). Ayrica aerojel liretmede yiiksek performansli tiriinler
ortaya konuldugu i¢in en ¢ok kullanilan yontemin siiper kritik kurutma yontemi oldugu
da bildirilmistir (Zhu, 2019). Bu noktada stiper kritik kurutma yontemi, aerojellerin
porozitesini ve yapisal dzelliklerini koruma yetenegiyle bilinir ve pek ¢ok ¢alisma ile bu
durum desteklenmistir (Baldino vd., 2020; Chen vd., 2022). Bu teknikte, porozitenin
korunmasi1 aerojellerin i¢ yapisinda hava bosluklart olusturma o6zelligi ile
iligkilendirilebilir (Sakuma vd., 2021). Siiper kritik kurutmanin birgok avantaji olsa da

kurutma islemi daha karmasik ve pahali bir prosestir (Knez vd., 2019).
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Sekil 1. 2: Kati- sivi- gaz faz diyagram i¢in basing- sicaklik korelasyonu.

r Si Kritik
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c
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o
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(Barrios vd., 2019).

1.2.1.4.3. Dondurarak Kurutma

Dondurarak kurutma yontemi ilk olarak Pajonk ve ark. tarafindan icat edilmistir
(Pajonk, 1997). Bu yontem, sivi ve gaz fazi arasindaki faz sinirinin olmadigi ve boylece
kilcal basincin 6nemli bir rol oynamadigi bir kurutma yontemidir (Soleimani Dorcheh ve
Abbasi, 2008). Bu yontem, kat1 yap1 korunurken jel benzeri bir maddeden su veya diger
¢oziiciilerin ¢ikarilmasini igermektedir, bu da oldukga gozenekli ve hafif bir malzeme ile
sonuglanmaktadir (Ciftci vd., 2017). Dondurarak kurutma islemi, baslangic malzemesi
olarak genellikle islev goren bir jel olusumu ile baslamaktadir. Jel olusumundan sonra
belli asamalardan gegilerek kurutma saglanmaktadir (Jin vd., 2004). Ilk adim, jelin donma
noktasinin altina sogutuldugu donmadir. Bu, jel i¢indeki ¢Oziiciinlin katilasarak buz
kristalleri olusturmasina neden olmaktadir (Tyshkunova vd., 2022). Donma sicakligi ve
hizi, aerojelin nihai 6zelliklerini 6nemli Olgiide etkileyebilmektedir (Guzel Kaya ve
Deveci, 2020). Yavas dondurma veya yonlii dondurma gibi kontrollii dondurma
teknikleri, aerojel icinde hizalanmis gozenekler veya gradyanlar gibi belirli yapilar
olusturmak i¢in kullanilabilmektedir (Shao vd., 2020; Dong vd., 2022). Dondurulduktan
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sonra ikinci adim siiblimlesmedir ve burada donmus c¢oziicii sivi fazdan gecmeden
dogrudan kati fazdan gaz fazina gegmektedir (Bisson vd., 2007).

Siiblimlesme islemi, buz kristallerinin buharlasmasmma ve su buhar1 olarak
kagmasina neden olan 1s1 uygulamasini icermektedir (Walters vd., 2014). Dondurma
isleminden sonra, olusan buz kristalleri ise sliblimlesme isleminde jel yapisina mekanik
destek saglayan bir yapi iskelesi gorevi gormektedir (Shahbazi vd., 2020). Bu noktada
buz kristali, yilizey gerilimi ve kilcal basing gozenekli yapinin, yaygin olarak ¢okmesine
neden olmadan 6nce hizla erimektedir ve buharlasmaktadir (Fan vd., 2023). Stiblimlesme
isleminde, su buharinin malzemeden difiizyonu yavas bir islem oldugundan 6nemli
miktarda zaman alabilmektedir (Fourteau vd., 2021). Bu noktada ise aerojellerin
dondurarak kurutma islemleri 24 ve 56 saat araliginda siirebilmektedir. Kurutmada,
basing ve sicaklik kosullari ise, jel yapisini bozmadan sivinin uzaklastirilmasi igin
onemleri parametrelerdir (Guastaferro vd., 2021). Ayrica, malzemelerin dondurma
asamasindan sonra erimemesine dikkat edilmelidir. Erime olduktan sonra tekrar
dondurulmast gozenekliligin kaybolup, performansin diismesine neden olmaktadir.
Dondurarak kurutma, diger kurutma yontemlerine kiyasla aerojel iiretimi igin cesitli
avantajlar sunmaktadur. Ik olarak, jel yapisinin korunmasina izin vererek genis bir yiizey
alanma sahip oldukg¢a gozenekli bir malzeme elde edilmesini saglamaktadir (Borisova
vd., 2015). Birbirine bagli gbzenek agi, aerojellere yiiksek adsorpsiyon kapasitesi
(Hasanpour ve Hatami, 2020) ve 1s1 yalitimi gibi benzersiz 6zellikler saglamaktadir (Lei
vd., 2017). Bu kurutma sonucunda geleneksel aerojellerin iiretiminde numuneler
genellikle toz seklinde olusmaktadir (Wu vd., 2017). Kurutma Oncesi olusturulan
malzeme Ozellikleri veya farkli kompozit iglemleri saglanarak kurutma sonrasi yapinin
korunmasi da miimkiindiir (Zhao, Yang, vd., 2020). Dondurarak kurutma teknigi, ¢evre
dostu, ekonomik ve basitligi ile yiiksek gozeneklilige ve diisiik biiziilmeye sahip aerojel

tiretimi i¢in kullanilabilmektedir (EI-Naggar vd., 2020).
1.3. AEROJELLERIN UYGULAMA ALANLARI

Aerojeller, yukarida da bahsedildigi gibi; binalar, otomotiv, optik, elektronik ve
giyim vb. alanlarda kullanilan olduk¢a genis Yyelpazeli potansiyel uygulamalarda
kullanilabilir 6zellikler tasimaktadir. Sekil 1.3’de de goriildiigii gibi aerojeller; biyosensor
(Mahmoudpour vd., 2021), ilag tasima (Garcia-Gonzalez vd., 2021), doku miihendisligi
(Mirtaghavi vd., 2020), yiiksek gerilim izalatorii (Gonzalez vd., 2004), siiper kapasitor
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(Korkmaz ve Kariper, 2020), mikroelektronik (Wang vd., 2017), piezoelektrik cihazlar
(Song, Wu, vd., 2022), batarya uygulamalar1 (Yang vd., 2016), termal bariyer (Yoon vd.,
2019), yangin geciktirme (Wang vd., 2018), gidalarin paketlenmesi (de Oliveira vd.,
2019), filtreleme (Kim vd., 2016b), emici malzeme (Korhonen vd., 2011), katalizor (Cai
vd., 2019), 1s1 yalitim1 (Zou ve Budtova, 2021), akustik malzeme (Mazrouei-Sebdani vd.,
2021), pencereler (Jensen vd., 2004), hafif malzeme (Shu vd., 2022), antibakteriyel
(Guzel Kaya vd., 2021) ve havacilik sektoriinde yap1 malzemesi (Bheekhun vd., 2013)
olarak kullanim alanlar1 olduk¢a genistir. Bu noktada bu béliimde, bahsedilen

uygulamalarla ilgili bilgi verilmis ve yapilan bazi ¢calismalardan kisaca bahsedilmistir.

Sekil 1. 3: Aerojellerin uygulama alanlari.

Havacihk
-i¢ mekan
-Yapi

ingaat
-Is1 yalitimi
-Akustik malzeme
-Pencereler

-Hafif malzeme

Biyomedikal
-Biyosensor
-ilag tasinimi
-Doku miihendisligi

Elektronik
-Yitksek gerilim izalat&rii
-Siiper kapasitér
-Mikroelektronik
-Piezoelektrik cihazlar
-Batarya uygulamalan

Kimyasal
-Filtreleme

-Emici
-Katalizér

Uzay

-Termal bariyer
-Yangin geciktirme

Gida

-Paketleme
malzemesi

(Stergar ve Maver, 2016; Kumar ve Saxena, 2020).

Bu uygulamalari detayl olarak incelemek gerekirse; aerojeller, 1s1 yalitimi i¢in
ileri teknoloji bir iiriin olup, giiniimiizde en yiliksek potansiyele sahip malzeme olarak
goriilebilir (Lamy-Mendes vd., 2021). Yalitim malzemesi olarak kullanilan aerojeller iyi
bir yalitim saglayarak yiiksek diizeyde enerji tasarrufu saglayabilmektedirler. Yalitim
noktasinda, silika aerojel en ¢ok kullanilan aerojel tiirii olmakla birlikte, endiistriyel ve
bina yalitimi i¢in yillik 220 milyon ABD $’lik bir pazara sahiptir (Zhao, Siqueira, vd.,

2020). Is1 yalitimi olarak sadece ingaat sektoriinde degil, ayn1 zamanda uzay araglari,
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termal koruyucu giysi (Shaid vd., 2021), borular (Pastushkov vd., 2020), cihaz ve
makineler gibi 1s1 yalittmina ihtiya¢ duyulan noktalarda kullanilabilir 6zellikler
sergilerler. Ayni zamanda faz degistiren malzemelerin (PCM) termal iletkenligini
azaltmak amaciyla da silika aerojel bazli PCM uygulamalar1 da bulunmaktadir (Liu, Gao,
vd., 2020). Aerojellerin, tekstil alaninda da kullanilabilirligi noktasinda yapilan bir
calismaya 6rnek verilirse; yapilan bir ¢alismada, aramid lifleri ile gli¢lendirilmis bir silika
aerojel iiretimi gerceklestirmistir. Uretilen bu malzeme ile eldiven, baret yapilmis -196
°C ile 400 °C'nin iizerindeki yiiksek sicaklik kosullarma dayanikli, 0.034 W m* K 1s1l
iletkenlik katsayisi ile yiiksek 1s1 yalitimi performansi elde edilmistir (An vd., 2021).
Aerojellerin diger caligma alanlarina bakildiginda ise, yapilan calismalar
aerojellerin petrol sizintilarinda verilen miicadelelerde ¢ok iyi isler basardig
gosterilmigtir (Bidgoli vd., 2019; Wu vd., 2023). Bu noktada yapilan bir ¢alismada,
esterlenmis stiperhidrofobik nanofibrillenmis seliiloz bazli aerojeller tiretilmis ve yag/su
karisimimi geri doniistiiriilebilir 6zellikte, miikemmel segicilik gosterdigini belirtilmistir
(Chhajed vd., 2019). Yapilan bir diger ¢alismada ise kagit atiklari degerlendirilerek
seliiloz aerojel iiretildigi ve tretilen bu aerojellerin ise ti¢ farkli ham petrol i¢in sirasiyla
18,4, 18,5 ve 20,5 g/g'lik yiiksek absorpsiyon kapasitelerine ulastiklari ve farkl
sicakliklarda daha fazla absorpsiyon sagladiklari belirtilmistir (Nguyen vd., 2013).

Aerojellerin ayrica optik ozellikler gdstermesi, siiper yalitim pencereleri ve
Cerenkov radyatorti (EK-1) gibi elektromanyetik (EM) radyasyon kullanan uygulamalar
i¢in oldukga elverislidir (Wang vd., 2020). Bu noktada literatiirde, elektromanyetik dalga
emilimi noktasinda yapilan bir ¢alismada SiC nanofiber aerojeller kullanilmistir ve elde
edilen aerojellerin iistiin mekanik 6zellikler sergiledigi ve %90’dan fazla elektromanyatik
dalga sogurma 6zelligi gosterildigi belirtilmistir (An vd., 2019).

Aerojellerin yiiksek ylizey alam1 ve yiiksek gozeneklilik 6zelliklerine sahip
olmasi ilag tasiyict sistemler uygulamalari igin de ilgi gekmistir (Lovskaya vd., 2015). Bu
noktada yapilan aragtirmalarda Ozellikle islevsellestirilmis aerojellerin ilaglarin
adsorpsiyonu ve salinimi lizerindeki pek ¢cok uygulamada yiiksek potansiyel sunmaktadir
(Ulker ve Erkey, 2014). Bu bakimdan yapilan bir ¢aligmada, aerojel partikiillerinin
Ibuprofen bir ila¢ ile yiiklendigi ve Ibuprofen’in pH kontrollii salinnminda basarili
olduklarin1 belirtilmistir (Alnaief vd., 2012). Ayrica ilag tasiyict sistemlerde

kullanilabilecek aerojel iiretiminin endiistriyel dlgekte tiretilmesi ile ilgili galigmalar
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yapilarak gevresel etkileri iizerinde olumlu sonuglar gosterdigi belirtilmistir (De Marco
vd., 2018).

Biyopolimer bazli malzemeler kullanilarak {iretilen aerojellerin ozellikle
antibakteriyel o6zellikleri ile 6n plana ¢ikarak yaralarin iyilestirilmesi noktasinda
uygulama potansiyeli sundugu goriilmektedir (Yahya vd., 2020). Ayrica bu antibakteriyel
ozellikteki aerojellerin etin bozulmamasi adina da yiiksek uygulama potansiyeli
gostermektedir. Bu konuda yapilan bir ¢alismada karboksimetil seliiloz ile in situ
indirgenmis nano-giimiis igceren antibakteriyel aerojeller lretilerek, 7 giin boyunca
dolapta saklanan taze etin renk degisimi ve bakteri sayisinda 6nemli derecede azalma
meydana geldigi bildirilmistir (Yang vd., 2022). Ayrica birgok ¢alismada antibakteriyel
ozelliklerin yan1 sira boya giderimi uygulamalarinda da aerojellerin yiiksek potansiyel
sergiledigi  gosterilmistir.  Yapilan bir calismada  sekillendirilebilir  bakir-
benzendikarboksilat/seliiloz aerojel iiretilmis ve metilen mavisi bozulmasina kars1 yiiksek
katalitik aktivite, ayn1 zamanda E. coli, S. aureus gibi bakterilere karsi antibakteriyel
ozellikler gosterdigi belirtilmistir (Ren vd., 2022).

Karbon bazli malzemelerin {istiin iletkenlikleri noktasinda elektronik
uygulamalarda bir¢ok arastirma ve uygulamalar yapildigi bilinmektedir. Ustiin fiziksel
ve kimyasal 6zellikteki karbon aerojellerin tiretilmesi, aerojellerin elektronik alaninda da
arastirma konusu olmasini saglamaktadir (Lee ve Park, 2020). Bu noktada miitkemmel
sarj desarj yetenegi gosteren siiper kapasitor uygulamalarinda yiiksek gdzeneklilige sahip
grafen bazli aerojellerin yiliksek performans gosterdigi yapilan arastirmalarla
gosterilmistir (Pottathara vd., 2020; Shaikh vd., 2021). Bu noktada yapilan bir ¢alismada,
grafen aerojellerin, 45 Wh kg™ enerji yogunlugu ve 1A g'de 325 F g spesifik
kapasitans gosterdigi belirtilmistir (Jung vd., 2015). Yine karbon bazli aerojellerin bu
tistiin 6zellikleri enerji doniistiirme noktasinda da dikkat ¢gekmektedir (Alwin ve Sahaya
Shajan, 2020). Ozellikle yakit hiicresi uygulamalarinda dikkat ¢eken aerojellerin yiiksek
gozeneklilik gostermesiyle, listiin gaz- sivi kiitle transferine sahip oldugu bilinmektedir
(Yuan vd., 2019). Bu noktada yapilan bir ¢alismada dogrudan metanol yakit hiicreleri
icin, rodyum dekoreli grafen aerojelllerin sentezini bildirmistir. Bu ¢alisma sonucunda
metanol oksidasyonu i¢in yliksek stabilite ve yiiksek kiitle aktivitesi gosterdigi
belirtilmistir (Yang vd., 2020). Yine bu tez kapsaminda elde edilen grafen aerojellerin de
metanol oksidasyon calismalarinda kullanilabilir oldugu uygulamalar boliimiinde

gosterilmistir.
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1.4. LITERATUR ARASTIRMASI

Literatiir arastirmas1 kapsaminda, silika ve grafen aerojellerin tiretimi ve farkl
alanlarda kullanimlar1 ele alinmistir. Yapilan arastirmalar, silika ve grafen aerojellerin
farkl1 malzemelerle kompoziti ile yeni Ozellikler kazandirildigi goriilmiistiir. Farkl
ozellikler ise aerojellerin birgok alanda kullanimina olanak saglamistir. Literatiir
kapsaminda elde edilen iretim ve kullanim alanlari ayrintili olarak bu bdliimde

sunulmustur.

Pan ve ark. tarafindan yapilan bir ¢alismada, silika aerojel iiretimi i¢in; MTMS,
biitanol ve suyu karistirarak, ayrica su ve hidroklorik asiti birlestirilerek ayr1 ayri1 soller
hazirlamistir. Hazirlanan soller MTMS ve su camu ¢ozeltisi igin 0:0.51 molar oraninda
olacak sekilde 10 dakika boyunca karistirllmistir. 2 M NH4OH katalizorii pH 6.5 olana
kadar eklenmistir ve jellesme 10 dk’da saglanmistir. Olusan jeller ise oda sicakliginda 2
giin bekletilmistir. Elde edilen jeller -83°C ‘de 8 saat dondurulmustur ve dondurulan
numuneler, 25 °C sicaklikta yaklasik 48 saat vakumlu bir etiivde bekletilmistir. Caligma
kapsaminda kullanilan sol onciilleri farkli oranlarda kullanilmistir ve elde edilen
sonuglarda MTMS oraninin artmasi, gézenek hacmi ve ortalama gézenek ¢apini arttirdigi
gbozlemlenmistir. Ayni zamanda MTMS oraninin artmasi, malzemedeki hacimsel
kiigiilmeyi azalttig1 gézlemlenmistir ve bunun dondurarak kurutma sirasinda, CHs kilcal
basinCinin azalmasindan kaynakli oldugu belirtilmistir. Sonuglar MTMS/Su cami, 5/1
molar oranlar1 kullanildiginda, en yiiksek temas agisini (155,1°), en disiik termal
iletkenligi (0,0226 W/m-K) ve en diisiik yogunlugu (0,083 g/lcm?) gésterdigi
belirtilmistir. 550°C uygulanan aerojelin ise hala miikemmel termal kararlilik sagladigi

aciklanmustir (Pan vd., 2017).

Czlonka ve ark tarafindan yapilan c¢alismada, tri-izosiyanat monomeri
kullanarak aseton i¢inde ¢6zdiiriilmiistiir ve su eklenmistir. Hazirlanan soliin agirligina
gore, %0.3 veya %0.6 oraninda trietilamin ilave edilmistir. Elde edilen karigim ise kaplara
alinarak bir giin boyunca 30°C'de yaslandirma islemine tabi tutulmustur. Elde edilen
jeller aseton ile 3 kez yaslandirma iglemi yapulmistir. Elde edilen jeller farkli kurutma
teknikleri ile kurutulmustur. ilk olarak otoklavda karbon dioksit ile yer degistirilmesi igin
solvent, 15°C'de tutulmustur. Daha sonra, karbon dioksitin kritik noktasinin (30°C ve 7.4
MPa) {izerindeki sicaklik ve basinca ulagmak icin 1sitilmistir. Diger kurutma yonteminde

ise, jeller tert-biitanol kullanilarak yaslandirma islemi gergeklestirilmistir. Elde edilen
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jeller, buzdolabinda -10°C'de dondurmustur ve dondurularak kurutulmustur (Czlonka
vd., 2018).

Calisma kapsaminda, elde edilen sonuglarda, jellesme siiresi incelenmistir.
Jellesme siiresi 2-24 saat araliginda degistigi ve katalizor orami arttik¢a bu siirenin
kisaldigr goriilmistiir. Elde edilen aerojellerin biiziilmeleri gdzlemlenmistir ve
dondurarak kurutma yonteminde daha fazla biiziilme gergeklestigi goriilmiistiir. Elde
edilen malzemeler SEM ile karakterize edilmistir ve izosiyanat konsantrasyonun artisina
bagl olarak da biizilmenin azaldig1 goriilmiistiir. Kullanilan her iki kurutma tekniginde
de belirgin bir ¢atlak olmadig1 da belirtilmistir. Calismada, malzemelerin ylizey alani ve
gozenek hacmi de belirlenmistir. Bu noktada, siiperkritik kurutma (SC) ile kurutulmus
malzemelerde, izosiyanat konsantrasyonu arttikgca yiizey alani ve gbézenek hacminin
artt181; fakat artan katalizorde ise bu alan ve hacmin azaldig gériilmiistiir. Ayn1 zamanda
elde edilen gerilim uzama egrilerine bakildiginda, daha diisiik konsantrasyondaki
aerojellerin daha siinek oldugunu gosteren daha yumusak gegislerin oldugu grafik ile
gosterilmistir. Buna bagli olarak hesaplanan young modiilii hesaplarinda, izosiyanat
konsantrasyonu arttikca artigi gorlilmiistiir. Daha yiiksek katalizér oranina sahip
acrojellerin ise daha esnek yapida olduklart belirtilmistir. Calisma kapsaminda, katalizor
ve izosiyanat igerigine bagl olarak termal iletkenliginin 0,026 ile 0,033 W/mK arasinda
degiskenlik gosterdigi bildirilmistir. Termal iletkenlik olarak kurutma tekniklerinde
dondurarak kurutma (FD) yontemi ile elde edilen malzemelerin SC ile kurutulan
yontemle karsilastirilabilir oldugu ve maliyet olarak daha uygun kurutma ydntemi olan

FD’nin basaril bir sekilde kullanilabilir oldugu belirtilmistir (Cztonka vd., 2018).

Zhan ve ark. aromatik aminle modifiye edilmis 3D gozenekli grafen aerojel
(DGA) sentezi ve epoksi kompoziti i¢in yaptig1 ¢alismada, dncelikle modifiye hummers
yontemi kullanarak GO sentezi yapilmistir. Daha sonra farkli konsantrasyonlara sahip 10
mL GO soliisyonu hazirlanmistir ve soliisyona 4,4-diamino-difenilmetan (DDM) ve 100
ul. amonyak c¢ozeltisi eklenmistir. Hidrojel olusumu i¢in 90 °C'de 5 saat 1sitilmistir.
Kullanilan DDM, GO'nun oksijen iceren fonksiyonel gruplarini kimyasal reaksiyonla
koordine edilebilirligi belirtilmistir. Elde edilen jeller 24 saat boyunca asetonda
tutulmustur ve birkag kez deiyonize su kullanilarak yikanmustir. Hidrojeller, aerojel
eldesi i¢in -50°C'de 36 saat dondurularak kurutulmustur. Daha sonra DGA ve epoksi (EP)
kompoziti igin, epoksi regine ve DDM (kiirleme maddesi), homojen olarak

karistirilmistir. Daha 6nce hazirlanan DGA, epoksi re¢ineye daldirilarak, vakumlu firinda
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30 dakika boyunca tutulmustur. Son olarak, kiirleme islemi 90°C'de 1 saat, 130°C'de 3
saat ve 180°C'de 2 saat olacak sekilde isitilmistir. DGA/EP kompozitlerinde, GO

soliisyon konsantrasyonuna gére DGA miktar1 belirlenmistir (Zhan vd., 2020).

Malzeme karakterizasyonlar1 i¢in, TEM, SEM, FTIR, XPS, TGA, DMA
analizleri gerceklestirilmistir. Elde edilen analiz sonuglarina gore; DGA 200 um gozenek
boyutuna sahip oldugu, FTIR sonug¢larina gore DDM’nin basarili olarak sentezlendigi,
FTIR ve XRD sonuglarinin birbirini destekledigi bildirilmistir. Elde edilen DGA’nin yiik
altinda yapisal formunu korudugu ve GO soliisyon konsantrasyonu artigsina bagl olarak
basing stresinin 4,8'den 46,7 kPa'ya kadar yiikselebilecegi ve yiiksek kararlilik
sergileyecegi gosterilmistir. Grafen yiizeyine DDM’nin eklenmesi, ¢cok sayida kimyasal
grubun ortaya cikartmistir. DGA’nin epoksi regineye dahil edilmesi ise yapisinin
giiclenmesini ve mekanik olarak yiiksek Ozellikler sergilemesini saglamistir. DGA
eklenmesi sonucu, saf epoksi regine kompozitlere kiyasla, basing dayanimi 44 MPa'dan
52 MPa'ya ve sikistirma modiilii 693 MPa'dan 798 MPa'ya yiikseldigi gosterilmistir.
DGA/EP kompozitlerinin elektriksel iletkenlikleri, yalnizca agirlikga %0,4 DGA eklenen
epoksi matrisinde 12 kat artig sagladigi goriilmiistiir. Yapilan caligmada elde edilen
kompozitin elektriksel ve mekanik 6zelliklerinin 6nemli derecede iyilestigi yiiksek

performansli iiriinler ortaya kondugu bildirilmistir (Zhan vd., 2020).

Riaz ve ark., geri doniistiiriilebilir 3D grafen aerojel iiretimin yag emilimi
uygulamasinda kullanmak iizere sentezlemislerdir. Calismada, oncelikle GO Hummer
Yontemi kullanilarak elde edilmistir. Daha sonra elde edilen GO, aerojel sentezi i¢in 10
mL grafen oksit ¢dzeltisi hazirlanarak (>2 mg mL 1) teflon astarli bir otaklava
konulmustur. 2 saat boyunca 160 °C'de tutularak hidrojel elde edilmistir. Elde edilen jel,
24 saat boyunca dondurularak kurutulmustur. Elde edilen aerojel yiizeyi i¢in, per-
florooktil-trietoksi-silan (POTS) 15 mL heksan i¢inde cam bir flakon i¢inde ¢oziilerek bir
¢ozelti hazirlanmistir. Daha sonra 1 mL su ilave edilmistir ve 15 dk. karigtirilmustir.
Grafen aerojel cozeltiye daldirilmistir ve 12 saat ylizey fonksiyonel gruplari ile
reaksiyona girebilmesi i¢in karistirilmigtir. Daha sonra gece boyunca 80 °C'de 1sitilmis
ve floroalkil-silan (FS)-GA elde edilmistir. Calismada elde edilen sonuglarda, ticari
olarak kullanilan sorbentlerden 5 kat daha fazla sorpsiyon kapasitesi gosterdigi
goriilmiistiir. Ayrica yiizeyin floroalkil silan ile islevsellestirilmesi, 20 gg “'den, 5 gg e
diisen bir su emilimi gostererek daha hidrofobik bir yap1 sergilendigi belirtilmistir.

Calismada elde edilen aerojellerin makro ve mezo goézeneklerinden kaynakli oldugu
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diistiniilen, yaglar ve organik ¢oziiciilerin sorpsiyon hizinin ¢ok hizli oldugu, GA’nin
doygunluga birkag saniyede ulastigi sonucuna varilmistir. GA'nin  sorpsiyon
kapasitesi, yaglar i¢in 58—70 gg * ve organik ¢oziiciiler i¢in 44—68 gg  arasinda degistigi
caligmada belirtilmistir. Aym1 zamanda elde edilen malzemenin, yiiksek mukavemet
gostermesi, geri doniistiirtilebilir bir malzeme olmasini saglamistir. Yani emilim gosteren
GA, sorpsiyon ve desorpsiyon dongiisiinii, kapasitesinde yiiksek bir kayip gdstermeden
farkli yontemlerle geri kazandirabilir oldugu belirtilmistir. Geri kazandirilan solvent

miktari, her dongiiden sonra makalede, % 90’nin {izerinde oldugu belirtilmistir (Riaz vd.,
2017).

Li ve ark., aramid elyaflar kullanarak silika aerojel kompozitlerini
gelistirmislerdir. Bu calismada kullanilan KEVLAR®-49, 6ncelikle lif agma makinesi
kullanilarak liflerin kabarik hale gelmesi saglanmistir. Aramid lif katmanlarinin olusmasi
igin ise press islemi gergeklestirilmistir. Deneyde, TEOS, etanol, n-heksan, hidroklorik
asit (%37) ve amonyak (%27) kullanilmig ve aramid elyaf takviyeli silika aerojel
kompozitleri ortam basincinda kurutularak elde edilmistir. Elde edilen karakterizasyon
sonuclarinda 0,0227 +0,0007 W m ! K™ olarak diisiik termal iletkenlige sahip oldugu
gosterilmistir. Ayni zamanda yapiya aramid liflerinin takviye edilmesi, yapida dnemli bir
esneklik kazanmasini saglamistir. Aramid lifleri ve yiizeyini kaplayan aerojeller ile
olumlu araylizey yapismasi sergiledigi ve elde edilen malzemenin boru yalitiminda

uygulanabilir 6zelliklerde olabilecegi belirtilmistir (Li vd., 2016).

Ghica ve ark, Kevlar® hamurla giliglendirilmis aliimina-silika aerojel
kompozitlerini hazirlamiglardir. Bu ¢alismada, silika Onciisii olarak tetraetoksisilan
(TEOS, %098 saflik) ve viniltrimetoksisilan (VTMS, %98 saflik) kullanilmistir. Bu
onciiller etanol ve oksilik asit sulu ¢ozeltisi ile 27 °C'de 16 saat boyunca karistirilarak
silika sol olusturmuslardir. Daha sonra, Al/(Al+Si) molar oran1 mol olarak %0 ila %15
araliginda olacak sekilde, aliimina 6nciisii, (aliminyum sek-biitoksit (ATSB, %97 saflik)
ve aliiminyum kloriir hekzahidrat (AICl3-6H20, %99 saflik)) sole eklenmis, 1,5 saat
boyunca 35 °C'de karistirllmistir. Bu islemden sonra, Kevlar® hamuru eklenerek 30 dk
daha karistirma islemi gergeklestirilmistir. Son olarak katalizor olarak NH4OH, EDA, PO
eklenmistir. Her bir katalizor ayr1 ayr1 eklenmis ve katalizoriin etkisi incelenmistir.
Katalizér eklenmesinden sonra 27°C'de jellesme gorilmiistiir. Elde edilen jeller, su
ve/veya etanol ile 27°C'de 6 giin boyunca yaglandirma islemi uygulanmaistir. Ardindan n-

heptan kullanilarak, 4 giin boyunca 50°C'de solvent degisimi yapilmistir. Solvent
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degisimleri ise 12 saatte bir degistirilmistir. Yiizey modifikasyon islemi i¢cin HMDZ
kullanilmistir. Son olarak ise 50 °C'de 16 saat; 60 °C'de 4 saat ortam basincinda kurutma,
ardindan 150 °C'de 2 saat kurutma ile aliimina-silika aerojel kompozitleri elde edilmistir.
Calisma kapsaminda jellesme i¢in kullanilan malzemelerde en etkili NH4OH oldugu i¢in
tercih edilmistir. Ayn1 zamanda farkli silika onciilleri kullanilmis ve VTMS iceren
aerojellerin daha yiiksek termal kararlilik ve sertlik sagladig belirtilmistir. Calismada
kullanilan farkli aliimina Onciisii olarak ise ATSB miktarmin artirildiginda ve
TEOS/VTMS sisteminde jellesme siliresinde artis meydana geldigi goriilmiustiir.
Calismada, TEOS bazli silis matrisine, aliimina dnciillerinin eklenmesi ile daha yiiksek
termal iletkenlik degerleri saglandigi goriilmistiir. Ayni zamanda ¢alismada, NH4sOH
kullaniminin, EDA ile karsilastirildiginda daha diisiik termal iletkenlige sahip aliimina-
silika aerojelleri elde edildigi ve daha diisiik biiziilme sagladigi belirtilmistir. Yikama i¢in
kullanilan malzemelerde ise etanol ve heptanin en etkili oldugu goriilmiistiir. Sonuglar,
AICl3 ile hazirlanan aerojeller i¢in yi1gin yogunlugu ve termal iletkenlik testlerinin

sonuglarinin ¢ok daha diisiik degerler gosterdigi belirtilmistir (Ghica vd., 2022).

Shah ve ark.yaptigi ¢aligmada, aramid nanofiber takviyeli ti¢ boyutlu grafen
hidrojelleri stiper kapasitor elektrotlart i¢in elde edilmistir. Calismada, GO sentezi,
Modifiye Hummmers metodu kullanilarak elde edilmistir. Elde edilen GO ile 200mL’lik
bir dispersiyon hazirlanmis ve 200 mL DMSO igerisine ilave edilmistir. Karisim 30 dk
sonikasyona maruz birakilmis ve suyun ¢ikarilmasi i¢in doner buharlagtirma islemi
uygulanmistir. Aramid nanolifleri i¢in ise satin alian Kevlar® (K69) ipligi ve KOH, 2
mg/ml ve 3 mg/ml konsantrasyonlarda DMSO igerisine eklenmistir. Karisim koyu
kirmizi  renk alana kadar karnstirilmistir.  Elde edilen GO/DMSO (10
mg/ml) dispersiyonuna aramid nanolif/DMSO karigimi (0.2 mg/ml), ilave edilerek
vorteks ile karistirilmistir. Karisim sonucunda ise dH2O eklenerek 2 saat boyunca
manyetik karistirma yapilmistir. Karisim su ile ¢oziicii yer degisimi yapilarak yapirya GO-
ANF karisimi, 10 mg/ml GO yiiklemeli bir GO-ANF bulamaci verecek sekilde doner
bir buharlastiricida konsantre edilmistir. Jellesme saglanmasi i¢in ise amonyum hidroksit
kullanilmistir ve 1sitilma saglanarak jellesme elde edilmistir. Elde edilen jel yapist dH20
ile yikanmigtir. Daha sonra yapida ek kimyasal indirgeme saglanmasi amaciyla,
hidrojelleri 40 mg/ml sulu L-sodyum askorbat soliisyonunda 90 °C'de 5 saat islenmistir.
Tekrar dH20 ile yikama islemine tabi tutularak aramid nanofiber takviyeli grafen

hidrojelleri elde edilmistir. Elde edilen malzemenin elektriksel iletkenlik Olgtimleri


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/slurry
https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/evaporator
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gerceklestirilmistir.  Calismani, yiikk tasiyan enerji  depolama cihazlarinin
gelistirilmesinde, rGO hidrojel elektrotlarinin tasarlanmasina yonelik arastirmalara yon

gosterdigi belirtilmistir (Shah vd., 2020).

Zhu ve arkadaslarinin yaptigi ¢calismada, PV A nanolif esasli, hafif, esnek ve ¢ok
fonksiyonlu aerojellerin tasarimi konusunda ¢alisma gergeklestirilmistir. Bu ¢alismada,
oncelikle 89 PVA, 92 g deiyonize suda 95 °C'de 4 saat karistirilarak hazirlanmistir.
Hazirlanan soliisyon elektro-egirme igin 20kV voltajda nanofiberler tiretilmistir. Elde
edilen NF’ler su direncinin artirilmasi amaciyla, sirasiyla 0, 120 ve 200 °C'de 2 saat
vakumlu firinda stabilize edilmistir. Bunun sonucunda elde edilen NF’ler ise 10000
RPM’de 30 dk boyunca homojenizator kullanilarak dH»O igerisinde dagitilmistir ve farkli
konsantrasyonlarda jelatinlestirilmis nisasta ilave edilerek 20 dk daha karistirilmistir.
Nisasta ¢6zeltisinin 100 °C'de 30 dakikada islenmesi ile de jelatinlestirilmis nisasta elde
edilmistir. Elde edilen homojen karsim ise bir kaliba alinarak, -90°C'de 2 saat tutulmustur
ve 72 saat dondurularak kurutulmustur. Son olarak ise mekanik esneklige sahip bir aerojel
elde etmek i¢in, 180°C'de 2 saat boyunca capraz baglanmasi saglanmistir. Caligmada
aerojelin 1000 katina dayanabilen saglam bir yapinin elde edilmesi igin, toksik
baglayicilarinin kullanilmadigr belirtilmistir. Elde edilen yapinin yiiksek gozeneklilige
(%99,1) ve miikemmel 1s1 yalitim performansina, ylksek esneklige ve diisiik 1s1
iletkenligine (0,033 W m K ™V sahip oldugu aciklanmistir. Calisma kapsaminda
Ozellikle stabilizasyon isleminin onemi vurgulanmistir. Bu noktada stabilizasyon
yapilmayan malzemenin, ilk seklini koruyamadigi, deforme oldugu ve biiziilme
gosterdigi SEM karakterizasyonu yapilarak da desteklenmistir. Ayn1 zamanda yapida
nigastanin kullanilmasinda, goriintiiyli etkilemedigi; fakat nano elyaflar1 birbirine
baglamak i¢in yapistirict gorev Ustlendigi ve mekanik ozelliklerin gelismesinde katki
sagladigr belirtilmistir. Calisma kapsaminda elde edilen aerojellerin, termal giysiler,
giyilebilir elektroniklerde hareket sensorleri igin ideal oldugu ve hava filtresi

uygulamalarinda da kullanima uygun malzemeler oldugu agiklanmistir (Zhu vd., 2020).

Pan ve arkadaslari, iki farkli geleneksel dondurarak kurutma (C-FD) ve
puskiirterek dondurarak kurutma (S-FD) teknigi kullanarak silika aerojel sentezi
yapmuglardir. Bu calismada, geleneksel olarak, sol bazli malzeme, Na' recinesi ile
islenmistir ve katalizor olarak NH3.H20 eklenmistir. pH 6.5 olarak ayarlamistir ve 10 dk
sonra jel oldugu gozlemlenmistir. Ardinda jel 1 giin boyunca yaslandirilmistir ve sivi

nitrojen kullanilarak dondurulmus, dondurarak kurutulmustur. Piskiirterek dondurarak
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kurutma isleminde ise sol ayni sekilde hazirlanmistir ve pH 3.5’e ayarlanarak tert-butil
alkol ilavesi gergeklestirilmistir. Sol, 0.4 mm i¢ 1.6 bar sabit basingta atomizesi
saglanarak, sivi nitrojene batirilmis bir bakir kaliba piiskiirtiillmistiir. Son olarak ise
dondurularak kurutulmasi saglanmistir. Elde edilen aerojeller karsilastirilmis ve daha
diizenli goézenek yapisi, bozulmamis silika jeller olarak piskiirtiilerek kurutulan
yontemde olustugu goriilmiistiir. Gozenek yapilarinda, C-FD aerojellerin spesifik ylizey
alan1 535,8 m?/g olarak, S-FD aerojelin 761,3 m?/g olarak bulunmustur. Daha sonra elde
edilen malzemelere 600°C'de 5 saat 1s1l islem yapilmistir ve elde edilen sonuglar SEM
karakterizasyonu ile desteklenmistir. Yapilar incelendiginde S-FD yontemi ile hazirlanan
aerojellerin  termal iletkenligini korudugu ve yapisinda bozulma gostermedigi
goriilmiistiir. C-FD yonteminde ise yapisinda ciddi aglemerasyonlarin olustugu
gosterilmistir. Sonug olarak S-FD ydnteminin klasik yontemlerden ¢ok daha iyi sonuglar

verdigi gézlemlenmistir (Pan vd., 2018).
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2.1. KULLANILAN BASLANGIC MALZEMELERI ve CIHAZLAR

Aerojel olusturulmasi i¢in kullanilan tim malzemeler Tablo 2.1°de
listelenmistir. Kullanilan cihazlar, materyaller ve kullanim gorevleri ise Tablo 2.2°de
gosterildigi gibidir.

Tablo 2.1. Kullanilan hammaddeler ve ozellikleri.

Kimyasal/ Kullanim Gérevi Marka ve Saflik Saflik
Hammadde Ad Derecesi Derecesi
TEOS Silika aerojel sentezi Sigma-Aldrich %99
HCI Silika aerojel sentezi Merck %37
NH3 Silika aerojel sentezi Merck %25
Etanol Silika aerojel sentezi Merck %96
Grafit Tozu Grafen oksit sentezi Sigma-Aldrich <20 pm
H2S04 Grafen oksit sentezi Sigma-Aldrich %97
NaNO3; Grafen oksit sentezi Sigma-Aldrich %99
KMnO, Grafen oksit sentezi Merck
Hidrojen Peroksit Grafen oksit sentezi Sigma-Aldrich %35
Askorbik Asit Grafen aerojel sentezi Sigma-Aldrich %99
N-hexane Grafen oksit sentezi Tekim %95
Kevlar Kevlar takviyeli aerojel sentezi Ticari -
DMSO Kevlar takviyeli aerojel sentezi Isolab %99.9
KOH Kevlar takviyeli aerojel sentezi Balmumcu Kimya %85
Fosforik asit Seramik aerojel sentezi Sigma-Aldrich %85
PVA-1788 Seramik aerojel sentezi Homojen Kimya %96.82
PAM Seramik aerojel sentezi Teget Kimya %95
Zr Seramik aerojel sentezi Toz Metal %99
Boron Seramik aerojel sentezi Toz Metal %99
PtCl, Yakit hiicresi anot katalizor sentezi Sigma-Aldrich %99
NaBH4 Kimyasal indirgeme ajani Sigma-Aldrich %98
Fes04 Yakat hiicresi anot katalizor sentezi Sigma-Aldrich %99
Nafion D-521 Yakit hiicresi katalizor sentezi Alfa Aesar %5
DMF Yakit hiicresi katalizor sentezi Sigma-Aldrich %99
Metanol Metanol oksidasyon ¢aligmasi J. T. Baker %99
dH>0 Tiim sentez asamalar1 Elga- Saf Su Cihaz1 -



Tablo 2.2: Kullanilan cihaz, materyaller ve kullanim amaclari.

Cihaz ve Kullanilan Materyaller

Kullanim Amaci

Liyofilizator Cihazi

Malzemelerin Dondurarak Kurutulmasi

Perfiizyon pompast

Siringadan Akacak Soliisyon Hizinin Ayarlanmasi

Doner Silindir/ Aliminyum folyo

Fiberlerin Déner Silindir Uzerindeki Aliiminyum
Folyo Uzerinde Toplanmast

Elektrospinnig Cihazi Fiber Elde Edilmesi
Mufla Firim Malzemelerin Kalsinasyon Islemi
Etiiv Malzemelerin Jellesmesi

Mixer/ Karistirici/ Pargalayici

Malzemelerin Homojenlestirilmesi

-80°C Buzdolabi

Malzemelerin Dondurulmas:

Ultrasonikasyon

Kimyasallar1 Karigtirtlmasi

Manyetik Karistiric

Kimyasallarin Karistirilmast

Shlenk Sistemi

Kimyasal indirgemede Kullanilan Sistem

Beher

Kimyasallarin Iginde Karistirilmas:

Siringa

Elektrospinnig Cihazi

Farkl1 6lgiilerde kaliplar

Homojenlestirilen Malzemenin Kaliplara Alinmasi

Potensiyostat Cihazi

Yakit Hiicresi Uygulamasi

Termal Kamera

Malzeme Karakterizasyonu

UV-Vis Malzeme Karakterizasyonu
FTIR Malzeme Karakterizasyonu
SEM Malzeme Karakterizasyonu
XRD Malzeme Karakterizasyonu

2.2. SILIKA AEROJELLERIN IMALATI

Silika aerojelin sentezi igin, baslangi¢ olarak TEOS, dH.O, HCI, NHz, Etanol
kullanilmistir. Kullanilan malzemelerden 6ncelikle TEOS, Etanol, dH2O ve HCI bir
beherde agirlikga 3:7:2:0.007 oraninda manyetik karistiricida bir buguk saat boyunca
karistirllmistir. Baska bir beherde ise Etanol, dH.O ve NHs agirlikca 10:2.6:0.007
oraninda yarim saat boyunca manyetik karistiricida karistirilmistir. Elde edilen TEOS

karisimina, NHs karisimi yavasca eklenmis ve 20 dk boyunca tekrar karistirilmistir (Sekil
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2.1a). Elde edilen sol, bir kaba dokiilmiis (Sekil 2.1b) ve 50°C’de etiivde bekletilmis
(Sekil 2.1c) ve 2 saat sonunda jellesme gergeklesmistir. Elde edilen jeller, etanol ile 3 giin
boyunca yaslandirilmis ve dH20 ile, her 24 saatte bir yenilenmistir. Bunun sonucunda

yaslandirilan jeller -80°C’de dondurulmus ve dondurularak kurutulmustur.

Sekil 2. 1: a) Silika sol, b) Silika soliin kaba aktarilmasi, c) Silika sollerin etiivde

tutulmasi, d) Silika jellerin yaslandirilmasi, agamalari.
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Kurutulduktan sonra elde edilen silika aerojeller toz formunda Sekil 2.2.’de
gosterildigi gibidir.

Sekil 2.2: Kurutma sonrasi elde edilen toz silika aerojeller.

2.3. GRAFEN AEROJELLERIN SENTEZLENMESI

2.3.1. GO Sentezi

GO sentezi modifiye hummers metodu kullanilarak ilgili literatiirlere gore buz
banyosu kullanilarak sentezlenmistir (Yazici vd., 2016; Zaaba vd., 2017). Sentezde ilk
olarak, 2.5 g toz grafit tozu, 57.5 mL H2SO4, 1.25 g NaNOs ilave edilmis ve 1 saat
boyunca karistirilmistir. Daha sonra KMnOg karisima eklenmis ve bu esnada sicakligin
5°C altinda olmasi saglanmistir. Daha sonra ise sicaklik 35-38°C ‘lerde olacak sekilde 2
saat daha karistirtlmistir. Karisima 250 mL dH2O eklenerek 1 saat daha karistirilmis ve
4.2 mL hidrojen peroksit de eklenerek 2 saat daha karigtirma islemi gergeklestirilmistir.

Sekil 2.3’te GO sentezinde kullanilan sistem ve karisim esnasinda gekilen gortintiiler
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verilmistir. Hidrojen peroksitin karigima eklenmesiyle rengin kahverengiye dondigi agik

bir sekilde goriilmiistiir (Sekil 2.3c).

Sekil 2.3: a) GO sentez diizenegi, b) Hidrojen peroksit eklenmeden onceki karigim, C)

Hidrojen peroksit eklenmesiyle karisimdaki siyah rengin kahverengiye donmesi.

Son olarak elde edilen karisim %5°lik HCI soliisyonu ve dH20 ile 3-4 kez
yikanmistir. Yikama isleminden sonra ise Etlivde 45°C’de numune kurutulmustur.

Kurutma islemi sonrasi elde edilen GO’lar Sekil 2.4’te gosterildigi gibidir.
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Sekil 2. 4: Kurutmadan sonra elde edilen grafen oksit.

2.3.2. GA’larm Sentezlenmesi

Elde edilen GO’lar, dH20 kullanilarak bir dispersiyon hazirlanmasi i¢in 30 dk
boyunca sonikasyon islemine maruz birakilmistir. GO tozu 1/4 mg/mL olacak sekilde
dH20’ya eklenmistir. Elde edilen dispersiyona 240 mg askorbik asit eklenmistir ve
95°C’de gece boyunca etiivde birakilarak jellesme saglanmistir (Sekil 2.5).

Sekil 2.5: a) AA eklenmis GO dispersiyonunun etiive konulmasi, b) Jellesmenin

gerceklesmesi.
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Elde edilen jeller Sekil 2.6a’da goriildiigii gibi dH20 iginde 3 giin boyunca
yaslandirilmistir. 1 giin  boyunca ise n-hexane ig¢inde yaslandirma islemi
gerceklestirilmistir (Sekil 2.6b).

Sekil 2.6: a) dH20 i¢inde jelin yaslandirma islemi, b) n-hexan iginde jelin yaslandirma

islemi.

Yaslandirma isleminden sonra, dondurma islemi i¢in jeller -80°C’ye
birakilmigtir.  Son olarak, liyofilizatér cihazi kullanilarak, jeller dondurularak

kurutulmustur. Kurutma sonrasi elde edilen grafen aerojeller Sekil 2.7°de gosterilmistir.

Sekil 2.7: Kurutma sonrasi elde edilen GA’larin farkl cigekler lizerindeki goriintiileri

(GA’larin hafifliliginin vurgulanmasi amaciyla ¢igek kullanilmustir).
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2.4. KEVLAR TAKVIYELI VE SERAMIK AEROJELLERIN
SENTEZLENMESI

Silika aerojellerin kirilgan yapida olmalarinin giderilmesi amaciyla pek cok
calisma yapilmaktadir. Bu ¢alismalardan biri de fiber veya kevlar vb. kumaslarla aerojel
kompozitlerinin gii¢lendirilmesidir. Calisma kapsaminda ise, kevlar silika ve kevlar
grafen aerojelleri sentezlenmistir. Ayn1 zamanda, silika soller hazirlanarak fiberlerin
sentezlenmesi saglanarak, silika bazli seramik aerojelleri sentezlenmistir. Sentezlenen

aerojellerin sentez yontemi asagida ayrintili bir sekilde sunulmustur.

2.4.1. Kevlar Takviyeli Silika ve Grafen Aerojellerin imalati

Calisma kapsaminda kevlar kumasi kullanilarak kevlar silika ve kevlar grafen
aerojeller sentezlenmistir. Silika kevlar sentezi i¢in, 6ncelikle 0.4 g kevlar elyafi, 80 mL
DMSO ve 0.4 g KOH ile karistirilmistir. Daha sonra karisima 4 mL dH2O ilave edildi.
Karisim, kevlar elyaflarimin dagilim saglanana kadar karistirilmistir (yaklagik 5 saat)
(Sekil 2.8a). Karistirma sonucu kirmizi bir ¢ozelti elde edilmistir (Sekil 2.8b). Elde edilen
cozeltiye ise 50 mL dH20 katilarak jel bir yap1 elde edilmistir (Sekil 2.8c). Elde edilen
bu jeller, daha Once bahsedilen silika ve grafen aerojellerin sentez asamalarina dahil
edilmistir. Silika aerojellerin TEOS ve NHs karisimina, kevlar jeller agirlikga 2:1.5
oraninda dahil edilmistir. 10 dk karistirildiktan sonra ise, oda sicakliginda jellesmeye
birakilmistir (Sekil 2.9a). Elde edilen jeller etanol ile 2 giin yaslandirilmistir. Yaslandirma
isleminde her 24 saatte bir etanol degistirilmistir. Yaslandirilan jeller -80°C’de
dondurulmustur ve liyofilizatér cihazinda dondurularak kurutulmustur. Kurutulma

sonrasi elde edilen Si/Kevlar aerojeler Sekil 2.9b’de gosterilmistir.

Sekil 2.8: a) Kevlar liflerinin ¢oziiciiye eklenmesi, b) Elde edilen kevlar ¢ozeltisi, c)

Cozeltiye dH20 eklenmesi.
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Grafen kevlar aerojeller ise, yine yukarida bahsedilen grafen aerojeller imalat
yonteminde, elde edilen GO soliisyonuna, askorbik asitle birlikte kevlar jeller, soliisyona
agirlikca 1:2 olacak sekilde eklenmistir. Elde edilen karisim 95°C’de bekletilmistir ve
grafen/kevlar jeller elde edilmistir. Elde edilen bu jeller 2 giin boyunca dH.O’da
yaslandirilmistir. Yaslandirilan jeller -80°C’de dondurulmus ve liyofilizator cihazinda
dondurularak kurutulmustur. Elde edilen Grafe /kevlar aerojeller Sekil 2.9c¢’de

gosterilmistir.

Sekil 2.9: a) Silika/kevlar aerojellerin jellesmesi, b) Kurutulmus silika/kevlar aerojel, C)

Kurutulmus grafen/kevlar aerojel.

2.4.2. Seramik Aerojellerin Sentezlenmesi

Sentezlenen silika aerojellerin ¢ok diisiik rijitlikte oldugu gorilmiistiir. Bu
noktada silika aerojellerin endiistriyel alanda kullanim O6zelliklerinin artirilmasi igin
seramik aerojel sentezi gerceklestirilmistir. Seramik aeojellerin sentez basamaklar1 Sekil
2.10°da gosterildigi gibidir. Burada silika aerojel sentezinden farkli olarak, silika sollere
polimer takviyesi eklenerek fiberler elde edilmistir. Elde edilen fiberler, kalsine edilmis,
dH20 ile karistirilmis ve dondurulmustur. Dondurma isleminden sonra, liyofilazor cihazi
kullanilarak, seramik aerojeller olusturulmustur. Ayrica seramik aerojellerin sentezi

detayl1 olarak asagida bahsedilmistir.
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Sekil 2.10: Seramik aerojel sentez agamalari.

Fiber

=
‘/ Elektrospinning

"-\:,\/:’?1 Kalsinasyon \

Sol Karisinn

Dondurarak hurutma . A
Kalsinasyon sonras
m 7=
( \\ f
Acrgjel Kahba aktariimas Fiberlerin karisim

2.4.2.1. Sol Soliisyonun Hazirlanmasi

Seramik aerojellerin olusturulmasi i¢in Oncelikle silika sollerin hazirlanmasi
saglanmistir. Bunun i¢in TEOS, dH20, fosforik asit, agirlikca 10:10:0.01 olacak sekilde
bir beherde 8 saat karistirilmigtir. Ayri bir beherde ise %10’luk PVA soliisyonu 4 saat
boyunca 80°C’de bir beherde karigtirilmistir. Elde edilen PVA soliisyonu ve silika
sollisyonu agirlik¢a 1:1 oraninda olacak sekilde birlestirilip 4 saat daha karistirilmistir.
Ayrica farkli bir ¢alisma olarak, agirlik¢ca 0.05:0.3 olacak sekilde bor ve Zr silika sole
eklenmistir. Boylece Si/PVA ve Si/Zr/B/ PV A soliisyonlar elde edilmistir (Sekil 2.11).

Sekil 2.11: a) Si/ PVA soliisyonu, b) Si/Zr/B/PVA soliisyonu.
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Elde edilen sol karigimlari, 10 mL’lik bir siringa igerisine aktarilmistir. Daha
sonra siringa, elektrospinning cihazina konulmus ve 1 mL.h"! besleme hizinda, 20kV
voltajda, elde edilen Si/PVA ve Si/Zr/B/PVA soliisyonlari, aliiminyum folyo kapli bir
doner silindir iizerinde Sekil 2.12’de gorildigi gibi fiber seklinde toplanmustir.
Elektrosipinig isleminde ortam sicakligi yaklasik 20°C olup, %50-52 nem oranina
sahiptir.

Sekil 2.12: Elde edilen soliisyonlarin aliiminyum folyo kapli doner silindir tizerinde

biriktirilmesi, a) Si soliisyonu, b) Si/Zr/B/PVA soliisyonu.

Bu islem sonrasinda aliiminyum folyo iizerine toplanan fiberler folyo tizerinden
cikartilmistir. Elde edilen fiberler Sekil 2.13’te gosterildigi gibidir. Elde edilen fiberlerin
olduke¢a esnek bir yapida oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 2.13: Elektrospinning sonrasi elde edilen fiber yapilari.

Elde edilen fiberler (Sekil 2.14a) bir mufla firnin igerisine konulmus (Sekil
2.14b) ve 800°C’de kalsine islemi gergeklestirilmistir. Kalsine isleminde 200°C’lerde
gozlemlenen yap1 Sekil 2.14c’de gosterilmistir. Kalsine islemi sonucu elde edilen
fiberlerin yapisindan polimerler uzaklastirilarak Si ve Si/Zr/B fiberler elde edilmistir
(Sekil 2.14d). Kalsine islemi sonrasinda yapidaki polimerin uzaklagmasiyla fiberde

kiigiilme meydana geldigi de goriilmiistiir.

Sekil 2.14: a) Kalsine oncesi fiber yapisi, b) fiberlerin mufla firina konulmasi, ) 200°C
sicaklik verilen fiberlerin yapisi, d) 800°C’de kalsine edilen fiberlerin yapist.

b

Elde edilen bu fiberler kii¢iik parcalara kesilmis (Sekil 2.15a) ve %0.01°’lik PAM

ve %0.33’lik PAM ¢ozeltisinin igerisine eklenmistir. Bu islemden sonra, karisim bir

parcalayict yardimiyla homojen hale getirilmistir (Sekil 2.15b ve Sekil 2.15c).
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Sekil 2.15: a) Pargalara ayrilan fiberlerin dH2O igerisine aktarilmasi, b) Fiberlerin dH.O

igerisinde karistirilmasi, ¢) Homojenlestirilen dH>O/fiber karigima.

Homojenlestirilen karisim, farkli boyutlardaki kaliplara dokiilmiis (Sekil 2.16a)
ve -80°C’de dondurulmustur (Sekil 2.16b). Dondurulan numuneler, liyofilizator cihazi
kullanilarak 48 saatte kurutulmustur (Sekil 2.16c).

Sekil 2.16: a) Elde edilen karisimin kaliplara aktarilmasi, b) -80°C’de malzemelerin

dondurulmasi, ¢) Dondurulan malzemelerin liyofilizator cihazinda kurutulmasi.

Kurutulan aerojeller ise tekrar 700°C-800°C’de kalsine edilmistir. Sonug olarak

Si ve Si/Zr/B seramik aerojeller elde edilmistir. Polimer takviyeli seramik aerojellerin
sentezinde kurutma asamasindan sonra kalsine islemine tabi tutulmamigtir. Elde edilen

aerojeller Sekil 2.17°de gosterildigi gibidir.
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Sekil 2.17: a) Elde edilen Si-seramik aerojellerin aleve olan direnci, b) Si/Zr/B-seramik

aerojeller, c) Polimer takviyeli seramik aerojeller ve hafifligi.

2.5. YAKIT HUCRESI UYGULAMASI i¢in PtFE304@GA PARTIKULLERININ
HAZIRLANMASI

Elde edilen grafen aerojeller calisma kapsaminda yakit hiicresi anot
katalizoriinde destek materyali olarak kullanilmigtir. Bu kapsamda metanol
oksidasyonunda yiiksek elektrokatalitik aktivite i¢in PtFesO4s@GA katalizorii
olusturulmustur. Ayrica GA’nin katalizordeki etkisinin incelenmesi amaciyla PtFe3O4
katalizorii ile karsilastirma yapilmistir. Elde edilen katalizorlerin sentez asamasi Sekil

2.18’de gosterildigi gibidir.



39

Sekil 2.18: Elde edilen GA’larin metanol oksidasyon uygulamasinda kullanilmasi igin

PtFe3s04@GA katalizorlerinin sentez semasi.
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Katalizoriin olusturulmasi i¢in 10 mM Pt, 10 mM Fe3O4 ve 10 mg GA 20 mL
dH20 igerisinde karigtirilmig ve shlenk sisteminde 76 mg sodyum borhidriir kullanilarak,
kimyasal indirgeme yontemi tercih edilmistir. Elde edilen karisim daha sonra 30 dk
sonikasyon islemine tabi tutulup dH20 ile 3 kez yikanmistir. Yikanan partikiiller ise
etivde kurutulmaya birakilmigtir. Partikiiller kurutulduktan sonra ise metanol
oksidasyonunda kullanilmak iizere katalizor sollisyonu hazirlanmistir. Elde edilen
PtFe304@GA partikiillerinden 10 mg alinip, 75 pL DMF, 37.5 Nafion ve 500 pL dH20
ile karigtirnlmistir. Elde edilen bu soliisyon 20 dk boyunca sonikasyona birakilmistir.
Sonikasyon igleminin ardindan ise ¢alisma elektroduna 15 pL damlatilarak, 3 boyunlu
hiicre kurulmustur. Potentiostat cihazi kullanilarak ise metanol oksidasyon ol¢iimleri
alinmistir.

Elde edilen bu aerojellerin fiziksel, kimyasal ve mekanik 0Ozelliklerinin
arastirtlmasi i¢in XRD, FTIR, UV-Vis, SEM, Termal kamera ile goriintiileme analizleri
yapilmistir. Yapilan bu karakterizasyon g¢alismalarinda kullanilan cihaz ve yontemler
asagida agiklanmis ve daha sonra elde edilen sonuglar sunulmustur. Ayrica bu aerojellerin

farkli uygulama alanlarinda da kullanilabilir oldugunu gdstermek amaciyla; elde edilen
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PtFe3O04@GA yakit hiicresinde anot katalizorii olarak kullanilmis ve metanol oksidasyon

calismalar1 gergeklestirilmistir. Bu sonuglar ise uygulamalar kisminda sunulmustur.
2.6. KARAKTERIZASYONDA KULLANILAN CIHAZLAR

2.6.1. XRD Analizi

XRD analizi malzemedeki ¢esitli bilesenlerin analizini, kristal yapilarini analiz
etmek i¢in kullanilan 6nemli karakterizasyon tekniklerinden biridir (Roy vd., 2015).
“XRD, kristal kafesinde atomik bir diizenlemeye sahip bir malzeme tarafindan kirilan
1s1n1n bir sonucu olarak 1sin kirllma modelini gézlemleyerek ¢alisir (Fatimah vd., 2022)”.
Ayrica XRD analizinde t=n1/(B cos 8) Scherrer formiiliine gére malzemelerin boyutu
hakkinda bilgi sahibi olunabilmektedir (Wang, Xu, vd., 2021). XRD’de gelen X 1511 ile
numune arasindaki etkilesim Bragg Yasasi ile agiklanir ve bu yasa gelen X 1sinlarinin
1s1min gelis acisi, dalga boyu ve atomlarin kristal kafes diizlemleri arasindaki bosluk
arasindaki genel iligskiyi tanimlamaktadir (Chauhan ve Chauhan, 2014). Tez kapsaminda
XRD analizleri i¢in, DPU Malzeme Miihendisligi boliimiimde bulunan X Ismi
Kristalografisi (XRD) (Rigaku MiniFlex, USA) cihazi kullanilmistir. Kullanilan cihaz
Sekil 2.19°da gosterildigi gibidir.

Sekil 2. 19: XRD Cihazi.
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2.6.2. FT-IR Analizi

Fourier doniistimii kiziltesi (FTIR) spektroskopisi, malzemelerin yapilarindaki
bag yapilarinin incelenmesi adina 6nemli bir karakterizasyon teknigidir. Ayrica belirli
fonksiyonel gruplarin varligi veya yoklugu hakkinda bilgi saglayabilmektedir
(Hospodarova vd., 2018). Bu teknik, Kizilotesi (IR) radyasyonunun madde ile
etkilesimlerine bagli olarak atomlarin baglarin1 karakterize etmektedir. Bu analiz
malzemelerin kimyasal 06zelliklerini analiz etmek i¢in, olduk¢a ucuz ve hizli bir
yontemdir (Durak ve Depciuch, 2020). FTIR; yakin kizilotesi (NIR) 13000-4000
cm ! araliginda, orta kizilotesi (MIR) 4000-400 cm ™! araliginda ve uzak kizildtesi (FIR)
400-10 cm ™ araliginda olarak 3 spektral alana ayrilmaktadir (Tucureanu vd., 2016). Bu
tez kapsaminda, MIR bolgede analizler gerceklestirilmistir. Analizler icin, DPU Fen
Edebiyat Fakiiltesi SRG laboratuvarinda bulunan FTIR (Perkin Elmer Spectrum Two)
cihazi kullanilmistir (Sekil 2.20).

Sekil 2. 20: FTIR Cihazi.
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2.6.3. UV Analizi

Utraviyole ve goriiniir spektroskopi, radyasyon emiliminin elektromanyetik
spektrumun ultraviyole ve goriiniir bolgelerinde kaydedilmesidir. Bu teknik, konjuge
organik bilesiklerin fonksiyonel gruplarim1i ve bir c¢ozeltideki molekiillerin
konsantrasyonunu bulmada, olduk¢a 6nemli ve kullanimi basit bir tekniktir (Mohammed,
2018). Yakin ultraviyole (kuvars) bolgesi (200400 nm), uzak veya vakum ultraviyole
bolgesi (10-200 nm) bolgesi ve goriiniir bolge 400 ile 800 nm arasindadir. Bu yontem,
malzemelerin absorpsiyon, kirinim, sagilma,  kirilma  ve  yansitma
ozelliklerine dayanmaktadir (Yadav, 2005). Tez kapsaminda goriiniir bolgede gekimler
alinmis olup, DPU Fen Edebiyat Fakiiltesi SRG laboratuvarinda bulunan UV-Visible
(Perkin Elmer-Lambda 750) cihazi kullanilmistir (Sekil 2.21).

Sekil 2. 21: UV-Visible Cihazi.

2.6.4. SEM Analizi

SEM analizi numunelerin boyut ve morfolojisi hakkinda bilgi saglayan 6nemli
bir tekniktir. SEM’de, malzemeyi tarayan odaklanmis elektron demeti, malzemedeki

atomlarla etkilesime girerek, {i¢ boyutlu yiizey topografisi saglar (Pallares-Rusifiol vd.,
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2023). SEM’de numunelerin, agregasyon ve dagilma dereceleri, safligi, homojenligi
degerlendirilebilmektedir (Patravale vd., 2012). SEM’in avantajlart numune hakkinda
¢ok yonlii bilgi igermesidir, kullanimi kolaydir fakat nispeten pahali bir ¢ekimdir (Singh,
2016). Ayrica g¢ekim igin gerekli numune miktari mg miktarlarda yeterlidir. Tez
kapsaminda bazi SEM numuneleri SEM (JEOL JSM-5600LV) cihazi kullanilarak
Kiitahya Dumlupinar Universitesindeki ILTEM ‘de (Sekil 2.22) ve baz1 SEM numuneleri
Eskisehir Teknik Universitesinde ¢ekilmistir.

Sekil 2. 22: SEM Cihazi.

2.6.5. Termal Kamera

Termal kamera, goriintillenen numunedeki sicaklik farkliliklarnin uzamsal
dagilimin1 gosteren, termal goriintii saglayan cihazdir (Havens ve Sharp, 2016). Bu
kamera ile numunedeki sicaklik dagilimi gdzlemlenebilmektedir. Tez kapsamimda DPU

Fen Edebiyat Fakiiltesi SRG laboratuvarinda bulunan TESTO termal kamera
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kullanilmistir (Sekil 2.23). Kullanilan cihaz 1200°C‘ye kadar c¢ikilan sicakliklarin
Ol¢iilmesini saglayabilmektedir. Ayrica elde edilen sicaklik parametreleri ile zaman-

sicaklik grafikleri elde edilmistir.

Sekil 2. 23: TESTO Termal Kamera.

2.6.6. Potensiyostat Cihaz1 ve Elektrokimyasal Karakterizasyon

Potensiyostat cihazi elektrokimyasal arastirmalarda kullanilan ve pek ¢ok
parametrenin Olcililmesini saglayan onemli bir cihazdir. Tez kapsaminda, grafen
aerojellerin metanol oksidasyonu uygulamalarinda bu cihaz kullanilmistir. Olgiimlerde
DPU Fen Edebiyat Fakiiltesi SRG laboratuvarinda bulunan Potansiyostat/Galvanostat
(Gamry Reference 3000) cihazi kullanilmstir.

Elektrokimyasal 6l¢timler i¢in geleneksel bir ii¢ elektrotlu sistem kullanilmistir.
Bu elektrot sistemi; Calisma elektrotu (camsi karbon-GCE), karsit elektrot (platin plaka)
ve referans elektrottan (Ag/AgCl) olusmaktadir. Ayrica, elektrokimyasal OGlgiimler

yapilmadan Once galisma elektrotlar aliimina (Al203) ile temizlenmistir ve ultrasonik



45

islemlerden gegirilmistir. Calisma elektrotunun direng Ol¢timleri ise multimetre ile
Olciilmiistiir. Daha sonra elde edilen katalizor soliisyonundan 15uL ¢alisma elektroduna
damlatilarak etiivde kurumaya birakilmistir. Daha sonra {i¢ elektrotlu sistem kurularak
dongiisel voltametri (CV), kronoamperometri (CA), 500 dongii, Tarama Hiz1 (SR), ve
Empedans (EIS) 6lgiimleri yapilmistir. Olgiimler -0,8 V ile 0,2 V potansiyel araliginda 1
M CH3OH iceren 1 M KOH ¢ozeltisinde yapilmigtir. Katalizriin aktivitesini farkl
tarama hizlarinda goérmek icin SR 6l¢iimleri; 1 M CH30H iceren 1 M KOH soliisyonunda
50 mV/s, 100, mV/s, 150 mV/s, 200 mV/s, 250 mV/s tarama hizlarinda
gerceklestirilmistir. Ayni1 zamanda elektrokimyasal empedans spektroskopisi (EIS)
Olgtimleri yapilmistir. EIS Gl¢timleri ise 10 kHz ile 0.01 Hz frekans araliginda 1 M
CH3OH igeren 1 M KOH soliisyonunda yapilmistir. Calisma kapsaminda kullanilan 3
boyunlu hiicre (Sekil 2.24a), ¢calisma elektrodu (Sekil 2.24b) ve potensiyotat cihazi (Sekil
2.24c) Sekil 2.24°te gosterildigi gibidir.

Sekil 2.24: a) 3 boyunlu hiicre kurulumu, b) Katalizér damlatilan ¢alisma elektrotlarinin

etiivde kurutulmasi, ¢) Potensiyostat cihazi ve elektrokimyasal analiz sistemi.
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3.1. SILIKA AEROJELLERIN (SA) KARAKTERIZASYONU

3.1.1. XRD Analizi

Silika aerojellerin atomik ve molekiiler yapisini incelemek i¢in XRD analizi
gerceklestirilmistir. Elde edilen analizde, silika aerojellerin amorf yapisini ortaya ¢ikaran
24.68%de zirve degeri alinmistir (Adhikary, RudZzionis, vd., 2021). Alinan bu deger Sekil
3.1’de gosterilmistir. Scherer denklemine gore ise partikiil boyutu 0.315 nm olarak

bulunmustur.

Sekil 3.1: Amorf yapili SA’nin XRD grafigi.
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3.1.2. FT-IR Analizi

Silika aerojeldeki baglarin yapisinin tayin edilmesi i¢in FTIR analizi
gergeklestirilmistir. Olgiimler 500-4000 cm™ araliginda gerceklestirilmis olup Sekil
3.2’de goriildiigii gibidir. 1076 cm™’deki yogun pik ve 789 cm™"deki tepe noktalar1 Si-O-
Si asimetrik esneme titresimlerini, deformasyon titresimlerini ve Simetrik esmene
titresimlerinin varligin1 gostermektedir (Ban vd., 2019). Bu titresimler Silis triinlerinin
yapilarmda gozlemlenmektedir (Yu vd., 2015). 2900 cm™ civar1 ¢ok kiigiik bir pik
goriilmiistiir ve bu C-H baglarina atfedilebilir (Huang vd., 2018). 3375 cm™*deki pik
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ylizey silanollerinin hidrojenin SiO-H gerilmesinin iist iiste binmesine, yaklasik 1640 cm”
1*de goriilen pik ise H20 molekiillerinin titresimlerine atfedilmektedir (Khan vd., 2017).
Ayrica 957 cm™**de SiOH gruplarmin Si-O diizlem i¢i gerilme titresimlerine ve 552 cm™

l‘de de SiO2 ag kusurlarinin Si-O gerilmesine atfedilmektedir (Al-Oweini ve El-Rassy,
2009).

Sekil 3.2: Silika Aerojellerin (SA) FTIR spektrumu.
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3.1.3. SEM Analizi

Silika  aerojellerin  yiizey = morfolojisinin  arastirilmast ~ amaciyla
gergeklestirilmistir.  Elde edilen SEM goriintilleri 1uym, 2um, 10 pm ve 40um
yakinlagtirmada goriintiilenmis (Sekil 3.3) ve yiiksek gozenekli silika aerojellerin
olustugu goriilmiistir (He vd., 2019). Aerojeller, ii¢ boyutlu olarak, bir gbzenegi
cevreleyen partikiil zincirleri olarak goriinen bir iskelet ag yapist olusturmak iizere
birbirine baglanmaktadir (Katagiri vd., 2018). Bu iskelet ag yap1, 1um yakinlastirmada
cok net olarak goriilmiistiir. Elde edilen sonuglar silika aerojellerin basarili bir sekilde
olusturuldugunu gostermektedir. Gozenekli yapilar imageJ programinda hesaplanarak

ortalama 0.44 um olarak bulunmustur. Elde edilen histogram grafigi ise Sekil 3.4’te

gosterilmistir.
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Sekil 3.3: Silika aerojellerin SEM ile yapilan mikroyap1 goriintii analizleri (a) 40um, b)
10um, ¢) 2 um, d) 1 pm)
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Sekil 3.4: Elde edilen SA’larin SEM goriintiisiinden elde edilen gézenek g¢aplarinin

histogram grafigi.
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Sekil 3.5’te ise SA’nin SEM-EDX analizi gosterilmistir. Burada Si elementinin
agirlikga %37.48 oranda oldugu goriilmektedir.

Sekil 3. 5: SA’nin SEM-EDX analizi ve elementel grafigi.
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3.1.4. Yogunluk Analizi

Sekil 3.6’te elde edilen SA’larin agirlig1 goriilmektedir. Elde edilen aerojeller
yiiksek miktarda konulmasina ragmen agirliklarinin oldukga diisiik oldugu goriilmiistir.
Aerojellerin hacminin belirlenmesi amaciyla, meziir icerisindeki belli hacimdeki su
icerisine elde edilen Si-aerojeller eklenmistir ve hacminin 1cm?® oldugu goriilmiistiir.

Buna gore aerojellerin yogunluklar1 0.05 g/cm? olarak hesaplanmustir.
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Sekil 3.6: Elde edilen SA’larin agirligimin dl¢iilmesi (Fotograf 6lgegi 13cm x13 cm).

3.1.5. Termal Kamera Analizi

Sekil 3.7°de bir metal iizerinde konumlandirilan toz SA’lara uygulanan
sicakliklarin termal kamera ile 6l¢tim sonuglart gosterilmistir. Yaklasik 703°C’lere kadar
elde edilen SA’lara biitanol ¢akmak yardimiyla sicaklik verilmistir. Elde edilen
sonuglarda, SA’larin 700°C’lere kadar dayanikli oldugu goriilmistiir. Daha yiiksek

sicakliklarda ise metal {izerindeki toz SA’larin azalmaya basladig goriilmiistiir.

Sekil 3. 7: Elde edilen SA’larin termal kamera goriintiileri ve sicaklik grafigi.
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3.2. GRAFEN OKSIT (GO) ve GRAFEN AEROJELLERIN (GA)
KARAKTERIZASYONU

3.2.1. XRD Analizi

Calisma kapsaminda elde edilen GO ve GA’nin XRD grafikleri Sekil 3.8°de
verilmistir. GO 10.6°de zirve piki vermistir. Bu zirve piki GO’nun olusumunu
gostermektedir (Amir Faiz vd., 2020). Ayrica Scherrer denklemine gore GO’nun partikiil
boyutu 2.73 nm olarak bulunmustur. GA’nin zirvesi ise GO’ya gore saga dogru kaymis
ve 24.68de daha yayvan bir pik gostermistir. Bu zirve ise GA’nin olusumunu
gostermektedir (Sui vd., 2014). Hesaplanan Scherrer denklemine gore ise GA’nin partikiil
boyutu 0.66 nm olarak bulunmustur. Elde edilen degerlerin literatiirle de uyumlu oldugu

gorilmiistir.

Sekil 3. 8: GO ve GA’nin XRD grafigi.
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3.2.2. FT-IR Analizi

GO ve GA’nin yapisindaki baglarin analizi i¢in  FT-IR analizi
gerceklestirilmistir. GO ve GA igin elde edilen FT-IR spektroskopisi Sekil 3.9’da
gosterildigi gibidir. GO'nun FTIR spekturumuna bakildiginda, 1040 ve 1156 cm™Y'deki
pikler alkoksi'nin C-O gerilme titresimlerinden kaynaklandigi goriilmektedir (Tan vd.,
2018). 3000-3800 cm™'de 1703 cm™'de -OH ve -COOH karbonil gruplarinda absorpsiyon
bantlar1 gozlemlenmistir (Mahdavi vd., 2017). 1610 cm™¥’de ise C=C gerilmelerine
atfedilmektedir (Emiru ve Ayele, 2019). GA’nin FT-IR’ma bakildiginda ise, GO
piklerine gore pik yogunluklarinda bir azalma meydana geldigi goriilmektedir. Ayrica
piklerde kayma oldugu goriilmektedir (Pruna vd., 2019). Elde edilen FT-IR
spektroskopisi XRD desenlerini ve GA, GO olusumunu desteklemektedir.

Sekil 3. 9: GA ve GO’nun FT-IR spektrum grafigi.
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3.2.3. UV spektroskopisi.

Sekil 3.10’da GA ve GO’nun UV-Vis spekturumlari verilmistir. Sekil 3.10a’da
goriilen GO UV spekturumunda 230 nm ve 296 nm’de sirastyla p-p* ve n-p* absorpsiyon
bantlar1 sergilemislerdir ve literatiir ile uyumludur (Yang vd., 2012). Sekil 3.10b’deki

GA’nin UV spekturumuna bakildiginda ise bu zirvenin saga kaydigi goriilmiistiir
(Arsalani vd., 2018).
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Sekil 3.10: a) GO ve b) GA’nin UV spektroskopisi.
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3.2.4. SEM Analizi

Sekil 3.11°’de GA’nin SEM goriintiisii farkli biiyiitmelerde goriilmektedir.
Sekilde de goriildiigli gibi yakinlagtirma orani arttik¢a birbirine bagli 3D mimariye sahip
gozenekli yapilar ortaya c¢ikmustir. Elde edilen sonuglar, grafen aerojel yapisinin

olustugunu gostermektedir (Wufeng Chen ve Yan, 2011).

Sekil 3.11: GA’nin a) 100 um, b) 50 pum, c) 20 um, d)10 um biiylitmelerdeki SEM
goriintiileri. (Ac¢ik gozeneklilik yapist goriilmektedir).
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Gozenek boyutu ise imageJ programi kullanilarak, 2.84 pm olarak bulunmustur

ve histogram grafigi Sekil 3.12de gosterilmistir.
Sekil 3.12: GA’larin SEM goriintiisiinden elde edilen gozenek caplarinin  histogram

grafigi.
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Sekil 3.13’te ise GA SEM EDX analizi gosterilmektedir. Burada yapida %42.51
oranina C oldugu ve % 4.73 oraninda O elementi oldugu goriilmektedir. EDX analizi ile

de sekilde belirtilen alanin analizinde, yapidaki C oraninin varligi net bir sekilde

goriilmiistiir.
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Sekil 3.13: GA SEM-EDX analizi ve elementel grafigi.
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3.2.5. Yogunluk Ol¢iimii

Elde edilen GA’larin agirliklar1 hassas terazi ile tartilmis olup Sekil 3.14a’da
gosterilmigtir. 0.023 g ile olduk¢a hafif yapilarin olusturuldugu goriilmiistiir. Sekil
3.14b’de goriilen grafen aerojellerin ¢ap ve yiiksekligi kumpas yardimiyla dlgtilerek
hacmi 0.531 cm? olarak bulunmustur. Elde edilen verilerle ise yogunluklar: 0.043 g/cm?

olarak hesaplanmistir.



57

Sekil 3.14: a) Grafen aerojellerin agirliginin hassas terazi ile l¢lilmesi, b) GA’nin

geometrik olgiilerinin kumpasla dlgiilmesi.

3.2.6. Termal Kamera

Sekil 3.15°te bir metal lizerinde konumlandirilan GA’ya uygulanan sicakliklarin
termal kamera ile ol¢iim sonuclari gdsterilmistir. Olgiim sonuglarinda elde edilen
sonuglarin TESTO yazilim uygulamasindaki ekran gorlintiisii verilmistir. Yaklagik
415°C’lere kadar elde edilen GA’ya biitanol ¢gakmak yardimiyla sicaklik verilmistir. Elde
edilen sonuglarda, GA’nin 200-250°C’lerden sonra metal yiizeyinde azalmaya basladig1

ve 415°C’den sonra tamamen kayboldugu goriilmiistir.
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Sekil 3.15: GA’larin termal kamera goriintiileri ve sicaklik grafigi.

P (102 {975 Ma “1255°C Max. J46.5°C Ortalama “2

3.3. KEVLAR TAKVIYELi AEROJELLERIN KARAKTERIZASYONU

3.3.1. XRD Analizi

Aramid elyaf takviyeli GA ve SA’nin kristal yapisinin arastirilmasi igin XRD
analizi gergeklestirilmistir Sekil 3.16’da gosterilmistir. Bu noktada 20-25°’de bir pik elde
edilmistir. GA igin pik zirvesinin yaklasik 25°’de olmas1 ve kevlar liflerinin de 20-25°
arasi1 pik vermesi ile olusan kevlar takviyeli GA’lar, SA’lara gore daha yiiksek yogunlukta
bir pik vermistir (Jia vd., 2019). Ayrica silika aerojellerin 20°-40° araliginda bir pik

gostermesi yapinin kismen kristallestigini de gostermektedir (Yang ve Ye, 2022).
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Sekil 3.16: Kevlar takviyeli SA ve GA’nin XRD grafigi.

Kevlar takviyeli GA
Kevlar takviyeli SA
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3.3.2. FTIR Analizi

Sekil 3.17a’da GA-Kevlar aerojellerin FTIR grafigi, GA ve Kevlar FTIR 1 ile
karsilastirilmistir. Ayni sekilde Sekil 3.17b’de SA-Kevlar FTIR grafigi, Kevlar ve SA,
FTIR grafigi ile karsilastirilmistir. FTIR spektrumundan 3318 cm™, 1653 cm™, 1539 cm
! ve 1307 cm™deki pikler sirastyla -NH- germe titresimini, amid grubundaki -C=0
baginin gerilmesini, ikincil aminlerin -NH- biikiilmesinin karakteristigini temsil
etmektedir (Almeida vd., 2021). Ga-Kevlar FTIR grafiginde kevlar piklerinin baskin
oldugu ve GA ile kompoziti sonucu pik yogunluklarinda azalma meydana geldigi ve
1710-1740 cm® de C=0 germe titresim piki kevlarin artirilmasiyla yavasca
kaybolmaktadir. Bu da kevlarin GO iizerinde belirli bir indirgemeye sahip oldugunu
gostermektedir (Liu vd., 2022). Kevlar-SA FTIR grafigine bakildiginda ise kevlar ile
SA’nin kompoziti sonucu kevlar piklerinin yogunlugunun azaldigi gézlemlenmistir ve
elde edilen grafik literatiirle uyumludur (Li vd., 2016). Olusan kompozitlerin kevlar ve

SA arasinda fiziksel bir kombinasyonun oldugunu gostermistir.
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Sekil 3.17: a) GA, kevlar ve kevlar takviyeli SA’nin FTIR grafigi, b) SA, kevlar ve kevlar
takviyeli SA’nin FTIR grafigi.
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3.3.3. SEM Analizi

Sekil 3.18’de GA/Kevlar’in SEM goriintiisii farkli biiylitmelerde goriilmektedir.
Sekilde de goriildiigii gibi yakinlastirma orani arttik¢a birbirine bagli 3D mimariye sahip
gbzenekli yapilar ortaya ¢ikmistir. Bu goriintiilerle yapmin GA’ya kevlar takviyesi
uygulanmasinin yapiy1 iyilestirerek kirillganligin azalmasini sagladigini gostermistir.
Elde edilen sonuglar, literatiirle de benzerlik gostermektedir (Li vd., 2021). Sekil 3.19°da
ise GA/Kevlar aerojellerin SEM EDX analizi ve elementel grafigi gosterilmistir. Sekilde
gosterilen alandan alinan analize gore yapida C varligi saptanmistir. Au elementi ise

yapilan kaplama isleminden geldigi goriilmiistiir.
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Sekil 3.18: GA/Kevlar aerojellerin a,b) 1 um c,d) 200 nm biiylitmedeki SEM goriintiileri.

Sekil 3.19: GA/Kevlar aerojellerin EDX alan analizi ve elementel grafigi.
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SA/Kevlar aerejellerin SEM goriintiisii ise Sekil 3.20°de gosterilmistir. Burada
Kevlar takviyesinin aerojelin gozenekli yapisini korudugunu gostermektedir. Ayrica
aerojel blogunun goézenekli aglari 3 boyutlu olarak goriilmektedir. Elde edilen SEM
goriintiisi literatiirle de uyum saglamaktadir (Li vd., 2016).

Sekil 3.20: SA/Kevlar aerojellerin a) 1pm b) 200 nm biiyiitmedeki SEM goriintiileri.
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3.3.4. Yogunluk Ol¢iimii

Elde edilen kevlar takviyeli silika ve grafen aerojellerin agirlik dlgiimleri Sekil
3.21ave 3.21c’de gosterilmistir. Oldukga hafif olan bu numunelerin agirliklart SA/kevlar
ve GA/kevlar i¢in sirasiyla 0.27 g ve 0.022 g olarak bulunmustur. Elde edilen kevlar
takviyeli aerojellerin Olgiileri ise kumpas yardimiyla olgiilerek (Sekil 3.21b ve 3.21d)
hacimleri hesaplanmistir. Bunun sonucunda ise SA ve GA Kkevlar aerojellerin

yogunluklar1 sirasiyla; 0.16 ve 0.0187 g/cm?® olarak hesaplanmustir.

Sekil 3.21: a) GA/kevlar aerojelin agirliginin hassas terazi ile dl¢iilmesi, b) GA/kevlar
aerojelin geometrik olgiilerinin kumpasla 6l¢iilmesi, ¢) SA/kevlar aerojelin agirliginin
hassas terazi ile Olgiilmesi, d) SA/kevlar aerojel geometrik Olgiilerinin kumpasla

Olciilmesi.

a) , b)

» N

A e e o |
dbhd
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3.3.5. Termal Kamera

Sekil 3.22‘de bir metal iizerinde konumlandirilan SA/ Kevlar aerojellere
uygulanan sicakliklarin termal kamera ile Ol¢iim sonucglar1 gosterilmistir. Yaklasik
560°C’lere kadar elde edilen SA/Kevlar aerojellere biitanol cakmak yardimiyla sicaklik
verilmigstir. Elde edilen sonucglarda, SA/Kevlar aerojellerin 350°C’lerde yanmaya
basladigini, 560°C’lerde ise yapinin tamamen yanarak renk degistirdigi goriilmiistiir. Bu
sonug, Silika aerojellere kevlar eklenmesiyle kirilganlik azalsa da yiiksek sicakliklara olan

direncin azaldigin1 gostermistir.

Sekil 3.22: Elde edilen SA/Kevlar aerojelin termal kamera goriintiileri ve sicaklik grafigi.
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Sekil 3.23‘te ise bir metal {izerinde konumlandirilan GA/ Kevlar aerojele
uygulanan sicakliklarin termal kamera ile Ol¢iim sonuglart gosterilmistir. Yaklasik
525°C’lere kadar elde edilen GA/Kevlar aerojele biitanol ¢akmak yardimiyla sicaklik
verilmistir. Elde edilen sonuglarda, GA/Kevlar aerojelin 350°C’lere kadar dayaniklilik
gostermis ve daha yliksek sicakliklarda GA/Kevlar aerojelin metal ylizeyinde kiiclilmeye
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basladigi goriilmiistir. Bu durum GA’ya kevlar eklenmesinin yapidaki sicaklik

dayanimini arttirdigini géstermistir.

Sekil 3.23: Elde edilen GA/Kevlar aerojelin termal kamera goriintiileri ve sicaklik grafigi.

3.4. ELDE EDILEN FiBERLERIN KARAKTERIZASYONU

34.1. FTIR

Kalsinasyon oncesi ve sonrasindaki fiberlerin, kalsine sonrasi yapilarindaki
polimerlerin uzaklastirildigini gérmek adina FT-IR analizi yapilmistir. Elde edilen analiz
sonucu Sekil 3.24’te gosterildigi gibidir. Sekilde de gozlemlendigi gibi kalsine 6ncesi 900
cm™ ve 3300 cm™’de sirasiyla Si-OH ve O-H titresimleri gdzlemlenmistir (Sakai vd.,
2012). Kalsine isleminden sonra ise bu tepe noktalarinin kayboldugu net bir sekilde
goriilmiistiir. Bu durum silanol gruplarinin 650°C iizerinde yogunlagmaya baglamasi ile
aciklanabilmektedir. Ayrica 810 cm™ ve 1105 cm™’de goriilen bantlarm Si-O-Si

baglarinin sallanma ve asimetrik gerilme titresimine karsilik geldigi bilinmekte ve bu



66

piklerin korundugu goriilmektedir (Yan vd., 2014). Béoylelikle kalsinasyon sonrasi

yapidan PVA’nin uzaklastirildigi da elde edilen FT-IR analizi ile dogrulanmigtir (Huang
vd., 2020).

Sekil 3.24: a) Si/Zr/B bazli fiberlerin kalsine 6ncesi ve sonras1 FT-IR spektroskopisi, b)

Si bazli fiberlerin kalsinasyon dncesi ve sonrasit FT-IR spektroskopisi.

a
) Kalsine Oncesi b)

—— Kalsine Sonrasi
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3.4.2. Fiberlerin Kalsinasyon Oncesi ve Sonrasi Agirhklarimin Olgiimii

Fiberlerin kalsine oncesi ve sonrasinda yapisindaki polimerlein uzaklastiriimasi
noktasinda agirliklarin = 6lgiilmesi ile FTIR analiz sonucunun desteklenmesi
amaclanmistir. Sekil 3.25’te gozlemlendigi gibi, kalsine Oncesi elde edilen fiberlerin
agirligi 1.65 g iken (Sekil 3.25a), kalsine sonrasi polimerlerin yapidan uzaklastirilmasiyla
0.72 grama (Sekil 3.25b) diismiistiir. Sonug olarak yapida agirlik olarak %56.36 azalma

meydana gelmistir. Bu durum yapidaki PV A’nin uzaklastirilmasiyla aciklanabilmektedir.
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Sekil 3.25: a) Kalsinasyon oncesi elde edilen fiberlerin agirhigi, b) Kalsinasyon sonrasi

elde edilen fiberlerin agirlig1.

3.4.3. SEM Analizi

Elde edilen fiberlerin kalsinasyon sonrast SEM goriintiileri Sekil 3.26°da
gosterildigi gibidir. Elde edilen goriintiilerde, fiber yapilarmin olustugu net bir sekilde
gozlemlenmistir. Fiberlerde aglomerasyon goriilmemis olup fiber ¢aplarinin da birbirine

yakin degerlerde oldugu goézlemlenmistir.

Sekil 3.26: Si bazl fiberlerin kalsine sonrast @) 50 um, b) 20 um, ¢) 10 um, d) 5 um
biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri.
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SEM analizi sonucunda oOlgiilen fiber ¢ap ortalamasi ise 630 nm olarak
bulunmustur ve histogram grafigi Sekil 3.27‘de gosterilmistir. Elde edilen fiberlerin
kalsine sonrasi yapisindaki Si elementinin korundugu Sekil 3.28’de gosterilen SEM-EDX

analizi ile gergeklestirilmistir.

Sekil 3.27: GA’larin SEM goriintiisiinden elde edilen fiber ¢aplarinin histogram grafigi.
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Sekil 3.28: Kalsine sonrasi elde edilen Si bazli fiberlerin SEM-EDX Analizi ve elementel

grafigi.
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3.4.4. Termal Kamera Analizi

Fiberlerin kalsine edilmesinden sonra, biitanol ¢akmak kullanilarak aleve olan
direnci termal kamera ile test edilmistir. Elde edilen sonuglarda, kalsine sonrasi elde
edilen fiberlerin aleve oldukga direngli oldugu gorilmistiir. Sekil 3.29°da termal kamera

sistemi ve fiberlerin aleve olan direngleri gosterilmistir.
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Sekil 3.29: a) Termal kamera sistemi, b) Si fiberlerinin biitanol kaynagina maruz

birakilmasi, €) Si/Zr/B fiberlerin biitanol kaynagina maruz birakilmasi.

Sekil 3.30°de Si-fiberlerin termal kamera analizi ile yiiksek sicakliklara olan
direnci gosterilmistir. Termal kamera ile fiber tizerindeki sicaklik yaklasik 1000°C’lere
kadar c¢ikilmistir. Elde edilen sonuglar ise 800-900 °C’lerde olduk¢a dayanakli oldugu
goriilmistiir. Daha yiiksek sicakliklarda uzun siire bekletmelerde (15 dk) ise fiberde
delinmelerin meydana gelebildigi gozlemlenmistir. Ayrica alevin fiber yilizeyinden
cekilmesiyle fiberin saniyeler i¢inde sogudugu da termal kamera sistemindeki sicaklik-

zaman grafigi ile net bir sekilde gozlemlenmistir.
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Sekil 3.30: Si-fiberleri tizerindeki sicakligin termal kamera analizi ile zamana bagh

gosterimi.
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Sekil 3.31°de ise Si/Zr/B-fiberlerin termal kamera analizi ile yiiksek sicakliklara
olan direnci gosterilmistir. Biitanol ¢akmak yardimiyla fiber iizerindeki sicaklik
1000°C’lere ¢ikilmistir. Elde edilen sonuglar ise 800-900 °C’lerde oldukg¢a dayanakli
oldugu goriilmiistiir. Daha yiiksek sicakliklarda ve uzun siire bekletmelerde ise fiberde
bliziilmelerin meydana geldigi gozlemlenmistir. Yiizeyden alevin cekilmesi ile yine

sicakligin saniyeler i¢erisinde diistiigii gézlemlenmistir.
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Sekil 3.31: Si/Zr/B-fiberleri iizerindeki sicakligin termal kamera analizi ile zamana bagli

gosterimi.
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3.5. FIBER TAKVIYELi SERAMIK AEROJELLERIN KARAKTERIZASYONU

3.5.1. XRD Analizi

Elde edilen Si, Si/B/Zr ve polimer bazli aerojellelerin kristal yapilarinin
arastirtlmasi amaciyla XRD analizi gergeklestirilmistir (Sekil 3.32) Si/Zr/B bazli
aerojellerin hala amorf yapida kaldig1 ve nedeninin aerojeldeki Si miktarinin yiiksek
olmastyla kristallesmenin SiO; tarafindan bastirilmasi olarak 6n goriilmektedir (Liu vd.,
2017). Si ve polimer bazli seramik aerojeller de ise 20 ile 30° araliklarinda tipik pik degeri
gozlemlenmistir. Si ve Si/Zr/B seramik aerojeller 1000°C’de islem gordiikten sonra XRD
grafikleri ¢ekilmistir ve goriildiigii gibi Si-seramik aerojellerin hala tipik amorf bir yap1
sergilemeye devam ettigi goriilmistiir (Dou vd., 2020). Si/Zr/B-seramik aerojellerde ise

hafif kristallesme yapisi sergiledigi goriilmektedir.
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Sekil 3.32: Si ve Si/Zr/B seramik aerojellerin KaCu radyasyonu ile yapilan XRD grafigi.
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3.5.2. SEM Analizi

Elde edilen Si ve Si/Zr/B bazli seramik aerojellerin SEM goriintiileri sirasiyla
Sekil 3.33 ve Sekil 3.35’te gosterildigi gibidir. Elde edilen SEM goriintiileri, aerojellerin
kalsinasyon islemi sonrasinda elde edilen aerojellere aittir. Sekil 3.33’teki Si bazh
seramik aerojellerin SEM goriintiisiinde, fiber yapilar arasinda belirli goézeneklerin
olustugu goriilmiistiir. Fiber yapilarin yakinlastirma orani arttik¢a birbirine baglandig:
goriilse de ¢apraz baglarin zayif oldugu ve buna bagli olarak yapidaki esnekligin azaldig:

gorilmiistiir.
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Sekil 3.33: Si-seramik aerojellerin a, b) 10um, ¢, d) 2 um yakinlastirmalardaki fiber
yapilt SEM goriintiileri.

e g e 2 pm
gh vacuum | TLD | 50 000 x | 1.29¢-3 Pa DPU-ILTEM

Elde edilen Si bazli seramik aerojellerin SEM goriintiisiiniin EDX analizi ise
Sekil 3.34’te gosterildigi gibidir. Burada Si elementinin varligi sekilde de belirtilen
alandan yapilan analize gore net bir sekilde gozlemlenmistir. Ayrica O varligi da

saptanmistir.
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Sekil 3.34: Si-seramik aerojellerin SEM- EDX analizi ve elementel tablosu.
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Si/Zr/B bazli seramik aerojellerin SEM goriintiisii ise Sekil 3.35’te gosterildigi
gibidir. Burada yakinlastirma arttik¢a, yine fiber baglantilarinin varligi gozlemlenmistir
(Sekil 3.35a). Ayrica fiber yapilart arasinda gozenekli yapilarin olustugu goriilmustiir.
Yapidaki baglarin giiglii olmadig1 ve buna bagli olarak aerojeldeki esneklikte azalma
meydana geldigi goriilmiistiir. Ayrica elde edilen Si/Zr/B bazli seramik aerojellerin SEM
gortntiisiindeki EDX analizi sonucu Sekil 3.36°da gosterildigi gibidir. Burada, Yapidaki

Si, Zr ve B elementlerinin varligi net bir sekilde gdzlemlenmistir.
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Sekil 3.35: Si/Zr/B bazli seramik aerojellerin, a, b) 5 um, ¢, d) 2 pm biiylitmedeki SEM

goriintiileri.
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Sekil 3. 36: Si/Zr/B-seramik aerojellerin SEM-EDX analizi ve elementel grafigi.
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Polimerik seramik aerojellerin  SEM goriintiisii ise Sekil 3.37°de gosterildigi
gibidir. Burada yakinlastirma arttik¢a, yine fiber baglantilarinin varligr gozlemlenmistir
(Sekil 3.37d). Fiber yapilarin ise ¢capraz bagli oldugu ve birbirine baglandig1 goriilmiistiir.
Bu baglarin gii¢lii olmasi ise, elde edilen polimerik seramik aerojellerin elastik yapida

olmasini saglamistir.



78

Sekil 3. 37: Polimerik seramik aerojellerin a) 20 um, b) 10 pm ¢) 1 um d) 200nm
biiylitmedeki SEM goriintiileri.
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Sekil 3.38’de ise polimerik seramik aerojellerin SEM-EDX analizi ve elementel
grafigi verilmistir. Sekilde goriilen alanin analizi sonucu yapida Si, C ve O elementlerinin

varlig1 saptamistir. Au ise SEM analizi i¢in yapilan kaplamadan geldigi goriilmiistiir.
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Sekil 3. 38: Polimerik Seramik Aerojellerin SEM-EDX Analizi ve Elementel Grafigi.
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3.5.3. Yogunluk Ol¢iimii

Elde edilen Si ve Si/Zr/B ve polimerik aerojellerin agirliklart Sekil 3.39°da
gosterildigi gibidir. Olduk¢a hafif aerojellerin olusturuldugu goriilmiistiir ve sirasiyla
aerojellerin agirliklar1 0.463 g (Sekil 3.39a), 0.341 g (Sekil 3.39b) ve 0.496 g (Sekil 3.39¢)
olarak hesaplanmistir. Si, Si/Zr/B, polimerik seramik aerojellerin yogunluklar1 ise
sirastyla; 0.015 g/cm?, 0.016 g/cm?®, 0.02 g/cm?® olarak hesaplanmustir.
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Sekil 3.39: a) Si, b) Si/Zr/B, c) Polimerik seramik aerojellerin hassas terazi ile

agirliklarinin dlgtilmesi.

& ee

= lg' ? f
3.5.4. Termal Kamera Analizi

Elde edilen aerojellerin biitanol ¢akmakla verilen aleve karsi oldukga direng
gosterdigi goriilmiistiir. Bu noktada Si ve Si/Zr/B seramik aerojellerin yiiksek sicakliklara
karst dayanimi termal kamera ile goriintiilenmistir. Gortintiiler 15-30-60 dk boyunca
yiiksek sicaklik verilerek ¢ekilmistir. Cekimler tekrarlandiginda, verilen alevlere karsi
hala ytiksek direng gdsteren aerojellerin elde edildigi tespit edilmistir. Bu noktada biitanol
cakmakla direk olarak verilen aleve kars1 seramik aerojellerin direnci ayrica Sekil 3.40°ta
gosterilmistir. Biitanol ¢cakmakla 1000 ve daha iizeri sicakliklarda ciplak alev verilen

seramik aerojellerin sonrasinda hala yapisini koruyabildigi gozlemlenmistir.

Sekil 3.40: a) Seramik aerojelin biitanol kaynagina maruz birakilmasi (1000°C), b)
Seramik aerojelin biitanol kaynagina maruz birakilmasi (>1200°C), ¢) Seramik aerojelin

yiiksek aleve maruz birakilmasi sonrasi yapinin bozulmadiginin gosterilmesi.
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Sekil 3.41°de ise termal kamera sistemi ve elde edilen seramik aerojellerin

biitanol ¢akmaga maruz birakilmasi gosterilmistir.

Sekil 3.41: Termal kamera sistemi ve aerojellerin biitanol cakmaga maruz birakilmasinin,

a) arkadan goriintimii, b) 6nden goriinimii.

3.5.4.1. Si/Zr/B-Seramik Aerojellerin Termal Kamera Analizi

Sekil 3.42°de ise termal kamera ile Si/Zr/B seramik aerojellerin biitanol ¢gakmaga
maruz birakilmasi sonucu elde edilen sicaklik- zaman grafigi gézlemlenmektedir. Burada
Si/Zr/B seramik aerojeller, 30 dk boyunca 1100-1200°C’ye maruz birakilmistir. Yapinin
bu sicakliklara oldukg¢a dayanikli oldugu ve tekrar kullanimda da dayanikliligin devam
ettigi goriilmiistiir. Ayrica, sicakligin ylizeyden ¢ekilmesi halinde aerojel yiizeyindeki
sicakligin hizla azaldigi da gozlemlenmistir. Si/Zr/B seramik aerojelinde yapidaki
seramik oranin artmasiyla yiiksek sicakliklara olan dayanim artmis olsa da yapidaki
kirilganligin artmasina neden olmustur. Bu noktada ise termal analiz kapsaminda yapinin

dik bir sekilde tutulmasi noktasinda zorluklar yasanmustir.
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Sekil 3.42: Si/Zr/B-seramik aerojellerin lizerindeki sicakligin termal kamera analizi ile

zamana bagl gosterimi.
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3.5.4.2. Si-Seramik Aerojellerin Termal Kamera Analizi

Sekil 3.43’te ise termal kamera ile Si-seramik aerojellerin biitanol ¢akmaga
maruz birakilmasi sonucu elde edilen sicaklik- zaman grafigi gézlemlenmektedir. Burada
Si-seramik aerojeller, 60 dk boyunca 1100-1200°C’ye maruz birakilmistir. Yapinin bu
sicakliklara oldukca dayanikli oldugu ve tekrar kullanimda da dayaniklili§in devam ettigi
goriilmiistiir. Ayrica, sicaklifin yiizeyden c¢ekilmesi halinde aerojel yiizeyindeki
sicakligin hizla azaldigr da goézlemlenmistir. Si/Zr/B seramik aerojellere gore ise

kirilganlik oraninin ¢ok daha diisiik oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 3.43: Si-seramik aerojellerin iizerindeki sicakligin termal kamera analizi ile zamana

bagli gosterimi.
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Sekil 3.44’te Si-seramik aerojelin arka yiizeyine gec¢irdigi sicakligin 6l¢iilmesi
icin termal analiz gergeklestirilmistir. Bu noktada 6n yilizeyden verilen 1000°C’lik
sicakliga karsilik olarak arka yiizeyin 340°C sicaklikta oldugu goriilmiistiir. Bu noktada
farkli kalinliklarda yapilan aerojeller i¢in bu oranin degisecegi 6n goriilmektedir. Bu
calismada kullanilan aerojel kalinlig1 ise, 1.2 cm’dir. Bu kalinliga sahip aerojelin diger

yilizeyine % 66 oraninda sicakligin gegmedigi sOylenebilir.
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Sekil 3.44: Si-seramik aerojellerin arka yilizeyindeki sicakligin termal kamera analizi ile

zamana bagl gosterimi.
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3.5.4.3. Polimerik Seramik Aerojellerin Termal Kamera Analizi

Sekil 3.45°te termal kamera ile polimerik seramik aerojellerin biitanol ¢akmaga
maruz birakilmasi sonucu elde edilen sicaklik- zaman grafigi gézlemlenmektedir. Burada
polimerik seramik aerojellerin yaklasik 200°C’lerden sonra yapinin bozunmaya basladigi
goriilmiistiir. 350 °C’lere kadar sicaklik verilen yapida polimerik yapinin bozuldugu net

bir sekilde gozlemlenmistir.
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Sekil 3.45: Polimerik seramik aerojellerin ylizeyindeki sicakligin termal kamera analizi

ve sicaklik grafigi.
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3.5.6. Seramik Aerojellerin Elastik Ozellikleri

Elde edilen seramik aerojellerin elastik &zelliklerine bakildiginda, Si/Zr/B
seramik aerojellerinin gevrek bir yap1 sergiledigi gortilmiistiir. Si seramik aerojellerin ise
dayaniminin daha yiiksek oldugu goriilmiistiir. Fakat iki aerojelin de yapidaki capraz
baglanma oranin az olmasi nedeniyle elastik 6zellik gostermedigi soylenebilmektedir. Bu
kapsamda elastik 6zelliginin kazandirilmasi adina, bu yapilara polimerik malzeme
eklenmistir. Sonug olarak ise, oldukga elastik, acrojellere basing uygulanmasi sonucu eski
haline donen bir yapinin olusturuldugu gézlemlenmistir (Sekil 3.46a, Sekil 3.46b, Sekil
3.46d, Sekil 3.46e). Elde edilen polimerik seramik aerojellerin elastik yapilar1 Sekil
3.46°da gosterildigi gibidir.

Ayrica elde edilen polimerik seramik aerojellerin elastikliginin aerojellerin

uzunluk ve ytikseklik (L/h) oranina bagl oldugu da gozlemlenmistir. Bu kapsamda elde
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edilen aerojellerden 25.71 L/h oranina sahip polimerik aerojellerin (Sekil 3.46d, Sekil
3.46e, Sekil 3.46f) daha elastik bir yapi sergiledigi gdzlemlenmistir.

Sekil 3.46: a) Yanlardan basing uygulanan, b) serbest birakilan ve ¢) kumpas ile dlglimii
gerceklestirilen 2.9 L/h oranina sahip polimerik seramik acrojeller. d) Yanlardan basing

uygulanan, e) serbest birakilan, f) kumpas ile 6l¢limii gergeklestirilen 25.71 L/h oranina

sahip polimerik seramik aerojeller.

3.6. ELDE EDIiLEN MALZEMELERIN KARAKTERIZASYON
SONUCLARININ KARSILASTIRILMASI

Tez kapsaminda yapilan ¢alismalarda, endiistriyel alanda kullanilabilir malzeme
tiretiminin yapilmas1 hedeflenmistir. Hedeflenen endiistriyel uygulamalar ise, enerjinin
korunumu noktasinda yalitim sektorii ve atese dayaniklilik, enerji liretimi noktasinda
yakit hiicresi uygulamalarinda kullanilabilir 6zellikteki malzemelerin sentezlenmesidir.
Bu noktada tez kapsaminda elde edilen aerojellerin pek ¢ok uygulamada kullanilabilir

ozellikler tasidig1 da ayrica goriilmiistiir.

Calisma kapsaminda sentezi gerceklestirilmek istenen malzemeler igin her
basamakta silika ve grafen aerojellerin daha elastik, rijit ve yanmazlik derecelerinin
artirllmasi hedeflenmistir. Hedeflenen bu dogrultuda, elde edilen SA ve GA’lara
bakildiginda, GA’larin liyofilizator ile kurutulmasinda jel yapisini hala koruyabildigi ve

SA’lara gore goreceli olarak dayanikliligin yiiksek oldugu sdylenebilmektedir. Bu sonug;
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GA’larin kurutmadan 6nceki jel yapisin1 kurutmadan sonra da koruyabilirken, SA’larin
kurutmadan 6nceki jel yapisini koruyamamasindan ¢ikarilmistir. Jel yapisini koruyabilse
de GA’larin da goreceli olarak kirilgan oldugu goriilmiistiir. Ayrica aleve dayaniklilik
noktasinda SA’larin 700°C’lere kadar dayanikli oldugu termal kamera analizi sonucu
gosterilmistir. Elde edilen SA ve GA’larin kirilganliklarinin azaltilmasi noktasinda ise
oncelikle kevlar takviyeli aerojellerin sentezlenmesi hedeflenmistir. Elde edilen
sonuglarda ise, SA’larin yapisina 2/3 oraninda kevlar eklenmesi, yapmin kirilganligini
azalttigin1 ve kurutma sonrasi jel yapisinin korundugunu gostermistir. Fakat yapilan
termal kamera analizi aleve karsi olan direncin azalttigini gostermistir (350°C). Grafen
aerojellere ise 1/2 oraninda kevlar eklenmesi, jel yapmin yine kurutmadan sonra da
korundugunu gostermistir. Ayrica GA’ya kevlar eklenmesinin; termal kamera analizi

sonucunda, aleve olan direncini arttigini da gostermistir (350°C).

Bu caligmalar sonrasinda, aleve olan direncin ¢ok daha yiiksek olmasi ve
yapidaki kirillganligin azaltilmasi noktasinda seramik aerojellerin sentezlenmesi
hedeflenmistir. Bu hedef dogrultusunda ise, Si ve Si/Zr/B bazli soller hazirlanarak fiber
sentezi gergeklestirilmis ve seramik aerojellerin sentezi kisminda bahsedilen adimlar
takip edilerek seramik aerojellerin sentezi saglanmistir. Bu kapsamda elde edilen
sonuglarda, aerojellerin aleve olan direncinin SA’lara gore 1.7 kat, GA’lara gore ise 6
kat arttigt ve Ozellikle Si-seramik aerojellerin kirilganligin azalmasmi sagladigi
goriilmiistiir. Yapidaki seramik malzemelerin artmasi ise Si-Zr-B- seramik aerojellerin
daha gevrek bir yap1 sergilemesine neden olmustur. Son olarak ise daha elastik yapilarin
olusturulmasi ve fiber yapilarindaki ¢apraz baglarin arttirilmasi adina polimer takviyeli
seramik aerojeller olusturulmustur. Oldukca elastik bir yapi sergiledigi malzemeye
uygulanan biikme ve katlamayla eski haline gelebilmesi ile gézlemlenmistir fakat yapiya
polimer eklenmesi, aleve olan direnci azaltmistir. Elde edilen aerojellerin yogunluk,
elastiklik, kirllganlik, yiiksek sicakliklara olan direng ve agirlik gibi 6zellikleri Tablo
3.1°de karsilastirilmistir.
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Tablo 3.1: Elde edilen aerojellerin karsilastirilmasi. (- yok, + az, ++ ¢ok, +++ en ¢ok).

Malzeme Agirhik Yogunluk Elastiklik Kirilganhk Sicakhik
(9) g/cm?® Direnci (°C)
SA 0.05 0.05 - +++ 700
GA 0.023 0.043 - + 200
Kevlar/SA 0.027 0.16 + + 350
Kevlar/GA 0.022 0.018 + + 350
Fiber - - + + 900
Si-Seramik 0.463 0.015 + + 1200
Aerojel

SilZr/B- 0.341 0.016 + ++ 1200

Seramik Aerojel

Polimerik 0.496 0.02 +++ - 200-250
Seramik Aerojel

3.7. PtFes04@GA PARTIKULLERININ KARAKTERIZASYONU

3.7.1. XRD Analizi

PtFesO4s@GA partikiilleri SEM ve XRD cihazlar1 kullanilarak karakterize
edilmistir. Elde edilen XRD sonuglar1 Sekil 3.47°de gosterildigi gibidir. Burada tipik Pt
ve Fes0q zirveleri elde edilmistir. Fe i¢in, (111), (220), (311), (400), (422), (511) ve (400)
kirmim parametreleri sirasiyla, 17°, 30.6°, 36.59,40.9°, 54° 57.4° ve 63° derecelerde
olgtilmistiir (Medina vd., 2019). Pt i¢in (111), (200), (220) ve (311) kirinim zirveleri ise
sirastyla 40.4°, 46.8°, 68° ve 81.9° derecelerinde olglilmiistiir (Toyama vd., 2020). Pt ve
FesO4 yapilar1 karbon zirvesini baskilsa da yapida C varligr goriilmiistiir. Ayrica Debye

Schererr formiiliine gore olusturulan partikiil boyutu 12.5 nm olarak hesaplanmaistir.
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Sekil 3.47: PtFe304@GA’ nin XRD grafigi.
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3.7.2. SEM Analizi

Sekil 3.48‘de elde edilen PtFesO4@GA partikiillerinin SEM goriintiileri
verilmigtir. Elde edilen goriintiilerde, Pt yapisinin varligr yiizeyde gozlemlenmistir.
GA’larin yiiksek yiizey alanina sahip olmasi yilizey alaninin genislemesine de olanak

saglamaktadir. Bu noktada ise, Pt ve FesOas aerojel yiizeyinde genis bir tutunma alani elde

etmistir (Zhang, Shi, vd., 2020).
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Sekil 3.48: PtFe304@GA’nin a) 2 um, b) 1 um yakinlastirmadaki SEM goriintiileri.

Sekil 3.49°da SEM-EDX analizi ve elementel grafigi gosterilmistir. Bunun

sonucunda yapida Pt, Fe ve C varligi net bir sekilde gdzlemlenmistir.

Sekil 3.49: FesO4@GA’nin SEM- EDX analizi ve elementel tablosu.
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4.1. YAKIT HUCRESINE YONELIK METANOL OKSIDASYON CALISMASI

Glinlimiizde enerji tiikketimi, niifusa bagli olarak artis gostermektedir. Buna bagl
olarak ise kullanilan fosil yakitlarin tiiketimi artmakta ve ¢evre sorunlarini da beraberinde
getirmektedir. Bu noktada ise arastirmacilar ¢evre dostu, yenilenebilir enerji tiretimine
odaklanmistir. Cevreci enerji tiretiminde One ¢ikan teknolojiler arasinda ise yakat
hiicreleri olduk¢a dikkat ¢cekmektedir. Yakit hiicreleri ¢esitlerinde ise dogrudan alkol
yakit hiicreleri (DAFC), alkoliin tasinma kolaylig1 ve giivenligi agisindan tercih edilen
enerji liretim teknolojilerinden biridir. DAFC’lerde ise metanol yakitinin kullanilmasi
dogrudan metanol yakit hiicreleri (DMFC) olarak adlandirilmaktadir. DMFC’ler,
kimyasal enerjiyi elektrik enerjisine doniistiiren sistemlerdir (Bekmezci vd., 2022). Bu
sistemler, yiiksek enerji donilisiimii, ¢evre dostu ve diisik ¢alisma sicakliklart gibi
avantajlar saglamaktadir (Bayat, Darabi, vd., 2023). Yakit hiicrelerinde anot katalizorii
olarak en cok tercih edilen malzemelerden biri Pt’dir; fakat maliyeti ve yakit hiicrelerinde
zehirlenme olusturulmasi nedeniyle farkli yapilarla desteklenerek bu dezavantajlarin
Oniine gegilmesi igin ¢alismalar gergeklestirilmektedir (Antolini, 2018; Bayat, Burhan
vd., 2023; Bekmezci vd., 2022b; Karimi vd., 2023). Bu tez kapsaminda ise, bu
dezavantajlarin 6niine gecilmesi adina Fe3Os ve GA partikiilleri eklenerek PtFesOs@GA
katalizorii olusturulmustur. Olusturulan katalizoériin metanol oksidasyon analizleri
yapilarak ayrintili bir sekilde asagida sunulmustur.

Sekil 4.1'de PtFez04 ve PtFesO4s@GA katalizorlerinin 50mV/s tarama hizinda,
IM KOH tampon ¢ozeltisinde metanol oksidasyonu elektrokimyasal 6lgiim sonuglari
verilmektedir. Sekil 4.1a'da elde edilen katalizérlerin CV olclimleri gosterilmekte ve
Sekil 4.1b'de CV o6lgiimlerinden elde edilen oksidasyon pikleri ¢ubuk grafik ile
karsilastirilmaktadir. Grafikte goriildiigii gibi PtFesO4@GA ve PtFe3O4katalizorlerinden
sirastyla 37.25 mA/cm? ve 4.27 mA/cm? metanol oksidasyon akim pik degerleri elde
edilmistir. Bu sonug, GA’nin yapiya katilmasiyla metanol oksidasyonuna kars1 gelismis
katalitik aktivite sagladigini ve 8,72 kat daha yiliksek akim degeri elde edildigini
gostermistir. Ayrica CV oOl¢iimlerinde Sekil 4.1a’da goriilen ileri akim tepe noktalari (lf)
ve ters akim tepe noktalar (I) oranlar1 hesaplanmis ve CO zehirlenmesine karsi direngler
hakkinda yorum yapilmistir. Bu piklerden I pik metanol oksidasyon pikini verirken
geriye dogru akim piki (lv) olusan ara iriinlerin oksidasyonunu verir. Bu noktada elde
edilen katalizorlerin 1M CH3OH oksidasyonundan ileri ve geri akim piklerinden elde

edilen I¢/l oranlar1 Tablo 4.1'deki gibidir. Tablo 4.1'de goriildiigii gibi GA’nin yapiya
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katilmasiyla 1,7 kat daha fazla I¢/l, oran1 saglamistir. Bu sonuglar, GA'nin katalizériin CO

toleransini da arttirdigini gostermistir.

Sekil 4.1: 1 M KOH tampon ¢ozeltisi ve IM CH3OH icinde, 50 mV/s tarama hizinda elde
edilen PtFe304 ve PtFesOs@GA'nin, a) CV olgiimleri, b) CV o6lgiimiinden elde edilen
oksidasyon piklerinin karsilastirilmas.
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Tablo 4.1: Elde edilen katalizorlerin I, Ib degerleri ve oranlari.

Katalizor It lo s/ Ip
PtFe:04@GA 37.25 4.32 8.62
PtFe3Os4 4.27 0.84 5.08

Sekil 4.2a, katalizorlerin LSV sonuglarin1 gostermektedir. Elde edilen potansiyel
degerlerin karsilastirilmasi Sekil 4.2b'de gosterildigi gibidir. LSV sonuglarina gore
PtFe304@GA, PtFe304 katalizorlerinin baslangi¢ potansiyelleri sirasiyla -0.66 V, -0.42
V olarak bulunmustur. Ote yandan bu sonuglar, PtFes04@GA'nin CH3OH
oksidasyonunun daha erken bir potansiyelde baglamasina izin verdigini ve daha yiiksek
kinetiklerin olustugunu desteklemektedir. Ayrica katalizorlerin pik potansiyellerine
bakildiginda aerojel destekli katalizorlerin daha erken pik yaptigi1 gozlenmistir. Bu
durum, yiizeylerinde meydana gelen metanol oksidasyonunun daha kolay

gerceklesmesine baglanabilir.
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Sekil 4.2: 1 M KOH tampon ¢6zeltisi ve 1M CH30H i¢inde, 50 mV/s tarama hizinda elde
edilen PtFe304 ve PtFes04s@GA'nin @) LSV 6l¢timleri, b) LSV 6l¢iimiinden elde edilen

on-set potansiyellerinin karsilastirilmasi.
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Sekil 4.3a, Sekil 4.3b, Sekil 4.3¢ ve Sekil 4.3d’de katalizorlerin farkli tarama
hizlarindaki 6l¢iim sonuglar ve hesaplanan R? degerleri grafiksel olarak gosterilmistir.
Sonuglar, tarama hizinin artmastyla akim degerlerinin arttigini1 géstermistir. Sonug olarak
tarama hizlarinin ve elde edilen akimlarin karekokii incelendiginde dogrusal bir iliski
kurulmustur. Bu, diflizyon kontrollii sistemlerin oldugunu ve metanoliin katalizorler
tizerindeki  elektro-oksidasyonunun toplu tasima ile kontrol edilebilecegini

gostermektedir.
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Sekil 4.3: a) PtFes04@GA’nin farkli tarama hizlarinda (50,100,150,200 ve 250 mV/s)
elde edilen akim degerleri, b) PtFe304@GA’nin tarama hizinin karekokii degerlerine
karsi elde edilen akim degerleri, ¢) PtFe3O4’nin farkli tarama hizlarinda (50,100,150,200
ve 250 mV/s) elde edilen akim degerleri, d) PtFesOs@GA tarama hizinin karekokii

degerlerine kars1 elde edilen akim degerleri.
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Sekil 4.4a’da katalizoriin stabilitesini ve dayanikliligini incelemek icin CA
analizi yapilmis ve elde edilen sonuclar gosterilmistir. Olgiimlere 4000 saniye devam
edilmistir. Elde edilen sonuglara gore, ilk asamada katalizorlerin akimlarinda hizli bir
azalma oldugu gozlemlenmistir. Ayrica PtFes04s@GA'nin 4000 saniye sonunda 11,2
mA/cm? akim degerine sahip oldugu gézlenmistir. PtFesO4 katalizoriine kiyasla bu akim
5,33 kat daha fazladir. Bu sonuglar, GA'nin uzun siireli testlerde katalizore ¢ok yiiksek
stabilite sagladigini gostermektedir. Sekil 4.4b, PtFe3O4 ve PtFe304@GA katalizorlerinin
EIS o6l¢iimlerini gostermektedir. EIS 6l¢timleri, I M CH30H igeren 1 M KOH tampon
¢ozeltisinde, 0,55 V'ta, 0,1 Hz ila 10 kHz frekans araliginda gergeklestirilmistir. EIS



96

Ol¢timleri ile elde edilen Nyquist grafikleri yarim daire seklindedir ve yarim daire ¢ap1
yiik transfer direnci ile iligkilidir. Yarim dairenin ¢ap1 ne kadar kiiciikse, daha hizli bir
reaksiyona isaret etmektedir. Sekil 4.4b'de goriildiigi gibi, PtFes04s@GA, PtFezO4'ten
daha kiigiik bir yarim daireye sahip oldugu goriilmiistiir. Bu noktada EIS 6l¢iim sonuglari
PtFe3Os@GA'min PtFe3Os'e gore daha yiiksek yiikk transferine sahip oldugunu

gostermektedir.

Sekil 4.4: 1 M KOH tampon ¢6zeltisi ve 1M CH30H iginde, 50 mV/s tarama hizinda elde
edilen PtFesO4 ve PtFes04@GAmn a) CA 6l¢iim grafigi, b) EIS- Nyquist grafikleri.
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Sekil 4.5a ve Sekil 4.5’te elde edilen PtFez0s@GA ve PtFe3O katalizorlerinin
500 dongii sonuglarii gostermektedir. 500 dongii 6l¢timleri, malzemelerin stabilite
ozelliklerini incelemek icin kullanilan yontemlerden biridir. Elde edilen sonuglarda
katalizorlerin ileri akim piklerinin belirli ¢evrimlere kadar arttig1 ve belirli bir noktadan
sonra akimda azalmalar oldugu tespit edilmistir. Bu noktada PtFesO4@ GA katalizoriiniin
akimi 465. cevrime kadar arttirdigi, PtFesOs katalizoriiniin ise 280. ¢evrimden sonra
akimin azalmaya bagladigi gozlemlenmistir. Ayn1 zamanda bu azalmalarin her iki
katalizorde de yavas yavas meydana geldigi gézlemlenmistir. Bu sonuglar ayrica GA'nin

katalizoriin daha kararli olmasini sagladigini da gostermistir.
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Sekil 4.5: 1 M KOH tampon ¢ozeltisi ve 1M CH30H iginde, 50 mV/s tarama hizinda, a)
PtFe304@GA nin, b) PtFe3O4’nin 500 dongii grafikleri

a) 56

(=2
—

-

3

Il

14
42

28

14 +

Akim yogunlugu (mA/cm?)
Akim yogunlugu (mA/cm?)

0.8 0.6 -0.4 -0'.2 0.0 0.2 -0'3 -0.6 -0'.4 -0'.2 ofo 0.2
Potansiyel, V (Ag/AgCl) Potansiyel, V (Ag/AgCl)

Sonug olarak elde edilen GA’nin metanol oksidasyonundaki uygulamalarinda
kullanilmak tizere PtFe3Ogs ile kimyasal indirgeme yontemi kullanilarak modifiye edilmis
ve metanol oksidasyonunda yiiksek elektro-katalitik performans gostermistir. Ayrica
GA'lar yapida genis bir yiizey alani1 sunarak metanol oksidasyonu igin daha yiiksek
kararlilik, stabilite ve iletkenlik gostermistir. Bu verilerin bir sonucu olarak GA, yakit
hiicresi uygulamalarinda bir anot katalizorii olarak uygulanabilir 6zellikler sergilemistir

ve yakit hiicresi ¢alismalarinda ideal bir katalizoriin olusturulmasinda umut vaat etmistir.
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SONUC VE ONERILER

Bu tez ¢alismasinda SA, GA, kevlar takviyeli SA ve GA, seramik aerojeller
dondurarak kurutma teknigi kullanilarak, kimyasal indirgeme yontemi kullanilarak ise
PtFE30a4, PtFe304@GA sentezlenmistir. Elde edilen aerojeller SEM, XRD, FTIR, UV,
termal kamera analizleri ile, metanol oksidasyon c¢alismalari i¢in kullanilan PtFE3Qs4,
PtFesO4@GA ise SEM, XRD ve elektrokimyasal olarak karakterize edilmistir. Oncelikle,
SA ve GA’larin sentezi yapilarak karakterizasyon islemleri gergeklestirilmistir. Elde
edilen sonuglarda liyofilizator ile kurutma teknigi kullanilarak oldukg¢a gdzenekli,
hesaplanan yogunluklari sonucu hafif yapilarin olustugu goriilmiistiir. Gozenekli yapida
olduklar1 SEM ile gozlemlenmistir ve elde edilen gézenek por ¢aplar: imageJ programi
kullanilarak hesaplanmistir. Buna gére SA ve GA igin sirastyla 0.6 um ve 2.44 pm
caplarinda oldukea yiiksek por yapilarin olustugu goriilmiistiir. Karsilastirildiginda ise,
GA’nin liyofilizatér ile dondurarak kurutulmasinda daha yiiksek por yapilarin
olusturuldugu sdylenebilmektedir. Yapilan XRD analizi ile ise, SA’larin tipik amorf yap1
sergiledigi, GA’larin ise 24.68°’de pik vererek literatiirle olduk¢a uyumlu sonuglar elde
edildigi goriilmiistiir. FTIR analizlerinde ise SA’larda 6zellikle silika piklerini gosteren
1076 cm™’deki yogun pik ve 789 cm™!'deki tepe noktalari elde edilmistir. GA’nin FTIR
grafigi ise GO ile karsilagtinlmistir ve GO piklerine gore kaymalarin olustugu
goriilmiistiir. Bu analiz sonuglarinin literatiirle uyumlu oldugunu, SA ve GA’nin basarili
bir sekilde olusturuldugunu gostermistir. Ayrica termal kamera kullanilarak SA ve GA
yapilarina biitanol ¢cakmak yardimiyla verilen sicakliklar gozlemlenmistir. Bu sonuglarda
ise, SA’nin 700°C gibi yiiksek sicakliklarda dayanim gosterdigi goriiliirken, GA’larin
200°C’lere yaklastiginda yapida bozulma gergeklestigi gortilmiistiir.

Elde edilen SA ve GA’larin yapilarinin giiglendirilmesi amaciyla ise, kevlar
kumasla kompozit ¢alismasi yapilmistir. Elde edilen sonuglarda, kevlarin SA ve GA
yapisina katilarak, SA’larin kirilganlifinin azalmasini, GA’larin ise daha yliksek
sicakliklara dayanim gostermesini saglamistir. Bu noktada termal kamera analizlerinde,
Kevlar/SA ve Kevlar/GA aerojellerin 350°C’lerde bozulmaya basladig1 goriilmiistiir. Bu
durum yapidaki kevlarin sicakliklara olan dayanimindan kaynaklandigin1 gdstermistir.
Elde edilen kevlar takviyeli aerojellerin SA ve GA yapilarini gelistirdigi goriilse de elastik
bir yap1 sergilememesi ve diigiik basing dayanimi gostermesi nedeniyle, bu 6zelliklerin
gelistirilmesi adina, seramik aerojeller sentezlenmistir. Bu noktada ise, Si ve Si/Zr/B bazli

soller hazirlanarak seramik aerojellerin sentezi gergeklestirilmistir. Elde edilen seramik
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aerojellerin ise 1200°C’lere dayanikli oldugu termal kamera analizi ile goriilmiistir ve
Ozellikle Si seramik aerojellerin tekrar kullanilabilir = ozellikler —gosterdigi
gozlemlenmistir. Ayrica elde edilen seramik aerojellerin, on ylizeye gonderilen
1000°C’lerdeki sicakliklarin arka yiizeyde 350-360°C’lerde oldugu termal kamera ile
goriintiilenmistir. Bu durum, yapinin oldukea diisiik termal iletkenlik katsayis1 gosterdigi
hakkinda da bilgi vermistir. Elde edilen Si ve Si/Zr/B-seramik aerojeller ¢ok yiiksek
sicakliklara dayanikli olsa da, yine elastik bir yap1 sergilemedigi goriilmiistiir. Bu
durumun nedeninin, SEM analizi ile de gozlemlenen, fiberlerin ¢apraz baglanmasindaki
zayifliktan oldugu soOylenebilinir. Bu dogrultuda ise, bu c¢apraz baglanmanin
giiclendirilmesi amaciyla, polimerik seramik aerojeller sentezlenmistir ve oldukga elastik
yapilarin olusturuldugu goriilmiistiir. Ayrica elde edilen polimerik seramik aerojellerin
elastikliginin, L/h oranina da bagli oldugu ve bu oran yiikseldik¢e elastikligin arttig
goriilmiistiir. Elde edilen polimerik aerojellerin yiizeyine basin¢ uygulanmasindan sonra,
tekrar ilk haline donmesi ise yapinin oldukea elastik bir yap1 sergiledigini gdstermistir.
Aerojellerdeki polimer miktarinin artmasi elastikligi artirsa da yiiksek sicakliklara olan

dayanikliligin azaldig1 termal kamera goriintiileri ile gbzlemlenmistir.

Tez kapsaminda, elde edilen 7 farkli aerojelin de farkli alanlarda kullanilabilir
ozellikler tasidig1r ve liyofilizator ile dondurarak kurutma tekniginin {stiin 6zelliklere
sahip aerojellerin olusturulmasinda yiiksek potansiyel sagladigi goriilmiistiir. Ayrica
yapilan ¢aligmalar sonucunda hem yiiksek sicakliklara dayanikli hem de elastik seramik
aerojellerin sentezlenmesi noktasinda olusturulan fiberlerin giiglii bir ¢apraz baglayiciya
ihtiya¢ duymaktadir. Bu kapsamda ise, sentez asamasindaki kalsine edilen fiberlerin,
suyun igerisinde homojen bir sekilde dagilmasi, karisim igerisine eklenen silika sol ve
polimerin ¢aligma kapsaminda yapilan pek cok denemeyle olduk¢a Onemli oldugu
goriilmiistiir. Bu noktada elde edilen seramik aerojellerin farkli capraz baglayici ve soller
kullanilarak gelistirilmeye agik oldugu asikardir. Aerojellerin enerji korunumu
noktasindaki yiiksek potansiyel gosterdigi bilinmektedir. Bu noktada, aerojeller yalitim
sektoriinde oldukga ilgi ¢cekmektedir ve diinyada hizla biiyliyen bir pazar ve rekabet vardir
(EK-2). Bu kapsamda, iilkemizin bu iriinleri gelistirilmesi onemli ve stratejiktir. Tez
kapsaminda 6zellikle 1s1 yalitim1 sektoriinde kullanilabilir 6zellikler tagiyan aerojeller i¢in
sentezlenen seramik aerojellerin oldukga yiiksek potansiyel gosterdigi goriilmiistiir.
Ayrica yiliksek sicakliklara dayaniklt yapilarin  sergilenmesi, itfaiye erlerinin

kiyafetlerinde veya yanmaz eldiven vb. iriinlerde kullanilabilir oldugunu da
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gostermektedir. Ek olarak elde edilen bu seramik aerojellerin hafif olmasi, havacilik
sektoriinde de ¢ok yiiksek uygulama potansiyeli sundugu da soylenebilmektedir. Bu
noktada iilkemizde endiistriyel boyutta bu iriinlerin sentezlenmesi ve gelistirilmesi

noktasinda adimlarin atilmasi biiylik 6nem tagimaktadir.

Calisma kapsaminda, ayrica elde edilen grafen aerojellerin ise enerji iiretimi
noktasinda kullanilmak tizere PtFesO4s@GA katalizorii sentezlenmistir. Sentezlenen bu
katalizor ise PtFe3Os Kkatalizorii ile karsilastirilarak GA’nin metanol oksidasyon
caligmalarindaki elektrokatalitik aktivitesi gozlemlenmistir. Elde edilen sonuglara
bakildiginda ise, GA’nin yapiya katilmasi ile 8.72 kat daha yiiksek elektro-katalitik
aktivite saglanmistir. Ayrica daha fazla CO tolerans1 gosterdigi goriilmiistiir. Yapilan
LSV analizi ile ise, GA’nin yapiya katilmasiyla 1.57 kat daha erken potansiyelde
basladig1 gézlemlenmistir. Yapilan EIS ¢alismasiyla ise GA’nin yapiya eklenmesiyle
daha hizli yiik transferi gergeklestirdigini, bu sonuglarin CV ve LSV c¢aligmalariyla da
uyumlu oldugu goriilmiistiir. Ayrica yapilan 500 dongii uzun dénem kararlilik testinde,
PtFesO4@GA katalizoriinlin daha kararli ve stabil oldugu gosterilmistir. Elde edilen bu
sonuglar GA’nin metanol oksidasyonunda kullanilabilir 6zellikler tasidigini ve yakit

hiicresi uygulamalarinda yiiksek potansiyel sundugu goriilmiistiir.

Enerji korunumu ve iiretimi noktasinda elde edilen aerojellerin kullanilabilir
ozelikler tasidig, yiiksek uygulama potansiyeli gosterdigi goriilmiistiir. Ileri teknolojik
malzeme iriinlerinden biri olan aerojellerin birgok uygulama alaninda kullanilmasi bu
malzemelerin iiretilmesi gerekliligini beraberinde getirmektedir. Bu tez caligmasiyla
stratejik iriin aerojellerin, dondurularak kurutma teknigi kullanilarak sentezlenebilirligi

ve uygulanabilirligi saptanmustir.
Elde edilen ¢iktilar sonucunda, 6neriler asagida maddeler halinde verilmistir.

1. Laboratuvar dlgeginde elde edilen bu iiriinlerin her biri i¢in, ekonomik analizler
yapilarak birim fiyatlar1 daha ayrintili olarak hesaplanmalidir.

2. Elde edilen iiriinlerin mukavemet ve elastik yapisinin gelistirilmesi igin sepiyolit ve
polimer malzemeler gibi farkli kaynaklarla denenerek sonuglar irdelenmelidir.

3. Elde edilen iiriinlerin hem elastik yapida hem de yiiksek sicakliklara (1000°C -
1500°C) dayanikli olmasi i¢in yliksek molekiiler agirliga sahip capraz baglayicilarla

deneme yapilarak sonuglarin irdelenmesi saglanabilir.
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4. Elde edilen firiinlerin 1s1 yalitim katsayist Olglimleri gerceklestirilerek yalitim
sektoriindeki kullanimlarinda elde edilecek enerji verimliligi hesaplanmalidir.

5. Enerji lretimi noktasinda GA’larin farkli malzemelerle birlestirilerek, yakit hiicresi
veya diger enerji iiretimi noktalarinda kullanilmak iizere, yiiksek elektrokatalitik

aktiviteye sahip katalizorler olusturulmalidir.
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EK-1
Cerenkov Radyasyonu

Cerenkov radyasyonu, ilk olarak 1910 yilinda Marie Curie tarafindan
gbzlemlenmistir (L’ Annunziata, 2003). 1930 yillarinda ise ilk olarak Pavel Cherenkov ve
Sergey Vavilov tarafindan fotoemisyon kaynagi olarak tanimlanmistir (Corbin vd., 2023).
Cerenkov radyasyonu, bir ortamda hareket eden yiiklii bir pargacik, hizi o ortamdaki
15181n faz hizini astiginda yayilan radyasyondur (Macleod vd., 2019). Yaklasik 420 nm’de
zirve yapan ve ultraviyole bolgesinden spektrumun goriiniir kismina uzanan siirekli bir
dalga boyu spektrumundan olusmaktadir (L’Annunziata, 2003). Yiiksek seviyelerde
Cerenkov  radyasyonu iretildiginde, radyoaktivitenin verimli dl¢limii  i¢in
kullanilabilmektedir (L’Annunziata, 2012). Genis bant emisyon spektrumu gdstermesi
gibi istiin Ozellikler gostermesi Ozellikle molekiiler goriintileme ve fototerapi
uygulamalarinda ilgi ¢ekmektedir (Glaser vd., 2015). Cerenkov radyasyonunu tespit
edilmesine yonelik parcacik dedektorii ise ¢gerenkov dedektorii olarak adlandirilmaktadir.
Bu ¢erenkov dedektorlerinde kullanilmak iizere ise aerojellerin yiiksek potansiyel

gosterdigi yapilan uygulamalarla desteklenmistir (Pestotnik vd., 2008; Kim vd., 2016).
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EK-2
Aerojel Pazan

Silika aerojellerin diinya pazar1 Sekil 5.1°de gosterildigi gibi; 2022 yilinda 454 milyon
ABD dolar1 iken 2029 yilina kadar %16.4’likk biiylime gostererek 1330.1 milyon ABD
dolar1 olmasi beklenmektedir (MarketWatch, 2023).

Sekil 5. 1: Silika Aerojel Market.
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(MarketWatch, 2023).

Yapilan arastirmalara gore ise, silika aerojellerin uygulama noktasinda en ¢ok; bina
yalitimi, havacilik ve savunma malzemeleri, ulasim ve petrol, gaz sarf malzemelerinde
kulladildig1r 6ne siiriilmiistiir. Diinya capinda iiretim yapan firmalara bakildiginda ise
ozellike; “Aspen Aerogels, Aerogel Technologies, Nano High-Tech, Guangdong Alison
Hi-Tech, Active Aerogels, Enersens, Jios Aerogel Cabot Corporation, Corporation,
Insulgel High-Tech, Guizhou Aerospace, Green Earth Aerogel Technologies (GEAT)”
firmalariin en biiyiik silika aerojel tireticileri oldugu belirtilmistir (MarketWatch, 2023).

Silika aerojellerin su anki satis fiyatlarina bakildiginda ise, 1 kg silika toz aerojellerin 60-
90 $ oldugu, Blanket seklinde satisa sunulan silika aerojellerin ise, 25x35 cm?’lik bir

malzemenin 408.95 TL ye satildig1 goriilmektedir.
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EK-2

Grafen aerojellerin pazarina bakildiginda ise, 2030 yilina kadar 55.5’lik bir
bliyiime gosterecegi raporlarla sunulmustur (Dataintelo, 2023). Grafen aerojellerin
uygulama alanlarma gore kullanimina bakildiginda ise en ¢ok; boyalar ve kaplamalar,
havacilik, otomotiv, savunma ve endiistriyel uygulamalarda kullanildig1 goriilmektedir.
Ayrica diinya ¢agindaki iireticilere bakildiginda; Aerogel Technologies Llc, American
Elements, Aspen Aerogel Inc., BASF SE, Cabot Corp., Graphene 3D Lab Inc., Reade
International Corp. En biiyiik grafen aerojel tireticileri oldugu goriillmektedir (Dataintelo,
2023).

Grafen aerojellerin satis fiyatlarina bakildiginda ise, 100 gram grafen aerojelin

7929,60 TL’ye satildig1 goriilmektedir.

Diinya pazarinda énemli bir konuma sahip olan aerojellerin iilkemiz kapsaminda
da tretiminin yapilarak, ihracat yapan iilke haline gelmesinin biiylik dnem tasidigi

goriilmektedir.
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