KONVANSIYONEL MALZEMELER iCIN AEROJEL
TAKVIYESI iLE DUSUK TERMAL iILETKENLIK,
DUSUK AKUSTIK ILETKENLIK VE iYI MEKANIK
OZELLIKLERE SAHIP SUPER YALITIM KECELERIN
GELISTIiRILMESI

Cengiz KARABULUT




T.C.
BURSA ULUDAG UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU

KONVANSIYONEL MALZEMELER iCIN AEROJEL TAKVIYESI iLE
DUSUK TERMAL iLETKENLIK, DUSUK AKUSTIK ILETKENLIK VE iYi
MEKANIK OZELLIKLERE SAHIP SUPER YALITIM KECELERIN
GELISTIRILMESI

Cengiz KARABULUT
0000-0002-9542-9066

Prof. Dr. Y. Dilek KUT
(Danigman)
0000-0002-9059-0838

YUKSEK LISANS TEZI
TEKSTIL MUHENDISLIGi ANABILIM DALI

BURSA — 2022
Her Hakki Sakhdir

il



TEZ ONAYI

Cengiz KARABULUT tarafindan hazirlanan “KONVANSIYONEL MALZEMELER
ICIN AEROJEL TAKVIYESI ILE DUSUK TERMAL ILETKENLIK, DUSUK
AKUSTIK ILETKENLIK VE 1Yl MEKANIK OZELLIKLERE SAHIP SUPER
YALITIM KECELERIN GELISTIRILMESI ” adl tez ¢alismasi asagidaki jiiri tarafindan
oy birligi ile Bursa Uludag Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Tekstil Mithendisligi
Anabilim Dali’nda YUKSEK LISANS TEZI olarak kabul edilmistir.

Damsman: Prof. Dr. Y. Dilek KUT

Baskan Prof. Dr. Yasar Dilek KUT Imza
0000-0002-9059-0838
Uludag Universitesi,
Miihendislik Fakiiltesi,
Tekstil Miithendisligi Anabilim Dal1

Uye : Dog. Dr. Zeynep OMEROGULLARI BASYIGIT imza
0000-0002-1526-8662
Uludag Universitesi,
Inegdl Meslek Yiiksekokulu,
Tekstil, Giyim, Ayakkab1 ve Deri Anabilim Dali

Uye S Dog. Dr. Seyda EYUPOGLU Imza
0000-0003-4522-2056
Istanbul Universitesi-Cerrahpasa,
Teknik Bilimler Meslek Yiiksekokulu,
Tekstil, Giyim, Ayakkabi ve Deri Anabilim Dali

Yukaridaki sonucu onaylarim

Prof. Dr. Hiiseyin Aksel EREN
Enstitii Miidiirii
wlodonee

il



B.U.U. Fen Bilimleri Enstitiisii tez yazim kurallarina uygun olarak hazirladigim bu
tez calismasinda;

— tez icindeki biitiin bilgi ve belgeleri akademik kurallar ¢ercevesinde elde ettigimi,

— gorsel, isitsel ve yazili tiim bilgi ve sonuglar1 bilimsel ahlak kurallarina uygun olarak
sundugumu,

— Dbagkalarinin eserlerinden yararlanilmasi durumunda ilgili eserlere bilimsel normlara
uygun olarak atifta bulundugumu,

— atifta bulundugum eserlerin timiinii kaynak olarak gdsterdigimi,

— kullanilan verilerde herhangi bir tahrifat yapmadigimai,

— ve bu tezin herhangi bir boliimiinii bu {iniversite veya baska bir tiniversitede bagka
bir tez ¢aligmasi olarak sunmadigimi

beyan ederim.

wlodeuee
Cengiz KARABULUT

v



TEZ YAYINLANMA
FiKRi MULKIYET HAKLARI BEYANI

Enstitii tarafindan onaylanan lisansiistii tezin/raporun tamamini veya herhangi bir
kismini, basili (kdgit) ve elektronik formatta arsivleme ve asagida verilen kosullarla
kullanima agma izni Bursa Uludag Universitesi’ne aittir. Bu izinle Universiteye verilen
kullanim haklar1 disindaki tiim fikri miilkiyet haklar1 ile tezin tamaminin ya da bir
boliimiiniin gelecekteki caligmalarda (makale, kitap, lisans ve patent vb.) kullanim haklar1
tarafimiza ait olacaktir. Tezde yer alan telif hakki bulunan ve sahiplerinden yazili izin
almarak kullanilmasi zorunlu metinlerin yazili izin alinarak kullandigin1 ve istenildiginde
suretlerini Universiteye teslim etmeyi taahhiit ederiz.

Yiiksekogretim Kurulu tarafindan yayimnlanan “Lisansiistii Tezlerin Elektronik
Ortamda Toplanmasi, Diizenlenmesi ve Erisime Acilmasma iliskin Yonerge”
kapsaminda, ydnerge tarafindan belirtilen kisitlamalar olmadigi takdirde tezin YOK
Ulusal Tez Merkezi / B.U.U. Kiitiiphanesi A¢ik Erisim Sistemi ve {iye olunan diger veri
tabanlariin (Proquest veri tabani gibi) erisimine a¢ilmasi uygundur.

Prof. Dr. Y.Dilek KUT Cengiz KARABULUT
23.08.2022 23.08.2022
imza imza
Bu bolime kisinin kendi el yazisi ile okudum Bu bolume kisinin kendi el yazisi ile okudum
anladim yazmali ve imzalanmalidir. anladim yazmali ve imzalanmalidir.



OZET

Yiiksek Lisans Tezi

KONVANSIYONEL MALZEMELER iCIN AEROJEL TAKVIYESI ILE DUSUK
TERMAL ILETKENLIK, DUSUK AKUSTIK ILETKENLIK VE 1Y MEKANIK
OZELLIKLERE SAHIP SUPER YALITIM KECELERIN GELISTIRILMESI

Cengiz KARABULUT

Bursa Uludag Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Tekstil Miihendisligi Anabilim Dali

Danmisman: Prof. Dr. Y. Dilek KUT

Bu tez caligmasinda Silika Aerojel, Poliiiretan Aerojel, Poliimid Aerojel, Silika-Poliimid
Hibrit Aerojel, Silika-Poliiiretan Hibrit Aerojel, Poliimid-Poliliretan Hibrit Aerojel ve
Silika-Poliimid-Poliiiretan Hibrit Aerojel sentezleri gergeklestirilmis ve aerojeller
toz/parcacik formda kece malzemeye aktarilmistir. Gelistirilen yeni aerojel katkili kege
malzemelerin termal ve akustik izolasyon ozellikleri birbirleri arasinda ve katki
igermeyen katmanl kegce malzeme ile karsilastirilmistir.

Elektrikli araglarda tahrik sistemi olarak kullanilan elektrik motorlari, fosil yakitla calisan
giiniimiiz araglarindaki i¢ten yanmali motorlara gore farkli termal ve akustik izolasyon
ihtiyaglarina sahiptir. Aerojellerin ultra-yiiksek gozenekliligi (%99,8’e varan bosluklu
yapist ve 5-10 nanometre seviyelerine kadar diisebilen ortalama gozenek capi), 6zellikle
ylksek ses frekanslarinda izolasyon ihtiyaclarina miikemmel cevap verebilmesini
saglamaktadir. Ayrica elektrikli araglarda 1sitma ve sogutma sistemleri motor ile degil
batarya sistemi ile dogrudan iliskilidir. Bu nedenle termal yalitim sistemlerinde de
lyilestirmeler yapilmasi gerekmektedir.

Aerojeller, en az yaklasik % 85’1 (% 99,8’e kadar) havadan olusan, diinyanin en hafif
malzeme smifini olusturan, halihazirda en 1iyi 1s1 ve ses yalitim malzemesi olarak bilinen,
yenilik¢i malzemelerdir.

Bu calisma geleneksel yalitim teknolojisine ve malzemelerine alternatif yenilik¢i bir
teknoloji ve bu teknolojinin kullanilmasiyla elde edilecek yeni bir {iriin gami olugmasini
saglayacaktir.

Anahtar Kelimeler: aerojel, kege, akustik yalitim, termal yalitim, hibrit, elektrikli

araglar
2022, xv + 115 sayfa.
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ABSTRACT

MSc Thesis

DEVELOPMENT OF SUPER INSULATION SEALS WITH LOW THERMAL
CONDUCTIVITY, LOW ACOUSTIC CONDUCTIVITY AND GOOD
MECHANICAL PROPERTIES WITH AEROGEL REINFORCEMENT FOR
CONVENTIONAL MATERIALS

Cengiz KARABULUT

Bursa Uludag University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Textile Engineering

Supervisor: Prof. Dr. Y. Dilek KUT

In this thesis, the synthesis of Silica Aerogel, Polyurethane Aerogel, Polyimide Aerogel,
Silica-Polyimide Hybrid Aerogel, Silica-Polyurethane Hybrid Aerogel, Polyimide-
Polyurethane Hybrid Aerogel and Silica-Polyimide-Polyurethane Hybrid Aerogel were
carried out and the aerogels were transferred to the felt in powder/particle form. The
thermal and acoustic insulation properties of the newly developed aerogel-incorporated
felt materials were compared with each other and with the additive-free layered felt
material.

Electric motors, which are used as propulsion systems in electric vehicles, have different
thermal and acoustic insulation needs compared to the internal combustion engines in
today's fossil fuel-powered vehicles. The ultra-high porosity of aerogels (up to 99.8%
porous structure and average pore diameter down to 5-10 nanometers) enables them to
respond perfectly to insulation needs, especially at high sound frequencies. In addition,
heating and cooling systems in electric vehicles are directly related to the battery system,
not the engine. Therefore, improvements should be made in thermal insulation systems
as well.

Aerogels are innovative materials that contain at least 85% (up to 99.8%) air, constituting
the lightest material class in the world, currently known as the best heat and sound
insulation material.

This study will provide an innovative technology alternative to conventional insulation

technology and materials, and a new product range would be obtained by applying this
technology.

Key words: acrogel, felt, acoustic insulation, thermal insulation, hybrid, electric vehicles

2022, xv + 115 pages.
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1. GIRIS

Giliniimiizde gerceklesen teknik ve teknolojik gelismeler ara¢ kullanicilarinda konfor
beklentilerini arttirmaktadir. Arac¢ ici kabinlerde giiriiltii, sicaklik ve otonom siiriis
sistemleri basta olmak iizere siirlicii ve yolcularin konfor istekleri bulunmaktadir.
Otomotiv iireticileri benzin ve dizel araglarin yani sira 6zellikle daha cevreci olan
elektrikli araclarin yayginlagsmasi ile yalittm malzemelerinin bu araclara gore
gelistirilmesine 6nem vermektedir. Elektrikli araclarda tahrik sistemi olarak kullanilan
elektrik motorlari, fosil yakitla ¢alisan glinlimiiz araglarindaki igten yanmali motorlara
gore farkli termal ve akustik izolasyon ihtiyaglarma sahiptir. i¢ten yanmali motorlarda,
giirtiltii frekans dagilimi diisiik frekanslarda (100 — 1500 Hz aralig1 - bas sesler / vuruntulu
sesler) yogunlasirken; elektrik motorlarinda bu yogunlasma yiiksek frekans bandinda
(1250 — 6000 Hz aralig1 — tiz sesler / ¢inlama sesleri) gerceklesmektedir. Akustik banttaki
bu degisim, elektrikli araglarda bambaska akustik izolasyon paket ¢ézlimlerini gerektirir.
Aerojellerin ultra-yiiksek gozenekliligi (%99,8’e varan bosluklu yapis1 ve 5-10
nanometre seviyelerine kadar diisebilen ortalama gbézenek capi), ozellikle yiiksek ses
frekanslarinda izolasyon ihtiyaglarina miikemmel cevap verebilmesini saglamaktadir.
Ayrica artik 1sitma ve sogutma sistemleri motor ile degil batarya sistemi ile dogrudan
iliskilidir. Bu nedenle termal yaliim sistemlerinde de iyilestirmeler yapilmasi

gerekmektedir.

Termal ve ses yaliimi saglamak iizere, esasen diisiik termal iletkenlige sahip bazi
geleneksel malzemeler, mineral yiin, genlestirilmis polistiren (EPS), ekstriizyon
polistiren (XPS), politiretan (PUR) kopiik, seliiloz ve kege gibi yapilar yaygin olarak
kullanilmaktadir. Otomotiv iireticileri yalitimi saglamak i¢in gereken nitelikte malzemeyi
en az maliyetle elde etmek istemektedirler. Termal ve akustik yalitim agisindan yiiksek
performans gosteren gézenekli ve hafif yapilara sahip olan aerojellerin konvansiyonel
malzemeler ile birlikte kullanilmasi veya onlarin yerine kullaniminin istenen
iyilestirmeleri saglayacagi diisiiniilmektedir. Giinliimiiz teknolojisinin gerektirdigi yiliksek
performans Ozelliklerini saglayacak malzemelerin iiretimi sadece otomotiv i¢in degil
ayrica bir¢ok sektor icin de Onem arz etmektedir. Aerojel malzemeler, geleneksel

malzemelerle karsilastirildiginda, yliksek 6zgiil yiizey alani, yiiksek gbzeneklilik, diisiik



yogunluk, diisiik dielektrik sabiti, miikemmel ses ve 1s1 yalitimi gibi {istiin 6zelliklere
sahip ultra hafif yapilari nedeniyle dikkat ¢ekmektedir. Ayrica aerojel malzemelerin
endiistride fonksiyonel kullanimi i¢in elastisite modiilii, gekme-basing dayanimi, kesme

modiilii ve darbe dayanimi gibi mekanik 6zellikleri de 6nem arz etmektedir.

Aerojeller, 1931'de Steven Kistler tarafindan sentezlenen oldukca eski malzemelerdir.
S1v1 bilesenin bir gazla degistirilmesiyle silika jellerden ilk aerojeller sentezlenmistir. Son
derece diisiik yogunluklar1 ve 6zellikle termal ve akustik yalitim i¢in olaganiistii fiziksel
ozellikleri nedeniyle o donemde bir devrim niteliginde oldugu sdylenebilir. Fakat yakin
geemise kadar giivenli ve verimli kimyasal isleme olanaklarinin saglanamamis olmasi
nedeniyle iistiin spesifik 6zelliklerine ragmen endiistriyel uygulamalarda yeterli dlgiide
kullannrm  imkani1 bulamamislardir. Bu durum, Lyon'daki Claude Bernard
Universitesi'nden Teichner'in, Kistler'in sentezlerinde kullandig1 sodyum silikat yerine
alkoksisilanlar1 kullanmasi ile jellerdeki inorganik tuz yan {iriinlerini ve sudan alkole
degisim adimina olan ihtiyaci ortadan kaldirmasi ile degismistir. Bu degisim bir¢ok bilim
insaninin bu alanda ¢aligmalara katilmasini saglamistir. 1980°li yillarin ortalarina kadar
gergeklestirilen calismalar sayesinde sol-jel hazirlama basamak adimlarinda ilerleme
kaydedilmesine ragmen hala kurutma adiminda alkolden kaynaklanan patlamalar tehlike
arz etmekteydi. Jellerdeki alkoliin sivi karbondioksit ile degistirilmesi ile bu sorun da
ortadan kalkmis oldu. Bu gelismeler sayesinde son yillarda aerojellerin birgok endiistriyel
alanda kullanim oraninda artis goriilmektedir. Aerojellerin iiretim metodu olan sol-jel ile
tiretilen malzemeler kiigiik parcacik boyutlarina, yiiksek yiizey alanlarina ve gézeneklere
sahip olmalarindan dolay1 yliksek reaktiviteye sahiptir. Aerojel proses adimlarinda farkl
onciil kimyasal maddelerin kullanilmasi, yalnizca inorganik degil organik bazlh
aerojellerin sentezlenmesi bunlarin birlikte kullanimi saglanarak inorganik/organik hibrit
aerojellerin sentezlenmesi, islem basamak adimlarindaki siire¢lerde gergeklestirilen
degisimler ile yeni 6zelliklere sahip aerojeller de {iretilmistir. Bircok 6zelligi calismalar
sayesinde iyilestirilen aerojeller uzay, havacilik, savunma, insaat, otomotiv, enerji gibi
farkli alanlarda uygulama olanagina erismistir (Jochen Fricke, 1992; Michel A. Aegerter
ve digerleri, 2011).



Literatiirde mevcut tekstil uygulamalari incelendiginde, aerojellerin graniil formda eriyik
polimer yapilara dahil edilmesi, recginelere toz halinde aerojeller eklenerek kumas
ylizeyine ince film kaplama yapilmasi ve organik/inorganik hibrit malzeme caligmalari
siklikla karsimiza g¢ikmaktadir. Gilincel calismalarda aerojel katkili iplik iiretimi ve
battaniye  olarak  adlandirilan  yapilar  dikkat c¢ekmektedir. Yas  ¢ekim,
ekstriizyon/enjeksiyon, dondurarak egirme ve yas koaksiyel egirme yontemleri aerojel

lifleri tiretmek i¢in kullanilabilir.

Aerojellerin tekstilde en ¢ok kullanildigi alan 1s1 yalitim1 gibi goriinse de, su gecirmezlik,
hava ve su gecirgenligi, akustik yalitim, elektromanyetik radyasyon Onleme, kimyasal
koruma, alev geciktirme ve tekstil proses atiklarinin aritilmasinda da kullanildig:

goriilmektedir.

Bu tez calismasinda Silika Aerojel, Poliiiretan Aerojel, Poliimid Aerojel, Silika-Poliimid
Hibrit Aerojel, Silika-Poliiiretan Hibrit Aerojel, Poliimid-Poliliretan Hibrit Aerojel ve
Silika-Poliimid-Poliiiretan Hibrit Aerojel sentezleri gergeklestirilmis ve aerojeller toz
formda kege malzemeye aktarilmistir. Gelistirilen yeni aerojel katkili kece malzemelerin
termal ve akustik izolasyon Ozellikleri birbirleri arasinda ve katki igermeyen kece
malzeme ile karsilastirilmistir. Tez ¢alismasini da igeren proje kapsaminda iilkemizin
otomotiv, savunma, havacilik ve uzay teknolojileri alanindaki stratejik hedeflerinin disa
bagimliliktan uzak, milli olanaklarla gelistirilmis ve {iretilmis ultra yiiksek performanslh

yalitim malzemeleriyle desteklenmesi amaglanmuistir.

2. KURAMSAL TEMELLER ve KAYNAK ARASTIRMASI

2.1 Akustik Yalitim

“Akustik” kelimesi, duymaya veya duymaya hazir anlamina gelen Yunanca dkovotikdg
(akoustikos) kelimesinden tiiretilmistir (Christopher L. Morfey, 2000). Akustik, farkli
ortamlarda ses tiretimi ve yayiliminin ¢aligildig1 bir alandir. Ses, bir malzeme veya nesne
titrestiginde ortaya ¢ikar. Bu titresimler kati, s1v1 veya gaz ortaminda transistérden aliciya

dalga seklinde yayilir. Bunedenle, ses dalgasi, bir kaynak malzeme veya nesne tarafindan



yayilan enerjinin ortama aktarilmasidir. Bir ses dalgasi, frekansi, dalga boyu ve genligi
ile karakterize edilir. Ses dalgalarinin alicinin yiizeyi ile etkilesimi, alict materyalin veya
nesnenin yiizey Ozelliklerine baglh olarak dalga 6zelliklerini degistirebilir. Ses dalgasi
yiizeyden emilebilir, iletilebilir, yansitilabilir, kirilabilir ve yayilabilir. Ses 6zelliklerinde
meydana gelen degisim, akustik yalitim alaninda kullanilan tekstil materyalleri de dahil
olmak {izere giiniimiize kadar bir¢ok bilimsel uygulamada kullanilmistir (Rajkishore

Nayak ve Rajiv Padhye, 2016).

Sesin iki 6zelligi vardir: ses siddeti ve ton (Michael Mdser, 2009). Ses siddetinin fiziksel
miktar1 ses basincidir, ton ise Hertz (Hz) olarak ifade edilen ses frekansidir. Ton, sesin
perdesi olarak da adlandirilabilir. Perde, ses frekansi birimi basina ses hizi olan bir dalga

boyu olarak da ifade edilir (Sherman Hollar, 2012).

Insan kulag tiim ses frekanslarina duyarl degildir. Ses, frekansina ve yogunluguna bagl
olarak insan kulag1 tarafindan duyulabilir veya duyulmayabilir. Insan sesi 500-4000 Hz
araligidadir ve bu araliktaki sesleri en ¢ok alir (Louise Wintzel, 2014). Insanlar icin
duyulabilir ses 20 Hz—20 kHz araligindadir (Daniel R. Raichel, 2006). Frekansa gore ses,

kiz1l6tesi, duyulabilir ses, ultrasonik ve hipersonik ses olarak siniflandirilir (Cizelge 2.1.).

Cizelge 2.1. Ses frekans kategorileri (Daniel R. Raichel, 2006).

Ses Frekans
Kizilotesi <20 Hz
Duyulabilir Ses 20 Hz—20 kHz
Ultrasonik >20 kHz
Hipersonik >1 GHz

2.1.1. Temel Ses Kavramlari

Akustik bakis agisindan, ses ve giiriiltli, ortalama atmosferik basingla ilgili olarak
atmosferik basing dalgalanmalar1 ile benzer olguya sahiptir; ses ve giiriiltii arasindaki
ayrim biiyiik ol¢lide 6zneldir. Bir kisi icin ses olan bir sey, bir baskasi i¢in giiriiltii
olabilmektedir. Ses veya giiriiltii, titresen bir yiizey veya tiirblilansli s1vi akisi tarafindan

olusturulan ortamdaki (6rnegin hava, su, kati) basing degisimleri veya salinimlarin


https://link.springer.com/chapter/10.1007/978-981-10-1476-5_1#auth-Rajkishore-Nayak
https://link.springer.com/chapter/10.1007/978-981-10-1476-5_1#auth-Rajkishore-Nayak
https://link.springer.com/chapter/10.1007/978-981-10-1476-5_1#auth-Rajiv-Padhye

sonucudur. Ses, Sekil 2.1a'da gosterildigi gibi, art arda sikismalar ve genislemeler igeren
boyuna dalgalar seklinde yayilir. Bu basing dalgalanmalar1 beynimiz tarafindan ses olarak

algilanmaktadir (Colin H. Hansen ve digerleri, 2017).

|4 Dralgaboyu

Akustik
basing .
PW/H\" = P’I‘If/)lf
Pxko l + l
.

P ATM

Sekil 2.1. Ses dalgalarinin gosterimi a) ses dalgalarinin havada olusturdugu sikisma ve
genigleme, b) atmosfer basincinin altinda ve istiindeki basing degisiminin gosterimi
(Christopher L. Morfey, 2000).

Siniizoidal bir egri seklinde gosterilen basing dalgalanmalar1 genlik ve dalga boyu ile
karakterize edilmektedir. Sesin havadaki hiz1 ile frekans ve dalga boyu arasindaki iligki

temelde su sekilde ifade edilir:

c=f. 2 2.1

Dalgaboyu (A), bir dongii sirasinda basing dalgasinin kat ettigi mesafe olarak ifade

edilmektedir. Bu mesafe birimsel olarak metre ile ifade edilir.
Frekans (f), birim zaman basina ortamdaki basing degisim dongiilerinin sayis1 veya
basitce saniyedeki dongii sayisidir, birimsel olarak Hertz (Hz) ile ifade edilir. Giiriiltii

genellikle bir¢ok frekansin bir araya gelmesinden olusur.

f= LT (2.2)



Periyot (T), bir dalganin bir dongiisiiniin sabit bir noktadan ge¢gme siiresidir, birimsel

olarak saniye ile ifade edilir.

Ses basinci, atmosferik basing i¢in kullanilanla ayni birimler olan paskal (Pa) cinsinden
Olciiliir. Ses basinct seviyesi, desibel (dB) olgegi kullanilarak Olgiiliir ve bunlar, ses
seviyelerini bildirmek i¢in en yaygin kullanilan birimlerdir. Paskal cinsinden ses
basincini desibel seviyesine doniistiirmek, logaritma kullanilmasini1 ve bir referans ses
basincini gerektirir. Referans ses basinct, bir desibel sayisinin iki nicelik arasindaki orani
temsil etmesinden dolayidir. Ek olarak paskal yerine desibel kullanilmasi, kulagin 20
puPa'daki (normal isitme esigi) en kiiclik seslerden 2000 Pa'daki en yliksek sese (silah sesi)
kadar cok genis bir isitme araligina sahip olmasindan kaynaklanmaktadir ve desibel
6l¢egi bunu 0 dB'den 160 dB'e sikistirmanin bir yoludur. 140 dB'in iizerindeki herhangi
bir sesin, kisa bir maruz kalma siiresi i¢in bile kalic1 igitme hasarina yol agtig1 kabul

edilmektedir.

Desibel degerini hesaplamak icin kullanilan referans ses basinci, 1.8 kHz'de normal
isitme esigine (tercih = 20 pPa) esdegerdir ve bu degerde isitme hassasiyetimiz, en hassas
frekansimiz olan 3,3 kHz'e yakindir. Insanlarm bazilar1 daha fazla duyarlihiga sahipken,

digerleri daha az duyarli oldugundan, bu ortalama bir diizeydir.

Ses basinci seviyesi, desibel cinsinden Lp, asagidaki denklemle paskal cinsinden karekok

ortalama(KKO) ses basinct, p ile iliskilidir.
2
Ly = 10logyo 372 =10 log o (p*)~ 10 logsopfer =10 logso(p?) + 94 (dB) (2.3)

Sualt1 akustigi (ve diger sivilar) disiplininde ayn1 denklemler gegerlidir, ancak kullanilan

referans basing 20 pPa yerine 1 pPa'dir.

Ses giicii, ses kaynagi tarafindan yayilan sesin kaynaktan belirli bir uzaklikta bir alici

tarafindan hissedilecek ses basinci seviyesini tahmin etmek i¢in kullanilir. Ses seviyesi



tahmin edilirken atmosfer etkilerinin yani sira engellerin ve zeminden yansimalarin
etkileri de dikkate alinmalidir. Watt cinsinden ses giicii Lw, Wrer = 1072 watt referans
miktar1 ve agagidaki denklem kullanilarak desibel miktarina dontistiiriilebilir:

W —

Lw = 10log —— 10logw + 120 (dB) (2.4)

Bilimsel olmayan kaynaklarda ses siddetinin, ses basincinin yerine kullanimina
rastlanmistir. Ancak bu dogru degildir. Ses siddeti(yogunlugu), ses basinci ile ilgili olsa
da farkli bir niceliktir. Ses basincinin aksine, bir yone ve seviyeye sahip vektorel bir
biiytikliiktiir. Diizlem veya kiiresel dalga gibi kaynagindan ve herhangi bir engelden
uzakta yayilan basit bir ses dalgasi i¢in, ses yogunlugu (/), karekdk ortalama ses basinci

(p), atmosferin yogunlugu (p) ve sesin hiz1 (c) ile ilgilidir,
[ =— (2.5)

Desibel cinsinden ses yogunlugu seviyesi (Li), Irf = 10712 watt/m? referans nicelik

kullanir ve asagidaki gibi tanimlanir.
L = 1010g101Lf = 10logyl + 120 = L, — 02  (dB) (2.6)

Yukaridaki denklemdeki 0,2 dB sabiti yalnizca deniz seviyesinde ve 20 °C sicakliktaki
bir diizlem veya kiiresel dalga i¢in gecerlidir. Diger yiikseklikler ve basinglar, Denklem

2.6' da ses hiz1 ve atmosfer yogunlugu i¢in farkli degerlerle sonuglanir.
2.1.2. Absorpsiyon

Yayilan tiim ses dalgalar1 alici tarafindan absorplandiginda, ses emilimi meydana gelir.
Tam olarak siinger emici su gibidir. Ses absorpsiyonu, ses yalitimi s6z konusu oldugunda
onemli bir olgudur. Ses emilimi i¢in farkli malzemeler mevcuttur. Ses emiciler gézenekli

veya rezonans tipte olabilir. Gozenekli emiciler, lifli malzemeler ve agik hiicreli kopiikler



olarak siniflandirilir. Lifli malzemeler, ses dalgalar1 emiciye carptiginda akustik enerjiyi
181 enerjisine doniistiiriir. Kopiikk durumunda, ses dalgasi yer degistirmesi, kdpiigiin dar
bir gecisinden meydana gelir ve 1s1 kaybina neden olur. Rezonans emiciler, arkasinda siki
bir hava boslugu olan kat1 bir plakanin bulundugu mekanik tiptedir. Kopiik gibi bazi

malzemelerin ses dalgalarin1 emmesi, camin ise engellemesi dikkat ¢ekicidir.

Ses absorpsiyonu, malzeme tarafindan absorbe edilen enerji miktarin1 Olger ve ses
absorpsiyon katsayisi (o) olarak ifade edilir. Katsay1, 0 ile 1 arasinda degisir; burada 0,
absorpsiyon yok ve 1 en yiiksek veya toplam absorpsiyondur. Daha yiiksek katsayi, daha
diisiik yankilanma siiresi saglar. Yankilanma siiresi, bir ses kaynagi durdurulduktan sonra
bir boslukta sesin kaliciligidir (Richard Rennie ve Jonathan Law, 2019). Bir ses kaynagi
durdurulduktan sonra sesin 60 dB azalmasi i¢in saniye cinsinden gecikme siiresidir.
Akustik ortami belirli bir amaca uygun hale getirmek icin ses emilimi 6nemlidir; 6rnegin
kayit stiidyolarinda, konferans salonlarinda, konser salonlarinda, amfilerde vb. 500 Hz'lik
diisiik frekansli sesi emmek, yliksek frekansli sese gore nispeten daha zordur (Rajkishore

Nayak ve Rajiv Padhye, 2016).
2.1.3. iletim

Kaynaktan ¢ikan ses dalgalari, emilmeden veya yansitilmadan ortam ve alict boyunca
yayilir ve ses iletimi olarak bilinen herhangi bir frekans kayb1 olmadan alicidan geger

(Rajkishore Nayak ve Rajiv Padhye, 2016).

Gozenekli tekstillerde yayilan ses dalgasi i¢in, gozenekli gazla doldurulmus ortam

genellikle analiz amaciyla esdeger bir iiniform ortam olarak kabul edilir; dolayisiyla bir
yayilma faktorii IO yayilan dalganin t zamanina ve x yayilma koordinatina

bagimliligini tanimlamak i¢in kullanilir (Daniel R. Raichel, 2006). Burada ® = 2t agisal
frekans ve f dalga frekansidir. Yayilma sabiti y, karmasik bir say1 olan ve su sekilde

tanimlanabilen yayilma katsayis1 olarak da adlandirilir:

y = a + jk (2.7)
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burada k = w/c yayilma dalga sayis1 faz katsayis1 olarak da adlandirilir, a zayiflama

katsayisi olarak adlandirilir ve ¢ sesin ortamdaki hizidir. Zayiflama katsayisi a, e ™** ile
yayllma yoniindeki mesafe ile ilerleyen bir dalganin genliginde azalmay1 tanimlar. Bu

katsay1 aslinda enerji zayiflama katsayisi yerine genlik zayiflama katsayisidir.

Bir bolme veya tekstil tabakasi {izerine bir ses dalgasi geldiginde, bunun bir kism1 gelen
ortama geri yansitilacak ve bir kismi1 bolme veya tekstil tabakasi yoluyla iletilecektir.
Gelen enerjinin iletilen fraksiyonuna aktarim katsayisi (s) denir. Baska bir enerji kayb1

veya yansimasi yoksa, iletim katsayisi ile zayiflama katsayisi arasindaki iliski su

sekildedir:

T=1- a? (2.8)

[letim kayb1 (TL), iletim katsayisinin tersinin logaritmasi olarak tanimlanir:

TL = —10logqot (2.9)

Genel olarak, gozenekli bir tabaka boyunca iletim kaybi, gelis agisina baghdir ve
malzeme yogunlugunun, kalinliginin, akis direncinin ve frekansin bir fonksiyonudur.
Diisiik frekans araliginda, gdzenekli katmanlarin iletim kayb1 genellikle 20 dB'den azdir,
ancak yiiksek frekans araliginda 20 dB'den biiyiik olabilir. Iletim kaybi genellikle
malzeme yogunlugu, kalinligi, akis direnci ve frekansi ile artar (Richard Rennie ve

Jonathan Law, 2019).

2.1.4. Yansima

Ses dalgalar1 sert veya piiriizsiiz bir ylizeye ¢arptiginda, 6zelliklerini degistirmeden tiim
enerjileriyle geri yansiyabilirler. Ses dalgasinin yansitic yiizeyden yansima acisi, gelme
agisina esittir. Acilar, yansiyan diizlemin normali ile gelen ve yansiyan dalgalar arasinda
tanimlanir. Boylece yansiyan ses dalgalari, hem gelis hem de yansima acilarinin esit

oldugu Huygen geometrisini takip eder (Daniel R. Raichel, 2006).



Ses dalgalarinin yansima olgusu bir¢ok uygulama bulur. Ornegin, yansitic1 yiizeyden
iiretilen yanki1 yardimiyla deniz seviyesinden suyun derinligini 6lgmek i¢in yansiyan bir
ses dalgas1 kullanilir. Okyanusun dibindeki ve yer kabugunun i¢indeki jeolojik bilesim
de ses dalgasinin yansimasi kullanilarak belirlenir (Daniel R. Raichel, 2006). Yanki, ses
yansimasi olgusunun basit bir 6rnegidir. Ses kaynagina dik olan ses dalgasi diiz ve
piiriizsiiz bir ylizeye carptiginda yanki duyulabilir (Rajkishore Nayak ve Rajiv Padhye,
2016).

2.1.5. Kirilma

Kirilma, ses dalgalar1 ylizey boyunca iletildiginde ve diiz hareket ¢izgisinden
uzaklastiginda meydana gelir. Sesin kirilmasi, sesin hizi, sesin yayilma yonii ile riizgar
yonii arasindaki ag1 gibi faktorlere ve sicaklik ve bagil nem gibi atmosferik kosullara

baghdir (D. Keith Wilson, 2003).

2.1.6. Kirimim

Kiriim, bir yiizeye carparken ses dalgalarinin yontinde gerceklesen degisikligi icerir. Bir
bariyere ¢arptiginda ses dalgalarinin bazilar1 yansir, bazilar1 yayilir ve bazilar1 kirilir. Ses
kaynag1 bariyere yaklastikca daha az ses kirinimi elde edilir. Diisiik frekanslardaki ses,
yiiksek frekanslardaki sese gore daha kolay kirilma egilimindedir (Daniel R. Raichel,

2006).

2.1.7. Gozenekli Malzemeler Icin Ses Kavramlari

Gozenekli emiciler, birbirine bagh gozenekler aginda ses yayiliminin, viskoz ve termal
etkilerin akustik enerjinin dagilmasina neden olacak sekilde gerceklestigi malzemelerdir
(Sherman Hollar, 2012). Halilar, akustik karolar, agik hiicreli akustik kopiikler, perdeler,
minderler, pamuk ve cam yiinii gibi mineral yiinler bu tiir malzemelerdir. Hava viskoz bir
akiskandir ve sonug¢ olarak akustik enerji, gozenek boyutunun yeterince kiigiik olmasi

kosuluyla, gozenek duvarlar ile siirtiinme yoluyla dagitilir. Viskoz etkilerin yani sira

10


https://link.springer.com/chapter/10.1007/978-981-10-1476-5_1#auth-Rajkishore-Nayak
https://link.springer.com/chapter/10.1007/978-981-10-1476-5_1#auth-Rajiv-Padhye

ozellikle diisiik frekansta havadan sogurucu malzemeye 1s1 iletimi nedeniyle kayiplar
olmaktadir. Absorpsiyonun etkili olmasi i¢cin malzeme boyunca birbirine bagli hava
yollar1 olmalidir; bu nedenle agik gézenekli bir yap1 gereklidir (Louise Wintzel, 2014).
Viskoz ve termal etkiler, gdzenek ¢api, ag sekli ve diizeni, yogunlugu ve hiicre boyutu ve
kalinlig1 gibi malzemenin diger fiziksel 6zelliklerinden etkilenir, bu nedenle gozenekli
malzemelerde ses absorpsiyonunun altindaki fiziksel mekanizmalart anlamak i¢in mikro

modeller olduk¢a karmasiktir.

Fakat, tek tip bir tekstil tabakasinin ses emilimi i¢in bu mikro etkiler, yaklasik olarak bir
makro miktar, yani spesifik akis direnci ile temsil edilebilir. Bir tekstil tabakasinin akis
direnci, tekstilin kendine 6zgii bir 6zelligidir ve havanin gézenekli bir tekstil malzemesine
ne kadar kolay girebileceginin ve hava akisinin malzeme boyunca karsilastig1 direncin bir

Olctsudiir.

Gozenekli tekstillerde yayilan ses dalgasi i¢in, gazla doldurulmus goézenekli ortam,
genellikle, karmasik bir yogunluk ve karmasik sikistirilabilirlik ile boyutsuz degiskenlerle
karakterize edilebilen, analiz amaciyla esdeger bir liniform ortam olarak kabul edilir
(Richard Rennie ve Jonathan Law, 2019). Bu miktarlar akis direncinden hesaplanabilir
ve daha sonra gozenekli malzemenin karakteristik empedansini ve karmasik yayilma
sabitini hesaplamak i¢in kullanilabilir. Asagidaki ampirik formiiller, az miktarda
baglayiciya sahip ve ¢apt 15 um'den kiiglik kisa liflere sahip cam elyafi ve tas yiinii
malzemeleri i¢in dogrudan akis direncinden goézenekli malzemenin karakteristik
empedansini, Zm'yi ve karmasik yayilma sabitini, km'yi tahmin etmek i¢in kullanilabilir

(M.E. Delany ve E.N. Bazley, 1969),

—-0.754 —-0.732
Z = poCo [1 + 00571 2L) — jo.087 (2) ] (2.10)

g

—-0.700 —0.595
knm = ke [1 + 00978 ( 2L) — jo.189(2) ] 2.11)

g
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Bir tekstil tabakasi iizerine bir ses dalgasi geldiginde, enerjinin bir kismi etki ortamina
geri yansitilir ve bir kismi da bélme veya tekstil tabakasi yoluyla iletilir. Sinirdaki
absorpsiyon katsayisi, sinira ulasan ve yansitilmayan akustik giiclin oranidir ve degeri,
yalnizca malzemenin 6zelliklerine degil, ayni zamanda malzemenin arkasindaki boslugun
ozelliklerine de baglidir. Bir tekstil tabakasi i¢in, arkasi sert bir duvarla desteklendiginde,
bir odaya asildigindaki emme katsayisindan farklidir. Deger, tabaka ile duvarlar
arasindaki mesafenin yani sira gelis acisina da baglidir. Diizlem dalga ile en basit normal
gelis durumu icin, absorpsiyon katsayisi yansima katsayisi (R) ile asagidaki gibi

hesaplanabilir (Richard Rennie ve Jonathan Law, 2019),

2
Zs—pPoCo

a=1-— |R|2 =] —
Zs— PoCo

(2.12)

Katmanin 6n ylizeyindeki spesifik akustik empedans, Zs, [7] ve [8] ile | kalinliginda bir

gozenekli malzeme tabakasi i¢in empedans transfer fonksiyonu ile formiile edilebilir,

_ Z1+jZptan(kp,l)
Zs = Zm Zm+jZrtan(kmyl) (2.13)

Zm, km ve ZvL sirasiyla gézenekli malzemenin arka ylizeyindeki karakteristik empedans,
yayilma sabiti ve akustik empedanstir. Sekil 2.2°de gdsterilen konfigiirasyon i¢in, duvar
rijit oldugunda ve tabaka ile duvar arasindaki mesafe L oldugunda, Zr. su sekilde
hesaplanabilir:

ZL = _] p0C0 Cot(koL) (214)

Burada k, = w/Co havadaki dalga sayisidir.

Sert duvara kars1 yerlestirilmis bir tekstil tabakasi i¢in, L = 0, yani Z. = — oo olur, (Denk.
(2.13).
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Gozenekli Materyal Duvar |

Sekil 2.2. Duvardan L mesafe uzakliga yerlestirilmis, kalinlig1 / olan gézenekli malzeme
tabakasi (Richard Rennie ve Jonathan Law, 2019).

Zs = —jZnycot(kyl) (2.15)

Denklem 2.10°daki karakteristik empedans basitce Z,, = p, ¢, seklinde ifade edilebilir,
burada p, karmagik yogunluk ve c, gozenekli malzeme tabakasindaki ses hizidir.
Denklem 2.11°deki karmagik yayilma sabiti basit olarak k,, = k, — ja, olarak da ifade
edilebilir, burada yayilma dalga sayis1 k, = 2mflc, faz katsayisidir ve a, gbzenekli

malzeme tabakasindaki zayiflama katsayist olarak adlandirilir. Bunlarin yerlerini

Denklem 2.15 'te degistirirsek,

Zy = —jppcpcot(kpl —japl) (2.16)

Bu 06zel akustik empedansi, hava verimlerinin karakteristik empedansi ile tabakanin 6n

ylizeyi i¢in standartlagtirirsak;

13



Zs —jppcpcot(kpl—jayl) .
= = yA + jyB 2.17
PoCo PoCo Y JY ( )

c ) . .
burada y = Pr p/ poCo 20zenekli malzemenin karakteristik empedansimin havaya

oranidir ve

. sinh(2a,1) B = —sin(2kpl)
"~ cosh(2apl)—cos(2k,l) ~ cosh(2apl)—cos(2k,l)

(2.18)

Denklem 2.12°de kullanildiginda, normal etki altinda dogrudan sert duvara karsi

yerlestirilmis bir gdzenekli malzeme tabakasi i¢in absorpsiyon katsayisidir.

o = 4y A
T (14 yA)2+(yB)?

(2.19)

Bu denklem, gozenekli malzemenin ses emme mekanizmalarini gostermek igin
kullanilabilir. Ornegin, malzemenin ses azaltma kapasitesi yeterince giiclii oldugunda
veya sogurma malzemesinin kalinlig1 yeterince uzun oldugunda, yani a,[ > 1 o zaman
sinh(2ay,)ve cosh(2a,l)sonsuz biiyiik olma egilimindedir, dolayisiyla A=1 ve B=0,

absorpsiyon katsayis1 olur.

4y
o=
(1+v)?2

(2.20)

Absorpsiyon katsayisinin ancak y = 1 oldugunda 1 olabilecegi aciktir, yani gézenekli
malzemenin karakteristik empedans1 havadaki empedansa esit olacaktir. Gozenekli bir
malzemenin ses azaltma kapasitesi, ses emme kabiliyetine esdeger degildir. Miikemmel
ses absorpsiyon kabiliyetine sahip olmak ig¢in, gdzenekli malzemenin karakteristik
empedansinin havadaki ile eslesmesi gerekir, boylece higbir ses geri yansimaz ve
malzemeye iletilen ses malzeme tarafindan kismen veya tamamen emilebilir veya

dagitilabilir (Colin H. Hansen ve digerleri, 2017).

kpl =T/, yanil = )/p/ 4> Y¥p malzemedeki sesin dalga boyu ise A = tanh(a,!) ve
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B= 0 ise absorpsiyon katsayis1 maksimum degeri verecektir,

4ytanh(apl)
[1+y tanh(apl)]?

(2.21)

Amaks =
kyl = yanil = VP/Z A= l/tanh(ap [ Ve B= 0 ise absorpsiyon katsayis1 minimum
degeri verecektir,

4ytanh(apl)
[y+tanh(a,!)]?

(2.22)

Amin =

Maksimum ve minimum degerlere karsilik gelen frekanslara rezonans frekansi ve anti-

rezonans frekansi denir.

Malzeme tabakasi ile duvar arasinda bir bosluk oldugu zaman, yani L# 0, absorpsiyon
katsayisinin degisimi (2.12)—(2.14) denklemleri ile benzer sekilde analiz edilebilir. Sonug
olarak beklenen, malzeme tabakasi ile duvar arasindaki boslugun, diisiik frekansta
absorpsiyon degerini arttirmasidir. Fiziksel olarak agiklamak gerekirse, duvara yakin ses
dalgasinin parcacik hizinin genellikle sifir olmasidir, bu nedenle malzemeyi arka
ylizeyden daha uzaga yerlestirmek, ses dalgasinin yiiksek parcacik hizi nedeniyle daha

fazla absorpsiyon degerine sahip olmasini saglar (Colin H. Hansen ve digerleri, 2017).
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Sekil 2.3. Frekansin bir fonksiyonu olarak 10.000 N.s.m™ akis direncine sahip bir
gozenekli malzeme tabakasinin tipik ses yutma katsayisi egrileri (Diiz ¢izgi, dogrudan
sert bir duvara yerlestirilmis 5 cm kalinli§inda bir malzemeninkine karsilik gelir, nokta
cizgi, sert duvardan 10 cm wuzaga yerlestirilmis 5 cm kalinligindaki goézenekli
malzemeninkine karsilik gelir ve kesikli ¢izgi ise sert duvara yerlestirilmis 15 cm
kalinliginda gozenekli malzemeye karsilik gelmektedir) (Colin H. Hansen ve digerleri,
2017).

Sekil 2.3, gdzenekli bir malzemenin tipik ses absorpsiyon katsayisi egrilerini frekansin
bir fonksiyonu olarak gosterir; sekilde diiz ¢izgi, dogrudan sert bir duvara karsi

yerlestirilmis 10.000 N.s.m™

akig direncine sahip 5 cm kalinhiginda gozenekli bir
malzemeninkine karsilik gelir; nokta ¢izgisi, sert duvardan 10 cm uzaga yerlestirilmis 5
cm kalinligindaki gozenekli malzemeninkine karsilik gelir ve kesikli ¢izgi ise sert duvara
yerlestirilmis 15 cm kalinliginda gézenekli malzemeye karsilik gelmektedir. Absorpsiyon
katsayisinin frekansla arttigi goriilmektedir. Diisiik frekansta diisiik absorpsiyon
katsayisinin mekanizmasi Denklem 2.13 ile gosterilebilir. Cok diisiik frekansta, k,,,l <«
1 iken tank,,l sifir olma egilimi gosterir, bu nedenle Zs neredeyse Zr'ye esittir ve
gozenekli malzeme yok gibi goriiniir. Denklem 2.14 ile hesaplanabilen Zr, gdzenekli
malzemenin arka yiizeyindeki akustik empedanstir ve genellikle havanin karakteristik

empedansindan ¢ok daha biiyiiktiir, bu nedenle gelen akustik enerjinin ¢ogu, empedans

uyumsuzlugu nedeniyle geri yansitilacaktir (Colin H. Hansen ve digerleri, 2017).

16



2.1.8. Ses Yalitiminda Etkili Faktorler

Tekstil malzemeleri i¢in, lif tiiri, malzeme kalinligi, lif boyutu, gézeneklilik, yogunluk,
kivrimlilik ve sikistirma gibi bir¢ok faktdr malzemenin ses emilimini etkileyebilse de, ses

yutma katsayis1 degeri ile bu faktorler arasinda dogrudan ve basit bir iliski yoktur.

Akustik amacl kullanilabilen ¢ogu tekstil malzemesi, iglerinde birbirine bagl birgok
gozenek veya bosluk nedeniyle acik gozenekli bir yapiya sahiptir. Gozenekli bir tekstil
malzemesinin akustik performansi, esas olarak, tekstilin kendine 6zgii bir 6zelligi olan ve
havanin gézenekli bir tekstil malzemesine ne kadar kolay girebileceginin ve hava akiginin
malzeme boyunca karsilagtig1 direncin bir 6l¢lisii olan akis direnci ile belirlenir. Akis
direnci, statik akis direnci olarak da bilinir ve baz1 yapisal 6zellikleri dolayli olarak
tanimlamak i¢in kullanilir. Malzemelerin yapist ile bazi akustik 6zellikler arasinda
bagintilar kurmak icin kullanilabilir. Gozenekli tekstillerin karakteristik empedans,
yayllma sabiti ve ses emme katsayis1 gibi birgok igsel akustik 6zelliginin

hesaplanmasinda kritik bir rol oynar.

o= — (2.23)

Akis direncinin birimi N.s.m™ tiir ve birim kalinhiga 6zgii akis direnci o ile tanimlanr.
Ry, h kalinliginda tek tip bir tekstil tabakasinin 6zgiil akis direncidir ve su sekilde

tanimlanir:

Ry = 2= (2.24)

burada A, V, hacim akis hizi ile yavas sabit akis kosullar1 altinda S yiizey alanina sahip

katman boyunca basing diisiisiidiir.
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Statik akis direnci, gdzenekli bir eleman boyunca basing diisiisiiniin, sabit diistik hizl1 akis
kosullart altinda i¢inden akan hacim hizina oranidir. Akis direnci, diigiik hizlarda hacim
hizindan neredeyse bagimsizdir; ancak, frekansa baglidir. Ince (akustik bir dalga boyuna
kiyasla) gozenekli tekstil tabakasinin dinamik spesifik akis direnci, belirli bir frekansta
karmasik spesifik akis empedansinin sabit kismidir, bu, katman boyunca basing
diistislinlin, nispi ylizey hizina orani olarak tanimlanir. Frekans sifira yaklagtiginda,
dinamik spesifik akis direnci frekansla ¢ok az degisir, bu nedenle neredeyse statik akis

direncine esittir.

Tekstil yapilarmin kalinligi, ses emilimini etkileyen onemli parametrelerden biridir.
Tekstil yapilarinin yilizeyindeki akustik empedans ortaminkiyle eslesirse, ses ortama geri
yansimaz, yapt ne kadar kalin olursa ses empedansi o kadar biiyiik olur. Bu durumda
yapida etkili bir ses yutumuna sahip olmak i¢in yapinin kalinligi, gelen ses dalgasinin
dalga boyunun en az onda biri olmalidir. Bu, uzun dalga boyundan dolay1 diisiik frekansh
sesi emmek i¢in daha kalin yapilarin gerekli oldugu anlamina gelir. Tekstil yapilarinin
ylizeyindeki akustik empedans, ortaminkiyle kismen eslesirse, daha kalin yapilar,
ozellikle diislik frekans araliginda, ortama geri yansitilmayan daha fazla sesi emecektir.
Tekstil yapilarinin yiizeyindeki akustik empedans ortaminkinden 6nemli 6l¢iide farkliysa,
cogu ses ortama geri yansitilir. Bu durumda, yapilarin kalinligi ses emilimini pek

etkilemez.

Akis direnci, lif ¢apinin karesi ile ters orantilidir. Diger tiim parametrelerin sabit
tutuldugu durumda, daha ince lifler daha yiiksek akis direncine sahip olacaktir. Akis
direnci ve ses emilimi arasindaki iliski karmagsiktir. Akis direnci ¢ok kiigiikse, yapinin
karakteristik empedans ve yayilma sabiti ortamdakiler ile benzer olma egilimindedir. Lif
boyutu biiyiik oldugunda yapilarin akis direnci diisiik sonu¢ vermeyebilir veya yapilarin
akis direnci diisiik ise, yiiksek ses emilimi gostermeyebilir. Yapilarin akis 6zdirenci ¢cok
yiiksekse, yapinin karakteristik empedans ve yayilma sabiti ortamdakilerden ¢ok farkl

olabilir, dolayisiyla yapinin ses yutumu kiigiik olabilir.

Bir malzemenin gozenekliligi, yapida mevcut olan bos alan veya bosluk miktarmi

gosterir. Gozeneklilik, yapidaki bosluk miktarinin numunenin toplam hacmine oram
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olarak ifade edilir; burada Ve bos alanin hacmi, Vi malzemenin toplam hacmidir.
Gozeneklerin tiirli, boyutu ve sayisi ses emilimini etkiler. Bir yapidaki daha fazla sayida
gozenek veya biiyiik gozeneklilik genellikle kii¢iik gozenekli malzeme y18in yogunlugu
anlamina gelmektedir. Lif boyutuna benzer sekilde yliksek gézeneklilige sahip yapilarin
akis direnci diisiik sonu¢ vermeyebilir veya yapilarin akig direnci diisiik ise, yliksek ses
emilimi gostermeyebilir. Yapilarin akis 6zdirenci ¢ok yiiksekse, yapmin karakteristik
empedans ve yayilma sabiti ortamdakilerden ¢ok farkli olabilir, dolayisiyla yapinin ses

yutumu kiictik olabilir.

(2.25)

. Lo Ve
gozenekllllk—vt

Bir malzemenin yogunlugu, birim hacim basina kiitle olarak 6l¢iilen malzemenin kiitle
konsantrasyonunu gosterir. Gozenekli yapilarda , kiitle yogunlugu akustik absorpsiyon
icin 6nemlidir. Gozenekli malzeme y18in yogunlugu, akis direncini dogrusal olmayan bir
sekilde etkiler. Genellikle, yapinin diger tiim parametreleri ayn1 kalirsa, yliksek yogunluk
degeri yliksek akis direncine neden olur. Ancak yiiksek yogunluga sahip yapilarda, akis
Ozdirencinin de yliksek olmasi durumunda, yapinin karakteristik empedans ve yayilma
sabiti ortamdakilerden 6nemli 6lgiide farkli olabilir ve bu durum yapinin kiiclik ses
emilimi géstermesini saglamaz. Yine yapilar diisiik yogunluga sahip olmasi durumunda

diisiik akis 6zdirenci ve yiiksek ses emilimi gostermeyebilirler.

Kumas egimliligi, gozenekli bir yapidaki bosluk alanlarinin kivrimliligini ve birbirine
bagliligin1 ifade eder. Gozenekli bir malzemenin sivi ve kati fazlar1 arasindaki atalet
baglantisin1 6lgmek i¢in kullanilir. Kumas egimliligi, ¢alisma alanina bagli olarak ¢esitli
tanimlara sahiptir. Genel olarak, kivrimlilik, lifli yapilar gibi gozenekli ortamlarda
difiizyonu etkiler. Akustik malzemeler s6z konusu oldugunda kivrimlilik, gézeneklerden
gecen yolun uzamasini tanimlar. Kivrimli lifler kivrimli yol demektir bu durum daha
yiiksek hava direnci olusturacaktir. Hava direnci artis1 nedeniyle ses yutum katsayisinda

art1s saglanmaktadir (Colin H. Hansen ve digerleri, 2017).
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Akustik absorpsiyon i¢in kullanilan tekstil yapilari sikistirilabilir, bu da ses absorpsiyon
ozelligini degistirebilir. Tekstil yapis1 veya gozenekli bir malzeme sikistirildiginda
gozeneklilik ve kalinlik degerleri azalir, ancak yogunluk artar. Diger parametreler sabit
tutuldugunda, yiiksek yogunluga sahip yapilarin akis direnci de yiiksek olacaktir. Yiiksek
bir akis direnci ile yapinin karakteristik empedansi1 ve yayilma sabiti, ortamdakilerden
onemli ol¢iide farkli olabilir ve bu, yapmin diisiik ses emilimi ile sonuglanir; bununla
birlikte, her sikistirilan yap1 i¢in kiiciik ses emilimi beklentisi dogru bir yaklasim degildir.
Genellikle sikistirma, yliksek frekans araliginda ses emilimini azaltabilir ancak diisiik

frekans araliginda ses emilimini arttirmaktadir.

Gozenekli bir malzemenin akustik emilimi, hava akimi direncinden biiyiik Olclide
etkilenir. Dokunmus bir yapidaki ipliklerin birbirine ge¢mesi veya dokuma olmayan bir
yapidaki liflerin birbirine ge¢mesi, tekstillerin kendine 6zgii bir 6zelligi olan havanin
gecisine karsi bir direng saglar. Hava akimi direnci, malzemenin birim kalinlik basina
sagladig1 diren¢ cinsinden Olgiiliir. Denklem 2.23 ve 2.24 ile aralarindaki iligki ifade

edilmektedir.

Bir yapinin yilizey empedansi, sinir yiizeyinin bitisik bir ses alanina sundugu spesifik
akustik empedans olarak tanimlanan yapinin spesifik sinir empedansinin kisa adidir, sinir
ylizeyinin bitisik bir ses alanina sundugu spesifik akustik empedans olarak tanimlanir ve
degeri, akustik ylizey basincinin karmagik orani, sinira pozitif yonde ylizeydeki sivinin
normal hizina esittir. Denklem 2.12'de gosterildigi gibi, bir yapinin absorpsiyon katsayisi,
tabaka ylizeyinin spesifik akustik empedansinin ortamin karakteristik empedansina

oranindan hesaplanabilir (Colin H. Hansen ve digerleri, 2017).

2.2. Termal Yahtim

Bir malzemenin termal yalitim 6zelligi normalde 1s1l iletkenlik (A) veya 1s1l gegirgenlik
(U-Degeri) ile olgtliir. Isil iletkenlik, sicaklik gradyanimin bir sonucu olarak bir

malzemenin birim kesit alaninin ylizeyine dik bir dogrultuda bir malzemenin birim

uzunlugundaki 1s1 transfer hizi olarak tanimlanabilir. W/mK birimleri kullanilarak ifade
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edilir. Isil gecirgenlik, 1 Kelvin sicaklik farkiyla bir metrekarelik bir malzemeden 1sinin

aktarilma hizidir. W/m? K ile gosterilir.

Is1 iletkenligi, 1s1 yalittm malzemesini degerlendirmek icin en 6nemli parametre olarak
kabul edilir. 0,07 W/mK'den daha diisiik bir 1s1l iletkenlige sahip bir malzeme, bir 1s1
yalitkan1 olarak kabul edilebilir (Asdrubali ve digerleri, 2015). Termal iletkenlik,
uluslararas1t ASTM C518 (2017) standardi izlenerek olgiilebilir ve 1s1l gegirgenlik, ISO
6946 (2017) izlenerek tahmin edilebilir.

2.2.1. Is1 Transferi

Is1 transferi, enerji siireglerine zaman boyutunu ekler. Bir sistem bir denge durumundan
digerine gecerken 1s1 enerjisinin aktarim hiz1 ile ilgilenir. Ornek olarak, Ti baslangi¢
sicakligindaki bir sicak metal nesnenin T2 sicakligindaki bir sivi tarafindan
sogutuldugunu diisiinelim. Islem sirasinda cisimden siviya 1s1 akar ve cismin sicaklig
diiser. Nesne sonunda sivinin sicakligina T2 ulasir. Termodinamik, islem sirasinda siviya
aktarilan 1s1 miktarin1 tahmin edebilir. Is1 transferi daha fazla ayrinti saglar. Cismin
sicakliginin Ti'den T2'ye ge¢cmesinin ne kadar siirecegini tahmin edebilir. Is1 transferi,
islem sirasinda farkli zamanlarda nesnedeki sicaklik dagilimini da saglayabilir. Tezin bu
kisminda, 1s1 transferinin ii¢ modundan (iletim, konveksiyon, radyasyon) tez konusu ile
alakali olan iletim konusuna ve denklemlerine yer verilecektir (Charles H. Forsberg,

2020).

2.2.2. iletim

[letim yoluyla 1s1 transferi katilarda ve esas olarak hareket etmeyen sivilarda ve gazlarda
meydana gelir. Birim alan basina 1s1 transfer hizinin malzemedeki sicaklik gradyani ile

orantili oldugu (deney yoluyla) gézlemlenmistir. Yani,

an . 9T
e o (2.26)
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burada n, 1s1 akiginin yoniinii belirtir; 6rnegin, Kartezyen koordinatlarda x, y veya z.

Bu denklemde @,,, n yoniindeki 1s1 akis hizidir, A,, iginden isinin aktig1 kesit alanidir ve

O0T/on, n yoniindeki sicaklik gradyanidir. (A alani, 1s1 akisina dik olan alandir.)

Denklem 2.26’ya k orant1 parametresi eklenir ve pozitif yondeki n 1s1 akisinin sayisal
olarak pozitif deger vermesi i¢in denklemde k oranti parametresi Oniine eksi isareti

konursa, Fourier yasasini elde ederiz.

an _ oT

™ — (2.27)

burada k, malzemenin termal iletkenligidir. Eger q'nun watt, alanin m? ve sicaklik
gradyanmin °C/m oldugu SI birim sistemini kullaniyorsak, o zaman k, W/m.°C

birimlerine sahiptir.

Bu formiilasyonu bir diizlem i¢in diistindiigiimiizde ,

¥
1
T1
o - T.E
—
- L /
0 Ll

Sekil 2.4. Diizlem geometride 1s1 iletimi (Charles H. Forsberg, 2020).

Sekil 2.4 ile gosterilen diizlem geometride malzemeyi diistiniin. Malzeme kalinlig1 L olup

y ve z yonlerinde ¢ok biiyiiktiir.
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Duvarin sol yiizti T1 sicakliginda ve x = 0 konumunda.

Duvarin sag yiizii T2 sicakliginda ve x = L konumunda.

T1> T2 oldugunu varsayalim. Is1 akis1 tek boyutlu ve pozitif x yoniinde olacaktir.

€, 9

Tiim 1s1 akis1 x yoniinde oldugundan, Denklem 2.27°de , “n” ve “x” yer degistirse (veya

[P

sadece “q”yu kullanirsak) ve kismi tiirev toplam tiirev ile degistirilebilir. Yani sonug

olarak,

q — — —

i k (2.28)
Denklemde dx diger tarafa gecirilir ve tekrar diizenlenirse;

L T,
% Jy dx = = [ kdT (2.29)

a,_ (2
" L= T, kdT (2.30)

Genel olarak, iletkenlik k sicakligin bir fonksiyonudur. Burada k sabit kabul edilirse
integral disina alinabilir (Charles H. Forsberg, 2020). O zaman denklem su sekilde

diizenlenebilir:

L

> |

g="" (T, - Ty) (2.32)
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2.3 Aerojeller ve Sentez Adimlari

Aerojel terimi icin genel olarak flu mavi renkli silika aereojellerin goriintlisii akla
gelmektedir. Literatiirde yer alan aerojeller hakkindaki arastirmalar incelendiginde yakin
gecmise kadar siklikla silika aereojeller iizerine caligmalar yapilmas: bu durumu
aciklamaktadir. Samuel Stephen Kistler, 1930'lu yillarda jellerin yapisinin bozulmadan
ayn1 boyut ve sekilde kat1 bir jel yapmanin miimkiin oldugunu kanitlamaya g¢alisirken
aerojeli kesfetmistir. Kistler’in kimya profesorii olmasinin yaninda bir girisimei oldugunu
sOylemek dogru olacaktir. Kesfi ile aerojellerin bir malzeme olarak potansiyelini fark
etmis ve endiistri ile bunun seri iiretimi i¢in is birligi yapmistir. 1940 yilinda Monsanto
Chemical Corporation, Santocel ticari adi ile aerojel iiretimine ve satigina baslamistir.
1970 yilina kadar aerojel caligmalar1 ve arastirmalart devam etmis ancak Santocel'in
tiretimi, yiiksek liretim maliyeti ve daha ucuz silika tozlarinin mevcudiyeti nedeniyle
durdurulmustur. 1968'de Nicolaon ve Teichner gergeklestirdikleri calisma ile silika
aerojellerin hazirlanmasim1 biiyiik Ol¢liide kolaylastirmay1 basarmislardir. Kistler’in
kullandig1 sodyum silikat yerine alkoksit bazli dnciil olan tetrametilortosilikat (TMOS)
kullanilarak, yiiksek kaliteli monolitik aerojel sentezini gerceklestirmislerdir. Hunt ve
arkadaslar1 (1985), ortam sicakliginda siiperkritik CO2 kurutma ile silika aerojellerin
hazirlandigin1 bildirdiklerinde aslinda akademik olarak aerojel devriminin basladigini
isaret etmislerdi. Alman kimya sirketi BASF siirecte optimizasyon gerceklestirerek
Basogel adini verdikleri {irlinii piyasaya siirdii fakat bu gelisme de bir sanayi devrimi igin
yeterli olmamistir. Aerojeller hakkinda akademik ¢alismalarin arttig1 bu donemde Jochen
Fricke, 1985 yilinda Almanya'nin Bavyera kentindeki ZAE'de ilk Uluslararas1 Aerojel
Sempozyumu'nu diizenlemistir. Bunu takip eden yillarda ilk organik regine bazli aerojel
olan resorsinol-formaldehit (RF) bazli silika aerojellere ait calisma Pekala (1992)
tarafindan yaymlanmistir. 1993 yilinda poliliretan aerojel sentezi ile ilgili yaynlar
literatiirde yer almustir. Jeff Brinker ve Doug Smith, ortam sicakliinda kurutulmus
aerojel sentezini gergeklestirmis ve daha erisilebilir hale getirmistir. Bu siire¢ icerisinde
Hoechst ve Dow Chemicals gibi kimya endiistrisi devlerinin aldiklar1 patentler ile
aerojeller endiistriyel alanda ikinci kez yer almistir. 2003 yili itibariyle hem Aspen
Aerogels hem de Cabot Aerojel sirasiyla battaniye ve graniil silika aerojel tiriinlerinin

endiistriyel tiretimine baslamislardir. 2008'den sonra aerojel yalitim malzemeleri, ingaat
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endistrisinde bina yalitim uygulamalari i¢in giderek daha fazla kullanim alan1 bulmustur.
Bunda iklim degisikligi konusuna iliskin artan sosyal ve politik farkindalikla desteklenen
(daha ince) 1s1 yalitimi yoluyla enerji tasarrufu yaklasiminin etkili oldugu bir gergektir
(Jochen Fricke, 1992; Michel A. Aegerter ve digerleri, 2011; David Levy ve Marcos
Zayat, 2015).

Aerojeller, sol-jel islemi ve siiper kritik kurutma ile hazirlanan olduk¢a gozenekli
malzemelerdir. Aerojeller ii¢ fiziksel bilesen ile karakterize edilir: kat1 faz, gozenek fazi
ve iki fazi ayiran genis spesifik ylizey alani. Farkli bilesenlerin 6zellikleri ve etkisi, kati
fazin kimyasal bilesimi, gozeneklilik boyutu, ara yiiziin dogas1 ve erisilebilirligi,
aerojellere bazi 6zel ve benzersiz 6zellikler kazandirmaktadir. Bu 6zellikler aerojeller i¢in

birbirinden farkli alanlarda uygulamalara yol acacaktir (Woignier ve digerleri 2018).

Farkli icerige sahip birgok aerojel tiirii bulunmaktadir. Sentez ve islem adimlarinin ana
yonleri incelendiginde hepsinin ortak yonlere sahip oldugu bilinmektedir. Aerojeller
genellikle yag(islak) kimyasal sentez yaklagimiyla hazirlanir. Aerojel sentezinde sol-jel
islemi sonucunda kati faz olusmaktadir. Kati faz, aerojellerde iskelet yapisinin
bozulmadan ¢ikarilmasi siireci i¢in 6nemlidir. Kat1 faz, aerojelin iskeletini olusturur ve
islem sirasinda reaktiflerin ve ¢oziiciilerin konsantrasyonu ve tiirii, sicaklik ve pH gibi her
bir parametre jel olusumunu 6nemli Olclide etkiler. Tasarim asamasinda aerojellerin
liretimi i¢in her asamada ortaya ¢ikan sonuclar1 ve etkileri anlamak gereklidir (Susan

Montes ve Hajar Maleki, 2020).

Sol-jel prosesinde ilerleme, sentez boyunca nano mimarinin kontrol kolayligindan
kaynaklanmaktadir. Nano sistemlerin yapisini ilkel proses adimlarindan uyarlayarak
gelismis Ozelliklere sahip saf malzemelerin hazirlanmasi saglanir. Cesitli uygulamalarda
lifler, filmler, ince tozlar ve monolitler gibi uygun sekilde kullanilabilmelerini saglar.
Aerojellerin hazirlanmasi i¢in en uygun yontem sol-jel yontemidir. Bu yontem monolitik
inorganik aerojel sentezi ve organik-inorganik hibrit aerojellerin sentezi i¢in de uygun bir
yontemdir. Aerojellerin hazirlanmasi tipik olarak ii¢ farkli adimu igerir: (1) sol-jel gegisi
(jelasyon), (2) ag miikkemmelligi (yaslanma) ve (3) jel-aerojel gecisi (kurutma). Ancak

jelin mekanik ve karakteristik 6zelliklerini gelistirmek i¢in ek islemlerin dahil edilmesine
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de olanak saglamaktadir. Aerojel iiretimi i¢in malzemeler secildikten sonra, Oncii
malzemeler bir s1v1 (yani koloidal dagilim) i¢inde dagilir ve jellesmeye birakilir, boylece
s1v1 boyunca siirekli bir kat1 parcacik ag1 olusturulur. Bazi malzemeler i¢in, kolloidal bir
dispersiyondan jele ge¢is, capraz baglayici malzemeler eklenmeden gergeklesir.
Digerlerinde ise, jeli olusturmak ve kat1 parcaciklarin giiglii etkilesimini tesvik etmek igin
dispersiyona c¢apraz baglayict malzemeler eklenir. Jellesme siiresi, Onciill madde
¢Ozeltisinin kimyasal bilesimi, 6nciil maddelerin ve katki maddelerinin konsantrasyonu,
islem sicakligt ve pH gibi cesitli faktorlere biiyiikk Olciide baglidir. Aerojel agmi
giiclendirmek i¢in bir¢ok malzeme jellesmeden sonra ek kiirleme gerektirebilir. Jellesme
tamamlandiktan sonra jel, kat1 agin gozenekleri i¢indeki yiizey gerilimini en aza indirecek
sekilde kurutulur. Sentezde yer alan tiim basamak adimlar1 ve ek islemler, jelin
olusumuna katkida bulunur ve 6zelliklerini etkiler. Ilk olarak, koloidal partikiiller ve/veya
pre-polimer yapilar olusturularak sol (¢ozelti) elde edilir. Sonraki reaksiyonlarin bir
sonucu olarak bir jel olusur. Jel olusumunu yaslandirma ve kurutma asamalari takip eder.
Acerojellerin kesfinden bu yana aerojel hazirlanmasi sirasinda karsilasilan en zorlu siireg,
nano-gozenekli aerojel yapisint bozmadan sivi ¢oziiciiyii jelden uzaklastirma yani
kurutma adimidir. Islak jelden solventi uzaklastirmak igin tercih edilen temelde dort
kurutma yontemi mevcuttur. Bunlar; siiperkritik sivi ekstraksiyonu ile kurutma,
dondurarak kurutma, atmosferik basing altinda kurutma ve buharlastirma ile kurutmadir.
Yas jeller kurutma yontem ve kosullarina gore; aerojel, kserojel, kriyojel ve ambijel
seklinde siiflandirilabilir. Kurutma tipi degistiginde aerojel malzemeler i¢in saydigimiz
Ozgil yiizey alani, gozeneklilik, yogunluk gibi aerojelin yapisal Ozelliklerinde
degisiklikler gozlenmektedir. Bu nedenle aerojel iiretimi esnasinda jellerin kurutma
yontemi, kullanim alani ve istenen yapisal Ozellikleri i¢in avantaj ya da dezavantaj
yaratacagindan ¢ok Onemlidir (Saoirse Dervin ve Suresh C. Pillai, 2017; Elizabeth

Barrios ve digerleri, 2019; Dilek Cantiirk Oz ve Nihan Kaya, 2020).

Yagslanma sirasinda iki farkli mekanizma gecerlidir. Genel olarak, yaglanma basamagi her
zaman jelin yapi-mekanik ozelliklerini giiclendirmeyi amaglamaktadir. Tipik olarak,
yaslanma sirasinda iki silirecten en az biri meydana gelir. Bunlardan ilki ¢ozeltide
halihazirda mevcut olan ve partikiil yiizeylerinden ¢6ziilmiis molekiiler ve molekiiler

kiime tipi silika tiirlerinden yeniden ¢okelmeden partikiiller arast boyun kisimlarinda
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biiylime gergeklesmektedir. Bu sayede malzeme daha sert bir jel ag1 veren partikiiller
arasinda jelin omurga bolgesine tasmir. Ikinci siiregte ise daha kiiciik pargaciklar
¢cOziinerek ve daha biiyiik parcaciklarin iizerine ¢okmektedir. Partikiiller aras1 omurga
bolgelerinde meydana gelen birikime ek olarak, en kiiclik partikiiller tercihen
coziinmektedir. Her iki islem de daha biiyiik pargaciklar {izerine ¢okeltme yoluyla jel ag

yapisinin giiclendirilmesine yol agmaktadir.

Kistler'in ilk yillardaki islem metodolojisine kiyasla modern sol-jel isleminin ana
avantaji, ¢Oziicli degistirme asamasi veya agamalarinin zaman alici olmamasi bu sayede
tiim stirecin biiylik l¢iide hizlanmasi ve kaliteli bir aerojel malzemesinin hazirlanmasi
icin kritik olmamasidir. Genel olarak, diisiik buhar basinci ve diisiik ylizey gerilimli
yardimci ¢oziicliler bir jeldeki yiizey gerilimini azaltir ve daha az biizlilme iiretir. Alkoliin
zincir uzunlugunun artmasiyla, hidrofobik kisim hidrofilik kisim iizerinde baskin hale
gelir, bu da su ile zayif koordinasyona ve dolayisiyla da azaltilmis su giderme

verimliligine neden olmaktadir (Michel A. Aegerter ve digerleri, 2011).

Aerojellerin hazirlanmasindaki en biiyiik zorluk, halihazirda var olan nano goézenekli
yapiy1 ¢okertmeden sivi ¢oziicliyll jelden ¢ikarmak ve bdylece kuru jelin biiziilmesini ve
catlamasin1 onlemektir. Genel olarak, li¢ farkli kurutma teknigi kullanilabilmektedir.
Geleneksel kurutma islemleri diislintildiiglinde, kserojellere yol agan jel yapisim
koruyamayan ortam havasiyla kurutma yonteminde, 1slak jellerin gozeneklerinin
bosalmasi sirasinda geri ¢ekilen jelin gozeneklerinde sivi-buhar meniskiisleri
olusmaktadir. Coziiciiniin uzaklastirilmasi iizerine, jel nano gézeneklerde bulunan sivinin
ylizey gerilimi, gozenek duvarlarinda 100-200 MPa'ya kadar basinglara ulasan ve
gozenekleri daraltabilen bir kilcal basing gradyanina neden olmaktadir. Bu durum jel
aginin ¢okmesine yol agmaktadir. Bir diger yontem olan dondurarak kurutmada jelin
sicakligimin ¢oziiciiniin kristallesme sicakligimin altina disiiriilmesi gerekmektedir.
Coziicii daha sonra basing diisiiriilerek bir buhar olarak ¢ikarilmaktadir. Bu islemin son
iriini kriyojel olarak adlandirilmaktadir. Bununla birlikte, dondurarak kurutma
yonteminde bircok dikkat edilmesi gereken husus vardir. Ornegin, diisiik siiblimasyon
hizi, bazi durumlarda solvent degisimi ve Ozellikle kristalizasyon iizerine solvent

hacminin artirilmasi gerekmektedir. Coziiclinlin bu hacim genislemesi, kabuktan iceriye
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dogru yonlendirilen jelde gerilmelere neden olacaktir, bu da kabuk tabakalarinin kiigiik
pargaciklar halinde biiziilmesine ve kirilmasina neden olmaktadir. Esasinda dondurarak
kurutma tirtinlerinin ¢cogunun toz oldugu ve monolit {iretiminin son derece zor oldugu bu
sekilde aciklanabilir. Siiperkritik kurutma islemi, 1slak jelin yiiksek agik gozenekliligini
ve ustiin tekstiirel 6zelliklerini kuru bir bigimde korumak icin geleneksel kurutma
yontemleriyle karsilasilan sorunlarin iistesinden gelen, genellikle siiperkritik CO2 olmak
tizere siiperkritik akiskanlarin kullanimiyla desteklenen alternatif bir kurutma teknigidir.
1822 yilinda ilk kez bir maddenin kritik sicaklik noktast Baron Cagniardde’la Tour
tarafindan kesfedilmistir. Kritik sicaklik (Tc), basing degeri seviyesi onem arz etmeksizin
o sicakligin tizerinde sivi fazda bulunamayacagi degeri ifade etmektedir. Bu kritik
sicakliktaki buhar basinci ise kritik basing (Pc) olarak ifade edilmektedir. Madde, kritik
basing ve kritik sicaklik lizerine ¢ikarildigi zaman maddenin kati, sivi ve gaz hallerinden

daha farkli bir akiskana donlismektedir. Bu siiperkritik akigskana ait diyagram Sekil 2.5’te

verilmistir.
T
E
3 '
R Kan faz :
: Sitiperkritik
Stkigaarilmiy | akigkan
Kritik basing i S
Per Kritik nokra
Stvr faz
- Agirr isirnlms
Py U'clii nokra bubar
Gaz fazt
Kritik sicakiik
Tep Ter

Sicaklrk
Sekil 2.5. Siiperkritik akiskan diyagrami (Mert Kilingel ve digerleri, 2014)

Her bir madde i¢in kritik nokta karakteristiktir. Stiperkritik kurutma islemi, herhangi bir
stv1 faz kalintis1 olmaksizin jel gozeneklerinde siiperkritik sivi karigimlarinin varligina
yol agar. Boylece bu kurutma prosediirii, jel gézeneklerinde herhangi bir ara buhar-sivi

gecisinin ve yiizey gerilimlerinin mevcudiyetini Onleyerek, ¢oziicii eliminasyonu
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sirasinda jel yapisinin gozeneklerinde ¢okme olmamasini (yani, makroskopik seviyedeki
degisikliklerden) saglar. Bu teknikte siliperkritik CO2, kesikli modda belirli bir siire
kurutulacak jel ile temas ettirilir. Oncelikle kurutmasi gerceklestirilecek aerojel
malzemenin igerisindeki alkol, sivi COz ile degistirilir. Basing ve sicaklik kritik noktaya
getirildiginde ekstrasyon islemi baglatilir. Buradaki siire, aerojel onciil maddesine
(organik-inorganik vb.), morfolojik 6zelliklerine, yogunluguna ve miktarina bagli olarak

diizenlenmelidir (C.A. Garcia-Gonzalez, 2012).

2.3.1 Silika Aerojeller

Bir aerojelin hazirlanmasi, Sekil 2.6'de gdsterilen sol-jel sentezi ((i)—(iii) ve son islem
((iv)—(vi) adimlarin1 igerir. Nano-yapili kat1 silika ag1 yani jel, bir ¢oziicli ortaminda,
genel olarak su veya alkol-su karisimlarinda olusturulur. Jelden gozenek sivisinin
uzaklastirilmasi ile aerojel elde edilir. Ilk adimda bir silikon kaynagindan ya da (i) 6n
baslatici ¢ozeltisinden amorf silika nano-parcaciklarin kolloidal bir siispansiyonu yani sol
(i1) hazirlanir. Birincil kolloid ¢aplar1 (ayn1 zamanda birincil parcaciklar olarak da
adlandirilir) boyut olarak birka¢ nanometre mertebesindedir. Solu iiretmek ve jellesme
stirecini tetiklemek icin kullanilan asitlerin veya bazlarin tipine baglh olarak, silika fazi,
ya kiiresel pargaciklar halinde ya da "az ya da ¢ok" dogrusal oligomerler bi¢ciminde farkli
morfolojilerde bulunur. Jellesme asamasi, elektrostatik pargaciklar arasi itmeyi
engelleyen ylizey yiiklerinin kismi ndtralizasyonu ile basitce aciklanabilir. Bu daha sonra,
daha biiyiik ikincil pargacik kiimelerinden olusan ii¢ boyutlu bir agik gézenekli jel ag
yapist (ii1) olusumuyla sonuglanan birincil parcaciklarin kiimelenmesine yol agar. Kati
iskeleti silikon oksit ag1 ile bir arada tutmaktan sorumlu olan kimyasal bag, oldukca
dinamik bir dengedir: Siloksan baglar1 (Si-O-Si), silanol gruplarinin (Si-OH), kimyasal
itici gliciin yogunlagmasiyla olusur. Bu siire¢ biiyiik 6l¢iide molekiiler suyun (H20)
ortadan kaldirilmasindan kaynaklanan entropi artisina atfedilir. Jel ag yapisinin nihai
dogrulamasi ve kararliligi, yogunlastirma ve hidroliz reaksiyonunun kinetigine (siloksan
baglarinin su ile ¢oziilmesi) dolayli olarak bu da sivi fazin pH'ia baglhdir. Silika aerojel
preparasyonunda, jel daha sonra yaslandirilir (iv) ve solvent degisimine ve istege bagl
olarak son aerojel malzemesini (vi) vermek iizere kurutulmadan Once ylizey

modifikasyon adimlarina (v) tabi tutulabilir.
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Sekil 2.6. Silikanin hazirlanmasi i¢in gerekli islem adimlarinin sematik gosterimi (David
Levy ve Marcos Zayat, 2015).

Jellesme asidik kosullar altinda gergeklestiginde, stirece hidroliz hakimdir veya bir bagka
deyisle, hidroliz hizi, yogusma hizindan daha biiyliktiir. Bu sekilde sentezi
gerceklestirilen jel, zayif fakat oldukga gdzenekli bir yapiya sahip olmaktadir. Ayn1 6nciil
monomer ile baz eklendiginde durum tersine donmektedir. Yani jellesme genellikle
asidik kosullar altinda oldugundan ¢ok daha hizli1 ger¢eklesmektedir. Bu tiir jeller daha
yiiksek mekanik baglanti ve dayanikliliga sahipken ayni zamanda daha diisiik
gozeneklilik ve daha diisiik yogunlukta serbest silanol gruplari icermektedir. Genel
olarak, hem alkoksit hem de sodyum silikat onciilleri, tek veya iki agamali bir islem
vasitastyla jellestirilebilir. Tki asamali sistemde asit katalizor eklenerek ilk adim olan
hidroliz basamagi gerceklestirilir ardindan baz katalizor eklenerek ikinci adim olan

kondenzasyon basamag: gerceklestirilerek jel ag1 olugmasi saglanmaktadir.
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Silika jellerin hazirlanmasi i¢in farkli tipte Onciil maddeler kullanilabilir. En basit
inorganik onciil Kistler’in ¢alismalarinda silika aerojelleri iiretmek ve ticarilestirmek igin
yaygin olarak kullandigi sodyum silikat (Na20.nSiO2) tir. Sodyum silikat1 jele
doniistiirmenin en basit yolu, Denklem 2.1.°deki gibi HCI gibi bir asit ile
notralizasyondur. Bu yontemin dezavantaji, yan iiriin olan NaCl'nin zahmetli diyaliz ile
elimine edilmesi gerekmesidir. Daha verimli bir yol, kuvvetli asidik bir iyon degisim

reginesi araciligiyla Na™nin H" ile iyon degisimi ve ardindan baz ile notralizasyondur

Na20 . nSiO2 + 2HCl —» nSiO2 . H20 + 2NaCl (2.1)

Gilinlimiizde, siklikla alkoksisilan bazli ( Si(OR)4 formiilasyonundaki) 6nciil maddeler
kullanilmaktadir. En yaygin kullanilan alkoksilan tiirleri tetraetoksisilan (TEOS) ve
tetrametoksisilan (TMOS) 'dir. Polietoksidisiloksan (PEDS) , TEOS'un 6nceden hidrolize
edilmis bir formudur ve kolay hazirlanmasi nedeniyle yar1 endiistriyel islemlerde 6nem
kazanmaktadir. Alkilalkoksisilan bilesiklerinin (ko)prekiirsorleri olarak kullanimi da
artmaktadir, ¢linkii bu tiir bilesikler, gelistirilmis esneklige sahip jellerin ve aerojellerin
hazirlanmasina izin vermektedir. Bu bilesik smnifinin en yaygm kullanilanlar
metiltrimetoksisilan (MTMS), metiltrietoksisilan (MTES), N-oktiltrietoksisilan (C8-
TEOS) , dimetildietoksisilan (DMDES) ve perfloroalkilsilan (PFAS) dir. Alkoksit sol-jel
kimyas1 organik bir ¢6ziicli icinde ve Denklem 2.2°de verilmis olan es zamanl veya

ardigik olacak sekilde hidroliz ve polikondenzasyon basamak adimlari ile gergeklestirilir.

Si-OR+H:0 — Si-OH+R-OH Hidroliz
Si-OH+Si-OH — Si—0O-Si+ H20 Polikondenzasyon
Si-OR+Si-OH — Si—0-Si+R-OH (2.2)

Genel olarak, hem alkoksit hem de sodyum silikat dnciil maddeleri, tek veya iki asamali
islem adimi/adimlart ile jellestirilebilir. Sodyum silikat notralizasyonu, baz katalizli
alkoksit jel olusumuna benzemektedir. Hidroliz ve polikondenzasyon basamak adimlari

ile gerceklestirilen iki asamali islemler, yiik stabilize kolloid olusumunun baz katalizli
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jellesme isleminden net bir sekilde ayrilmasini sagladiklarindan daha fazla tercih

edilmektedir (David Levy ve Marcos Zayat, 2015).

Liu ve arkadaslar1 monolitik silika aerojel bazli kompozit PCM'leri hizli ve kolay bir
sekilde elde etmek i¢in tek adimli bir teknik gelistirmislerdir. Silika aerojeller zay1f bir
1s1 iletkenligine sahiptir ve polietilen glikol (PEG) veya oktadekanol gibi PCM'leri
kapsiillemede kompozit PCM'ler iiretmek i¢in kullanilabilmektedirler. Elde edilen
monolitik oktadekanol@silika aerojel, PEG2000@silika aerojel ile karsilastirilmis ve
diisiik termal iletkenlige (0.12 W.m'.K™"), yiiksek gizli 1siya (127.73 J/g), biiyiik
sikistirma mukavemetine (11 MPa), giiclii hidrofobiklige (124° temas acis1) ve daha
ylksek termal dongii stabilitesine sahip oldugu belirtilmistir. Ayrica kompozit yapinin,
silika aerojelin diisiik termal iletkenligi ile 1s1y1 izole edebilecegi ve FDM'lerin yiiksek 1s1
kapasitesi sayesinde 1s1y1 emebilecegine deginilmis ve mitkemmel 1s1 yalitimi ve yliksek
basing dayaniminin sinerjik entegrasyonuna sahip olacagi ifade edilmistir. Bu sayede
termal koruma uygulamalarinda kullanilmasinin miimkiin oldugu c¢alisma sonucunda

vurgulanmistir (Panpan Liu, 2020).

Kucharek ve arkadaslari tarafindan gerceklestirilen ¢alismada, regine viskozitesinin
gozenek infiltrasyonu ve elde edilen kompozitlerin yogunlugu {izerindeki etkisi
arastirilarak aerojel partikiil dolgulu epoksi {iiretimi gergeklestirilmistir. Silika ve
recinenin belirlenen viskozitede birlestirilmesiyle aerojel gozeneklerinin doldurulmasinin
engellenerek aerojelin gozenekli yapisinin korundugu belirtilmistir. Sonug olarak, aerojel
parcaciklarinin regineye dahil edilmesinin hem yogunlukta hem de termal iletkenlikte
%40"'n lizerinde bir azalmaya yol agabilecegini ancak silika aerojel/epoksi kompozitlerin
sikistirma 6zellikleri ile termal iletkenligi arasinda dogrusal bir degis tokus oldugu da
calismada vurgulanmistir. Bu ¢alismanin bulgulari, ¢alisma yonteminin faydasinin yani
sira partikiil boyutu ve yiiklemenin aerojel dolgulu re¢ine kompozitleri iizerindeki etkisi

hakkinda ¢ikarimlarin yapilmasini saglamaktadir (Mariusz Kucharek, 2020).
Bu ¢alismada silika aerojellerin kirilganlik, hidrofiliklik ve yiiksek maliyetli {iretiminin

endiistriyel ve sivil alanlardaki uygulamalarda kullanimini sinirlandirdigi belirtilerek

Ortak onciiler yontemini ve ortam basincinda kurutma yontemini kullanan Xiaodong ve
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arkadaslar1 yeni bir esnek ve hidrofobik silika aerojel tretmek igin bir yontem
tanimlamigtir. Aerojellerin kirilganlik, hidrofiliklik ve yiiksek maliyetli iiretiminin
endiistriyel ve sivil alanlardaki uygulamalarda kullanimini sinirlandirdigi belirtilerek
calismalarinda heksadesiltrimetilamonyum kloriir (CTAC) ile ortak onciiler olarak
tetraetilortosilikat (TEOS)/trimetoksimetilsilan (MTMS) kullanilarak ortam basincinda
kurutma islemi gerceklestirmislerdir. Uretilen aerojelin, 20-30 nanometre boyutlarinda
aglomere partikiiller ve onlarca nanometre boyutlarinda mezogozenekler icerdigi
belirtilmistir. Esnek ve hidrofobik aerojelin, biiyiik kapsamli 6zelliklere sahip yeni bir
acik gozenekli malzeme sinifi olacagi ve pratik uygulamalarin 1s1 yalitim malzemeleri ve
organik  kirletici adsorbanlar olarak  genisleyebilecegi c¢alisma  sonucunda

ongoriilmektedir (Wu Xiaodong ve digerleri, 2020).

Nguyen ve ark. bir silika aerojel (SA) parcacigi gelistirmis ve lizerinde caligmislardir.
Calismada ylizey alani, gozenek hacmi, gorliniir yogunluk ve gozeneklilik gibi silika
aerojel fiziksel parametreleri tizerinde, silisik asit ¢ozeltisindeki silika i¢eriginin etkileri
ve trimetil klorosilan (TMCS)/SiO2:NaxO molar orant incelenmistir. Silika
konsantrasyonu agirlikca % 4'ten % 7'ye (agirlikca %) yiikseltildiginde, silika aerojel
yiizey alam1 628.5 m?/g'den 9144 m*/g'ye ve ardindan >%9 seviyesine ¢iktig
belirtilmistir. Trimetilklorosilanin (TMCS), 1slak bir jelin yiizeyinde Si-OH ile kuvvetli
bir sekilde reaksiyona girerek jel yapisinin par¢alanmasina neden olabilecegi ¢alismada
ifade edilmistir. Silika jel modifikasyonu ve jel yapisinin korunmasi i¢in gereken TMCS
miktari, Sodyum Silikat (SiO2:Na20) molar degerinin 0,3 ila 0,4 kat1 arasinda olmasi
gerektigi de vurgulanmistir (Thi Hai Nguyen, 2020).

Berardi ve ark. ¢er¢eve bosluklarina yerlestirilmis silika aerojel graniillerine sahip yeni
bir polivinil kloriir (PVC) pencere cercevesi lizerinde ¢aligmislardir. Testlere gore basit
bir PVC c¢ergeve ile bile termal gegirgenlikte % 30 azalma saglayabildigi
gbzlemlenmistir. Calismada cergevenin termal gecirgenligi, mevcut bosluklarin ¢cogu
aerojel graniilleri ile doldurularak 0,80 W/m?°K'e diisiiriildiigii belirtilmistir. Pencere
cercevelerinde 1s1 yalitimini gelistirmek icin ¢erceve bosluklarinda aerojel taneciklerinin
kullanilmasinin uygulanabilir olacagi sOylenebilir. Bulgulara gore tiim bosluklar aerojel

ile doldurulmamalidir. Tasarim yontemi, hangi bosluklarin doldurulmas: i¢in gerekli
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oldugunu belirleyerek, aerojelin pahali bir siiper yalitkan olmasina ragmen kullanilabilir

olacagi calismanin sonucunda ifade edilmistir (Umberto Berardi, 2020).

2.3.2 Poliiiretan Aerojeller

Inorganik aerojeller kadar uzun siiredir var olmasina ragmen, Lawrence Livermore Ulusal
Laboratuvari'ndaki bilim ekibinin 1980’lerde resorsinol-formaldehit reginelerinden
tirettigi organik aerojellere kadar gelisim gdstermemistir. Organik bir aerojel, polimer
veya biyopolimer yapt taslarindan olusturulur. Metal oksit analoglariyla
karsilastirildiginda, organik aerojel yap1 daha esnek ve daha az kirilgandir. Oksit jellerin
(6rnegin silika) organik bilesikler ve jellerle birlestirilmesi, organik-inorganik hibrit veya
kompozit aerojel malzemeler olarak adlandirilan malzemelerin eldesini saglar (David

Levy ve Marcos Zayat, 2015).

Poliiiretanin kimyasal bilesimi, poliliretan1 olusturmak iizere reaksiyona giren spesifik
poliol ve izosiyanat iceren tiirlere bagl olarak biiyiik dl¢lide degisebilir. Poliiiretan igin
miimkiin olan bir¢ok farkli kimyasal yap1 ve fiziksel form, onu ¢ok yonlii, yaygin olarak
kullanilan bir polimer haline getirir. Bu nedenle diger polimerlerin aksine bireysel
terimlerle siniflandirmak zordur. Poliliretan malzemeler yapilarina, kaynaklarina, termal

tepkilerine, 6zelliklerine ve uygulamalarina gore siniflandirilmaktadir.

e Termal Tepkilerine Gore;
Termoplastik
Termoset

e Ogzellik ve Uygulamalarma Gére;
Kopiik
Termoplastik Elastomer
Yapistirici
Recine
Elastomer
Iyonomer

Lif
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e Yapilarina Gore;
Lineer
Dallanmis

e Kaynaklarina Gore;
Petrol

Biyobazli

Poliiiretan, bir di/poli izosiyanat ile bir diol veya poliol arasindaki kimyasal reaksiyonla
olusturulmaktadir ve genellikle bir zincir uzatici, katalizor ve/veya diger katki
maddelerinin varliginda tekrarlayan iiretan gruplar1 olusturulur. Genellikle, poliiiretan
omurgasinda tiiretan baglar1 ile birlikte ester, eter, lire ve aromatik halkalar da
bulunmaktadir. Politliretan jeller bir noktada ¢oziicii karigiminda ¢éziinmez hale gelen
biiyiiyen polimer fazlar1 olusturmak igin organik polikondenzasyon reaksiyonlari ile
olusturulmaktadir. Nano-emiilsiyon ic¢indeki partikiillerin toplanmasi ve artik ylizey
fonksiyonel grubu araciligiyla kimyasal baglanma, polimerik bir jele yol agar. Bir solvent
degisim adimini takiben, Poliiiretan aerojelleri genellikle 1slak jellerin stiper kritik siviyla

kurutulmasiyla izole edilir.

[zosiyanatlar, poliiiretan sentezi igin gerekli olan temel bilesenlerdir. Bunlar, molekiil
basma iki veya ikiden fazla izosiyonat (NCO) grubu iceren iki veya cok islevli
izosiyanatlardir. Bunlar, toluen diizosiyonat (TDI), metilen diizosiyonat (MDI), ksilen
diizosiyanat (XDI), meta-tetrametilksililen diizosiyanat (TMXDI), hidrojene ksilen
diizosiyanat (HXDI), naftalen 1,5-diizosiyanat (NDI), pfenilen gibi alifatik, sikloalifatik,
polisiklik veya aromatik olabilir. Diizosiyanat (PPDI), 3,3'-dimetildifenil-4, 4'-
diizosiyanat (DDDI), 1,6 heksametilen diizosiyanat (HDI), 2,2,4-trimetilheksametilen
diizosiyanat (TMDI), izoforon diizosiyanat (IPDI), 4 ,4'-disiklohekzilmetan diizosiyanat
(H12MDI), norbornan diizosiyanat (NDI), 4,4'-dibenzil diizosiyanat (DBDI) bazi yaygin
izosiyanat Ornekleridir. Poliliretan {iretimi i¢in izosiyanat se¢iminde, son kullanim

uygulamalari i¢in gereken ozellikler baz alinmaktadir (Niranjan Karak, 2017).

Cok sayida hidroksil grubu tastyan maddeler, polioller olarak adlandirilir. Hidroksil

gruplar ile birlikte ester, eter, amid, akrilik, metal, metaloid ve diger islevsellikleri de
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icerebilmektedirler. Polyester polioller, bir omurgada ester ve hidroksi gruplarindan
olusur. Poliiiretanlarin 6zellikleri, baslangic polyester poliollerinin molekiiler agirliginin
yani sira ¢apraz baglanma derecesine de baglidir. Yiiksek diizeyde dallanmis polyester
polioller, iyi 1s1 ve kimyasal direngli sert poliiiretan yapiy1 saglarken, daha az dallanmis
polyester polioller, poliliretana iyi esneklik (diisiik sicaklikta) ancak diisiik kimyasal
direng gosterirler. Benzer sekilde, diisiik molekiiler agirlikli polioller sert poliiiretan,
ylksek molekiiler agirlikli uzun zincirli polioller esnek poliiiretan yapiy1 saglamaktadir.
Polieter polioller, polyester poliollerden daha ucuzdur. Etilen veya propilen oksidin alkol
veya amin baglaticilar veya baslaticilar ile asit veya baz katalizoér varliginda ilave
reaksiyonu ile {retilirler. Polieter poliollerden gelistirilen poliiiretan, yliksek nem
gecirgenligi ve diisiik camsi gecis sicakligi (Tg) gostermektedir (Fahmina Zafar ve Eram

Sharmin, 2012).

Bir poliol ve bir izosiyanatin yani sira, poliiliretan sentezi sirasinda, 6ncelikle reaksiyonu
kontrol etmek, reaksiyon kosullarini degistirmek ve ayrica nihai iiriinii bitirmek veya
degistirmek icin bazi1 katki maddeleri de gerekebilir. Bunlara katalizorler, zincir
uzaticilar, capraz baglayicilar, dolgu maddeleri, nem tutucular, renklendiriciler ve
digerleri dahildir. Poliliretan sentezinde, bloke edilen izosiyanatlarin blokajini kaldirmak,
bloke etme ve kiirleme sicakliklarini ve siirelerini azaltmak i¢in reaksiyonun daha yiiksek
reaksiyon hizlarinda, daha diisiik sicakliklarda gerceklesmesini tesvik etmek igin
katalizorler eklenir. Bir dizi alifatik ve aromatik aminler (6rnegin, diaminobisiklooktan
DABCO), organometalik bilesikler (6rnegin, dibiitilkalay dilaurat, dibiitiltin diasetat),
karboksilik asitlerin ve fenollerin alkali metal tuzlar1 (kalsiyum, magnezyum, stronsiyum,
baryum, heksanoik, oktanik, oktanik tuzlar) linolenik asit) katalizoér olarak kullanilir.
Ugiinciil aminler s6z konusu oldugunda, bunlarin katalitik aktiviteleri, bazlarinin yani sira
yapilart tarafindan belirlenir; katalitik aktivite artan baziklik ile artar ve aminin azot
atomu iizerindeki sterik engellemesi ile azalir. Ugiinciil aminin azot atomundaki
elektronlar1 izosiyanatin pozitif yiliklii karbon atomuna aktararak, amin ve izosiyanat
arasindaki kompleks olusumuyla katalitik etkilerini arttirirlar. Metal katalizorler, nispeten
daha az ugucu ve daha az toksik olduklari i¢in {igiinciil aminlere gore iistiinliik tasirlar.
Metaller, hem izosiyanat hem de hidroksil gruplariyla kompleks olusturarak izosiyanat-

hidroksil reaksiyonunu katalize eder. Pozitif metal merkez, hem izosiyanat hem de
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hidroksil gruplarinin elektronca zengin oksijen atomu ile etkilesime girerek bir ara
kompleks olusturur, bu da daha fazla yeniden diizenleme ile iiretan baglarinin olugsumuyla
sonuglanir. Iki islevli diisiik molekiiler agirlikli dioller (etilen glikol, 1,4-biitandiol, 1,6-
heksandiol), sikloheksan dimetanol, diaminler, hidroksil-aminler (dietanolamin ve
trietanolamin) poliliretan sentezinde yumusak segment olarak kullanilabildigi gibi zincir
uzaticilar olarak da kullanilabilmektedir (Fahmina Zafar ve Eram Sharmin, 2012). Zincir
uzaticilar (veya sertlestiriciler), poliiiretanlarin bilinen elastomerik 6zelliklerini {lireten
diisiik molekiiler agirlikli reaktanlardir. Iki islevli bilesikler, zincir uzaticilar olarak kabul
edilirken, daha yliksek islevsellige sahip bilesikler, ¢apraz baglayicilar olarak kabul
edilmektedir (Michael Szycher, 2013).

Termal 6zelliklerin tahmini i¢in Goodarzi ve arkadaslari {ic denetimli makine 6grenimi
teknigi gelistirmistir. Cesitli aerojellerle ilgili 6nceki deneysel arastirmalardan elde edilen
bilgiler, bir referans 6grenme veri seti olusturmak i¢in kullanilmigtir. Kullanilan makine
O0grenimi regresyon yontemleri arasinda K-en yakin komsu (KNN), yarigap en yakin
komsu (RNN) ve Gauss siiregleri (GP) olarak belirtilmistir. Onerilen makine dgrenimi
tabanli modelleri dogrulamak i¢in poliiliretan aerojel ve silika-resorsinol formaldehit
aerojelin termal iletkenlikleri tahmin edilmis ve gercek iletkenlik degerleriyle
karsilastirilmistir. Isil iletim katsayr degerlerinin ve 1s1 yalittimi uygulamalari igin
optimum parametrelerin tahminine yonelik sonuglar kabul edilebilir diizeyde
bulunmustur. Calismada bu stratejinin, belirli uygulamalar i¢in yeni aerojellerin
tasarlanmasi, sentezlenmesi ve istenen termal 6zelliklerin elde edilmesi i¢in maliyet ve
zaman azalmasina yol acabilecegi, 6zellikle, en az sayida veriye ve mevcut 6zelliklere
sahip makine 6grenimi teknolojisi, teori ve deneylerin tamamlayicisi olarak (alternatif
degil) kompozit aerojelleri arastirmak i¢in kolaylastirici olabilecegi yoniinde goriise yer
verilmigtir. Ayrica, gelecekte yeni aerojellerin ve daha fazla deneysel kaynagin ortaya
cikmastyla, 6grenme veri setinin daha fazla genisletilebilecegi, bunun sonucu olarakta
aerojel tasarimi icin daha iyi netice verecek ve daha kolay prosediirlerin olabilecegi
calismanin sonucu olarak verilmistir (Babak Valipour Goodarzi ve Ahmad Reza

Bahramian, 2021).
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BASEF tarafindan pilot boyutta sert paneller seklinde iiretilen bir politiretan aerojel i¢in 1s1
iletkenlik ¢aligmalarinin karsilikli karsilastirmasinin  bulgulari Ebert ve digerleri
tarafindan sunulmustur. Numune, karsilastirmadan once tekrarlanabilirlik ve homojenlik
acisindan incelenmistir. Termal iletkenlik, ortam basinci ve sicakligr ile ilgili olarak da
incelenmistir. Bildirilen termal iletkenlikler iizerinde 6nemli bir etkisi olan deneysel
ozellikleri belirlemek i¢in kullanilan ¢esitli deneysel metodolojiler agisindan 12
katitlimeinin - sonuglar1 tartisilmistir.  Sicak tel testleri icin ayrica, sabit Ol¢liim
yontemlerinde termal temas direnclerindeki sistematik belirsizliklerin 6l¢iim bulgulari ve
dolayistyla ortalama deger {izerinde kiiglik bir etkisi olabilecegini ortaya koymuslardir.
20 °C, 40 °C ve 60 °C'de termal iletkenlik i¢in elde edilen ortalama degerlerin, %0,6 ila
%0,9 araligindaki bagil belirsizliklerle ilgili oldugu ve elde edilen 1s1l iletkenlik
degerlerinin katilimeilarin bulundugu laboratuvarin cografi konumuna ve atmosferik
hava kosullarina baglandig1 anlagilmaktadir. Gegici sicak tel yonteminin hala kabul
edilebilir termal iletkenlik degerleri sagladigi, diger yontemlerin sonuglarinin ise dl¢iim
yontemlerinin yetersizliginden etkilendigi belirtilmistir. Sicak tel 6l¢timlerinin sonuglar
baz alinarak, sabit 6l¢iim yontemlerindeki termal temas direnglerine iliskin sistematik
belirsizliklerin, dl¢lim sonuglar1 ve dolayisiyla ortalama deger iizerinde etkiye sahip
olabilecegi de c¢alismada belirtilmistir. Disiik termal iletkenlik degerlerinin
belirlenmesinin, 6zellikle kiiciik numune geometrileri veya genellikle kiiciik boyutlu
numuneler i¢in Ol¢lim cihazlar1 acisindan zor olacagi c¢aligmanin sonucunda ifade

edilmistir (Hans Peter Ebert ve digerleri, 2021).

Sadeq Malakooti ve arkadaslar1 tarafindan gergeklestirilen ¢alismada, monolitik olarak
poliiiretan aerojel kopiik sentezi gergeklestirilmistir. Sentez isleminde herhangi bir kalip
ya da kopiiklestirici malzeme kullanmadan basingli bir sol-jel yaklagimi kullanilarak
kopiik benzeri yapiy1 elde ettiklerini belirtmislerdir. Bu yeni teknik ile tirettikleri aerojel
kopiikler muadili olan aerojellerle karsilastirilmis ve yaklasik %25 daha diisiik kiitle
yogunluk degeri ile yaklasik %10 daha yiiksek gozeneklilik sergilemislerdir. Aerojel
kopiiklerin termal iletkenliklerinin, karsilik gelen bozulmamis aerojellere kiyasla 6nemli
olgiide (% 25) 0.104'ten 0.077 Wm! K "e diistiigii gdzlemlenmistir. Jellesme sicakliginin
ve enjekte edilen hava basincinin etkilerini kontrol etmek i¢in daha fazla arastirma

yapilmasina ihtiya¢c bulunmaktadir. Yag sizintis1 temizleme, CO: yakalama, kan
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parcalama, hemodiyaliz i¢in filtre vb. gibi uygulamalar1 gosteren aerojellerle, aerojel
koptiklerin tim bu uygulamalarda daha fazla nicel iyilestirmeler gosterebilecegi

calismanin sonucunda 6neri olarak sunulmustur (Sadeq Malakooti ve digerleri, 2021).

2.3.3 Poliimid Aerojeller

Fonksiyonel bir organik aerojel olarak poliimid aerojellere son yillardaki arastirmalarda
sikca rastlanmaktadir. Poliimidler, Sekil 2.7°de gosterildigi gibi, tekrar birimlerinde
heterosiklik imid islevselliklerine sahip olan adim veya yogunlagma polimerleridir.
Genellikle organik diaminlerin ve organik tetrakarboksilik asitlerin veya bunlarin
tiirevlerinin reaksiyonundan tiiretilirler. Poliimid aerojellerin sentezi i¢in DuPont islemi
klasik yol olarak kabul edilir ve genellikle poliimid aerojelleri, diaminler ve dianhidritler
kullanilarak iki asamali yontemle sentezlenmektedir. Aromatik poliimidlerin sentezinde
ilk asama poliamik asit yani on-polimer sentezidir. Kullanilan bu yaygin yontemde ilk
asamada Oncelikle aromatik diamin polar aprotik ¢oziiciiler igerisinde ¢oziilmektedir. Bu
cozelti igerisine dianhidrit oda sicaklifinda yavas bir sekilde eklenerek poliamik asit
eldesi gerceklesir. Ikinci asamada, imidizasyon reaksiyonu ile poliamik asit halkasinin

kapanmasi gerceklesir.

Literatiirde en ¢ok ¢alisilmis aerojel olan silika aerojeller gibi diger inorganik aerojeller
de yiiksek kullanima sahiptir. Ancak genellikle kirilgan yapida olmalar1 ve 6zelliklerinin
iyilestirilmesi gerektiginden bu durum onlarin kullanim alanlarin1 daraltmaktadir.
Polimerlerle giiclendirilmis hibrit silika aerojellerin miikemmel mekanik gii¢leri vardir,
ancak bu termal stabilitelerini diisirmektedir. Silika aerojellerle karsilastirildiginda,
poliimid aerojeller, milkemmel 1s1 yalittim 6zellikleri, diisiik yogunluk ve esneklik ile
birlikte miikemmel mekanik ve termal kararlilik sergileyerek, onlar1 uzay ve havacilik

uygulamalari i¢in ideal bir yalitim malzemesi haline getirmistir.
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Sekil 2.7. Poliimidin genel yapis1 (N. Gunduz, 2001).

Ug farkli imidizasyon yéntemi ile halka kapanmasi reaksiyonu gergeklestirilebilir. Bunlar
termal(kiitle) imidizasyon, kimyasal imidizasyon ve ¢ozelti imidizasyonudur. Cozelti
imidizasyonunda farkliliklar olmasina ragmen, en yaygin yontem reaksiyon ¢oziiciisii
olarak NMP'de dianhidrit ve diamin sentezidir. Halka kapanmasini saglamak ve
reaksiyon sirasinda olusan suyu ¢ikarmak i¢in bir azeotropik madde kullanilir. Genelde
kullanilan azeotropik ¢oziiciiler odiklorobenzen (0-DCB), sikloheksilpirrolidon (CHP),
toluen veya ksilendir. Bu prosediirde, reaksiyon birkag saat boyunca yiiksek sicakliklarda
(160-190 °C) gerceklestirilir, bu da imidizasyon ile liretilen suyun bir DeanStark tuzagina
damitilmasina olanak vermektedir. Termal imidizasyon yontemi uygun bir substrat
lizerine bir poliamik asit ¢ozeltisinin dokiilmesinin ardindan zaman ve sicaklik
dongiisiinde kademeli gerceklestirilecek olan proses ile solventin ¢ikarilmasini
icermektedir. Zincir sertligindeki artistan dolayr halka kapanmasi iizerine ¢okebilen
poliamik asitler i¢in termal imidizasyon yonteminin kullanilmas1 daha uygundur. Bu tez
calismasinda on-polimer adimi olan poliamik asit sentezi gerceklestirildikten sonra
dehidre edici madde asetik anhidrit ve katalizor olarak piridin kullanilarak kimyasal
imidizasyon ile halka kapanmasi saglanmistir. Bu imidizasyon yontemi sirasinda su
salinmadigindan, bu yaklasim, termal konsolidasyon sirasinda hidrolitik molekiiler
agirlik bozunma potansiyelini ortadan kaldirmaktadir. Ayrica bu yontem ile yiiksek
sicakliklara ihtiya¢ duymadan siirecin kisaltilmasi amaglanmistir. Sekil 2.8’de kimyasal
imidizasyon mekanizmasi verilmistir. Baz katalizor olarak piridin veya trietilamin
kullanildiginda, amik asit, karisik bir anhidrit olusturmak {izere asetik anhidrit ile
reaksiyona girer. Karisik anhidrit ara {iriiniiniin olusumu, rezonans yapist 1 ve 2'ye yol

acmaktadir. A yolunun termodinamik olarak elverisli oldugu belirtilmelidir. Bununla
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birlikte, kinetik agidan uygun izoimidizasyon {iriinleri i¢in, izoimidin termodinamik

olarak daha kararli imid formuna izomerize olmasi da miimkiindiir.
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Sekil 2.8. Kimyasal imidizasyon mekanizmasi (N. Gunduz, 2001).

Poliimid sentezi farkli yontemlerle de gerceklestirilmektedir. Bunlar;

e Yiiksek sicaklikta ¢6zelti imidizasyonu ile tek adimda poliimid sentezi,

e Naylon-Tuz metodu ile poliimid sentezi,

e Transimidizasyon ile poliimidlerin sentezi,

¢ Diizosiyanatlarin ve dianhidritlerin polimerizasyonu ile poliimid sentezi,

e Aromatik niikleofilik yer degistirme polimerizasyonu ile poliimid sentezi,

e Poliamik asitlerin tiirevleri yoluyla poliimidlerin sentezi
gergekestirilebilmektedir. (D. Wilson ve digerleri, 1990; Malay K. Ghosh ve K.
L. Mittal, 2018)

Lee ve arkadaslar tarafindan gerceklestirilen calismada aerojel sentez adimlarindan biri
olan solvent degisim islemi i¢in kullanilan solvent tipinin vakumla kurutulmus poliimid
aerojellerin gézenekliligi ve gdzenek yapisi lizerindeki etkisi vurgulanmistir. Calismada

ayrica ortam kosullarinda ve vakum ile kurutma metodunun gelistirilmesinin endiistriyel
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kullanim i¢in O6nemine deginilmistir. Gozenek yapisi ve gozenekliligin, solvent
oranlarinin basitge ayarlanmasiyla kolayca kontrol edilebildigi calismada goriilmektedir.
Coziicl degistirme islemi sirasinda karisik ¢oziiciilerin oranini ayarlayarak uygun bir
gbzeneklilik elde edilebilecegi de anlasilmaktadir. Ayrica, solvent degisim siiresi,
endiistriyel uygulama i¢in 6nceki ¢aligma raporlamalarina gore yaklasik 10 saat gibi bir
stire olarak ol¢iilmiistiir. Mekanik 6zellikler, gézeneklilige ve gbzenek yapisina biiyiik
Olclide bagimhidir caligmada bagil gecirgenlik, kontrollii gozeneklilige gore genis bir
aralikta ayarlanabilmistir. Bu caligmada onerilen yeni yaklasimin, ¢esitli endiistriyel
uygulamalar i¢in vakum/ortam-kurutulmus PI aerojelleri tasarlamaya uygun olmasinin
beklendigi ve farkli aerojel tipleri i¢inde kullanilabilecegi ¢alismanin sonucunda ifade

edilmistir (Dae HoLee ve digerleri, 2020).

Ghaffari Mosanenzadeh ve arkadaslari tarafindan gerceklestirilen ¢alismada iki farkl
diamin ve iki farkli dianhidritin farkli oranlarda karistirilmasiyla ¢esitli poliimid aerojel
sentezleri gerceklestirilmis. Sentezlenen yapilar termal, mekanik ve kimyasal 6zellikleri
bakimindan karsilastirilmistir. iki diaminin, iki dianhidrit ile capraz baglama kimyasali
BTC kullanilarak sentezi gergeklestirilen aerojelin en diisiik termal iletkenlik katsayisina
sahip oldugu goriilmektedir. Fakat tiim 6zellikleri ayr1 ayr1 ya da birlikte degerlendirmek
gerektiginde yogunluk, goézeneklilik, biliziilme, dayanim, bozulma sicakliklar1 da
tartigtlmalidir. Uretilen ¢ift omurga aerojel, daha énce arastirilan poliimid aerojellere gore
19.7 mW/mK""lik %40 daha diisiik 1s1 iletkenligine ve ayrica 0.068 g/cm’liik nispeten
diisiik bir yogunlukta 1.64 MPa'lik bir sikistirma modiiliine sahip oldugu belirtilmistir
(Shahriar Ghaffari Mosanenzadeh ve digerleri, 2020).

Li ve arkadaslan tarafindan gerceklestirilen ¢aligmada organo-¢oziiniir poliimide dayali
giiclii poliimid aerojel lifleri iiretmek i¢in dondurarak kurutma ile birlestirilmis kolay bir
yas ¢cekim teknigi gelistirilmistir. Calismada elde edilen poliimid aerojel liflerin yiiksek
gerilme mukavemeti (265 MPa) ve baslangi¢ modiiliine (7,9 GPa) sahip oldugu ve bu
Ozelliklerin poliimid aerojel liflere ince dokuma yetenegi kazandirdigi belirtilmistir..
Poliimid aerojel liflerin 3 boyutlu birbirine bagl gdézenekli ag yapisi, life diisiik 1s1
iletkenligi (0,052 W m™'.K!) ve kumasina, bastirilmis termal konveksiyon nedeniyle

zorlu ortamlarda (—190 ila 320 °C) iistiin bir 1s1 yalitim 6zelligi kazandirdig: bildirilmistir.
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Ayrica, poliimid aerojele faz degistiren materyal aktarilmasi yoluyla yeni bir faz gecisli
kompozit elyaf basariyla iiretilmis ve faz degitiren kumas, sicaklik tamponlama
performansina sahip fonksiyonel bir tekstil malzemesi olarak termo diizenleme kabiliyeti
ve potansiyel uygulama gostermistir. Is1 yalitimina ek olarak, gézenekli poliimid aerojel
lifler, kolay bir akimsiz kaplama islemi ile elektriksel iletken lifler olarak da
islevsellestirilmis ve elde edilen kumaslar, miikemmel EMI ekranlama performansi
sergilemislerdir. Tyi mekanik mukavemet, yiiksek termal kararlilik, ultra diisiik termal
iletkenlik ve poliimid aerojel liflerin yiiksek elektrik iletkenligi dahil olmak {izere kolay
islem, hafiflik ve ¢ok fonksiyonlu performans O6zellikleri ile yeni nesil liflerde bir
potansiyel oldugu calismanin sonucunda ifade edilmistir (Mengmeng Li ve digerleri,

2021).

Hou ve arkadaslari tarafindan gergeklestirilen ¢calismada silisyum karbur kristal kisa lifler
eklenerek verimli 1s1 yalitimi ve yiiksek sikistirma performansina sahip yeni PI aerojel
kompozitleri sentezlenmistir. Bu kompozitler farkli SiC miktarlar1 ile hazirlanmis ve
karsilastirilmiglardir. Calismanin sonucu olarak aerojeldeki SiC’iin biiziilme 6nleyici ve
yiiksek sicaklik dengeleyici oldugu goriilmiistiir. Ayrica 6zellikle %5 SiC ilavesinin PI
aerojel kompozitlerinin basing dayanimini 1,09'dan 1,96 MPa'ya yiikselttigi ve 0.0363
W/m.K gibi bir termal iletkenlige sahip oldugu neticede giiglendirme ve sertlestirme
etkisi ile yiiksek sicaklik kararliligi da sagladigi calismada goriilmektedir. Hazirlanan PI
aerojel kompozitlerin, havacilikta uygulama i¢in aday olabilecek yiiksek sicaklik direnci,
diistik termal iletkenlik ve yiliksek basing dayanimi gibi biitiinlesmis 6zelliklere sahip

oldugu ¢alismanin sonucunda ifade edilmistir (Xianbo Hou ve digerleri, 2021).

2.3.4 Hibrit Aerojeller

Aerojel malzemelerin gelistirilmesi, termal siliper yalitkanlar gibi genisletilmis
uygulamalar i¢in artan mekanik mukavemet ve islevsellik agisindan 6nem arz etmektedir.
Organik-inorganik hibridizasyon, sol-jel alaninda gosterilen diger materyallerde oldugu
gibi aerojel bilim ve teknolojisinde bu amaglar i¢in anahtar stratejilerden biridir. Organik-
inorganik hibrit malzemeleri elde etmenin ana amaci, organik ve inorganik kisimlarin

sinerjik kombinasyonlari yoluyla yeni fonksiyonel malzemelerin kesfedilmesinde
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yatmaktadir. Organik-inorganik hibrit malzemeler, organik ve inorganik kisimlar
arasindaki baglantiya bagl olarak sinif I ve II olarak siniflandirilmislardir (Sanchez ve
Ribot, 1994; Boury ve Corriu, 2002). Cesitli hibrit malzemeler arasinda, sinif II hibritler
genel olarak mikro yapilarda ve fiziksel 6zelliklerde daha iyi fizikokimyasal stabilite ve
kontrol edilebilirlik gostermektedirler. Hibrit malzemelerin gelisimi, sol-jel prosesinin
ilerlemesi ve yiiksek sicaklik gerektirmeyen diger diisiik sicaklikli sentetik yaklagimlar
tarafindan tesvik edilmistir (Sanchez ve digerleri 2011, 2014). Simif I hibritleri,
tasarlanmis bir sol-jel sisteminde iki ayr1 organik ve inorganik bilesenin karistirilmasiyla
hazirlanabilirken, simif II hibritlerin sentezinde genellikle organo-ikameli inorganik
onciiler veya silillenmis polimerler kullanilmaktadir. Diisiik yogunluklu smif I ve II
hibritlerde 6ncii bir calisma olarak Novak ve arkadaslar1 aerojeller i¢in i¢ ice gegcen ag

kavramini tanimlamislardir (Novak ve digerleri, 1993).

Myoeum Kim ve arkadaglar tarafindan yapilan ¢alismada, diisiik biizilme, mekanik
olarak giiclii bifenil tetrakarboksilik dianhidrit (BPDA) ve yiizeyi modifiyeli i¢i bos
mezogodzenekli silika (AHMS) nanopargaciklarini iceren 4,4'-oksidianilin (ODA)
poliimid hibrit aerojelleri, kimyasal imidizasyon ve siiperkritik CO2 kurutma ile
sentezlenmistir. Kurutma iglemi sirasinda meydana gelen 1slak jellerin yiiksek hacimli
bliziilmesini 6nlemek i¢in, AHMS nanopargaciklari, PI aerojellerinin ag yapisina bir
capraz baglayici olarak dahil edildigi ve bunun etkili oldugu belirtilmistir. Bu ¢aligmada
hazirlanan tiim aerojel numuneleri, poliimid hibrit nanoliflerin yiiksek diizeyde birbirine
bagli, ag benzeri yapisin1 gostermektedir. Hibrit nanolifler, yaklasik 27.6 nm'lik bir
ortalama cap ile oldukga iy1 sonug vermistir. Aerojellerin bozunma sicakligi, 527.9 °C'dir.
Aerojellerdeki amino islevli silika, daha yiiksek bir ylizey alani, diisiik biiziilme ve diisiik
termal iletkenlik saglamistir. Ek olarak, PI aerojelleri, daha 6nce bildirilen polimer
takviyeli silika aerojellerden daha yiiksek modiile sahiptir. Mitkemmel 1s1l kararlilik,
disiik yogunluk, diisiik biiziilme, yiiksek gozeneklilik ve yliksek yiizey alani, bu
malzemeleri 1s1 yalitimi, kataliz, diisiik dielektrik, ince pargacik toplama alanlarindaki

uygulamalar i¢in avantajli kilmaktadir (Myoeum Kim ve digerleri, 2018)

Wei Fan ve arkadaglar1 tarafindan gercgeklestirilen ¢alismada dondurarak kurutma

yontemi ve ardindan termal imidizasyon ile PI/SiO2 kompozit aerojeller sentezlenmistir.
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Capraz baglayicilar gibi davranan amino iglevli SiO2 nanopargaciklari, biiziilmeyi (<
%20) onleyebilir ve aerojellerin yiiksek gozenekliligini (> %95) koruyabilir, bu da iyi
yap1 stabilitesine ve tek tip gozenekli yapiya sahip PI/SiO2 kompozit aerojelleri ile
sonuclanir. Son derece gézenekli yap1 ve nano boyutlu bilesenler (SiO2 nanoparcaciklari),
sirastyla gaz iletimini engelleyerek ve ara ylizey termal direnci saglayarak termal
iletkenligin azaltilmasina yarar saglamiglardir. Sonug olarak, diisiik yogunluklu PI/SiO2
aerojel, aerojel malzemelerdeki en yiiksek seviyelerden biri olan 334 kN.m.kg"! kadar
yiiksek spesifik sikistirma modiilii ile iyi mekanik 6zellikler sergilemislerdir. Daha da
onemlisi, PI/SiO2 kompozit aerojeller, oda sicakliginda ve 300 °C'de sirasiyla 21.8 ve
33.2 mW.m L .K! diisiik 1s1 iletkenligi ile genis bir sicaklik araliginda siiper yalitim
ozellikleri gostermislerdir. Miikemmel mekanik ve siiper yalitim O6zelliklerine sahip
PI/S102 kompozit aerojel, birgok sivil ve askeri alanda genis uygulamalar i¢in nerilebilir

(Wei Fan ve digerleri, 2019).

Xinhai Zhang ve arkadaglar1 tarafindan gerceklestirilen calismada, hiyerarsik olarak
gbzenekli yapilara sahip termal yalitkan ve alev geciktirici silika/poliimid (SiO2/PI)
nanokompozit aerojel, “ko-jel” yontemi ile iiretilmistir. Ilk olarak ko-jel ile suda ¢dziiniir
poliimid (PAC) ve silika Onciileri kullanilarak homojen nanokompozit jel
olusturulmustur. Ardindan, kompleks jel dondurarak kurutmaya ve imidizasyon islemine
tabi tutulmustur. Poliimid ve silika parcaciklarinin serpistirildigi ikili ag yapisina sahip
hedef nanokompozit aerojel elde edilmistir. SiO2/PI nanokompozit aerojeller ayrica
yiiksek hidrofobik ozellikler (120 °-127 © su temas agis1) sergileyerek, 1s1 yalitim
malzemelerinin 6nemli bir 6zelligi olan nem direnci de gostermislerdir. Kullanilan TEOS
miktarima goére numuneler isimlendirilmis bu numunelerden SiO2/PI-3 nanokompozit
aerojel, 1.96 MP sikistirma modiilii ve 52.7 m?/s* 6zgiil modiilii ile yiiksek mekanik
ozellik gostermistir. Polimer bazli aerojel ve aerojel benzeri malzemeler ile
karsilastirildiginda, hazirlanan SiO2/PI nanokompozit aerojellerin, diisiik yangin biiytime
orani (0,2-0,6 W/s) ile miikemmel alev direngleri ve 25 °C ve 300 °C arasinda 31,1
mW/(m-K) ile 58,5 mW.m™ K arasinda degisen diisiik termal iletkenliklerle miikemmel
1s1 yalitim 6zellikleri sergiledigi sonucu paylasilmistir. Bu nanokompozit aerojel, yangin
giivenliginin gerekli oldugu 1s1 yalitimi alanlarinda kullanim imkani1 bulabilecek bir 6rnek

teskil etmektedir (Xinhai Zhang ve digerleri, 2020).
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Ling Lin ve Chaoxia Wang tarafindan gerceklestirilen ¢alismada silikon aerojellerin 1s1
yalitim performansinin ve mekanik o6zelliginin korunmasi amaclanmistir. Silikon
aerojelin 1s1 yaliim performansi ile poliliretan aerojellerin mekanik 6zelligini
birlestirmek icin sol-jel teknigi kullanilarak hibrit aerojel sentezi gergeklestirilmistir.
Hazirlanan yeni hibrit materyal ile 1s1 yalitimi1 ve mekanik performans gdstermesi igin
gerekli yiiksek spesifik yiizey alan1 ve gozenek hacmine erisilmistir. Bundan binaftil
gruplarinin 1s1l yansitici etkisininde payi oldugu c¢alismada ifade edilmistir. Termal
stabilite silikon aerojele benzer ve 1s1 direng sicakligi 445 °C'dir. Makromolekiiler
polimerlerin eklenmesi, partikiiller arasindaki temas noktalarini, ag iskeletlerinin
partikiilleri arasindaki temas alanlarini ve malzeme yapisinin stabilitesini saglayan iskelet
malzemesinin destekleyici etkisini arttirdigi anlasilmaktadir. Hazirlanan kompozitin
sikistirma modiilli, saf SiO2 aerojellerinden 600 kat daha fazla olan 2.465 MPa'ya bu
calisma ile ytikseltilmistir (Ling Lin ve Chaoxia Wang, 2021).

2.4. Aerojellerin Tekstil Materyallerinde Termal ve Akustik Yalitim Uygulamalari

Girtiltii kontrol uygulamalarinda pek ¢ok farkli ses emici malzeme kullanilmaktadir. Bu
malzemeler cam elyafi, polimerik elyafli malzemeler ve cesitli kopik tiirlerini
icermektedir (Bryan H. Song ve J. Stuart Bolton, 1999). Akustik malzeme, oda
akustiginin kontrolii, endiistriyel giiriiltii kontrolii, stiidyo akustigi ve otomotiv akustigi
gibi kavramlar akustik miihendisliginde 6nem arz etmektedir. Daha yiiksek veya esit
akustik performans ile diisiik agirlik, son yillarda otomotiv endiistrisinin ana hedefidir.
Bir ses dalgasinin iginden gecerken akustik enerjisini absorpsiyon olayr ile azaltan
malzemelere ses yutucu malzemeler denir. Yansiyan dalgalarin genligini azaltarak kapali
bir hacmin akustik ortamin1 yumusatmak i¢in yaygin olarak kullanilirlar (H.S. Seddeq,
2009). Kece tipi malzemeler genellikle diisiik frekanslardan yiiksek frekanslara dogru
yar1 dogrusal olarak artan bir ses emme katsayisina sahiptir. Bir kegenin orta frekans
absorpsiyon performansini artirmak isteyebileceginiz durumlar olabilir. Yakin gelecekte,
elektrikli aracglarin varligiyla, giinlimiiziin i¢ten yanmali motorlarinin tirettigi genis banth
bir arka plan giirliltiisiiniin olmamasi nedeniyle ton sesleri bugiinden daha énemli hale
gelecektir. Bu gibi durumlarda, giinlimiiz akustik paketlerine benzer agirliklara sahip

ayarlanabilir ses yutucu malzemeler daha 6nemli olacaktir.
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Dongmei Huang ve Chenning Guo tarafindan gergeklestirilen ¢alismada, itfaiyecilerin
koruyucu giysilerine silika aerojel eklenmistir. Calismada silika aerojel igeren ve
icermeyen kumaslar karsilastirilmistir. Aerojel katkili malzemenin termal performansi
daha iyi sonu¢ vermistir. Calisma sonucunda belirli bir kalinlik sonrasi aerojel etkisinin
yiizeydeki 1siya etkisinin azaldigi bu nedenle optimal bir kalinlik belirlenmesi gerektigi
belirtilmistir. Termal gravimetrik analiz sonucunda ticari termal astar malzemesinin
toplam kiitle kaybi, silika aerojelinkinden onemli 6l¢lide daha biiylik ¢ikmistir. Termal
astar malzemesinde, piroliz 200 °C'de baglayan pirolitik bozunma yoluyla gerc¢eklesmis;

silika aerojelde ayrisma 300 °C'de baslamistir (Dongmei Huang ve Chenning Guo, 2017).

Liu ve arkadaglari, bina yalitminda kullanilan geleneksel malzemelerin nem ¢ekme
dezavantajina ¢oziim olabilecek polyester elyaf kece/silika aerojel kompozit 1s1 yalitim
malzemesi hazirlamiglardir. Polyester elyaf kegenin 1si1l iletkenliginin ve nem
emiciliginin, ortam neminin artmasiyla 6nemli Ol¢lide arttig1 gozlemlenmistir. Silika
aerojel ile birlestirildikten sonra, hem nem emme hem de termal iletkenlik 6nemli 6l¢iide
azalmis ve yliksek nemde bile kiigiik bir deger goriilmiistiir. Kompozitlerin nem emme
oran1 yaklasik %1 ve termal iletkenlik 0.0176-0.0187 W/m.K olarak bulunmustur.
Ozellikle nem emme oranlari karsilastirildiginda yeni malzemede 15 kat azalma
gozlenmistir. Hazirlanan lifli kege/silika aerojel kompozitlerin bina yalitiminda nemli
alanlarda bile yaygin olarak kullanilabilecegi calisma sonucunda ifade edilmistir

(Yanchen Liu ve digerleri, 2020).

Hung ve arkadaglar1 tarafindan yapilan calismada farkli Cam Lifi ve Karbon Lifi
oranlartyla birlestirilen Silika Aerojellerin 1s1 yalitim performansi incelenmistir. Cam
Lifi/Silika Aerojel ile Cam Lifi/Karbon Lifi/Silika Aerojel kompozit yapilar
kargilagtirilmistir.  Sandvig termal yaliim battaniyesi olarak olusturulan Silika
Aerojel/Cam Lifi/Karbon Lifi kompozitler (1s1 yalitim katmani olarak %5 taraklama KF
ve yap1 gliclendirme katmanlar1 olarak iki CF battaniye katmani kullanilmistir) daha iyi
egilme mukavemeti ve daha diisiik termal iletkenlik gostermistir. Bu ¢alisma da sonug
olarak, pratik kullanimlar icin saglam ve stirdiiriilebilir 1s1 yalittm1 amacli aerojel
kompozitleri hazirlamak i¢in alternatif bir yol oldugu calismanin sonucunda ifade

edilmistir (Wei-Cheng Hung ve digerleri, 2020)
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Talebi ve arkadagslan silika aerojel/polyester (PET) battaniyelerin ses emici 6zellikleri
incelenmistir. PET elyaflar, endiistriyel 6l¢ekte bir kompakt eriyik ¢ekim makinesinde
cekilmis ve ardindan laboratuvar 6l¢eginde bir igneleme hattinda dokunmamis kumaslara
doniistiiriilmiistiir. Silika aerojel ortiileri, iki agamali bir tetraetoksisilan sol-jel teknigi
kullanilarak dokusuz kumaslar {izerinde silika aerojel sentezlenerek ve ortam basincinda
kurutularak yapilmistir. Degisen gozenek yapilari ve karakteristiklere sahip aerojel
partikiilleri tretmek i¢in ¢esitli sentez kosullar1 kullanilmistir. Daha diisiik kiitle
yogunluklari, daha biiyiik gézenek boyutlar1 ve daha yiiksek gozenekler ile silika
aerojellerde ses absorpsiyonunun {istiin oldugu gosterilmistir ( Zahra Talebi ve

arkadaslari, 2019)

Claudio M. R. Almeida ve arkadaslar tarafindan farkli aramid lifleri ile gili¢lendirilmis
silika aerojel kompozitleri sentezlenmis ve uzay araglarinin termal koruma sistemlerinde
potansiyel kullanimlari g6z oniinde bulundurularak karsilastirilmistir. Kompozitler
tetraetoksisilan ve viniltrimetoksisilandan hazirlanmis ve ag aramid lifleri ile
giiclendirilmistir. Sonuglar, liflerin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin 6nemli oldugunu
ve farkli 6zelliklere/performanslara sahip kompozitlere yol agtigini gostermistir. Elde
edilen y1gin yogunlugu degerlerinin, 150 kg.m™'e kadar diistiigii gdzlenmistir. Sonug
olarak 28 ile 36 mW.m'.K™! arasinda termal iletkenliklere ve 550 °C'ye kadar termal
stabiliteye ulasan cok iyi diizeyde termal 6zellik degerlerine ulagilmistir. Kisa lifler, daha
diisiik termal iletkenlige sahip daha sert kompozitler iiretirken, daha uzun lifler arasinda
meta-aramid iceren lifler, en iyi yaliim performansina sahip nanokompozitler
olusturmustur. Uzay kosullarina uygunlugu degerlendirmek i¢in, bu aerojel
kompozitlerin bu uygulama i¢in uygunlugunu teyit etmek tlizere, uzay malzemeleri
kalifikasyonu i¢in termal dongli ve gaz c¢ikist gibi standart testler yapilarak

degerlendirmeler buna gore gerceklestirilmistir. (Cladudio M. R. Almeida, 2021)
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Kullanilan Malzemeler

3.1.1 Kege

Agirlikca %30 epoksi toz regine igeren 1000 g/m’> gramaja sahip tekstil iiretim
atiklarindan geri kazanilmis elyaftan hava dinamigi yontemi ile iiretilmis dokusuz yiizey
kece alt ve iist katman olarak kullanilmistir. Kege malzemeler Formfleks Otomotiv Yan

San. ve Tic. A.S. tarafindan proje kapsaminda iiretilmistir.

3.1.2. Silika Aerojel Sentezinde Kullanilan Kimyasal Malzemeler

Monolitik Silika Aerojel sentezinde % 98 saflikta tetraetil ortosilikat, % 99,8 saflikta
metanol (MetOH), % 99,9 saflikta etanol (MeOH), % 25’lik amonyum hidroksit
(NH4OH) , 0,5 N hidroklorik asit (HCI) kimyasallar1 kullanilmigtir. TEOS ve MeOH
Sigma Aldrich firmasindan, EtOH, NH4OH ve HCl isolab firmasindan tedarik edilmistir

(Cizelge 3.1).
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Cizelge 3.1. Silika aerojel sentezinde kullanilan kimyasal malzemeler

Kimyasalin Ad1 Kimyasal CAS Numarasi Kimyasal Yapisi
Formiilasyonu
TEOS C,Hs50)4Si 78-10-4
(CHs0)4 /o /
(0]
Tetraetilortosilikat SN N
o/ o N
MeOH CH3;0H 67-56-1 oH
Metanol
EtOH CH;CH,OH 64-17-5 T on
Etanol
Amonyum NH4,OH 1336-21-6 NH,* oH
Hidroksit
Hidrojen Kloriir HCl 7647-01-0 H c

3.1.3. Poliiiretan Aerojel Sentezinde Kullanilan Kimyasal Malzemeler

Monolitik Politiretan Aerojel sentezinde % 98 saflikta metilendifenil diizosiyanat (MDI),
molekiiler kiitle dagiliminda yaklasik 1000000 toz nominal degere sahip polietilen oksit
(PEO), % 99 saflikta 1,4 biitandiol (BDO) ve % 99,5 saflikta N-Metil-2-Pirrolidon (NMP)
ve % 99,9 saflikta etanol (EtOH) kullanilmistir. Poliiiretan aerojel sentezinde kullanilan

tim kimyasallar Sigma Aldrich firmasindan tedarik edilmistir. Kimyasallara ait CAS

numaralari, kimyasal yap1 ve formiilasyonlar1 Cizelge 3.2’de verilmistir.
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Cizelge 3.2. Poliiiretan sentezinde kullanilan kimyasal malzemeler

Kimyasalin Kimyasal CAS Kimyasal Yapisi
Ad1 Formiilasyonu Numarasi
(MDI) CH,(CsH4NCO), 101-68-8 . N N\C
& o
Metilendifenil
Diizosiyanat
PEO (-CH,CH,0-), 25322-68-3
(0]
Polictilen Oksit § .
BDO HO(CH,);OH 110-63-4 o P U
1,4 Biitandiol
NMP CsHoNO 872-50-4 v
N-Metil-2- q
Pirrolidon °

3.1.4. Poliimid Aerojel Sentezinde Kullanilan Kimyasal Malzemeler

Monolitik Poliimid Aerojel sentezinde % 97 saflikta 3,3'4,4'-Bifenil tetrakarboksilik asit
dianhidrit (BPDA), % 97 saflikta piromellitik dianhydride (PMDA), % 97 saflikta 4,4'-
oksidanilin (ODA), % 98 saflikta 1,3,5 Benzentrikarbonil trikloriir (BTC) , N-Metil-2-
Pirrolidon (NMP) ve % 99,9 saflikta etanol (EtOH) kullanilmistir. Poliimid aerojel
sentezinde kullanilan tiim kimyasallar Sigma Aldrich firmasindan tedarik edilmistir

(Cizelge 3.3).
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Cizelge 3.3. Poliimid sentezinde kullanilan kimyasal malzemeler

Kimyasalin Ad1 Kimyasal CAS Kimyasal Yapisi
Formiilasyonu Numarasi
BPDA Ci6HeOs 2420-87-3 °
3,3'4,4'-Bifenil o o
Tetrakarboksilik Asit
Dianhidrit
/ o
O
PMDA CioH20¢ 89-32-7 A ?
Piromellitik
Dianhidrit
ODA O(CsHsNH)» 101-80-4 HN NH,
4,4'-Oksidanilin
O
BTC CsH3(COCl)3 4422-95-1 o o
Benzentrikarbonil cl al
Trikloriir
O Cl
Asetik Anhidrit (CH3C0O),0 108-24-7 ° o
)J\o)k
Piridin CsHsN 110-86-1 "
AN
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3.1.5. Silika-Poliiiretan Hibrit Aerojel Sentezinde Kullamlan Kimyasal Malzemeler

Silika-Politiretan Hibrit Aerojel sentezinde % 98 saflikta tetraetil ortosilikat, %99,8
saflikta metanol (MetOH), % 99,9 saflikta etanol (MeOH) , % 25°1lik amonyum hidroksit
(NH4OH), 0,5 N hidroklorik asit (HCI), % 98 saflikta metilendifenil diizosiyanat (MDI),
molekiiler kiitle dagiliminda yaklagik 1000000 toz nominal degere sahip polietilen oksit
(PEO), % 99 saflikta 1,4 biitandiol (BDO), ve % 99,5 saflikta N-Metil-2-Pirrolidon
(NMP) kimyasallar1 kullamilmigtir. EtOH, NH4OH ve HCI kimyasallar1 Isolab
firmasindan, diger kimyasallar ise Sigma Aldrich firmasindan tedarik edilmistir (Cizelge

3.1 ve Cizelge 3.2).

3.1.6. Silika-Poliimid Hibrit Aerojel Sentezinde Kullanilan Kimyasal Malzemeler

Silika-Politiretan Hibrit Aerojel sentezinde % 98 saflikta tetraetil ortosilikat, % 99,8
saflikta metanol (MetOH), % 99,9 saflikta etanol (MeOH) , % 25°1lik amonyum hidroksit
(NH4OH), 0,5 N hidroklorik asit (HCI), % 97 saflikta 3,3'4,4'-Bifenil tetrakarboksilik asit
dianhidrit (BPDA), %97 saflikta piromellitik dianhydride (PMDA), % 97 saflikta 4,4'-
oksidanilin (ODA), % 98 saflikta 1,3,5 Benzentrikarbonil trikloriir (BTC) ve N-Metil-2-
Pirrolidon (NMP) kullanilmustir. EtOH , NHsOH ve HCl kimyasallar1 Isolab firmasindan,
diger kimyasallar ise Sigma Aldrich firmasindan tedarik edilmistir (Cizelge 3.1 ve

Cizelge 3.3).

3.1.7. Poliiiretan-Poliimid Hibrit Aerojel Sentezinde Kullamlan Kimyasal

Malzemeler

Poliiiretan-Poliimid Hibrit Aerojel sentezinde % 98 saflikta metilendifenil diizosiyanat
(MDI), molekiiler kiitle dagiliminda yaklasik 1000000 toz nominal degere sahip
polietilen oksit (PEO), % 99 saflikta 1,4 biitandiol (BDO) ve % 99,5 saflikta N-Metil-2-
Pirrolidon (NMP), % 97 saflikta 3,3'4,4'-Bifenil tetrakarboksilik asit dianhidrit (BPDA),
%97 saflikta piromellitik dianhydride (PMDA), % 97 saflikta 4,4'-oksidanilin (ODA), %
98 saflikta 1,3,5 Benzentrikarbonil trikloriir (BTC), N-Metil-2-Pirrolidon (NMP) ve %

53



99,9 saflikta etanol (EtOH) kullanilmistir. Sentez isleminde kullanilan tiim kimyasallar
Sigma Aldrich firmasindan tedarik edilmistir (Cizelge 3.2 ve Cizelge 3.3).

3.1.8. Silika-Poliiiretan-Poliimid Hibrit Aerojel Sentezinde Kullamlan Kimyasal

Malzemeler

Silika-Politiretan Hibrit Aerojel sentezinde % 98 saflikta tetraetil ortosilikat, % 99,8
saflikta metanol (MetOH), % 99,9 saflikta etanol (MeOH) , % 25°1lik amonyum hidroksit
(NH4OH), 0,5 N hidroklorik asit (HCI), % 98 saflikta metilendifenil diizosiyanat (MDI),
molekiiler kiitle dagiliminda yaklagik 1000000 toz nominal degere sahip polietilen oksit
(PEO), % 99 saflikta 1,4 biitandiol (BDO) ve % 99,5 saflikta N-Metil-2-Pirrolidon
(NMP), % 97 saflikta 3,3'4,4'-Bifenil tetrakarboksilik asit dianhidrit (BPDA), %97
saflikta piromellitik dianhydride (PMDA), % 97 saflikta 4,4'-oksidanilin (ODA), % 98
saflikta 1,3,5 Benzentrikarbonil trikloriir (BTC) , N-Metil-2-Pirrolidon (NMP) ve % 99,9
saflikta etanol (EtOH) kullamilmustir. EtOH, NH4OH ve HCI kimyasallar1 Isolab
firmasindan, diger tiim kimyasallar ise Sigma Aldrich firmasindan tedarik edilmistir

(Cizelge 3.1, Cizelge 3.2 ve Cizelge 3.3).

3.2. Yontem

Sol-Jel Yontemi inorganik ve organik/inorganik hibrit polimerik yapilarin elde
edilmesinde kullanilabilen bir yontemdir. Sol-Jel Yontemi, sentezi gergeklestirilecek
yapitya ulagsmadan heniiz On baglaticinin doniisiimii sirasinda reaksiyon yolunda
molekiiler seviyede kontrol imkéan1 sunar, bu durum kat1 hal prosesleri diisiiniildiigiinde
onemli bir 6zelliktir. Ancak bu yontemde sentez islem adimlarinin tekrarlanabilirligini
saglamak reaksiyon parametrelerinin (pH, sicaklik, karigtirma hizi, vb.) sayisinin fazla
olmas1 dolayisi ile 6nem arz etmektedir. Bu nedenle yontemde etkili olan parametrelere
dikkat edilmelidir. Bu tez calismasinda monolitik ve hibrit aerojel sentezleri Sol-Jel
Yontemi ile gergeklestirilmistir (Safak Toygun ve digerleri, 2013). Sol-Jel islemi ile ilgili
basamak adimlar1 tezin ‘2.3. Aerojeller ve Sentez Adimlar1’ baslig1 altinda detayl

sekilde anlatilmustir.
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Tez calismasinda gerceklesen tiim aerojel sentezleri inert gaz ( azot) ortaminda Sekil

3.1.’de yer verdigimiz diizenekte gerceklestirilmistir.

Sekil 3.1. Aerojel sentezinin gerceklestirildigi diizenek

Aerojel sentezinin son islem adimi olan kurutma adimi Sekil 3.2°de goriintiisii yer alan

Superex Aero-1000 ile gerceklestirilmistir.

Sekil 3.2. Superex Aero-1000 (siiperkritik CO2 kurutma cihazi)

Sentezi gergeklesen monolitik ve hibrit aerojellerden 100’er gram almmus ve 40 cm?

seklinde kestigimiz kege malzemelerin arasina toz/parcacik seklinde dagitilmistir.
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Hazirlamis oldugumuz kegeler Bursa Teknoloji Koordinasyon Arge Merkezi’nde

POLMAK-PLM30T cihazinda 170 °C’de kaliplanmustur.

3.2.1. Silika Aerojel Sentezi

Silika aerojel sentezini hem asidik hem bazik kosullar1 i¢ceren iki adimli sentez yontemi
ile gerceklestirdik. Iki asamali sistemde asit katalizor eklenerek ilk adim olan hidroliz
basamagi gerceklestirildi ardindan baz katalizor eklenerek ikinci adim olan
kondenzasyon basamagi gerceklestirilerek jel ag1 olugmasi saglanmistir (David Levy ve

Marcos Zayat, 2015).

Ik olarak iki ayr1 ¢dzelti hazirlanmistir. Bunlardan ilki Cizelge 3.4.’te verilen hacim
oranlarinda TEOS ve MeOH Kkaristirilarak hazirlanan alkoksit ¢dzeltisidir. Ikinci ¢ozelti
ise Cizelge 3.5.teki 7/1000 oraninda seyreltilmis %25’lik NH4OH ile MeOH
karistirilarak hazirlanan ¢ozeltidir. Her iki ¢ozelti de manyetik karistiricida 3 saat 400
rpm’de hazirlanmistir. Alkoksit ¢ozeltisi 3 saat boyunca hidrolize edildikten sonra
kondenzasyonun saglanmasi i¢in hazirlanan ikinci ¢zelti alkoksit ¢ozeltisi lizerine ilave
edilmistir. Hazirlanan bu sol ¢dzeltisi yarim saat karigtirildiktan sonra silikon yapismaz
kaliplara dokiilmiistiir. Yaklasik 2 saat sonra jel kivamina gelen silika jeller jel aginin
gliclendirilmesi i¢in etanol icerisinde yaslandirilmistir. Yaslandirma isleminin yapildigi

3 giin siiresince etanol ¢ozeltisi 24 saatte bir degistirilmistir.

Cizelge 3.4. Alkoksit ¢ozeltisi

Hidrolize Edilen Alkoksit Cozeltisi
Kimyasal Hacimsel Oran
TEOS 100
MeOH 100
HCI 1
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Cizelge 3.5. Polikondenzasyon i¢in hazirlanan ¢ozelti

Polikondenzasyon Icin Hazirlanan Cozelti
Kimyasal Hacimsel Oran
Seyreltilmis NH4OH 50
MeOH 100

Son olarak 100 bar ve 40°C’de son islem adimi1 olan kurutma, stiperkritik COz cihazi ile
gergeklestirilmistir. Sekil 3.3.te sentezlemis oldugumuz Silika Aerojel numunesi

goriilmektedir.

Sekil 3.3. Silika aerojel numunesi
3.2.2. Poliiiretan Aerojel Sentezi
Poliiiretan sentezi iki adim prosesi ile ger¢eklestirilmistir. Bu yontemde ilk adimda poliol
ve asir1 diizosiyanat reaksiyona sokularak on-polimer eldesi gerceklestirilmistir. Ikinci
adimda ise zincir uzatici reaksiyona sokularak yiiksek molekiil agirlikli politiretan sentezi

gerceklesmistir(Michael Szycher, 2013;Niranjan Karak, 2017).

PEO, NMP c¢oziiciisii igerisinde 60 °C’de su banyosunda manyetik karistiricida 400

rpm’de ¢oziilmistiir.
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MDI, NMP ¢oziiciisii igerisinde 60 °C’de su banyosunda manyetik karistiricida 400

rpm’de ¢oziilmiistiir.

Hazirlanan izosiyonat ¢dzeltisi poliol ¢dzeltisine eklenmistir. On-polimer ¢dzeltisi 60
°C’de su banyosunda manyetik karistirictda 1000 rpm’de 2 saat karigtirllmaya devam
etmistir. Ardindan 6n-polimer ¢ozeltisine 1,4 BDO eklenmis ve 2 saat boyunca 60 °C’de
su banyosunda 1000 rpm’de manyetik karistiricida karistirilmistir. Ardindan banyo suyu
degistirilmis 25 °C’de 1200 rpm’de manyetik karistiricida 3 saat karistirilmis ve polimer
80 °C’de etiivde yaklasik 5 saat boyunca jellesmeye birakilmistir. Jellesmenin ardindan

yaslandirma iglem adimi gergeklestirilmistir.

Sekil 3.4. Etiivden ¢ikarilmis poliiiretan jel

Yaslandirma isleminin yapildigi 3 giin siiresince etanol c¢ozeltisi 24 saatte bir
degistirilmistir. Son olarak 100 bar ve 40°C’de siiperkritik CO2 cihazi ile son islem adimi

olan kurutma gerceklestirilmistir.

3.2.3. Poliimid Aerojel Sentezi

[k agsama yiiksek molekiil agirligina sahip poliamik asit eldesidir. Bunun i¢in bir diaminin
(ODA) aprotik bir ¢oziiciide (NMP) ¢oziilmesi ve ardindan bu ¢ozeltiye tetrakarboksilik
dianhidritin (BPDA ve PMDA) yavas yavas oda sicakliginda ya da buz banyosu i¢inde

ilavesiyle elde edilir. Ikinci basamak ise poliamik asidin uygun bir yéntemle (kiitle,
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kimyasal veya c¢ozelti imidizasyonu) siklodehidratasyonu ile halka kapanmasiyla
poliimidlerin elde edilmesidir (D. Wilson ve digerleri, 1990; Malay K. Ghosh ve K. L.
Mittal, 2018).

NMP c¢oziiciisiine siras1 ile ODA, BPDA, PMDA ve son olarak BTC eklenmistir.
Hazirlanan poliamik asit ¢ozeltisi 80 °C’de 2 saat karigtirllmigtir. Halka kapanmasi birkag
yolla yapilabilmektedir. Tez ¢alismasinda kimyasal imidizasyon tercih edilmistir. Bu
ylizden Asetik Anhidrit ¢ozeltiye ilave edilmis ve jellesme siirecinin kisalmasi igin
piridin katalizor olarak c¢ozeltiye eklenmistir. Birka¢ dakika igerisinde jellesme
gozlenmigtir. Jellesmenin ardindan yaslandirma islem adimi gergeklestirilmistir.
Yaslandirma isleminin yapildigi 3 giin siiresince etanol c¢ozeltisi 24 saatte bir

degistirilmistir.

H' g PI Jeller

Si-PI Hibrit Jeller

GREN

Si-PI Hibrit Jeller

é|

Sekil 3.5. Yaslandirma siirecinde monolitik poliimid jeller ve silika-poliimid hibrit jeller

Son olarak 100 bar ve 40°C’de siiperkritik CO2 cihazi ile son iglem adimi olan kurutma

gerceklestirilmistir.

3.2.4. Silika-Poliiiretan Hibrit Aerojel Sentezi

Monolitik sentezler sirasinda hazirlandig1 iizere benzer sekilde silika sol ¢ozeltisi ve
poliiiretan sentezi sirasinda hazirlanan 6n-polimer 1:1 oraninda oda sicakliginda 400

rpm’de manyetik karistiricida 1 saat karistirillmistir. Ardindan jellesmeye birakilmistir.
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Jellesme 6 saat sonunda gerceklesmistir. Jellesmenin ardindan yaslandirma islem adimi

gergeklestirilmistir.

Sekil 3.6. Silika-Politiretan hibrit jel numunesi

Yaglandirma isleminin yapildigi 3 gilin siiresince etanol ¢ozeltisi 24 saatte bir
degistirilmistir. Son olarak 100 bar ve 40°C’de stiperkritik CO2 cihazi ile son islem adimi1

olan kurutma gerceklestirilmistir.

3.2.5. Silika-Poliimid Hibrit Aerojel Sentezi

Monolitik sentezler sirasinda hazirlandig: iizere benzer sekilde silika sol ¢ozeltisi ve
poliimid sentezi sirasinda hazirlanan poliamik asit 1:1 hacimsel oranda oda sicakliginda
400 rpm’de manyetik karistiricida 1 saat karigtirllmigtir. Halka kapanmasinin saglanmasi
icin 15 mL Asetik Anhidrit ¢ozeltiye ilave edilmis ve jellesme siirecinin kisalmasi igin 3
mL piridin katalizor olarak ¢ozeltiye eklenmistir. Yaklagik 1 saat igerisinde jellesme
gbzlenmistir. Jellesmenin ardindan yaslandirma islem adimi gergeklestirilmistir.
Yaglandirma isleminin yapildigi 3 gilin siiresince etanol ¢ozeltisi 24 saatte bir
degistirilmistir. Son olarak 100 bar ve 40°C’de stiperkritik CO2 cihazi ile son islem adimi1

olan kurutma gerceklestirilmistir.
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3.2.6. Poliiiretan-Poliimid Hibrit Aerojel Sentezi

Monolitik poliiiretan sentezi sirasinda hazirlanan 6n-polimer ve poliimid sentezi sirasinda
hazirlanan poliamik asit 1:1 oraninda 60 °C’de su banyosunda 400 rpm’de manyetik
karistiricida 2 saat karigtirllmigtir. Halka kapanmasinin saglanmasi igin 5 mL Asetik
Anhidrit ¢ozeltiye ilave edilmis ve jellesme siirecinin kisalmast i¢in 1 mL piridin katalizor
olarak ¢ozeltiye eklenmistir. Yaklasik 1 saat icerisinde jellesme gozlenmistir. Jellesmenin
ardindan yaslandirma islem adimi1 gergeklestirilmistir. Yaslandirma isleminin yapildig: 3
giin siiresince etanol ¢ozeltisi 24 saatte bir degistirilmistir. Yaslandirma sirasindaki

goriintiisti Sekil 3.7°de verilmistir.

Sekil 3.7. Metanol icerisinde yaslandirma sirasinda poliiiretan-poliimid hibrit jel

Son olarak 100 bar ve 40°C’de siiperkritik COz cihazi ile son islem adimi olan kurutma

gergeklestirilmistir.

3.2.7. Silika-Poliiiretan-Poliimid Hibrit Aerojel Sentezi

Silika sol ¢ozeltisi, poliiiretan sentezi sirasinda hazirlanan 6n-polimer ve poliimid sentezi
sirasinda hazirlanan poliamik asit 1:1:1 oraninda 25 °C’de su banyosunda 400 rpm’de

manyetik karistiricida 1 saat karistirllmistir. Halka kapanmasinin saglanmasi i¢in 15 mL
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Asetik Anhidrit ¢ozeltiye ilave edilmis ve jellesme siirecinin kisalmasi i¢in 3 mL piridin
katalizor olarak ¢ozeltiye eklenmistir. Yaklasik 2 saat igerisinde jellesme gozlenmistir.
Jellesmenin ardindan yaslandirma islem adimi gergeklestirilmistir. Yaslandirma
isleminin yapildig1 3 giin siiresince etanol ¢ozeltisi 24 saatte bir degistirilmistir. Son
olarak 100 bar ve 40°C’de siiperkritik CO2 cihaz1 ile son islem adimi olan kurutma

gergeklestirilmistir.

3.2.8. Sentezlenen Aerojellerin Kece Malzeme Arasinda Preslenmesi

Sentezi gergeklesen monolitik ve hibrit aerojellerden 100’er gram almmis ve 40 cm?
seklinde kestigimiz ke¢e malzemelerin arasina toz/pargacik seklinde dagitilmistir. Yani
burada kege malzemenin 1/8 oraninda aerojel katkisi yapilmistir. Termal ve akustik

yalitim degerlerinin karsilastirmalarinin dogru sonuglar vermesi i¢in aerojel katkili

keceler ile esit agirlikta katkisiz kecede hazirlanmistir. Hazirlamis oldugumuz kegeler
Bursa Teknoloji Koordinasyon Arge Merkezi’nde POLMAK-PLM30T cihazinda 170
°C’de kaliplanmustir (Sekil 3.8, Sekil 3.9, Sekil 3.10).

Sekil 3.8. Kesilmis kegeler (a) ve kecelerin cihaz kalibina yerlestirilmesine ait goriintiiler

(b)
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Sekil 3.9. POLMAK-PLM30T cihaz1 i¢ (a) ve dis goriiniimti (b)

POLMAK-PLM30T cihaz1 kalibinda sogutma islemi de yapilabilmektedir. Presleme ve
sogutma islemlerini gerceklestirmek {izere kalib1 yerlestirdigim sirada c¢ekilmis

goriintiiler Sekil 3.10°da goriilmektedir.

Sekil 3.10. POLMAK-PLM30T presleme (a) ve sogutma (b) bdlmelerine kalibin
yerlestirilmesi

3.2.9. Aerojel Aktarilmis Kece Malzemelerin Termal fletkenlik Ol¢iimii

Monolitik, ikili hibrit ve {iclii hibrit olmak {izere 7 adet aerojel sentezlenmistir. Sentezi
gergeklesen monolitik ve hibrit aerojellerden 100’er gram almmis ve 40 cm? seklinde
kestigimiz kece malzemelerin arasina toz/pargacik seklinde dagitilmistir. Aerojel katkili
ve katki icermeyen kecelerin termal iletkenlik &lgiimleri Uludag Universitesi Tekstil

Miihendisligi Laboratuvari’nda ALAMBETA cihazinda gergeklestirilmistir (Sekil 3.11.).
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Sekil 3.11. ALAMBETA test cihazinin goriintiisii

Sekil 3.12. ALAMBETA cihazinin islevsel semasi (1- dlgiim kafasi, 2- bakir blok, 3-
elektrikli 1sitic1, 4 - 1s1 akis sensorii, 5- Olgiilen numune, 6 - alet tabani, 7 - kafa kaldirma
mekanizmasi, 8 - diren¢ termometre, 9 — tekstil malzemesi) (Gunesoglu, S. ve digerleri,
2005)

Cihazda numune dl¢iim kafasi ile alet tabani arasia konulmaktadir. Olgiim icin cihaz
baslatildiginda, 1s1 akis sensoriinii ihtiva eden Ol¢iim kafasi asagiya inmektedir ve alt
plakaya diizlemsel bir sekilde yerlestirilen numuneye 200 Pa basing ile temas etmektedir.
Bu 6l¢lim metodunda iist 6l¢lim plakasi 32 °C ve alt 6l¢lim plakasi 22 °C sicakligindadir.
Alambeta cihazinda termal iletkenlik katsayisi (k), termal difiizyon katsayisi (a), termal

absorbsiyon katsayisi(b), termal direng katsayisi (r), materyal kalinligi1 (h), maksimum ve
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kararli 1s1 akis yogunluk orani (p), kararli 1s1 akis yogunlugu (qgs) 6l¢tim degerleri 6l¢gtimii

de yapilabilmektedir. (Giiney, F. ve Uggiil, 1., 2010).

Bu tez calismasinda kalinlik tiim numuneler i¢in sabit tutulmus ve sadece termal
iletkenlik katsayis1 6l¢iimii gerceklestirilmistir. Is1 iletkenlik katsayisi (1) ile malzemenin
kalinligi malzemenin yalitim &zelligi ile ilgili gerekli sonuca ulasmamiz i¢in yeterli

olmustur.

3.2.10. Aerojel Aktarilmis Kece Malzemelerin Akustik Olciimleri

Malzemelerin ses yutum katsayisinin belirlenmesi i¢in iki mikrofonlu transfer fonksiyon
metoduna gore Ol¢lim yapan empedans tiipii test metodu kullanilarak ISO 10534-2
standardina gore Ol¢iimler gerceklestirilmistir. Empedans tlipli test diizenegi bir adet
Briiel&Kjear tiip donanimu, bir adet NI veri toplama sistemi, bir adet amfi, iki adet ¥4 Gras
mikrofon ve toplanan verilerin hesaplanmasi ve grafiginin ¢izilmesi i¢in TestSens

yazilimindan olugmaktadir(Sekil 3.13) (Tunahan Dogru, 2020).

Sekil 3.13. Ses yutum kayb1 6l¢limii sirasinda empedans tiipii test diizenegi (Tunahan
Dogru, 2020)

Malzemelerin ses yutum katsayist 6l¢tiimleri ASTM E2611-19 standardina uygun olarak
gerceklestirilmistir. Bu test yonteminde test diizenegi bir adet Briiel&Kjar tiip donanimi,

bir adet NI veri toplama sistemi, bir adet amfi, dort adet 4 Gras mikrofon ve toplanan
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verilerin hesaplanmasi ve grafiginin ¢izilmesi i¢in TestSens yazilimindan olusmaktadir.
Olgiimler igin test diizenegi 6 dB amfi ses seviyesine ayarlanarak 24 saniyelik 6l¢iim

siiresinde ve rastgele ses dalgalarinda gerceklestirilmistir(Tunahan Dogru, 2020).

Sekil 3.14. Ses iletim kayb1 dlgiimii sirasinda empedans tiipii test diizenegi (Tunahan
Dogru, 2020).

Ses yutum katsayist ve ses iletim kaybi dl¢limleri, yiiksek frekanslar icin 29 mm capli

kiigiik tiip ile, diisiik frekanslar icin 100 mm ¢apli biiyiik tiip ile test edilmistir(Sekil 3.15)

Sekil 3.15. a) 29 mm ve b) 100 mm c¢aplarindaki empedans tiipleri (Tunahan Dogru,
2020).
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3.2.11. Aerojel Aktarilmis Kece Malzemelerin Kopma Mukavameti Olciimleri

Numunelerin kopma mukavemeti deneyleri TS EN 29073-3 "Dokunmamis (nonwoven)
mamuller i¢in deney metotlar1 kisim 3: Kopma mukavemeti ve uzama tayini" standardina
gore Shimadzu AG-X HS mukavemet test cihazinda gerceklestirilmistir. Cene mesafesi
100 mm, ¢ene hiz1 10 mm/dk ve 6n gerilme 2 Newton olacak sekilde 45 adet numuneye
kuvvet uygulanarak maksimum kuvvet degerleri Ol¢iilmiistiir. 9 6rnek numune i¢in 5

tekrarli test yapilip ortalama deger alinmustir.

3.2.12. FT-IR Analizi

Monolitik ve hibrit aerojellerin kompozisyonunun tespiti, bag yapisinin analizi ve
olusturulan yapilarin baglanma yerlerinin tespiti i¢in 400-4000 nm dalga boyu araliginda
FT-IR analizi yapilmistir. FT-IR analizi i¢in Bursa Teknoloji Koordinasyon ve Arge
Merkezi’nde bulunan SHIMADZU IR Tracer-100 cihazi kullanilmistir.

3.2.12. SEM Analizi

Monolitik ve hibrit aerojellerin morfolojik 6zelliklerinin tespiti i¢in numunelere farkl
biiyiitme ve ¢oziinme araliklarinda SEM karakterizasyon analizi yapilmistir. SEM analizi
i¢in Bursa Teknik Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvari’nda ZEISS/GEMINI 300

cthazi kullanilmistir.

3.2.13. TGA Analizi

Monolitik ve hibrit aerojellerin termal izolasyon performanslarinin tespiti i¢in termal
olarak meydana gelen kiitle kaybi1 Olclilerek termogravimetri testi (TGA) yapilmistir.
TGA Analizi i¢in Bursa Teknoloji Koordinasyon ve Arge Merkezi’'nde bulunan TA
markasinin SDT-Q600 model cihaz1 kullanilmistir.
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4. BULGULAR ve TARTISMA

Calismanin bu kisminda, sentezlenen aerojellere ait FT-IR/ATR, DSC/TGA ve SEM
analizleri ile aerojel katkili kece malzemelere ait mukavemet, termal ve ses yalitim

Olclimleri sonuglarina yer verilmistir.

Ayrica analiz sonuglarina gore aerojellerin sentezlerinin basari ile gerceklestirilebildigine
dair yorumlamalar ile aerojel katkil1 kecelerin birbirleri ve katkisiz kege ile termal,akustik
ve mukavemet performanslarinin degerlendirmeleri yapilmistir. Sonug olarak aerojel
katkili kegelerin beklenen performans 6zelliklerini hangi durum ve sartlarda sagladigi
hakkinda bilgi birikimi edinilmistir.

4.1. Sentezlenen Aerojellere Ait Karakterizasyon Analiz Sonuc¢lari

4.1.1. Silika Aerojel’e Ait Karakterizasyon Analiz Sonug¢lari

Sentezi gergeklestirilen silika aerojele ait FT-IR/ATR analizi Sekil 4.1°de verilmistir.

Sekil 4.1. Silika aerojele ait FT-IR grafigi
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Spektrum incelendiginde Si-OH absorpsiyon bandlarinin 798.530 cm™’de gériilen band
Si—O-Si titresim modunun tipik zirvesidir ve 964.408 cm™', Si-OH gerilmesinden gelir.
1647.209 cm''deki tepe noktas: silika aerojelin hidrofobik 6zelligini gdsteren suyun
titresimine karsilik gelmektedir. 2900-3000 araliginda degeri ¢ikmamis olan bandin ise
Si-O-C2Hs  simetrik  gerilmesinden ya da C-H gerilme titresimlerinden
kaynaklanabilecegi diisiiniilmektedir. 1056.981 cm'deki kuvvetli bant ise Si-O-Si
iskelet titresimine ait asimetrik banda aittir. Silika aerojele ait literatiir incelendiginde
karakteristik piklerin oOrtiistiigli bunun neticesinde silika aerojel sentezinin basari ile
gerceklestigi soylenebilir (Seyda Getir, 2019; Biilent E. Yoldas, 1984; Mariano Casu ve
digerleri, 2003; A. Venkateswara Rao ve digerleri, 2001; A. Venkateswara Rao ve
digerleri, 2002)

Sentezi gergeklestirilen silika aerojele ait SEM goriintiileri Sekil 4.2°de verilmistir.
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EHT= 300KV Signal A= InLens Auto BC = Off Mag= 3000KX  ExT= 300KV Signal A= foLens
WD= 6.1 mm Soan Speed = 5 Z00 mm WD= 6.1 mm Soan Speed = 6

EHT= 3.00kV Signal A= lnLens

EHT= 3.00 kV Signal A= nLens
WD= 4.8 mm Scan Speed = § Wp= 6.1 mm Scan Speed = §

Mag= 500KX
1

Signal
Scan Speed = §

Sekil 4.2. Silika aerojele ait SEM goriintiileri, 50 kat biiyiitme-100 nm ¢dziinme araligi
(a), 30 kat biiyiitme-200 nm ¢oziinme araligi (b,c), 15 kat biiylitme-400 nm ¢oziinme
araligr (d), 10 kat biiylitme- 1pm ¢oziinme araligi (e), 5 kat biiyilitme- 1pm ¢dziinme
aralig ()

Farkli biiylitme ve ¢oziinme araliklarinda silika aerojelin farkli kisimlarindan alinan
goriintiilerin yiiksek gozenek yapisina ve kanalli bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir.
Sekil 4.3’te ticari bir aerojele ait SEM goriintiilerine de karsilagtirma yapilabilmesi i¢in

yer verilmistir. Ayrica literatiir incelendiginde de benzer yiizey goriintiilere rastlanmistir
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(Tao Xia ve digerleri, 2019; Zahra Mazrouei Sebdani ve digerleri, 2021; Weilin Wang ve
digerleri, 2021; Yue Zhao ve digerleri, 2018).

EHT= 300 kv Signal A= InLens
WD= 88 mm Scan Speed = §

EHT= 300 &V Signai ens
WD= 88 mm Scan Speed = §

Mag= 3000KX  gur= s004v Signal A= loLens Mag= 1000KX  guT= 5004V Signal A= InLens
200 m WD= 8.6 mm Sean Speed = 6 1 pm WD= 8.6 mm Sean Speed = 6

Sekil 4.3. Ticari silika aerojele Ait SEM goriintiileri, 50 kat biiylitme-100 nm ¢6ziinme
araligi (a), 40 kat biiyiitme-200 nm ¢dzlinme aralig1 (b), 30 kat biiytlitme-200 nm ¢éziinme
araligi (c), 10 kat biiylitme-1pum ¢oziinme aralig (d)

Sentezi gergeklestirilen silika aerojele ait DSC/TGA analizi Sekil 4.4’te verilmistir.
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Sekil 4.4. Silika aerojele ait DSC/TGA grafigi

Silika aerojelin agirlik kaybi davranisi, 0-900 °C sicaklik araliginda incelenmistir. 151
°C’ye kadar olan kisimda kalint1 olarak kalan ¢6ziicii ve suyun 1s1 ile buharlagsmasindan
kaynakl1 sabit bir diisiis oldugu goriilmektedir. Bu nedenle bu kisim ihmal edilebilir. 151
°C ile 331 ©°C arasindaki disiisiin organik Si-CH3’lin  oksidasyonundan
kaynaklanmaktadir. 331 °C ile 599 °C’ye kadar olan kisimda metil gruplarinin
oksidasyonu devam etmistir. 599 °C’den sonra dekompozisyon bitmis ve kristalizasyon
baslamistir (Seyda Getir, 2019; Biilent E. Yoldasg, 1984; Mariano Casu ve digerleri, 2003;
A. Venkateswara Rao ve digerleri, 2001; A. Venkateswara Rao ve digerleri, 2002).
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4.1.2. Poliiiretan Aerojel’e Ait Karakterizasyon Analiz Sonuc¢lari

Sentezi gerceklestirilen poliiiretan aerojele ait FT-IR/ATR analizi Sekil 4.5’te verilmistir.
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Sekil 4.5. Poliiiretan aerojele ait FT-IR grafigi

Poliiiretan sentezinin basarisi izosiyonat (-NCO) bandmin (2270 cm™) kaybolmasi ile
belirlenmektedir. Poliiiretan i¢in 3300 cm-1 civarinda -NH , 2800-2900 cm™ araliginda
simetrik ve asimetrik CHz, 1650 cm™! civarinda C=0, 1590 cm™' civarinda C=C ve 1400-
1550 araliginda C-N gerilmesi ile N-H egilmelerinden kaynaklanan piklerin goriilmesi
beklenir. 1400-1550 cm™ araliginda en az ii¢ bant goriilmesi iyi bir uyum oldugunun
gostergesidir. Politliretan aerojel icin FT-IR/ATR analizimize bakildiginda izosiyonat (-
NCO) bandinin (2270 cm™) kayboldugu ve poliiiretan icin karakteristik tiim bantlarin
uyumlu oldugu goriilmektedir. Bu da poliliretan aerojel sentezinin basar1 ile
gerceklestigini gostermektedir (Martina Rodriguez Sala ve digerleri, 2020; Noemie
Diascorn ve digerleri, 2015; Arnaud Rigacci ve Patrick Achard, 2011; Beatriz Merillas
ve digerleri, 2021; Zia Saadatnia ve digerleri, 2019).

Sentezi gergeklestirilen poliiiretan aerojele ait SEM goriintiileri Sekil 4.6’da verilmistir.
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ey : ] v 4
Mag= 1500KX  gnr= 5004V Signa
400 m WD= 0.4 Scan Speed = §
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£ 3 y 2 b ~ a g e o
Mag= 500KX  gq7= s00kv Signal A= InLens Auto BC = OFF Mag= S00KX  ga7= 5004V Signal A= InLens Auto BC = O
1 pm Wh= 9.5 mm Scan Speed = 7 Lo W= 9.4 mm Scan Speed = §

Sekil 4.6. Poliiiretan aerojele ait SEM gortintiileri, 50 kat biiyiitme-100 nm ¢6zlinme
aralig1 (a), 30 kat biiyiitme-200 nm ¢6ziinme aralig1 (b) , 15 kat biiyiitme-400 nm ¢6ziinme
aralig1 (c,d), 5 kat bilylitme-1um ¢6ziinme aralig: (e,f)

Farkl1 biiyiitme ve ¢ozlinme araliklarinda poliiiretan aerojelin farkli kisimlarindan alinan
SEM goériintiilerinde politiretan kopiiklerde oldugu gibi agik hiicreli bir yap1
goriilmektedir. Ayrica yiizey goriintiisiinde kiimelerin olustugu da gézlemlenmektedir.
Acik hiicreli koptiklerde hava bosluklar1 sentezledigimiz poliiiretan aerojeldeki gibi bir
ag seklinde birlesir ve tiim hiicreler birbiri ile temas halindedir. Literatiirde de politiretan

aerojel SEM goriintiileri incelendiginde benzer yiizey goriintiileri ile karsilasilmistir
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(Martina Rodriguez Sala ve digerleri, 2020; Noemie Diascorn ve digerleri, 2015; Arnaud
Rigacci ve Patrick Achard, 2011; Beatriz Merillas ve digerleri, 2021; Zia Saadatnia ve
digerleri, 2019).

Sentezi gergeklestirilen poliliretan aerojele ait DSC/TGA goriintiileri Sekil 4.7°de

verilmigtir.
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laa 759
*1 me 21.30% 2. 1sil olay
23319 s
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(4.232mg)

14.50% 13.04% 4. Isil clay
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1 1.544%
 I—R ]
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Temperature (*C) Universal V.54 TA Instrument

Sekil 4.7. Poliiiretan aerojele ait DSC/TGA grafigi

Poliiiretan aerojelin agirlik kaybi davranigi, hava atmosferinde 0-900 °C sicaklik
araliginda incelenmistir. Gergeklesen 1. 1s1l olaylarin, kalint1 olarak kalan ¢oziicii ve
sentez kimyasallarinda bulunan suyun 1s1 ile buharlagsmasindan kaynakli sabit bir diisiis
oldugu diisiiniilmektedir. Bu nedenle bu kisim ihmal edilebilir. Termal bozunmanin,
numunenin tutarli ve hizli kiitle kayb1 yasamaya bagladigi 2. ve 3. 1sil olaylarin
gerceklestigi 78°C - 210 °C ve 210 °C - 600 °C arasinda meydana geldigi goriilmektedir.
600 °C’den sonra da dekompozisyon sonlanmistir (Zia Saadatnia ve digerleri, 2019; M.

Ozgur Seydibeyoglu ve digerleri, 2017)
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4.1.3. Poliimid Aerojel’e Ait Karakterizasyon Analiz Sonuglari

Sentezi gergeklestirilen poliimid aerojele ait FT-IR/ATR analizi Sekil 4.8’de verilmistir.
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Sekil 4.8. Poliimid aerojele ait FT-IR grafigi

Poliimid sentezlerinde imid yapisini karakterize eden bantlar 1774 cm™ de C=0 simetrik
gerilmesi, 1720 cm™! C=0 asimetrik gerilmesi ve 1377 cm™' C-N gerilmesi goriilmektedir.
Aerojel sentezinde Hani E. Naguib ve arkadaslarimin gergeklestirdigi ¢alismadan
esinlenerek iki dianhidrit birlikte kullanarak c¢ift omurgaya sahip poliimid aerojel
sentezlenmistir. Reaksiyona girmemis anhidrit varligin1 gosteren 1860 cm-1 bandina
rastlanilmamustir. Ancak 1539 cm ™! amid (C-N) ve 1666 cm™! amik asit (C=0) bantlarina
yakin kii¢iik tepe noktalarinin varligi, imidizasyonda kiiclik bir eksiklik olduguna
atfedilebilir. Poliimid aerojel sentezinin de literatiir incelendiginde basari ile gergeklestigi

sOylenebilir (Shahriar Ghaffari Mosanenzadeh ve digerleri, 2020).

Sentezi gergeklestirilen poliimid aerojele ait SEM goriintiileri Sekil 4.9°da verilmistir.
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Sekil 4.9. Poliimid aerojele ait SEM goriintiileri, 50 kat biiyiitme-100 nm ¢ézlinme araligi
(a,b), 30 kat biiyiitme-200 nm ¢odziinme aralig1 (c,d), 15 kat biiylitme-400 nm ¢6ziinme
araligi (e), 10 kat biiylitme-1pm ¢oziinme aralig (f)

Farkl1 biiyiitme ve ¢6ziinme araliklarinda poliimid aerojelin farkli kisimlarindan alinan
goriintiilerde yogun sekilde paketlenmis kiimelerin veya parcacik dizilerinin 6nemli
Olciide farkli morfolojisi ile karsilasilmistir. Bu durumun iki farkli dianhidrit
kullanilmasindan kaynaklandigini diigiiniiyoruz. Literatiirde yer alan Hani E. Naguib ve
arkadaglarinin gerceklestirdigi calismada da benzer sonuglarla karsilagilmistir. Ayrica

acik hiicreli ve kanalli goriilen yapilarda poliimid kopilik benzeri yapilarla benzerlik
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gostermektedir. Ag seklinde birlesen kanallarin ve hiicrelerin birbiri ile temas halinde
oldugu net olarak goriilmektedir (Stileyman Koytepe, 2007; Carolina Simon Herrero ve
digerleri, 2019; Shahriar Ghaffari Mosanenzadeh ve digerleri, 2020; Emrah Cakmakei,
2013).

Sentezi gergeklestirilen poliimid aerojele ait DSC/TGA goriintiileri Sekil 4.10°da

verilmistir.
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Sekil 4.10. Poliimid aerojele ait DSC/TGA grafigi

Poliimidler genellikle diger organik polimerlere kiyasla daha yiliksek bozunma
baslangicina sahiptir. Morfolojilerine ragmen, poliimid aerojellerin bozunma baglangici
esas olarak onlarin omurga kimyasindan etkilenir. 1. Isil olayda gergeklesen kayip
gerceklesmemis imidzasyona atfedilebilir. 2. Isil olay poliimid aerojelin ilk kiitle kayb1
olarak almabilir. Kiitle kaybmin o6zellikle 550 °C’ye kadar iyi stabilite gosterdigi
sonrasinda gergeklesen yiiksek kiitle diisiisiiniin PI molekiiliiniin ana zincirlerinin termal
bozunma siirecinden kaynaklandig1 sdylenebilir. Literatiirde incelendiginde de Poliamik
asit ve Poliimid i¢in yorumlarimiza benzer sonuglarla karsilasilmistir (Siileyman
Koytepe, 2007; Emrah Cakmakgi, 2013; Carolina Simon Herrero ve digerleri, 2019;
Shahriar Ghaffari Mosanenzadeh ve digerleri, 2020; Liyao Xiong ve digerleri, 2022).
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4.1.4. Silika-Poliiiretan Hibrit Aerojel’e Ait Karakterizasyon Analiz Sonuclari

Sentezi gergeklestirilen Silika-Poliiiretan Hibrit Aerojel’e ait FT-IR/ATR analizi Sekil
4.11°de, Silika ve PU monolitik aerojellerine ait FT-IR analizlerinin, Silika-Poliiiretan

Hibrit Aerojel’e ait FT-IR analizleri ile ayni graft iizerinde yer aldig1 grafik ise Sekil
4.12’de verilmistir.
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Sekil 4.11. Silika-Poliiiretan hibrit aerojele ait FT-IR grafigi
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Sekil 4.12. Monolitik Silika ve Poliiiretan aerojelleri ile silika-poliiiretan hibrit aerojelin
FT-IR analizi karsilastirmalari, Si/ Silika-PU (a), PU/Silika-PU (b)

Sekil 4.12 ile verilen Silika ve PU monolitik aerojellerine ait FT-IR analizlerinin, Silika-
Poliiiretan Hibrit Aerojel’e ait FT-IR analizleri ile ayn1 graft izerinde yer aldig1 grafikler
hibrit olarak sentezin basarili sekilde gerceklestirildigini gostermektedir. Bazi bantlarda
kuvvetlenmeler ve kaymalar goriilmektedir. Bu durumun silika sol ¢ozeltisinin ve
poliiiretanin 6n polimer seklinde tek bir ¢ozelti haline getirildiginde birbirleri ile
etkilesimlerinden olusan yeni baglanmalardan kaynaklandigi disiiniilmektedir.
Literatiirde inceledigimiz calismalarda da Silika-Poliliretan hibrit yapilarda benzer
bantlar oldugu goriilmektedir (Lin Ling ve digerleri, 2021; Soheil Alasti Bonab ve
digerleri, 2019; Meng-En Li, 2019)

Sentezi gerceklestirilen Silika-Politiretan Hibrit Aerojel’e ait SEM gorintiileri Sekil

4.13’te verilmistir.
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ag= 3000KX  £4T= 5004V Signal A= InLens
100 nm WD= 9.8 mm Scan Speed = T

200 m WD= 9.2 mm Soan Speed = 7
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Scan Speed = T

Mag= 1500KX  enr= 5004V Signal A= inLens Auto BC = OFf
900 nm WD = 9.3 mm Scan Speed = T
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Ma’g= S00KX  gaT= 500KV Signal A= InLens Auto BC = OFf Mag= 500KX  ga7= s004v Signal A= InLens Auto BC = Off
o W= 9.3 mm Sean Speed = 7 Iy W= 0.2 mm Sean Speed = T

Sekil 4.13. Silika-Poliiiretan hibrit aerojele ait SEM goriintiileri, 50 kat biiylitme-100 nm
¢Oziinme aralig1 (a), 30 kat biiyiitme-200 nm ¢oziinme araligi (b) , 15 kat biiyiitme-400
nm ¢oziinme araligi (c,d), 10 kat biiyiitme- 1pum ¢oziinme araligi (e,f)

Silikanin, politiretanin {i¢ boyutlu gézenekli ag yapisi iizerine esit sekilde dagilmis bir
goriintli olusturdugu goriilmektedir. Ayrica SEM goriintiisiindeki ince uzun polimerik lif
goriinlimlii baglantilar FT-IR analizindeki bantlardaki kuvvetlenmeleri ve kaymalar1 da
kanitlamaktadir. Chaoxia Wang ve Ling Lin tarafindan yapilan ¢calismada ile literatiirdeki
hibrit ¢aligmalarda da benzer SEM goriintiileri ile karsilagilmistir (Lin Ling ve digerleri,

2021; Letizia Verdolotti ve digerleri, 2015; Jin-mei Wang, 2018).
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Sentezi gergeklestirilen Silika-Poliliretan Hibrit Aerojel’e ait DSC/TGA analizi Sekil

4.14°te, Silika ve PU monolitik aerojellerine ait DSC/TGA analizlerinin, Silika-

Poliiiretan Hibrit Aerojel’e ait DSC/TGA analizleri ile ayni graft lizerinde yer aldigi

grafik ise Sekil 4.15’te verilmistir.

1004
| sapic K
=]
00 4 29.14% 1. Isil clay
(4.523mg)
80
704
0 123.35C
7083
= 60 -
= 37.57% 2. Isil alay
= (5.831mg)
L] 50
=
a0
551% 3. Isil olay
0 257.60°C 1.172mg) 10.03% 4. Isil olay
33.26% (1.556mg)
204 1.197% 5. Isil olay Residue:
1 Lt*[ms-‘-sm: 14.37%
B00.01°C (2.230mg)
104 15.68%
0+ T T T T T T T T T
o 100 200 300 400 500 600 700 800 Q00 1000

Temperature (°C)

Sekil 4.14. Silika-poliiiretan hibrit aerojele ait DSC/TGA grafigi

Universal V4 54 TA Instruments

a b

- —

- \ ) i
w A \‘_“H -

Weight (%}
2
Weight (%)

00 800 1000 0 200 400

Sekil 4.15. Monolitik silika ve politiretan aerojelleri ile silika-politiretan hibrit aerojelin
DSC/TGA analizi karsilastirmalari, Si/Silika-PU (a), PU/Silika-PU (b)

Grafikleri karsilagtirmak i¢in grafigi 0-200 °C , 200-400 °C , 400-600 °C ve 600-800 °C

olarak kategorilendirdigimizi diistinelim. 0-200 °C’de poliiiretan aerojel benzeri bir diisiis

var bu etkiyi silika aerojeldeki kismi diigiisiinde etkiledigi goriilmektedir. 200-400 °C’de

yine monolitik aerojellerin etkisine benzer etki ile bir diislis s6z konusu ancak bu
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diisiislerde termal dayanimi zayif olan poliiiretanin etkisinin daha fazla oldugu agikca
goriilmektedir. 400-600 °C’de tahminlerimize gore ¢ok diisilk miktarda poliliretan
aerojele ait kiitle kaldig1 sOylenebilir bunun nedeninin monolitik silika aerojelin 400
°C’den sonraki kaybinin ¢ok az ve 670 °C’den sonra kalan kiitlenin tamaminin silika

aerojele ait oldugu sdylenebilir (Xin’guo Zhen ve digerleri, 2021; Meng-En Li, 2019)

4.1.5. Silika-Poliimid Hibrit Aerojel’e Ait Karakterizasyon Analiz Sonuc¢lari

Sentezi gergeklestirilen Silika-Poliimid Hibrit Aerojel’e ait FT-IR/ATR analizi Sekil
4.16°da, Silika ve PI monolitik aerojellerine ait FT-IR analizlerinin, Silika-Poliimid
Hibrit Aerojel’e ait FT-IR analizleri ile ayni1 graft {izerinde yer aldig1 grafik ise Sekil

4.17°de verilmistir.
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Sekil 4.16. Silika-Poliimid hibrit aerojele ait FT-IR grafigi
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a ElsHMaDzU b E SHIMADZU

Sekil 4.17. Monolitik silika ve poliimid aerojelleri ile silika-poliimid hibrit aerojelin FT-
IR analizi karsilastirmalari, Si/ Silika-PI (a), P1/Silika-PI (b)

Sekil 4.17 ile verilen Silika ve PI monolitik aerojellerine ait FT-IR analizlerinin, Silika-
Poliimid Hibrit Aerojel’e ait FT-IR analizleri ile ayni graft lizerinde yer aldig1 grafikler
hibrit olarak sentezin basarili sekilde gergeklestirildigini gostermektedir. Bazi bantlarda
kuvvetlenmeler ve kaymalar goriilmektedir. Bu durumun silika sol ¢ozeltisinin ve
poliamik asit seklinde tek bir ¢ozelti haline getirildiginde birbirleri ile etkilesimlerinden
olusan yeni baglanmalardan kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Amid bandlarinda olusan
zayifligin silikanin nem c¢ekici reaktif 6zelligi ile iliskili olabilecegi diisiiniilebilir.
Literatiirde inceledigimiz ¢aligmalarda da Silika-Poliimid hibrit yapilarda benzer bantlar
oldugu goriilmektedir (Shuai Wu ve arkadaslari, 2016; Peng Yan ve arkadaslari, 2014;
Wei Fan, 2019; Xinhai Zhang, 2020).

Sentezi gerceklestirilen Silika-Poliimid Hibrit Aerojel’e ait SEM goriintiileri Sekil

4.18’de verilmistir.
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Sekil 4.18. Silika-Poliimid hibrit aerojele ait SEM goriintiileri, 30 kat biiyiitme-200 nm
¢Oziinme araligi (a), 15 kat biiyiitme-400 nm ¢oziinme araligi (b,c), 5 kat biiylitme-1pum
¢Oziinme araligi (d,e)

Silikanin, poliimidin petek benzeri {i¢ boyutlu gozenekli ag yapisinin daha yogun ve
gbzenek boyutunun kiiciildiigli ayrica silikanin poliimid hiicreleri iizerine esit sekilde
dagilmis bir goriintii olusturdugu goriilmektedir. Literatiirde birebir benzer calismalara
rastlanmamistir. Ancak silika-poliimid hibrit kompozit yapilar ve farkli baslangic

maddeleri ile sentezlenmis yapilarla uyumu karsilastirildiginda benzerlik goriilmektedir
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(Shuai Wu ve arkadaslari, 2016; Peng Yan ve arkadaslari, 2014; Wei Fan ve arkadaglari,
2019; Xinhai Zhang ve arkadagslari, 2020).

Sentezi gergeklestirilen Silika-Poliimid Hibrit Aerojel’e ait DSC/TGA analizi Sekil
4.19°da, Silika ve PI monolitik aerojellerine ait DSC/TGA analizlerinin, Silika-Poliimid
Hibrit Aerojel’e ait DSC/TGA analizleri ile ayn1 graft lizerinde yer aldig: grafik ise Sekil
4.20’de verilmistir.
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Sekil 4.19. Silika-Poliimid hibrit aerojele ait DSC/TGA grafigi
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Sekil 4.20. Monolitik silika ve poliimid aerojelleri ile silika-poliimid hibrit aerojelin
DSC/TGA analizi karsilastirmalari, Si/Silika-PI (a) , P1/Silika-PI (b)

Monolitik Silika Aerojel ve Poliimid Aerojel 600 C’ye kadar benzer ozellik

gostermekteydiler. 700 C’den sonrasinda kalan kiitle miktarinin biiyiik kisminin
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karsgilagtirmali grafiklerden anlagilacagi gibi Silika’dan kaynaklandigini ifade etmek
dogru olacaktir. Literatiirde birebir benzer caligsmalara rastlanmamis olsa da silika-
poliimid hibrit kompozit yapilar ve farkli baglangi¢ maddeleri ile sentezlenmis yapilarla
uyumu karsilastirildiginda benzerlik goriilmektedir (Xinhai Zhang ve arkadaslari, 2020;
Myoeum Kim ve arkadaslari, 2018; Shuai Wu ve arkadaslari, 2016)

4.1.6. Poliiiretan-Poliimid Hibrit Aerojel’e Ait Karakterizasyon Analiz Sonuclari
Sentezi gerceklestirilen Poliiiretan-Poliimid Hibrit Aerojel’e ait FT-IR/ATR analizi Sekil

4.21°de, PU ve PI monolitik aerojellerine ait FT-IR analizlerinin, Poliiiretan-Poliimid

Hibrit Aerojel’e ait FT-IR analizleri ile ayni1 graft {izerinde yer aldig1 grafik ise Sekil

4.22’de verilmistir.
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Sekil 4.21. Poliiiretan-Poliimid hibrit aerojele ait FT-IR grafigi
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Sekil 4.22. Monolitik poliiiretan ve poliimid aerojelleri ile poliliretan-poliimid hibrit
aerojelin FT-IR analizi karsilagtirmalari, PU/ PU-PI (a), PI/PU-PI (b)

Sekil 4.22 ile verilen PU ve PI monolitik aerojellerine ait FT-IR analizlerinin, Poliiiretan-
Poliimid Hibrit Aerojel’e ait FT-IR analizleri ile ayn1 graft {izerinde yer aldig1 grafikler
hibrit olarak sentezin basarili sekilde gergeklestirildigini gostermektedir. Bazi bantlarda
kuvvetlenmeler ve kaymalar goriilmektedir. Bu durumun 6n-polimer ve poliamik asit
seklinde tek bir ¢ozelti haline getirildiginde ayni bant araliklarinda olan baglarin
birleserek daha kuvvetli bantlar olusturduklar1 goriilmektedir. Literatiirde inceledigimiz
calismalarda da Poliiiretan-Poliimid hibrit yapilarda benzer bantlar oldugu goriilmektedir
(Min Zuo ve Tsutomu Takeichi, 1997,1999; Hamid Yeganeh ve Mohammad Amin
Shamekhi, 2004; Hamid Yeganeh ve digerleri, 2008)

Sentezi gergeklestirilen Poliimid-Poliiiretan Hibrit Aerojel’e ait SEM goriintiileri Sekil

4.23’te verilmistir.
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Sekil 4.23. Poliimid-Poliiiretan hibrit aerojele ait SEM goriintiileri, 50 kat biiylitme-100
nm ¢Ozlinme araligr (a), 30 kat biiylitme-200 nm ¢6zlinme araligi (b), 15 kat biiylitme-
400 nm ¢bziinme araligi (¢), 5 kat biiylitme-1pum ¢oziinme araligi (d)

SEM goriintiilerinde hiicre sekilleri yaklagik olarak kiiresel ve ¢okyiizlii olarak
goriilmektedir. Ayrica hava bogluklarinin monolitik yapilardaki gibi burada da mevcut
oldugu ayrica polimer liflerine benzer aglarin oldugu da goriilmektedir. Literatiirde
birebir benzer ¢alismalara rastlanmamistir. Ancak sentezini gerceklestirdigimiz

monolitik poliimid ve poliliretan aerojel gortintiileri ile benzerlikler goriilmektedir.

Sentezi gerceklestirilen Politiretan-Poliimid Hibrit Aerojel’e ait DSC/TGA analizi Sekil
4.24°te, PU ve PI monolitik aerojellerine ait DSC/TGA analizlerinin, Silika-Politliretan
Hibrit Aerojel’e ait DSC/TGA analizleri ile ayn1 graft lizerinde yer aldig: grafik ise Sekil

4.25’te verilmistir.
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Sekil 4.24. Poliiiretan-Poliimid hibrit aerojele ait DSC/TGA grafigi
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Sekil 4.25. Monolitik poliiiretan ve poliimid aerojelleri ile poliliretan-poliimid hibrit
aerojelin DSC/TGA analizi karsilastirmalar1, PU/ PU-PI (a) , PI/PU-PI (b)

FTIR sonuglarinda da degindigimiz baglarin kuvvetlenmesinden kaynakli olarak kiitle
kaybinda da 196 °C’ye kadar olan diisiis monolitik poliiiretan ve poliimid aerojel yapilara
gbre daha az olarak goriilmektedir. Poliimid katkisinin poliiiretanin termal kararliligini
olumlu etkiledigi goriilmektedir. 400- 600 °C arasindaki kiitle kaybi poliimid
aerojeldekine benzerdir. 700 °C’de hibrit yapinin tamamen tiikenmesinin benzer bag
yapilarinin daha diislik sicakliklarda uzaklagmasina atfedilebilir. Ciinkii bu durumun

yapinin daha yiiksek sicakliklar i¢in zayiflamasina neden olacag diisiiniilmektedir.
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4.1.7. Silika- Poliiiretan-Poliimid Hibrit Aerojel’e Ait Karakterizasyon Analiz

Sonug¢lan

Sentezi gergeklestirilen Silika-Poliiiretan-Poliimid Hibrit Aerojel’e ait FT-IR/ATR
analizi Sekil 4.26’da, Si-PU, Si-PI, PU-PI hibrit aerojellerine ait FT-IR analizlerinin,
Silika-Poliimid Hibrit Aerojel’e ait FT-IR analizleri ile ayni1 graft iizerinde yer aldigi
grafik ise Sekil 4.27°de verilmistir.
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Sekil 4.26. Silika-Poliiiretan-Poliimid hibrit aerojele ait FT-IR grafigi
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Sekil 4.27. Ikili hibrit aerojellerin iiclii hibrit aerojel ile FT-IR analizlerinin
karsilastirilmast, Si-PU (a), Si-PI (b), PI-PU (c)

Sekil 4.27 ile verilen Si-PU, Si-PI, PU-PI hibrit aerojellerine ait FT-IR analizlerinin,
Silika-Politiretan-Poliimid Hibrit Aerojel’e ait FT-IR analizleri ile ayn1 graft iizerinde yer
aldig1 grafikler hibrit olarak sentezin basarili sekilde gergeklestirildigini gostermektedir.
Bazi bantlarda kuvvetlenmeler ve kaymalar goriilmektedir. Bu durumun silika sol, 6n-
polimer ve poliamik asit seklinde tek bir ¢ozelti haline getirildiginde ayni bant

araliklarinda olan baglarin birleserek daha kuvvetli bantlar olusturmalarindan

kaynaklandig1 diistiniilmektedir.
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Sentezi gerceklestirilen Silika-Poliimid-Poliiiretan Hibrit Aerojel’e ait SEM goriintiileri
Sekil 4.28°de verilmistir.

Mag= SO00KX  nr= 500 kv Signal A= InLens ﬁ
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Sekil 4.28. Silika-Poliimid-Poliiiretan hibrit aerojele ait SEM goriintiileri, 50 kat
biiyiitme-100 nm ¢oziinme araligi (a,b), 30 kat biliyiitme-200 nm ¢o6ziinme araligi (c), 15
kat biiyiitme-400 nm ¢dziinme araligi (d,e), 5 kat biiyiitme-1pum ¢ézlinme araligi (f)

Mag= 15.00KX  gHr= s00kv Signal A= lnLens
400 pm WD = 6.1 mm Scan Speed = 7
— 8 i

Silika-Poliiiretan-Poliimid {i¢lii hibrit yapmnin Silika-Politiretan, Silika-Poliimid ve

Poliiiretan-Poliimid yapilarinda goriilen ii¢ boyutlu hiicresel yapilar ile hava kanallarinin
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oldugu goriilmektedir. Ikili hibrit aerojel yapilar ile {i¢lii hibrit aerojel yap1 gérsel ve

dokusal olarak polimerik kopiiklere benzemektedir.

Sentezi gergeklestirilen Silika-Politiretan-Poliimid Hibrit Aerojel’e ait DSC/TGA analizi
Sekil 4.29°da, sirast ile Si, PU, PI, Si-PU, Si-PI, PU-PI monolitik ve hibrit aerojellerait
DSC/TGA analizlerinin, Silika-Silika-Poliliretan-Poliimid Hibrit Aerojel’e ait DSC/TGA
analizleri ile monolitik ve hibrit acrojellerin ayni1 graft izerinde yer aldig1 grafik ise Sekil

4.30’da verilmistir.
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Sekil 4.29. Silika-Poliiiretan-Poliimid hibrit aerojele Ait DSC/TGA grafigi
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Sekil 4.30. Monolitik ve ikili hibrit aerojellerin silika-poliiiretan-poliimid hibrit aerojel
ile DSC/TGA analizi karsilastirilmalari, Si/Si-PU-PI (a), PU/Si-PU-PI (b), PI/Si-PU-PI
(¢), Si-PU/Si-PU-PI (d), Si-PI/Si-PU-PI (e), PI-PU/Si-PU-PI (f)

Isil olaylar g6z Oniine alindiginda 212 °C’ye kadar olan kisimda ozellikle poliiiretana
bagh gruplar ile kalint1 olarak kalan ¢6ziicii ve sentez kimyasallarinda bulunan suyun 1s1
ile buharlasmasindan kaynakli kiitle kayiplart oldugu goriilmektedir. Ancak poliimid ve
silika aerojel TGA analizleri de goz oniine alindiginda 0-212 °C araliginda kiitle
kayiplarinin kismen bunlardan dolay1 da kaynaklandig1 sdylenebilir. 400 °C’den sonraki
kisimda poliiiretan monomer kalintilar1 ile poliimid ve silika kiitle kayiplar1 goriilmeye

baslanmistir. 600 °C’den sonra kalan miktar silikaya aittir.
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Literatiirde silika, poliliretan ve poliimidin ikili ve ti¢lii olarak yer aldig1 bu tiir yapilara
pek sik rastlanmamaktadir. Bu yilizden karsilastirmalar o6zellikle monolitik aerojel

sentezleri ile literatiirde yer alan aerojel disinda hibrit yapilar ile yapilmistir.

4.2. Termal Tletkenlik Ol¢iim Sonuclar

Monolitik, ikili hibrit ve {i¢lii hibrit olmak {izere 7 adet aerojel sentezlenmistir. Sentezi
gergeklesen monolitik ve hibrit aerojellerden 100’er gram alinmis ve 40 cm? seklinde
kestigimiz kece malzemelerin arasmna toz/pargacik seklinde dagitilmustir. Olgiimler
Uludag Universitesi Tekstil Miihendisligi Laboratuvari’nda ALAMBETA cihazinda
gerceklestirilmistir.

Cihaz alt ve ustte iki plakadan olugmaktadir. Bu plakalardan iist kisimda yer alan 32°C
ve altta yer alanin sicakligi 22°C’dir. Numune bu plakalar arasina yerlestirilir ve 6l¢iim
alinir. Sicak plaka 200 Pa basing degeri ile kumasa temas etmektedir.

Elde edilen verilen Cizelge 4.1°de ve verilere ait grafik Sekil 4.31°de verilmistir.

Cizelge 4.1. Is1 iletim katsayis1 6l¢tim degerleri

Numune No | Numune Is1 lletim Katsayis1 k
(W/mK) 1073
1 SILIKA 69
2 SILIKA-POLIURETAN-POLIIMID 73
3 SILIKA-POLIIMID 87
4 POLIIMID 90
5 KATKISIZ 2 KAT 92
6 SILIKA-POLIURETAN 94
7 POLIURETAN-POLIIMID 95
8 POLIURETAN 105
9 KATKISIZ ES GRAM 114
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Sekil 4.31. Is1 iletim katsayis1 grafigi

Is1 iletim katsayisi degerleri incelendiginde Silika Aerojel Katkili Kege diger hazirlanan
kec¢e numunelerine gore daha diisiik 1s1 iletim katsayis1 degerine sahiptir. Silika aerojeller
kece malzeme arasina pargaciklar seklinde dagitilmistir. Bu sayede gozenekli iskelet
yapilariin biiyilk kisminin korunmasi hedeflenmistir. Presle basilma sirasinda bir
kisminin toza doniismiis oldugu ancak numunelere gercgeklestirdigimiz mukavemet
testlerinde pargaciklarin biiyiik bir kisminin korundugu da gézlemlenmistir. Bunun iki
nedeni oldugu tarafimizca diisiiniilmektedir. ilk neden TGA/DSC analizi incelendiginde
preslemenin uygulandigi 170 °C’ye kadar silikada sadece yaklasik %15°lik bir kiitle
kaybinin goriilmesidir. Yani sicaklik numuneye niifus ettiginde aerojelin %85 oraninda
korundugunu bize gosterir. Ikinci neden ise eriyen epoksi kegenin igerisine silika aerojel
pargaciklarinin nufiis ettigi ve presleme sirasinda formunu korundugu bu nedenle
gbzenekli silika aerojel yapinin 1s1 iletim katsayisini iyilestirdigini diisiiniiyoruz. Benzer
durumun siralamada ikinci en iyi sonuca sahip Silika-Poliliretan-Poliimid Hibrit Aerojel
yapida da goriildiigii diistiniilmektedir. Ancak burada 6zellikle poliiiretanin preslemenin
uygulandigi 170 °C’de yaklasik %25 , silika ve poliimidin ise yaklasik %15 kiitle kayb1
oldugu TGA/DSC analizleri baz alinarak disiiniiliirse kece malzemede presleme
sirasinda kege gozeneklerini doldurmasindan kaynakli negatif bir etki s6z konusu oldugu

sOylenebilir. Bu esasinda poliliretanin termal stabilitesinin zayif olmasindan dolay1
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monolitik poliliretan aerojel ile ve poliliretanin yer aldig: ikili hibrit aerojel yapilardaki
1s1 iletim katsayisindaki negatif etkiyi agiklar. Organik polimer yap1 olan poliliretan ve
poliimid i¢in ayrica sunu eklemekte dogru olacaktir. Bu yapilarin monolitik ve hibrit
aerojelleri daha yogun kdpiik benzeri yapilardir. Bu yapilarin korunmasinin numunelerde
uyguladigimiz pargacik seklinde ilave edilmesinden daha fazla faydali olacagi
kanisindayiz. Son olarak aerojel katkili numunelerle es agirlikta olusturdugumuz
katmanli yapinin en yiiksek iletkenlik katsayisina sahip olmasinin nedeni ise preslenme
sonucu yapinin daha yogun hale gelmesinden kaynaklandigi soylenebilir. Ciinkii
numunenin agirligi artmis ama kalinlig1 presleme sonucu sabit tutulmustur. Es deger
agirlik bakimindan incelendiginde en disiik iletim katsayisi ile en yiiksek katsay1
degerleri g6z 6niine alindiginda %8 ile % 40 arasinda aerojel katkili yeni kegelerin termal

yalitima katki yaptig1 goriilmektedir.

4.3. Akustik Ol¢iim Sonuclar

Monolitik, ikili hibrit ve {i¢lii hibrit olmak iizere 7 adet aerojel sentezlenmistir. Sentezi
gerceklesen monolitik ve hibrit aerojellerden 100’er gram alinmis ve 40 cm? seklinde

kestigimiz kege malzemelerin arasina toz/parcacik seklinde dagitilmistir.

Ses iletim kaybi, malzemeye gelen enerjinin karsi tarafa aktarilan enerjiye logaritmik
oranidir. Temelde iki metot ile dl¢iilmektedir. Bunlar empedans tiipii metodu ve akustik
oda metodudur. Calismada Olciimler Empedans (Kundt) tipi yOntemiyle
gergeklestirilmistir. Elde edilen verilere ait Ses Iletim Kayb1 grafigi Sekil 4.32°de ve Ses
Yutum Katsayis1 grafigi Sekil 4.33’te verilmistir.
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Sekil 4.32. Ses iletim kayb1 grafigi

0-400 Hz araligindaki diisiik frekanslar katilik kontrol bolgesidir, bu kisimda poliiiretan
aerojel ve Si-PU-PI {g¢li hibrit aerojel katkili kegce numuneler daha kati tutum
sergilemislerdir. Bu durum poliiiretan aerojel formunun rijit yapisindan kaynaklanmastir.

Bu yiizden ses iletim kayb1 degeri diger kecelerden daha iyi sonu¢ vermistir.

400-2000 Hz araligindaki kisimda da benzer sekilde ses iletim kaybi degerleri agisindan
PU aerojel ve Si-PU-PI iiglii hibrit aerojel katkili ke¢ce numuneler daha iyi sonuglar
vermistir. Diger ke¢e numunelerin kiitlelerindeki degisimle iletim kaybi degeri
tyilestirilebilir. Ek olarak silika ve poliimid aerojel katkili ke¢e malzemelerde bu frekans
araliginda iletim kaybi degerlerinde bir iyilesme s6z konusudur. Buradan silika ve
poliimid katkili kecenin yiiksek frekanslarda daha iyi yaliim oOzelligi gosterecegi

sOylenebilir.

2000- 4000 Hz araligindaki kisimda ¢akisma frekansi bolgesidir. Bu bolgede ses iletim
kayb1 genelde diismektedir. Ancak frekans degeri ylikseldikge silika ve poliimid katkili
kegelerdeki ses iletim kayb1 degerlerindeki iyilesme daha da dikkat ¢gekmektedir. Orta ve

diisiik frekans degerlerinde poliliretan aerojel katkili kece numunelerinin, yiiksek

99



frekanslara ¢ikildike¢a poliimid ve silika aerojel katkili kege numunelerinin kullanimi daha

uygun olacaktir.
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Sekil 4.33. Ses yutum katsayis1 grafigi

Termal yaliim yorumlamamizda silika ve poliimidin TGA/DSC performanslari ile
gbzenekli yapinin korunduguna dair bir iliski kurmustuk. Malzemenin gézenekliligindeki

artma ses yutum katsayisini da arttirmaktadir.

4.4. Kopma Mukavemeti Sonuc¢lari

Numunelerin kopma mukavemeti testleri TS EN 2907-3 ‘Dokunmamis (nonwoven)
mamuller i¢in deney metotlar1 kisim 3: Kopma mukavemeti ve uzama tayini’ standardina
gbre Shimadzu AG-X HS mukavemet test cihazinda gergeklestirilmistir. Her sonug i¢in

5 tekrarli deneme yapilmustir.
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Cizelge 4.2. Kece numunelerinin mukavemet dl¢iimleri

Numune Kopma % Kopma
- Mukavemeti (N) | Uzamasi
SILIKA 2290 3,85
SILIKA-POLIURETAN-POLIIMID 406 3.17
SILIKA-POLIIMID 1256 3.33
POLIIMID 1349 7.26
SILIKA-POLIURETAN 1123 5,99
POLIURETAN-POLIIMID 1203 6.96
POLIURETAN 850 5.58
KATKISIZ ES DEGER GRAMAJ 2865 3,44
KATKISIZ 2 KAT 1507 3.83

Kopma mukavemeti degerleri agisindan en iyi degere es deger gramajda katkisiz olan
numune sahiptir. Katmanlar arasina eklenen aerojel katkilarin mukavemet agisindan
olumsuz etki yaptig1 goriilmektedir. Burada olumsuz yonde en az etkilenen silika aerojel
katkili kege malzemedir. Silika aerojelin epoksi recine ile etkilesiminin monolitik ya da
hibrit diger aerojel katkili kece malzemelere oranla daha yiiksek oldugu anlagilmaktadir.
Nano boyutta killerin epoksi kompozit malzemelerde mukavemet arttirici 6zellik
gosterdigi literatiirde de yer almaktadir (Chan ve digerleri, 2011; Akbari ve Bagheri,
2007). Kil sulu aliminyum silikatlardan meydana gelmektedir. Bu durum silika aerojelin
epoksi ile etkilesiminin daha iyi olmasini agiklar. En diisiik mukavemet degerinin iiglii
hibrit yapida goriilmesinin nedeni olarak poliiiretanin rijit yapisi ve ti¢lii yapinin presleme
islemi sirasinda uygulanan sicaklik etkisi ile monolitik ve ikili hibrit yapilara goére daha
yiiksek oranda bir kiitle kaybina ugramasi oldugu sdylenebilir. Monolitik poliiiretan
aerojel katkili kegede goriilen diisik kopma mukavemet degeri iicli yapida da

mukavemeti benzer sekilde azaltmaktadir.
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% kopma uzamasi degerleri agisindan polimerik katkili kece yapilarin daha iyi sonuglar
vermesi beklenmektedir. Genel itibari ile bu durumda beklenen gerceklesmistir. Kopma
mukavemetindeki % degisim ile degerlendirildiginde de % kopma uzama degerleri artig

ve diislis acisindan benzer uyum gostermektedir.

5. SONUC

Bu tez calismas: Tiibitak-1505 Universite-Sanayi Isbirligi Destek Programi kapsaminda
‘5200114° proje numarasi ile ‘Aerojel igeren Formlamaya Uygun Hibrit Kompozit
Yapilarin Gelistirilmesi, Termal ve Akustik Ozelliklerinin Arastirilmas1’ bashkli proje
kapsaminda gerceklestirilmistir. Arag NVH sistemleri ile son yillarda iilkemizin hizla
gelisen savunma, havacilik ve uzay teknoloji lriinlerinin ihtiya¢ duydugu termal ve
akustik yalitim ozelliklerine sahip malzemelerin gelistirilmesi hedeflenmistir. Tez
calismasinda ara¢ NVH sistemlerinde kullanilan keg¢e malzeme katmanlar1 arasina

monolitik ve hibrit olarak hazirlanan aerojeller toz/parcacik seklinde dahil edilmistir.

Bu ¢alismada kege malzemeye dahil edilmek tizere 3 adet monolitik ve 4 adet hibrit olmak

lizere toplamda 7 adet aerojel hazirlanmistir. Bunlar;

e Silika Aerojel

e Poliiiretan Aerojel

e Poliimid Aerojel

e Silika/Poliiiretan Hibrit Aerojel

e Silika/Poliimid Hibrit Aerojel

e Poliimid/Politliretan Hibrit Aerojel

e Silika/Poliiiretan/Poliimid Aerojel
Hazirlanan aerojel numunelerinin sentezlerinin dogrulanmasi amaciyla;
e Acrojel numunelerindeki karakteristik bantlar ile bu bantlardaki degisimlerin

gozlenmesi i¢in FTIR-ATR karakterizasyon testi 750-4000 nm dalga boyu

araliginda gerceklestirilmistir.
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e Aerojel numunelerindeki ylizeylerin morfolojik 6zelliklerinin tespiti icin SEM

goriintli analizi farkli ¢6zlinme ve bilyiitme boyutlarinda gergeklestirilmistir.

e Aecrojel numunelerindeki kiitle kaybi1 ve 1sil olaylarin gerceklestigi sicaklik

araliklariin tespiti i¢cin 0-1000 °C arasinda DSC/TGA analizi ger¢eklestirilmistir.

Gergeklestirilen FT-IR/ATR ve SEM analizleri sonucunda monolitik ve hibrit olmak
lizere tiim aerojel sentezlerinin basar1 ile gerceklestigi goriilmektedir. DSC/TGA

analizlerinde gergeklesen kiitle kayiplar1 sonuglarinda;

o Silika aerojel ve silika iceren hibrit aerojellerin 600 °C’den sonra bile varligini

silika varlig1 oraninda siirdiirdiigli goriilmektedir.

e Poliimid aerojellerin 0-650 °C araliginda kiitle kaybinin diger aerojel tiirlerine
gore daha az oldugu goriilmektedir. Bu durum poliimid katkili aerojel tiirlerinde

de poliimid oranina bagl olarak stirmektedir.

e Poliiiretan aerojellerin kiitle kaybinin biiylik kisminin 3. 1s1l olayin gergeklestigi

210-600 °C araliginda gergeklestigi goriilmektedir.

e Poliliretan aerojel ve poliimid aerojellerde gerceklesen 1sil olaylar ve kiitle
kayiplar1 bu yapilarin koptikleri ile benzerlik gostermektedir. Dis goriiniis olarak
poliiiretan aerojel ve politiretan kdpiik, poliimid aerojel ve poliimid kdpiik yapilar
birbirine benzerlik gostermektedirler. Ek olarak aerojeller kopiik yapilarina gore

daha yogun ve rijit yapidadir.

e Hibrit yapilar degerlendirilirse Silika/Poliimid hibrit aerojel yapinin 600 °C’ye

kadar kiitle kayb1 performansi agisindan en iyi sonucu vermistir.

Hazirlanan katkili ve katkisiz kegelerin mekanik 6zelliklerinin karsilagtirilmasi igin
Shimadzu AG-X HS cihazi ile kopma mukavemeti ve % kopma uzamasi, termal yalitim

karsilagtirmalar1 icin ALAMBETA cihazi ile 1s1 iletim katsayisi, ses yalitim
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karsilastirmalar1 icin Empedans (Kundt) tiipii yontemiyle ses iletim kaybi ve ses yutum

katsayis1 Ol¢iimleri gergeklestirilmistir.

Kopma mukavemeti dl¢lim sonuglarina gore;

Es deger agirlikta hazirlanan kege malzeme en iyi sonucu vermistir. Bunun nedeni

katmanlar arasinda presleme sirasinda mukavemeti etkileyecek bosluk yoktur.

Silika aerojel katkili kegede aerojel toz parcaciklarinin kege katmanlari arasinda
ayr1 bir katman olusturmadigi daha cok kece icerisindeki bosluklara sizdigi
koptuktan sonra goriilmiistiir. Bu nedenle mukavemet degerinde diger polimerik

aerojellerden daha iyi kopma mukavemeti gdstermistir.

Poliiliretanin rijit yapis1 burada da etkili olmustur ve malzeme mukavemetini

olumsuz etkilemistir.

% Kopma Uzamasi 6l¢iim sonuglarina gore,

Poliimid aerojel katkili kece malzeme en iyi degere sahiptir. Bazi polimerlerin
cekildiklerinde 5 kat kadar daha uzadiklari bilinmektedir. Polimerlerin bu

davranigi kegce malzemeye bu yonde bir katki saglamistir.

Katkisiz ve silika katkili kegelerde bu uzama oraninin birbirine yakin oldugu

goriilmektedir.

Is1 iletim katsayis1 0l¢lim sonuglarina gore;

Silika aerojel katkili kege en iyi performansi gostermistir. Bunun presleme
esnasinda DSC/TGA sonuglari g6z Oniline alindiginda silika aerojel
parcaciklarinin daha az etkilenmesinden kaynaklandigi tarafimizdan

distiniilmektedir.
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Silika/Politiretan/Poliimid ti¢lii hibrit aerojel diger monolitik ve hibrit aerojel
katkil kege yapilar ile karsilastirildiginda iyi performans gostermistir. Aslinda
beklenen poliiiretan katkisinin bu yapida da 1sil iletim katsayisinin artmasina
neden olacagidir. Ancak ti¢lii yapi, FT-IR/ATR sonuglarinda goriildiigii gibi bazi
bantlarda kaymalar ve biiylimelere neden olmustu ayrica sadece ligte bir oraninda
poliiiretan bulunmasi kece malzemedeki goézeneklilige etkiyi azaltmistir. Bu

nedenle beklenenin iistiinde performans olarak iyi bir sonug vermistir.

Es deger agirlikta iiretilen kegenin performansinin en diisiik olmasinin sebebi
kalinligin degismedigi ama yapinin yogunlugunun artmasindan kaynaklidir. Bu
yapida agirlik artmis ve gézenekli yapt bozulmustur. Termal yalitimda amaglanan
hedef hafif, diisilk gézenek boyutuna sahip yiiksek gozenekli yapilar elde

etmektir.

Ses iletim kaybi 6l¢lim sonuglarina gore;

Poliiiretan aerojel ve poliiiretan katkili aerojel katkili kecelerin daha iyi sonuglar
verdigi goriilmektedir. Poliliretan sentezinin monomerlerindeki polioliin
molekiiler agirlig1 disiiktiir bu nedenle rijit bir yapiya sahiptir. Bu da sert olmasini
aciklar. Sert yapilar ses iletim kaybi1 performansini genellikle olumlu yonde

etkilemektedir.

Poliimid aerojelde grafik incelendiginde ses iletim kaybi degerleri performansi

acisindan politiretan ve poliliretan katkili aerojellerden sonra gelmektedir.

Diisiik (0-400 Hz) ve orta frekans (400-2000) araliginda poliiiretan aerojel ve
politiretan aerojel katkili kegelerin kullanim1 daha uygunken, yiiksek frekansta
(2000 tizeri) poliimid aerojel ve silika aerojel katkili kecelerin kullanimi1 daha

uygundur.
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Ses yutum katsayis1 6l¢iimleri sonucuna gore,

e Isil presleme sirasinda kecenin erimesi ( 170 °C ) ile birlikte DSC/TGA
grafiklerinde gergeklesen 1s1l olaylardaki kiitle kayiplarinin goz ardi edilmemesi
gerekir. Ses yutum katsayisinda etkili olan birka¢ parametre olsa da temel
parametre gozenek boyutudur. Araclarda istenen oOzellikle 500-1000 Hz
arasindaki ses yalitim degerleri i¢in bakildiginda ses yutumu agisindan Silika ve

poliimid aerojel katkil1 kegeler iyi performans gostermislerdir.

e Es deger gramajda olusturulan kege ile 2 katmanhi katkisiz kece
karsilagtirildiginda ayn1 kalinlikta olan bu keceler yogunluk bakimindan
farklidirlar. Yogunlugu fazla olan es deger gramajda olan kegenin gézenek boyutu

ve gozenekliligi sikigtirllmadan dolay1 zarar gormiistiir.

Gergeklestirilen bu calisma ile monolitik ve hibrit aerojellerin sentezi ve bunlarin
katmanli kege malzemeye aktarilmasi sonucu gosterdikleri termal, akustik ve mekanik

ozellikler hakkinda literatiire katki saglanmisgtir.

Literatiirde gercgeklestirilen bir¢ok calismada silika aerojellerin kirilgan yapisinin
tyilestirilmesi i¢in farkli 6n baslaticilarin kullanilmasi ya da silikanin toz formunda kdpiik
yapilarin igerisine dahil edilmesi ile gergeklestigi goriilmiistiir. Bu ¢alismada parcaciklar
seklinde kece katmanlar1 arasina eklenen aerojellerin gdzenekli yapilarini korumasi
saglanmaya calisilmistir. Ayrica silikanin kirilgan yapisi, polimer yapilarla birlikte
(poliiiretan ve poliimid) kullanildiginda iyilestigi goriilmiistiir. Poliiiretan sentezinde
kullanilan polioliin daha yiiksek molekiil agirligindaki bir poliol ile degistirilmesi ile daha
esnek poliiiretan aerojeller elde edilebilir. Bu termal, akustik ve mekanik dl¢timleri de

etkileyecektir.

Ayrica yine literatiirde gerceklestirilen calismalarda silika, poliiiretan ve poliimid
yapilarinin iicliniin bir arada kullanilarak gerceklestirildigi bir hibrit aerojel tiirii
olmamasi agisindan bu ¢alismanin farkli organik/inorganik yapilarda ¢oklu hibrit aerojel

sentezlerine Onciiliik edecegi diisiiniilmektedir.
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Coklu yapida hibrit aerojel olusumlar1 sayesinde aerojellerin olumsuz yonlerinin
gelistirilmesi ve bu sayede bir¢ok uygulama alaninda kullanimi miimkiin olacaktir.

Aragtirmalarin bu yonde yapilmasi faydali olacaktir.
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