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OZET

Silika aerojeller, yiiksek yilizey alanina, gozenekli yapiya ve dusiik
yogunluga sahip olmalari nedeniyle birgok alanda kullaniimaktadir. Bu
sebeple silika aerojellerin uretimi birgok teknolojik arastirmanin

temelini olugsturmaktadir.

Bu calismada sol-jel yontemiyle farkli bagslangi¢ maddeleri kullanilarak
silika aerojeller sentezlenmisgtir. Baglangi¢ malzemeleri olarak silis
kumu, feldspat ve tetraetilortosilikat (TEOS) kullanilmistir. Silis kumu ve
feldspat dogal malzemeler oldugu i¢in sodyum hidroksit ile kaynatilarak
silika ekstraksiyonu iglemi yapilmistir. iglem sirasinda 1, 2 ve 3 saat
karigtirma yapilmigtir. Veriler degerlendirilerek, silis kumu igin 3 saat
karigstirma ve feldspat igin ise 2 saat karigstirma siiresi secilmistir.
Yaslandirma sicakhginin (30, 40, 50, 60 ve 80°C) yiizey alanina ve
ortalama gozenek c¢apina etkisi incelenmistir. TEOS’ tan farkl
sicakliklarda yaslandirma yapilarak elde edilen silika aerojellerin yuzey
alanlan ve gozenek cap degerleri farklilk gostermemistir. Hem silis
kumu hem de feldspattan yaslandirma sicakligi 30 °C’ de elde edilen
silika aerojellerin ylizey alani degerleri en yliksek ¢ikmistir ve sirasiyla
609 m?/g ve 954 m?/g olarak o6lgiilmiistiir. Tiim yaslandirma sicakliginda

elde edilen numunelerin gdézenek ¢api silis kumunda 20-60 A arasinda,



feldspatta ise 15-60 A arasinda degismistir. Silis kumundan elde edilen
silika aerojeller mezo gozenekli, feldspattan elde edilen silika aerojeller
mikro ve mezo gozenekli bir yapiya, TEOS’ tan elde edilenler ise mikro

gozenekli yapiya sahip olduklari gozlenmigtir.

Silis kumu ve feldspattan elde edilen silika aerojellerden yaslandirma
sicakhigi 50°C olan aerojelle yiizey modifikasyonu yapilmistir.
Modifikasyon igin yaslandirma sirasinda TEOS kullanilmigtir. Silis
kumunun yuzey modifikasyonuyla elde edilen silika aerojelin hidrofobik

bir yapiya sahip oldugu goézlenmistir.

Bilim Kodu : 912 1.092

Anahtar Kelimeler : Silika aerojel, yaglandirma sicakhgu, silis kumu,
feldspat

Sayfa Adedi 112
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ABSTRACT

Due to having high surface area, porosity and low density, silica
aerogels are used in many fields. Therefore, production of silica

aerogels is fundemantal for many technological research areas.

In this study, silica aerogels were synthesized by different precursors
by using the sol-gel method. Silica sand, feldspar and TEOS were used
as precursors. Because of the fact that silica sand and feldspar are
inartificial materials, silica was extracted by boiling these materials in
sodium hydroxide solution. Extraction process was carried out in
different stirring times as 1, 2 and 3 hours. By evaluating data
mentioned above, stirring times for silica and feldspar were selected as
3 hours and 2 hours, respectively. The effect of the aging temperature
(30, 40, 50, 60 and 80°C) on the surface area and average pore diameter
of synthesized silica aerogel was investigated. It is observed that there
were no significant effects of different aging temperatures on surface
area and pore size of silica aerogel synthesized from TEOS. The highest
surface areas of silica aerogels synthesized from silica sand and
feldspar were obtained at 30°C. Surface areas of silica aerogels made

from silica sand and feldspar were found as 609 m?g and 954 m?g,



Vi

respectively. Pore diameters of silica aerogels produced from silica
sand and feldspar were in range 20-60 A and 15-60 A, respectively.
While silica aerogel produced from silica sand was mesoporous, silica
aerogel synthesized from feldspar was micro and mesoporous and

silica aerogel produced from TEOS was microporous.

Surface modification was made to silica aerogel which was synthesized
from silica sand and feldspar at 50°C aging temperature. TEOS was
used during the aging for modification. It is observed that silica aerogel
obtained from the modification of silica sand had hydrophobic

structure.

Science Code : 912 1.092

Key words . Silica Aerogel, Aging Temperature, Silica Sand,
Feldspar
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XViii

SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu calismada kullaniimig bazi simgeler ve kisaltmalar, aciklamalari ile birlikte

asagida sunulmustur.

Simgeler Aciklamalar

c BET sabiti

D Gozenek ¢api

F(W) Go6zenek dagihmi fonksiyonu

Po/P Nispi Basing

w Kati Kitlesi

Wh Tek tabaka kaplanan adsorbant kitlesi

Kisaltmalar Aciklamalar

AF Amonyum florlr

BET Brunauer, Emmett ve Teller teorisi

BS Batumlu sist

EDS Enerji dagilim spektroskopisi

FTIR Fourier kizilbtesi spektroskopi

HMDZ Hekzametildisilan

UPAC International Union of Pure and Applied
Chemistry

MF Melamin-formaldehit

MTMS Metil trimetoksisilan

PEDS Polietoksidisiloksan

PF Fenol-furfural

RF Resorsinol-formaldehit

SEM Taramali elektron mikroskobu

TBF Tetrabutilamonyum flortr

TEF Tetraetilamonyum flordr

TEM Transmisyon elektron mikroskobu


http://www.ecplaza.net/trade-leads-seller/hexamethyldisilazane-hmdz--2067704.html

Kisaltmalar

TEOS
TMCS
TMF
TMOS
TOF

XiX

Aciklamalar

Tetraetilortosilikat
Trimetilklorosilan
Tetrametilamonyum flortr
Tetrametilortosilikat

Tetraoktilamonyum florlr



1. GIRIS

Teknolojinin gelismesiyle birlikte insanlarin ihtiyaglar da artmaktadir. Hizli
nifus artisiyla beraber bu ihtiyaglari karsilamak icin yeni malzemeler
arastinlip gelisgtiriimektedir. Gézenekli malzemeler cok amagli kullanildidi igin
arastirmalarda ilk sirada yer almaktadir. Bu malzemeler katalizor olarak,
destek maddesi olarak, x iginlarinin tutulmasinda, gazlarin ve sivilarin
adsorpsiyon prosesinde, hava ve su aritiminda, dogalgazlardan sulfir ve

karbondioksit ayrilmasinda kullaniimaktadir.

Silika aerojeller en ¢ok tercih edilmeye baslanan gdzenekli malzemeler
arasinda yer almaktadir. Silika aerojeller yuksek spesifik ylzey alani, yuksek
Isil yalitim degeri, ¢ok dusuk dielektrik sabiti ve dusuk kirllma katsayisi gibi
sira digl Ozelliklere sahiptir. Dogada kolay bulunan malzemelerden
sentezlenebilmektedir ve bdylece uretimi daha ekonomik hale gelmektedir.
Ayrica endustride oldukca yaygin kullanim alani bulunmaktadir. Yalitim
malzemesi, dolgu malzemesi olarak, elektronikte sensor, ¢gerenkov dedektoru
ve izolator olarak, kimyada adsorbent ve katalizor tagiyicisi olarak kullanim
alanlari vardir. Ozellikle diisik 1sil iletkenlige sahip olmasindan dolayi yalitim

konusunda arastirmacilara umut vermektedir.

Silika aerojellerin sentezlenmesi iic genel asamada gerceklesmektedir. ilk
olarak silika kaynagi ¢ozelti kullanilarak sol hazirlanmaktadir ve daha sonra
katalizdr eklenerek jellesme meydana gelmektedir. ikinci asama yaslandirma
islemidir ve burada amac¢ aerojelin katilik ve saglamlihgini arttirmaktir.
Burada aerojeldeki buzulmeleri engellemek igin dustuk buhar basinci olan bir
¢Ozucu kullanilmaktadir. Son agama ise jel yapisinin yidilmasini engellemek
icin yapilan kurutma isemidir. Sentez sirasinda farkli katalizérler, ¢oztculer,

yaslandirma sicakliklari ve baglangi¢c maddeleri kullanmak mumkundur.

Bu calismada farkli baslangi¢c maddeleri kullanilarak sol-jel yontemiyle silika

aerojeller sentezlenmistir. Baslangi¢c maddeleri olarak silis kumu, feldspat ve



tetraetilortosilikat (TEOS) kullaniimigtir. Parametre olarak silis kumu ve
feldspat icin sodyum silikat ¢dzeltisi hazirlama asamasinda karigtirma suresi
secilmistir. Silis kumu, feldspat ve TEOS igin yaslandirma sicakligi incelenen
diger parametredir. Ayrica silis kumu ve feldspattan sentezlenen silika
aerojele yuzey modifikasyonu yapilmistir. Karistirma suresinin, yaglandirma
sicakliginin ve yuzey modifikasyonunun yuzey alanina ve ortalama gbézenek

¢apina etkisi incelenmisgtir.



2. GOZENEKLIi MALZEMELER

icinde diizenli ya da diizensiz, farkli biyuklikte, bazen oldukga karmagik
yapilarda, bazen birbiriyle iligkili ya da iliskisiz bogluklara sahip olan kati
malzemelere gdzenekli malzemeler denir. Gdzenek tipi agik ve kapali

gOzenek olarak ikiye ayrilir.

Acik gozenekli malzemeler ayirma, katalizor, yer degistirme iglemlerinde

tercih edilirler. Bu gbzenekler maddenin dis yuzeyi ile baglantihdir.

Kapali gdzeneklere sahip malzemeler ses ve isi yalitiminda, elektrik alaninda
ve yeni uretim teknolojilerinde kullanilirlar. Goézeneklerinin adindan da

anlasilacagi gibi maddenin dis ylUzeyi ile direk baglantisi bulunmaz [1].

Gozenekler malzemenin uUretildigi hammaddeye ya da Uretim yontemine bagli
olarak degisir. DUz, egimli, karmasik, silindirik yapida olabilir. Ayrica gézenek
caplari malzemeyi karakterize eden en o6énemli O6zelliktir. Bunlar farkli
boyutlarda da olabilir. Bunun igin International Union of Pure and Applied
Chemistry (IUPAC) tarafindan bir siniflandirma yapilmigtir. Ortalama
g6zenek ¢apl 2nm’den kugluk ise mikro gézenek, 2 nm’ den kugik 50 nm’
den kuguk ise mezo gozenek ve 50nm’ den buyuk ise makro gézenek olarak

siniflandirmigtir [2].

Bir malzemeye gb6zenekli malzeme denebilmesi icin asagida verilen temel

Ozelliklere sahip olmahdir.

a) Malzeme kendi boyutlari ile karsilastirildiginda igerisinde ¢ok kuguk ve
birbiri ile irtibath bosluklar igerir. Bir kati matris iginde olusan bu
bosluklar, hava, su vb gibi akigkanlar veya farkli akigkanlardan olugan

karigimlar bulundurur.

b) Akigskan kati malzemenin bir ugundan girip Obur ucundan



cikabilmelidir. Dogal bir gdzenekli ortam icinde bulunan bosgluklarin
bayUklugu ve sekli duzensizdir. Gozenekli ortamin butiin makroskobik
Ozellikleri bu duzensizlik ve rast gelelikten etkilenir. Bu durumda,
makroskobik gozenek yapisi degiskenleri godzenekli malzemenin

ortalama 6zelliklerini temsil eder [1].

Gozenekli malzemeler bulunus sekillerine goére dogal ve yapay godzenekli
malzemeler olmak Uzere ikiye ayirmak mumkuandir. Dogal gozenekli
malzemeler saflastirma islemlerine tabi tutulduktan sonra kullanilr.
Dezavantajlar ¢ok safsizlik icermeleri ve gbézenek boyutlarinin genellikle
istenilenden kuguk olmasidir. Yapay gozenekli malzemeler ise kullanim
alanlarina gore istenilen karakteristik Ozelliklerde sentezlenebilir. Bunlarin

dezavantaji ise daha fazla maliyet igermeleridir.

2.1. Dogal Gozenekli Malzemeler

Dogada pek ¢ok dogal gozenekli malzeme bulunmaktadir. Bunlardan bazilari

soyle siralanabilir.

Trono: Yapisinda sodyum karbonat ve sodyum bikarbonat karigimi olan

malzemedir. Cam ve deterjan sanayisinde yaygin olarak kullanilir.

Tuz: Mineral yapida olup deniz ve gollerden elde edilir. Yemek, ila¢ ve kagit

sanayisinde kullanilir.

Stransiyum Mineralleri: Jips, kiregtasi, marn gibi kimyasal ¢okelim

kayaglariyla birlikte bulunur. Havai fisek sektériinde kullanimi vardir.

Profilit: Akiskanhgi c¢ok iyidir ve kozmetik sanayisinde iyi bir tagiyicidir.

Deodorant yapiminda ve bdcek ilacinda etkin madde olarak kullanilir.

Magnezit: Magnezyumun basglica filizlerinden biridir. Isiya olduk¢a dayanikli



oldugu icin refrakter tugla yapiminda kullanilir.

Feldspat: Feldspatlar yerkabugunun %60-65’ini olusturan sodyum, potasyum,
kalsiyum, lityum ve bazen de baryum ve sezyum ve bu elementin izomorf
birlesimi ile olusmus susuz alimina silikatlardir. Feldspatlarin parlak bir vitra
gorunumu vardir. Renkleri beyaz, krem, kahverengi, pembe, kirmizi, gri, yesil
ve mavimsi olmakta, renksiz veya sutimsu de olabilmektedir. Mohs sertlik
degerine gore 6-6,5 sertlik derecesine sahiptirler. Yogunluklari 2,5-2,76
g/cm?® arasinda degismektedir. Ortalama yiizey alani gikarilan bélgeye gére
degismekle beraber yaklasik 50-150 m?/g arasinda bulunmaktadir. Seramik,
boya, plastik sanayisinde, cam sektorinde ve kaynak elektrodu Uretiminde
kullaniimaktadir [3].

Silis Kumu: Silis kumu, yalitimh hafif yapi malzemeleri adi altinda
gruplandiriimaktadir. Silis kumu, granit tiri kayaclarin ayrismasi sonucu
olusan 2 mm’den kuglk silis tanecikleridir. Ortalama ylzey alani ¢ikarilan
bolgeye gdre degismekle beraber vyaklasik 100-200 m?g arasinda
bulunmaktadir. Refrakter sanayinde silika tugla uretiminde, dokim sanayi ve
cam sanayinde kullaniimaktadir. Kullanim alanlarini belirleyen SiO,, Fe,0s3,
MgO, CaO, Co, Cr, As, P,Os miktarlari ve endustrilerin gereksinimlerine

uygun fiziksel 6zellikleridir [4].

2.2. Yapay Gozenekli Malzemeler

Zeolit: Al ve Si yapidadir. Butin gbézenek boyutlari es ¢apa sahip olan

yapidadir.

Aktif Karbonlar: Blyuk molekulli karbon yapilarin havasiz ortamda yanmasi
sonucu olugur. Karbon i¢indeki ugucu organik bilesikler yuksek sicakliklarda
ayrilir ve malzemede bosluklar birakir. istenilen gézenekler bu sekilde elde

edilir.



3. AEROJELLER

Aerojel, gbzenekler igerisinde bulunan sivinin hava ile dedistiriimis olan
silikon tabanli kati maddelere denir. Aerojel ilk defa Stefan Kistler tarafindan

1931 yilinda Uretilmistir.

Aerojellerin milyonlarca ufak delikten olusan ylzeyi, stingeri andirir. %99,8'i
havadan olugsmaktadir ve ¢ok iyi yalitkandirlar. En gelismis fiber-glas yalitim
malzemesinden 39 kat daha fazla yalitim kabiliyetine sahiptir. Ayrica gok

dayanikli bir yapisi vardir.

Aerojeller, bir baska silika (kum) esasli madde olan camla kiyaslandiginda
1000 kat daha az yogunluga ve delikli bir yapiya sahiptir. BuyUuklugu
milimetrenin milyarda biri kadar olan delikler, bir ag gibi malzemenin igini
kusatir ve deliklerin etrafi da bagka bir malzeme ile kaplidir. Aerojel, bilinen
kopuklerden ve diger yalitim maddelerinden ¢ok daha Ustun Ozelliklere

sahiptir. Oyle ki, oksijen kaynagiyla direkt verilen atesi bile yansitabilmektedir

[5].

Aerojelin bilinen u¢ c¢esidi vardir. Bunlar inorganik, organik ve karbon
aerojeldir. inorganik aerojeller, metal alkoksitlerin polikondenzasyonundan
sentezlenen capraz bagh ve seffaf hidrojellerden Uretiimektedir. Organik
aerojeller, sulu c¢ozelti icindeki resorsinol ile formaldehitin sol-gel
polikondenzasyon reaksiyonlari ile sentezlenmektedir. Karbon aerojeller ise

organik aerojellerin inert atmosferde pirolizi ile elde edilmektedir [6].

3.1. Organik Aerojeller

Organik aerojeller ilk olarak 1989 yilinda Pekala tarafindan hazirlanmigtir.
Organik aerojellerin Uretimi U¢ basamakta gerceklesmektedir. Sol- jel
polimerizasyonu, solvent degisimi ve superkritik kurutmadir. Sentez,

resorsinol-formaldehit  karigiminin  polimerizasyonu ve su igindeki
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seyreltiimesini  icermektedir. Katalizor olarak da sodyum karbonat
kullaniimaktadir [7].

3.2. Karbon Aerojeller

Karbon aerojeller, organik aerojellerin pirolizinden elde edilen yuksek

gozenekli maddelerdir [8].

Karbon aerojeller, disiik yodunluga (0,1 g/cm®), oldukca yiiksek
g6zeneklilige (% 50’nin Uzerinde), 100 nm’ den daha az gdzenek ¢apina ve

yuksek yuzey alanina sahip maddelerdir [5].

Karbon aerojeller, sol-jel prosesi ile resorsinol-formaldehit (RF), fenol-furfural
(PF), melamin-formaldehit (MF), polilretan ve poliireden sentezlenmektedir.
Bu metotlar arasinda resorsinol-formaldehit (RF) metodu karbon aerojel
hazirlamak igin bilinen en basit yoldur. Ayrica bu metotla partikil boyutu,
sicaklik, pH, reaksiyon zamani ve konsantrasyon gibi hazirlama gartlari

kolaylikla kontrol edilebilmektedir [9].

3.3. inorganik Aerojeller

Inorganik aerojeller, metal alkoksitlerin polikondenzasyonundan sentezlenen
capraz bagh ve seffaf hidrojellerden uretilmektedir. Bunlarin igerinde en

bilineni de silika aerojellerdir [6].



4. SILIKA AEROJELLER

Silika aerojel, ylksek gbézenekli, acik hicreli ve disuk yogunluklu képuktdr
[10]. Silika aerojeller ylksek spesifik yuzey alani, yluksek 1sil yalitim degeri,
cok dusuk dielektrik sabiti ve duguk kirilma katsayisi gibi sira disi1 6zelliklere
sahiptir [11]. Bu 6zellikler Cizelge 4.1’de gosteriimektedir.

Cizelge 4.1. Silika aerojelin fiziksel 6zellikleri [12]

Ozellik Degeri Acgiklama
Yogunluk =~0,003 g/cm?® Dusuk yogunluklu kati
N, adsorpsiyon / desorpsiyonu ile
Yiizey Alani 500-1000 m?g 2 aasorpsly psly
belirlenir
Go6zeneklilik % 80-99,8 Yuksek Gozeneklilige sahiptir.
Gozenek Capr | 20-150 nm Gogunlukla mezo gbzeneklidir.
Primer pargacik _ o
2-5nm Elektron mikroskopisiyle bulunmustur
capl
Kirilma indeksi | 1-1,05 Kati maddeler igin olduk¢a disuk
Isil genlesme 6 Ultrasonik metotlar kullanilarak
2.0-4.0*10°
katsayisi bulunmustur
Dielektrik sabiti | = 1,1 Kati malzemeler igin oldukg¢a disuk
Ses hizi 100 m/s Kati malzemeler igin oldukg¢a disuk
Isil iletkenlik 0,017-0,021 W/m.K Yuksek yalitkan ozellik

Silika aerojellerin sira digi Ozelliklerinden dolayi ¢esitli kullanim alanlari
vardir. Monolitik silika aerojeller dusuk kirllma indeksi ve seffaflik gibi optik
Ozelliklerinden dolayi Cerenkov dedektorleri olarak kullaniimaktadir. Silika
aerojeller yuksek gozenekliik ve dusuk yogunluk Ozellikleri sayesinde
katalizor, sensor ve adsorbent olarak kullanilmaktadir [12]. Ayrica termal ve
ses yalitim maddeleri, vernik ve boyalar igin dolgu maddesi gibi kullanim

alanlari bulunmaktadir [10].



4.1. Silika Aerojelin Ozellikleri
4.1.1. Gozenek Yapisi

Silika aerojel mikro, mezo ve makro gézenek olarak adlandirilan G¢ gézenek
tipini de igerir. Fakat gozeneklerden buyuk bir kismi mezo gbdzenek

yapisindadir. Gozeneklilik %99 Uzerine ¢ikabilmektedir.

Silika aerojellerin gézenekliligini belirlemek igin N, adsorpsiyon / desorpsiyon
yontemi ve BET (Brunauer, Emmett ve Teller teorisi) en yaygin kullanilan

metotlardir. Bu yontem de adsorplanan gaz miktari élgular [11].

4.1.2. Yogunluk

Aerojelerdeki hacim buzulmesi, hidrojel ve aerojellerin hacmi kullanilarak
hesaplanabilmektedir. Silika aerojellerin karakterizasyonu igin iki yogunluk

terimi kullanilmaktadir. Bunlar yigin yogunlugu ve iskelet yogunlugudur.

Yi1gin yogunlugu aerojelin kutlesinin hacmine orani olarak tanimlanmaktadir.
Aerojellerin kati kisimlarinin dokusu ultra ince partikiller olusturur. Bu
parcaciklarin iskelet yogunlugu kati yigina ¢ok yakindir. Bu degerler helyum

piknometresiyle okunmaktadir [11].
4.1.3. Optik Ozellikler

Silika aerojeller geffaf yapiya sahiptirler. Goézenekli bir madde icin bu
alisilmadik bir Ozelliktir. Aerojellerin mikro yapisi 1s1gin dalga boyuyla

kiyaslandiginda daha kuguk dalga boyuna sahip oldugu gorulmektedir [11].
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4.1.4. Termal iletkenlik

Silika aerojeller gbézenekliligi ve nanometrik gdzenek boyutu sayesinde
yalitim malzemesi olarak kullaniimaktadir. Havadan daha dugsuk termal
iletkenlik katsayisina sahiptir. Kirstler, ¢evre basincinda aerojelin 1sil

iletkenligini yaklasik olarak 0,02 W/m. K olarak bulmustur [11].

4.1.5. Hidrofobiklik

Silika aerojeller sentezlenme kosullarina bagli olarak hidrofobik veya hidrofilik
Ozellik gostermektedir. Aerojel yapisindaki silanol (Si-OH) polar grubu
hidrofiliklik kaynagidir. Clnku bu grup suyu adsorplanmaya tesvik etmektedir.
Genel olarak aerojellere yuksek sicakliklarda slper kritik kurutma
yapildiginda hidrofobik, CO, ile dusuk sicaklikta kurutma yapildiginda
hidrofilik 6zellik kazanmaktadir. Bu farklilik kurutma prosesi boyunca farkli

yuzey gruplarinin olusmasindan kaynaklanmaktadir.

Hidrofobikligi artirmak igin iki yol bulunmaktadir.
1. Kurutma sirasinda ajan eklemek veya jellesme esnasinda yluzey
modifikasyonu icin ajan eklemek.

2. Kurutma igleminden sonra isil olarak ytuzey modifikasyonu yapmak [11].

4.2. Silika Aerojel Sentezi

Silika aerojel sol-jel prosesi ile Uretiimektedir. Sentez (¢ basamaktan

meydana gelmektedir.

Jel hazirlama: Silika kaynagi ¢ozelti kullanilarak sol hazirlanmaktadir ve buna
katalizor eklendiginde jellesme meydana gelmektedir. Baslangigc maddeleri
olarak  silikon  alkoksitler, TEOS,  Tetrametilortosilikat (TMOS),
Polietoksidisiloksan (PEDS) gibi baslangic maddeleri kullaniimaktadir.
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Kullanilan hammaddeye gore farkh ozellikte silika aerojeller elde edilmektedir
[11].

Jellesme katalizor egliginde gergeklesmektedir. Katalizor olarak asit
katalizoru, baz katalizoru veya iki agsamali asit-baz katalizoru kullaniimaktadir
[13].

Yaglandirma: Aerojellere uygulanan yaslandirma iglemi silika agina yeni
monomerlerin katilmasiyla aerojellerin katihk ve saglamhiligini artirmaktadir.
Yaslandirma  prosesi boyunca ¢ozUcunun  buharlasmasi  proses
tamamlanmadan Once aerojelde buzulmelere neden olmaktadir. Bunu
onlemek igin dusuk buhar basincinda bir ¢ozucu kullaniimasi gerekmektedir.

Bunun i¢in yaslandirmada etanol kullaniimaktadir [11].

Kurutma: Jel yapisinin vyigilmasini engellemek icin kurutma islemi
yapilmaktadir. Kurutma iki sekilde yapilir. Stper kritik kurutma ve atmosfer

basincinda yapilan kurutmadir [11].
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5. SOL-JEL YONTEMI

Sol-jel Uretim metodu laboratuvar kosullarinda iyi uygulanabilen bir metot
olmasinin yaninda, buyuk Olcekli Uretimler i¢in de kullanimi giderek

artmaktadir.

Sol- jel iglemi ilk olarak bir solun olusumuyla takip edilen bir jelin olusumunu
kapsamaktadir. Boyu 1nm’den 1 mikron arasi degisen kati pargalarin bir sivi
suspansiyonu olan bir sol, inorganik tuz ya da metal alkoksit gibi hidroliz ve
bir 6n Grindn kismi kondenzasyonuyla elde edilebilir. Sol partikullerinin Gg¢
boyutlu sebekeye daha fazla kondenzasyonu ¢oézicuylu kaplayan kati
sayesinde iki fazli materyal olan bir jel Giretmektedir. iki durumda malzemeler;
su ¢Ozucu olarak kullanildiginda aquajel, alkol olarak kullanildiginda alkojel
diye adlandirilir. Sivi igerikli olan jelden suyu buharli kuruma ya da super
kritik kurutma ile cikarilabilir. Ortaya ¢ikan kati Urlnler, sirasiyla xaerojel ve

aerojel olarak bilinir [14].

Sol-Jel prosesinin temeli anorganik polimerizasyon reaksiyonlari uzerine
kurulmustur. Bu proses bir ¢dzuclide bulunan metal okso polimerlerin
blylyldp gelismesinden faydalanarak makro molekiller elde edebilen bir

yontemdir.

Molekuler bir 6ncliden baslayarak, bu dncunun kimyasal dizayni ile kontrol
edilebilen hidroksilasyon - kondenzasyon reaksiyonlari Uzerinden makro
molekuler bir oksit agl elde edilebilmektedir. Boylelikle, saydam metal oksit
sol ve jelleri sentezlenebilmektedir[1]. Bu prosesin ¢alisma prensibi birkag

basamaktan olusmaktadir. Bunlar;

e Saf maddelerinin homojen ¢ozeltilerini hazirlamak,

e Gerekli maddeler eklenerek bu ¢ozeltiyi sol durumuna getirmek,
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e Sol Uzerinde kondenzasyon reaksiyonlari olusturularak karigimin jel
durumuna ge¢mesini saglamak
e Bu jelin uygun iglemlerden gecirilmesiyle (is1 gibi) tasarlanan malzemeye

(cam/ seramik) ulasmaktir [15].

5.1. Sol-jel Yonteminde Olugsan Kimyasal Reaksiyonlar

Alkoksitler sol olusturmak igin baglangi¢ maddesi olarak kullanilirlar.

Genel gosterimi M(OR)n formulayle ifade edilir.

*M ; kaplanacak metal malzemeyi,

*R ; CH3 (metil), C,Hs (etil) gibi alkil grubunu,

'n ; metalin degerine gére degisen degerligini gosterir. icerdikleri yiksek
elektro negatif OR grubu sebebiyle, metal alkoksitlerin reaksiyona katilimlari

yuksektir.

OR’deki alkil gruplari degistirmekle fiziksel o6zelliklerde farkliliklar

saglanmaktadir.

Hidroliz hizini etkileyen faktérler: Su miktari, katalizor tipi, ¢ozlcu derisimi ve

sicakhktir.

Normal olarak alkoksitler alkolde ¢dzinur ve asidik/bazik ya da noétr sartlarda
su ile hidroliz olur. Optimum molarsu/su/alkoksit orani 100’dir Bdylece
alkoksit tanecikleri, bol su iginde birbirleri arasindaki mesafeyi agabilirler. Asit
katalizorler, polimerleri hafif baglarla baglarken, baz katalizérler kuvvetli
baglarla baglarlar. Distile su ile sicak ortamda (>80 °C) calisildi§inda daha
kararh bir kolloid yapi olusturur [16].



Hidroliz reaksiyonu su basamaklardan olusur;

M(OR), + H,0 <> HO-M(OR).; + R-OH
HO-M(OR)n.1 + Hz0 <> (HO),-M-(OR)p.> + R—OH
(HO),-M-(OR)52 <> (HO)n-M

Kondenzasyon reaksiyonu ise 3 basamakta gercgeklesir:

M-OR + H;0 < M-OH + R-OH
M-OH +HO-M < M-O-M + H,O
M-OH + RO-M < M-O-M + R-OH

5.2. Sol-Jel Yonteminde Onemli Parametreler

(5. 1)
(5. 2)
(5. 3)

(5. 4)
(5. 5)
(5. 6)
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Sol-jel yontemiyle bir 6n Urana belirli bir Gran sekline sokmanin G¢ 6nemli

adimi vardir:

1. Jelin olusumu,
2. Jelin yaslanmasi,
3. Cozuclnun uzaklastiriimasi (kurutma)

4. Isil islem

Bu dort adim Sekil 5. 1° de gosterilmigtir.
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/ Cozucude (metal tuz veya -
alkosid) 6n arinon D"mdﬁgt?;u?ammu; sollar
cozilmesi ¥
v l
[ Hidroliz ve kondenzasyon PH veya kondenzasyonu
icin su ve asit veya baz ayarlayarak solu
ekleme destabilize etme
OLUSUM
v v
Kendini destekleyen jelin .
olugumuy } Jelin olusumu
YASLANMA
Jelin yaslanmasi
Coziciniin
uzaklagtinimasi
v
Cozucindn
uzaklastinimasi icin jelin
kurutulmasi
Buharlagma / \ Kurutma
Xerojelin olusumu Aerojelin olusumu

Isi Iglemi \ / Isil Islemn

[_Tﬂz, monolit, ince flm ve

membran gibi farkh
sekilde rin elde etme

Sekil 5. 1. Bir sol-jel islemini gesitli adimlarini gosteren sematik diyagram [17]
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5.2.1. Jelin Olusumu

Sol jel hazirlamadaki 6n Urln uygun bir ¢éziclde ¢dzlnen ya bir metal tuz/
alkoksid ya da olusmus solun kararli bir koloidal slispansiyonu olabilir. Sol-jel
metodunda, ticari olarak yuksek saflikta elde edilebilmeleri ve ¢ozelli
kimyasinin iyi bilinmesi sebebiyle, metal alkoksitler genis bir kullanim alani
bulmustur. Bu alkoksitleri kullanmadaki asil sebep onlarin ¢ok reaktif
olmalandir. Suyu eklemek kolayca hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonuna
yol acgar. Alkoksitlerin pek ¢ok ¢dzicide homojen ¢ozeltiler olusturmasi
sebebiyle homojen bir reaksiyon karisimin elde edilmesi diger bir avantajdir.
En basit seviyesinde metal alkoksitler ile sol-jel kimyasi iki reaksiyon
agisindan tanimlanabilir: Hidroliz ve kondenzasyon. Her iki reaksiyonu
etkileyen parametrelerin arinun 6zelligi Gzerine etkisi oldukga fazladir. Bu iki
reaksiyon icin dnemli degiskenlerin hidroliz ve kondenzasyonun hizlarinin
oraninin birbirine yakin olmasi gerekir. Bu oranlar pH’in bir fonksiyonu olarak
degisir ve olusan jelin yapisi farkh olur. Asidik kosullar altinda hidroliz
kondenzasyondan daha hizli olur ve ortaya c¢ikan jelde dallanma orani
dusuktar. Alkali kosullar altinda ise ortaya gikan jelde c¢apraz baglardan
olusur ve kolloidal toplamlar (colloidal aggregates) icerir. Kurutulan ve 1si
islemine tabi tutulan numuneler farkl ylzey fonksiyonlarina ve gdézenek

yapilarina sahip olurlar [17].

Fazla capraz baglarin olusumu yuksek sicakliklarda bile ¢ogu gbdzenegin

bozulmadan kalmasini ve gugclu bir yapinin olusmasini saglar [18].

Diger onemli iki sol-jel parametresi ise sicaklik ve ¢ozucudir. Sicakhgi
degistirmek en etkilisidir ¢inkl o yan reaksiyonlarinin yakin oranlarini
degistirebilir. Cozucu alkoksitin dogasini degistirebilir ya da kondenzasyon

reaksiyonunu direkt etkileyebilir.

Herhangi bir parametrenin, jelin 6zellikleri Gzerine olan etkisi jellesme zamani

olarak bilinen bir deney tarafindan siklikla takip edilebilir. Jellesme zamani,
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viskoz sividan elastik jele gecise uygunluk goOsteren ¢ozeltinin viskozitede
hizli bir artigsa ugrayacad! zaman olarak tanimlanabilir. Jellesme noktasinda
belirli buyume kosullari altinda pargaciklarinin olusumunu ve dallarini
gOsteren bir yapi iceren surekli kati bir faz vardir. Bu 6zel faz dnemlidir ¢linkd
sonraki tum islem adimlarda meydana gelen yapisal degisimin baglangicidir
[19].

5.2.2. Jelin Yaglanmasi

Yaslanma, bir jelin olusumu ile ¢6zlicunun uzaklastiriimasi arasindaki
zamani ifade eder. Gozenek sivisi jel aginda kaldigi slrece, jel sabit degildir
ve pek ¢ok donlsume maruz kalir. Elde edilmis jel icin, ylzey fonksiyonel
gruplar arasindaki kondenzasyon jel noktasindan sonra da devam eder. Bu
islem gercekte arzu edilebilir ginkl kontrol altina tutmak i¢in mekanik olarak

daha guli¢ll ve daha kolay olan fazla ¢apraz bagl sebekeye sebep olur [15].

5.2.3. Coziucunun Uzaklastiriimasi (Kurutma)

Kuruma esnasinda jellerin iskeletini korumak ve buzulmesini en aza indirmek
igin ¢ozucuyu jelden uzaklastirmak gerekir. Bunun iginde kurutma iglemi
yapilir. Kurutma super kritik kurutma ve cevresel basingta kurutma olmak

uzere iki sekilde yapiimaktadir [20].

Stiper kritik kurutma: Karbondioksit ile ¢ozucunin yer degistirmesidir. Bu
yontemde kurutma sicakhdl ve basinci ¢ozucunun kritik sicaklik ve

basincindan yuksek olmalidir [15].

Cevresel basingta kurutma: Super kritik sartlarda aerojellerin Gretiminin
yuksek maliyet ve guvenlik gibi dezavantajlari bulunmaktadir. Bu
dezavantajlari gidermek ve hacim buzulmesini azaltmak igin cevresel

basing¢ta kurutmaya gecilmis ve basarili sonuglar elde edilmigstir [11].
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5.2.4. Isil islem

Isil iglem piroliz, kalsinasyon ve sinterleme olmak Uzere 3’e ayirmak
mumkunddar.

Kalsinasyon: Oksit bilegsenleri elde etmek amaciyla sicakhgin etkisiyle

karbonat ve hidratlarin pargalanmasidir.

Kurutmanin tersine, kalsinasyon sadece suyun degil, karbon dioksitin ya da
hidratlar, karbonatlar gibi kimyasal bagl diger gazlarin uzaklastiriimasini da

kapsar.

Sinterleme: Toz cevherlerin aglomerasyon yolu ile yuksek firin i¢in istenen
parca iriligine, mukavemete ve gaz gegirgenligine sahip duruma getiriimesi
islemidir. Sinterleme, pudra kutlesi igindeki partiktllerin atomlarinin, Isinin
etkisi sonucu olusan c¢ekimle birbirine baglanmasi olarak da tanimlanabilir.
Sinterlesme genellikle pudralarin erime noktalarinin altinda meydana gelir.
Sicakligin artmasi ile pudra kutlesinin sertligi artarken elektriksel direnci ve

go6zenekliligi azalir.

Piroliz: Organik maddelerin oksijensiz ortamda 1si ile bozundurulmasidir. Bu
islem malzeme icindeki nem ve uguculuklarin uzaklastiriimasi igin yapilir.
Pratik olarak tamamen oksijensiz ortamda pirolizi gergeklestirmek mumkun
degildir. Gergek piroliz sistemleri, stokiometrik oksijenden daha az oksijen
iceren ortamlarda gergeklestirilir. Piroliz igslemi 370°C ile 870°C arasinda
gerceklestirilir. Ekzotermik olan yanma prosesine kargsilik, piroliz prosesi

endotermiktir.

Oksijensiz ortamda 1sil bozunmayla gergeklesen piroliz, gazlastirma ile
kargilastirildiginda daha dusik sicakliklarda gergeklesir. Reaksiyon
parametrelerine ve piroliz yontemlerine bagli olarak sivi, gaz ve kati UrUnler
elde edilir [21].
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Cizelge 5.1. Sol-jel surecinde gesitli adimlarda etkili olan parametreler [17]

Adim Amag Onemli Parametreler
v On Uruin cesidi
v’ Cozelti gesidi
Kimyasal Cozelti Solun olusumu Y pH
Y ® v' Suigerigi
v" On riin konsantrasyonu
v Sicakhk
v' Sire
Jel 6zelliginin v Sicaklik
Yaslanma degisikliklere v Sivi gbzeneginin
ugramasina izin vermek kompozisyonu
v" Yaslanma ortami
v" Kurutma yontemi
Jelden ¢ozlcunin v' Sicaklik ve isitma hizi
Kurutma
uzaklagmasi v' Basing ve basing tutma orani
v' Slre
_ - v' Sicaklik ve isitma zamani
Piroliz K-?“T;-Lklr-nyzsell-/ﬂt?lksel v Siire
ozelliklerini degistirme
9 v' Gazli ortam

5.3. Sol-Jel Prosesinin Avantajlari

Sol-jel prosesini diger yontemlerden Ustun kilan 6zellikleri sunlardir;

Saf  maddelerin  sivi cOzeltileri kullaniimaktadir. Boylelikle
homojenlesmenin molekuller seviyede saglanmasi basariimaktadir.
Baslangic maddelerinin basitge saflastiriimasindan sonra, Grin blyUk bir
saflikta elde edilebilmektedir.

Dusuk sicakligin kullaniimasi, yuksek sicaklikta buharlasmadan dogacak
kayiplari dnlemektedir.

Calisma prosesi igin basit kaplar ve ortam icin atmosferik sartlar yeterli

olabilmektedir.
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e Organik ¢ozuculer kullanilabilmektedir.

e lyi tamimlanmig gézenek hacim dagilimi ve ylksek mekanik kararliina
sahip malzemeler Uretebilmektedir.

e Yuksek yuzey alanina sahip katalizor Gretme imkani saglamaktadir.

e Desteklenmis metallerin termal kararliginin gelistiriimesini saglamaktadir.

o Farkli fiziksel formlarda numuneleri Gretmeye olanak saglamaktadir [15].

5.4. Sol-Jel Prosesinin Dezavantajlar

Bu kadar ¢ok avantajin yaninda, kugskusuz bu prosesin ¢ok fazla olmamakla

beraber, dezavantajlari da vardir. Bunlar;

e Jellesme sirasinda ya da jellerin kurutulmasi sirasinda buyuk bir
buzulmenin meydana gelmesi,

e Oksit aginda ¢ok fazla miktarda gézeneg@in bulunmasi, bunlarin kontrol
edilemedigi durumlarda problemlere sebep olabilmeleri,

e Istenmeyen, fakat ortamda olugabilen hidroksil ve organik kalintilarin
ayrilmasinin zorlugu,

e Cikis maddelerinin pahaliigidir [1].

5.5. Sol-jel uygulamalari ve urunleri

Sol-jel yontemi, hava Kkirliligi kontroliinde, ayirma teknolojisinde ve mikro
elektronikte kullanilan monolitik saydam aliminanin Uretiminde, cam ve
seramik yuzeylerin kaplanmasinda basari ile uygulanmaktadir. Sol-jel

uygulamalari ve Urdnlerini agagidaki gibi siralamak mimkundur.

Kaplamalar

Kimyasal koruma amagcli, SiO, kaplamalar
Optik amagli; TiO,, SiO,, SiO; —R203, Na,O- B,03-SiO, kaplamalar
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Tozlar

Tek boyutlu kiresel sekilli disik sicakliklarda sinterlenebilen PoTiO3, ZnO,,

tozlarin tretimi.

Gébzenekli camlar ve seramikler

Katalizor althklarin

SiOz-A|203, SiOz-BzO3, SiOz-CaO ve SiOz-FEzOg glbl camlarin

SiO;- Al,0O3-CaO0, SiO,-B,03-TiO,, SiO,-ZrO2-NaxO gibi G¢ll karisimlarin
SiO,- Al,O3-TiO,-Li,O gibi coklu karigimlarin sentezlenmesi

Fiberler

Optik fiber Gretimi
A|203- 8203- SIOZ fiber Uretimi

Sentetikler

ZrSiO4, ThSiO4, NaBSizOg sentezi

Elektronik Seramikler

BaTiO3, SrZrO; sentezi

Monolitler

DusUlk sicaklik ve ylksek saflikta silikalarin sentezi

Oyuk kdreler

Nukleer yakitlar icin 6zel uygulamalarda sol-jel yontemi kullaniimaktadir [22].
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6. LITERATUR ARASTIRMASI

J.P. Nayak ve arkadaslari yaptiklari ¢alismada hammadde olarak piring
kabugu kulu kullanarak cevre basincinda kurutma prosesiyle silika aerojel
hazirlamiglardir. Temizlenmis celtik kabugu 700°C’de 6 saat boyunca
yakilarak kul haline getirilmigtir. 5 gr kil 50 ml 1M NaOH c¢ozeltisi ile
karistinimistir. Karisim 1 saat boyunca geri donusumlu olarak kaynatiimigtir.
Kalin buyudk bir kismi NaOH ¢ozeltisi iginde ¢ozunmustir. Cozelti, icerisinde
bulunan ¢éziinmemis maddeleri ayirmak icin filtre edilmistir. Sodyum silikat
¢Ozeltisi 1 M HNO3 ile pH=6 oluncaya kadar nétralize edilmigtir. Hazirlanan
jel oda sicakliginda kapali ortamda 24 saat yaslandiniimistir. Yaslandiriimis
jelde NaNOs'U uzaklastirmak igcin deiyonize su ile yikanmigtir. Kalan Na
miktari EDS ile analiz edilmigtir. Kuru jelin Na icerigi % 0,02 olarak
bulunmustur. Ardindan, silika jel hacimce % 20’lik H,O/etanol ¢ozeltisi ile 24
saat boyunca 50°C’de islatiimistir. Ayni sartlar altinda etanol ile
yaslandiriimistir. Elde edilen jel hacimce %70’lik TEOS / Etanol ¢6zeltisinde
70°C’de 24 saat yaslandinlmistir. Jel n-heptan ile TEOS / Etanol ¢ozeltisi
tamamen ayrilana kadar defalarca yikanmistir. Daha sonra 4 defa n-heptan
ile 50°C’de 24 saat yaslandiriimistir. Sonunda, jeller n-heptan igerisinde 24
saat oda sicakliginda yaslandiriimistir ve hava ile kurutulmustur. Jel 24
saatlik periyodlar ile kapali bir kapta 50, 90, 120 ve 150°C’de kurutulmustur.
Elde edilen jelin yigin yogunlugu ve gizli gdzenekliligi kerosen kullanilarak
Archimed prensibi ile belirlenmistir. Yogunlugu 0,67 g/cm?®ve gdzenekliligi ise
%80 olarak bulunmustur. Aerojelin spesifik yiizey alani BET ile 273 m?%g ve
toplam gdézenek hacmi 3,1cm®/g olarak bulunmustur. Ayrica BET dlgiimleri
sonucunda 4. tip adsorpsiyon izotermi elde edilmistir. Bu izoterm aerojelin

mezopor yapida oldugunu gostermektedir [23].

Fang He ve arkadaslarinin yaptiklari gcaligmada ilk olarak silika aerojel
hazirlanmistir.  Silika aerojeli hazirlanmasinda su oranlar kullaniimistir;
TEOS: su: etanol: HCl: NH,OH = 1: 3,7: 8: 8,4*10™* 1,3*102% TEOS: su:

etanol: HCI mol oranlari ise 1: 1,2; 8: 8,4*10'4 mol oranlari kullanilarak elde
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edilen ¢ozeltide TEOS 60°C’'de 2 saat boyunca geri dontsimli olarak
hidroliz edilmigtir. Ardindan kalan su ve amonyak kuvvetli bir karigtirma ile
eklenmistir. Sol, teflon bir kaliba koyulmustur ve oda sicakliginda jellesmeye
birakilmistir. Kalipta 6 saatlik yaglandirmadan sonra, bir miktar 1slak silika jel
hacmen % 15 TEOS, % 84 etanol, % 1 saf su ve birka¢g damla amonyak suyu
iceren bir otoklav igine yerlestirilmigtir. Otoklavda 100°C’de 5 guin silika jelin
yaglanma surecini gergeklestirmek igin tutulmustur. Karsilastirma yapmak
igin, kalan silika jel oda sicakhginda etanol igerisinde 5 gun boyunca
yaslandiriimigtir. Bu suregte islak silika jel gdzeneklerinde bulunan etanol 3
defa yeni etanol ile degistirilmistir. Farkli kosullarda yaslanma yapildiktan
sonra her iki numune de CO; ile stper kritik kurutma yapilmistir. Yiksek
sicaklikta yaslandirma yapilan numune de daha az Si-OH yapisi
gorulmasgtur. Her iki numunede de FTIR dlcumu yapildiginda yaklasik olarak
ayni siddette pikler elde edilmistir. Oda sicakhdinda yaslandirma yapilan
numune de suyun sebep oldugu pik daha siddetlidir. Buradan her iki
numunenin de ayni turde radikal gruplar icerdigi gorulmustur. Yuksek
sicaklikta yaslandirma vyapilan numune hidrofobik yapida oldugu
anlasiimigtir. TEOS igeren ¢ozelti ile otoklavda yaslandirma yapmanin yiuzey
Ozelliklerini degistirecegi gorulmustir. Oda sicakliginda yaslandirma yapilan
numunenin N, adsorpsiyonu ile ylzey alani ve ortalama gbzenek capi
degerleri 1084 m? / g ve 19 nm olarak 8lcliimistiir. Diger numune de ise bu

degerler 983 m?/ g ve 36 nm olarak dlclilmistiir [24].

U. Kalapathy ve arkadaslar piring kabugu kuilinden saf silika Gretmislerdir.
Bu yontemde 10 g piring kabugu kali 60 ml suda ¢ézunmastar. pH’1 1, 3, 5,
7’ye ayarlanarak 2 saat karigtirilmigtir. Filtre edilmis ve 100 ml su kullanilarak
yikanmistir. 60 ml 1N NaOH’ da ¢6zindurdlmis ve bir saat karistirilarak
kaynatiimis, filtre edilmistir. 100 ml kaynamis su ile yikanmis, filtre edilen ve
yikanan kisimlar alinarak sogutmaya birakilmigtir. 1N HCI ile pH 7’de titre
edilmis ve jeller 18 saat boyunca yaslandiriimaya baslatiimigtir. 100 ml su
eklenmis ve jeller ezilmistir, 2500 rpm’de 15 dakika santriflj edilmis ve su
kismi atilarak tekrar yikanmistir. Daha sonra 80°C’de kurutulmus ve xerojel



24

olusturulmus, kurutmadan sonra tekrar yikanip tekrar kurutuldugunda ise saf
silika Gretilmistir. Bu iglemler sonucunda % 93 silika ve % 2,7 su igeren
xerojel Uretilmistir. Piring kabugu kulunun asit ¢ozeltilerinin mineral igerigi; pH
5’te iken sodyum, kalsiyum, magnezyum ve manganez igerigi dusuk, pH 7’de
potasyum ve demir igeriginin dusuk oldugu gozlenmigtir. Ayrica calisma
sonunda silikadaki demir ve mangan konsantrasyonunun yuzey alani,
g6zeneklilik ve parcacik boyutu gibi faktorleri etkiledigi goértulmastir. Piring
kabugu kuliinde karbon igerigi % 39’dur. Yuksek bazik sartlar piring kabugu
kulinden silika ekstraksiyonunu etkiledigi belirlenmigtir. 10 g piring kabugu
kalunden olugan silikanin ekstraksiyonu 0,1 N, 0,25 N, 0,5 N ve 1N NaOH ile
yapildiginda silika yluzdesi en fazla 1N NaOH kullanildiginda oldugu
gOrulmustir. Ayni zamanda nem ve silika ylzdesi en fazla asitle yikama

yapildiginda oldugu gozlemlenmistir [25].

Qi Tang ve Tao Wang yapmis oldugu calismada piring kabugu kalinden
silika aerojel elde etmislerdir. Piring kabugu 600°C’de 4 saat yakilarak kil
elde edilmistir. Kulden 1,5 g alinarak 50 ml 1 M NaOH ile karigtiriimistir.
Karisim kaynama noktasinda 1,5 saat karistirilmistir. Daha sonra karisim
¢ozUnmemis atiklarlardan arindiriimak igin stzulmustur. Elde edilen sivi 1 M
H,SO, ile pH=7 oluncaya kadar noétralize edilmigtir ve jellesme meydana
gelmigstir. Jel oda sicaklidinda 24 saatten fazla yaslandirmaya birakilmigtir.
Jeldeki sodyum sulfatlari uzaklastirmak igin de deiyonize su ile yikanmigtir.
Silika jel icindeki su, susuz etanol ile yar degistirmis ve silika jel kurumaya
hazir hale getirilmistir. Kurutma islemi super kritik CO, ekstraksiyonu ile
gerceklesmistir. Elde edilen silika aerojelin BET yuzey alanina ve gbzenek
dagihmina, SEM ve Tem goruntilerine bakilmistir. BET analizleri sonucunda
spesifik ylzey alani 597,7 m?g ve toplam gdzenek hacmi 8,65 cm®/g
g6zenek caplari da 10-60 nm arasinda bulunmustur. Ayrica TEOS ve piring
kabugu kulunden Uretilen silika aerojellerin karsilastiriimasi yapilmistir. Piring
kabugu kilunden Uretilen silika aerojelin yuzey alani, TEOS’ tan Uretilen

silika aerojelden daha kuguk ¢ikmigtir. Piring kabugu kulinden elde edilen
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aerojeller beyaz renkte, TEOS’ tan elde edilenler ise saydam bir renkte

oldugu gozlemlenmistir [10].

N. Yalgin ve arkadasinin yaptigi ¢calismada ilk olarak piring kabugu kulu su ile
ylkanmistir ve 24 saat boyunca 110°C’de kurutulmustur. Yikanmig ve
kurutulmus piring kabugu kula, farkli sekillerde kimyasal uygulamalara tabii
tutulmustur. Hacmen % 3’luk HCI ve % 10’luk H,SO, ile 2 saat boyunca 50 g
piring kabugu kil kaynatiimistir. Bazik % 3 NaOH ¢dzeltisi kullanilarak, 50 g
numune / 1 g piring kabugu kulu ile oda sicakliginda 24 saat ¢ozdurulmagtur.
Ardindan saf su ile yikanmigtir ve 110°C’de firnda kurutulmustur.
Temizlenen piring kabugu kili firnda 600°C’de yakilmistir. Bunun igin 4
farkli metot kullaniimistir. ilk olarak piring kabugu porselen bir kap icerisinde
4 saat boyunca hava akimi ile yakilir. Diger bir yontem, 70 mm capinda ve
160 mm uzunlugunda paslanmaz gelikten yapilmig surekli akigh bir reaktorde
1,5 I/dk hizinda argon gazi gecirilerek 3 saat boyunca ve 1 I/dk hizinda
oksijen gazi gonderilerek 1 saat boyunca yakilir. Yine ayni reaktor
kullanilarak 3 I/dk hizinda hava akimi ile yakilir. Son olarak ise, yine ayni tup
reaktor kullanilarak 2 saat boyunca 1 I/dk hizinda oksijen akimi ile yakilr.
Daha sonra silika saf su ile nemlendirilmistir. 4 damla H,SO4 ve 10 ml HF

eklenmistir. Son olarak da 1200°C’de yakilmistir.

Piring kabugu yakildigi zaman % 78 kiitle kaybindan sonra 500°C’de agirhgi
sabitlenmistir. Buradan piring kabugu yakildiktan sonra % 22’si silika ve
metalik safsizliklar, % 78i su ve CO, oldugu goértilmektedir. Yogunluk
Olgiimleri ve silika igerigi 500, 600, 700 ve 800°C’de 4 saat igin olgliimustdr.
Sicaklik arttikga yogunlugun ve SiO, yuzdesinin arttigi goralmustar.
islenmemis piring kabugunun silika igerigi % 25,81 olarak belirlenmistir.
Kalsine edilmis piring kabugu parcaciklari 500, 600, 700, 800°C'de 4 saat
statik havada, silika degeri Olcliimus ve sicaklikla arttigi gorulmustar. Yiksek
silika igerigi O, akisinda gorulmuastir. Argon + O, ve statik hava akisl silika
deg@erleri aynidir. Farkh uygulamalar kullanilarak numune hazirlamalari

yapilmigtir. Hazirlanan numunelerin silika igerikleri incelenmistir. En iyi silika
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yuzdesi yakmadan oOnce ve yakmadan sonra % 3’luk HCI ile yikama
vermigtir. Silika ylUzdesi bu numunede % 99,66 olarak ol¢uimustir. En
yuksek BET spesifik yuzey alani hacmen % 3’luk HCI kullanilarak yakmadan
once yikanmasi ile hazirlanan numunede 321 m?%g olarak bulunmustur. Yine
ayni numunede spesifik gézenek hacmi 4,73 cm®g ve ortalama gézenek

¢api 0,0044 um olarak olgulmustur [26].

B. C. Dunn ve arkadaslarinin yaptiklari ¢alismada kobalt (Co) katalizor
desteg@i, bilinen silika aerojel hazirlama yontemlerinin modifikasyonu
yapilarak sol — jel metodu ile hazirlanmigtir. TMOS ( tetra metil orto silikat) ve
metanol homojen bir karisim olana kadar karistiriimistir. Metan, su ve
NH4OH ¢odzeltisi TMOS ve metanol karisimi Gzerine eklenmistir. Elde edilen
karisim homojen oluncaya kadar karistirilmigtir. Sol silindirik, propilen kalip
ve kapall bir ‘seal view’ filmi icerisinde sekillendirilmigtir. Her bir kalip 10 ml
sol icermektedir. Jellesme yaklasik olarak 5 dakika sonra baglamigstir. Olusan
jeller iginde bulunduklari kalipta 14 gun ortam sartlarinda yaslandiriimigtir.
Yari kati haldeki jel kaliptan c¢ikartilmistir ve 50 ml etanol ile jel yapisinda
bulunan metanol ve su yer degistirmistir. Yer degistirme islemi her 4 saatte
bir gerceklestiriimistir. Toplamda 4 defa yer degistirme yapilmistir. Fisher
cOzeltisi ile etanol yer dedisimi sirasinda jele Co ylUklemesi yapilmigtir.
Co(NO3), konsantrasyonu, Co konsantrasyonu olarak hesaplanmistir.
Aerojel katalizoru icerisinde agirlikga % 2, 6 veya 10 Co icermektedir. Aerojel
yapisi etanoliin superkritik sartlarda kurutulmasindan sonra olugsmustur. Co
iceren jel yeteri kadar Co(NO3), ¢Ozeltisi ile birlikte otoklava koyulmustur.
Katalizor testi laboratuar olgekli dolgulu kolon reaktdrde degerlendirilmistir.
Reaktor 240 mg katalizor ile yuklenmigtir. Silindirik reaktor isitma telleri ile
sariimistir ve sicaklik kontroll i¢in katalizbr yatagina sicaklik sensoru
koyulmustur. Reaktant gazlari H, ve CO reaktoér igine gonderilmistir. Bdylece
3 farkh katlesel akis kontrola yapilmigtir. H,:CO orani 2:1°dir ve gazin uzay
hizi yaklasik 500 h™'tir. CO, Fe(CO)s ve diger safsizliklardan arinmak igin
PbO, / Al,O3 iceren bir tip ile gegmektedir. Reaktorun i¢ basinci 100 Psi

olmalidir.
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Yapilan ¢alismalarin sonucunda %2, 6 ve 10’luk Co iceren katalizor destekli
silika aerojel yapilarinin TEM goruntuleri ¢ekilmigtir. Fotograflarda gorulen
koyu noktalar disik Co yuklemesinde goérilen Co’lardir. Dislk optik
yogunluklu madde ise silika aerojel destegidir. Co parcaciklari silika yapisi
icerisinde iyi bir dagihm yapmistir ve homojen bir yapidadir. Co pargaciklari
aerojel yapisina girmeden oOnce boyle bir yapi gostermemektedir. Bu
homojen yapi beklenmeyen bir durumdur. Elde edilen sekillere goére % 2’lik
Co yuklemesinde Co’in pargacik boyutu 50 nm civarinda, % 6’k Co
yuklemesinde ise 70 nm civarindadir. TEM fotograflarinda ag yapisinda silika
parcaciklarinin yogunlugunu gormek yeterli olmamigtir. Ancak diger olgimler
ile silika alaninin 5 ve 10 nm arasinda oldugu anlagiimaktadir. Co
pargaciklari aerojel yapisinin mezo gozeneklerinden daha genis oldugu
gorulmustir.  Bu yuzden Co yuksek sicaklikta sinterlesmede
kullaniimamalidir. % 10 Co iceren silika aerojel gorinumu digerlerinden daha
farkh ¢cikmistir. Co farkli pargacik yapisinda bulunmamistir. Ancak Co kristal
igneler seklindedir. igne yapisinin olusmasi katalizériin kalsinasyonundan
ziyade, aerojel super kritik kurutma igin 300°C’ye 1sitildi§i zaman olugmustur.
Kurutmadan sonra, kalsinasyon sicakliginda silika aerojel yapisinda bulunan
Co pargaciklari hareketsizdir. % 10’luk Co katalizérinin konsantrasyonu
kurutma sirasinda kristal olusturabilecek kadar fazla olmaldir. Co
konsantrasyonunun kritik degeri, doygun ¢ozelti degerine benzer, % 6-10
arasinda olmalidir. % 6-10'dan daha dusuk bir deger ise kuglk, kuresel
parcaciklar olusur, daha fazla ise genis igne yapisinda bir forma dénusur.
Yapilan incelemede en genis ylzey alani ve gbézenek hacmi % 6 Co
katalizorii yiklendigi zaman elde edilmistir. Bu dederler sirasiyla 798 m?/g ve
4,69 cm®gdir. Sonug olarak her ¢ katalizér yiiklemesinde de Fisher
Tropsch sentezine karsi katalitik aktivite gostermektedir. Co miktari arttikga
Co donusum hizi artmaktadir [27].

M. A. Einarsrud ve arkadaslarinin yaptigi c¢alismada, alkojelin
hazirlanmasinda kullanilan mol oranlari TEOS: H,0: Etanol :HCI: NH,OH=1:
3,5: 3,9: 7,8*10™ 5,7*10° olarak verilmistir. TEOS 90 dakika 60°C’de geri
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donusumlu olarak hidroliz edilmigtir. Cozeltinin mol oranlari TEOS: H20:
Etanol: HCI = 1: 1: 3: 7,8*10™ olarak verilmistir. Cozelti kalan su ve NH,OH ile
kanstiriimistir. islem 8.6 mm capa sahip bir tiipte gerceklestirilmistir. Tip 1
saat boyunca 40°C’de jellesmeye birakilmigtir. Jellerin gubuk halindeki
sekilleri, yagslanma suresinin etkileri Uzerine galismak ve jellerin mekanik
Ozelliklerinin 6lgtlmesi icin gereklidir. TEOS / Etanol jel cubuklari ilk olarak
60°C’'de 24 saat yikama ¢ozeltisi, hacmen % 20’lik Su / Etanol, ile ardindan
hacmen % 70’lik TEOS / Etanol ¢ozeltisi ile 70°C’de 6 saatten 72 saate kadar
farkh surelerde 1sitilmigtir. Yaslanma sirasinda, islak jeller agirlik kazanmistir
ve bodylece islak yogunluklari artmistir. TEOS ile yaslandirma yapildiktan
sonra, jeller etanol ile yikanmistir ve n-heptan ile 50°C’de 24 saat iginde 4
defa yikanmistir. Ardindan ortam basincinda 70, 90, 120 ve 180°C’de her biri
24 saat olmak uzere kurutulmustur. Jelleri n-heptan ile kurutmak, kurutma
esnasinda daha az c¢atlamaya neden olmustur. Sonug¢ olarak %70 TEOS
iceren aerojellerde yaslandirma sureleri arttikgca islak yogunluklari artmis,
hidrolik caplart ve yuzey alanlari azalmigtir. Aerojellerin iskelet
yogunluklarinin degisimi farkli sicakliklarda farkli yaslandirma sirelerinde

incelenmis ve sicaklik arttikga yogunlugunda arttigi tespit edilmigstir [28].

Gurav ve arkadaslari, sodyum silikattan tek basamakl sol-jel prosesiyle silika
aerojel uretmiglerdir. Sodyum silikat saf su ile karistiriimistir. Daha sonra 2,5
ml 2 N tartarik asit eklenerek sol oda sicakhginda 3 dakika karigtiriimis ve
hidrojel elde edilmistir. Jel 50°C’ de 1 saat yaslandiriimis ve ardindan yarim
saat su buhar gecirilerek sodyum tuzlarinin uzaklasmasi saglanmistir.
Cozucu degisimi metanol ile yapilmistir. Elde edilen alkojellere ylzey
modifikasyonu islemi uygulamistir. Ylzey modifikasyonu igin MeOH:
Trimetilklorosilan (TMCS): Hekzan:: 1: 1: 1 hacimsel oranlarinda karistiriimig
ve 50°C’ de 24 saat bekletilmistir. Silikalasmis jel 24 saat oda sicakli§inda ve
1’er saat 50°C ve 200°C’ de kurutulmustur. Béylece hidrofobik yapida silika
aerojel elde edilmigtir. Yapilan galismalar sonucunda su buharini gegirme
periyodunun etkisi incelenmis ve periyot arttikga aerojellerin yogunlugunu
0,066'dan 0,136 g/cm® e yikseldigi fakat gézenekliligin %97’ den %90 a
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dustugu gozlemlenmigtir. Farkl yaslandirma surelerinin jel Gzerindeki etkisini
incelemek icin yaslandirma 50°C’ de 1 saatten 4 saate kadar degisen
periyotlarda yapilmistir. Sdre arttikgca aerojellerin  yigin - yogunlugunun
0,066’dan 0,088 g/cm® e yiikseldigi fakat gézenekliligin azaldigi gérilmistir.
Silika aerojellerin hidrofobikligini gozlemlemek i¢in FTIR analizi yapilmigtir.
Farkli su buhari gegirme surelerindeki aerojellerin FTIR olgUmleri alinmigtir.
Bunun sonucunda 0,5 saat buhar gecirme slresinde hidrofobikligin daha iyi
oldugu gézlemlenmistir. Hidrofobik yapidaki aerojellerin termal dayanimlarini
dlcmek icin aerojeller firnda 200°C’den 500°C’ye kadar isitilmistir. 473°C’

den sonra hidrofilik 6zellik kazandigi géralmastur [29].

Gao ve arkadaslan yapmis olduklari ¢alismada batimlu sistten (BS) yola
cikarak atmosferik basingta akiskan vyatakli sistemde yapilan kurutma
islemiyle firnda yapilan kurutma isleminin silika aerojel yapisi Uzerindeki
etkileri incelemislerdir. BS blnyesindeki hidrokarbonlari uzaklastirmak icin
550°C’ de 2 saat firinda yakilmistir. Kalsine ediimis BS’ de az miktarda
bulunan mineral gibi safsizliklari gidermek igin kutlece % 30’ luk H,SO, ile
100°C’ de 2 saat karistirimistir. Sonra karisim siiziilmiis ve kati pH= 7
oluncaya kadar saf suyla birgok kez yikanmistir. Kati, sodyum silikat ¢ozeltisi
elde etmek icin kitlece % 30’ luk NaOH ile kaynama noktasinda sabit
karigtirma hizinda 2 saat karigtiriimistir. Karigim stzilmus ve kati kaynayan
su ile yikanmigtir. Olusan sodyum silikat ¢ozeltisi pH= 7 oluncaya kadar 1 M
H,SO, ile notralize edilmis ve silika hidrojelleri olusmustur. Jelin ag yapisini
gliclendirmek icin 24 saat 50°C’ de deiyonize suda yaslandirma yapilmistir.
Sodyum sulfatlar uzaklastirmak igin deiyonize suyla defalarca yikanmigtir.
Cozucu degisimi hekzanla yapiimistir. Ylzey modifikasyonu igin jel % 5’ lik
HMDZ (Hexamethyldisilazane) / hekzan karisiminda 50°C’ de 24 saat
bekletilmistir. Jel iki kisma ayrilmis 1. kisim akiskan yatakli sistemde diger
kisim da firinda kurutulmustur. Elde edilen silika aerojellerin BET spesifik
yluzey alani analizi yapilmistir. Akiskan yatakli kurutma yapilan aerojelin
ylizey alani 789, digerinin yiizey alani da 718 m?/ g olarak bulunmustur. N,
adsorpsiyon- desorpsiyon, gézenek c¢ap dagiimi ve SEM gorintilerinden
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aerojellerin mezo gobzenekli oldugu gozlemlenmigtir. Termal analizde
aerojelin 400°C’ ye kadar hidrofobik, Ustiinde ise hidrofilik yapida oldugu
gorulmaustar [30].

Tamon ve arkadaslart TEOS’ un sol- jel polimerizasyonuyla silika aerojel
sentezlemiglerdir. Sentezde, HCI hidroliz katalizorl, NH3 ise kondenzasyon
katalizoru olarak kullaniimigtir. Hidroliz zamaninin alkojel Uzerine etKkileri,
kurutma sartlarinin ve sol-jel sartlarinin silika aerojel ozelliklerine etkileri
incelenmigtir. Yapilan galismalar sonucunda jellesme zamani, [HCI}/ [TEOS]
oranlari ve hidroliz zamani artikga azaldig1 gorulmustar. Hidroliz hizi gugli
asidik sartlarda daha iyi olmustur. Hidrolizden sonra NH3; eklendiginde,
jellesme daha hizli meydana gelmistir. Ekstraksiyon sicakhgi, ekstraksiyon
zaman! gibi kurutma gartlarinin degismesi gézenek ozelliklerini etkilemedigi
gorulmagtar. HCI miktari ve hidroliz zamani gibi sol- jel polimerizasyon
sartlarinin degismesi gobzenek ozelliklerini etkilegmistir. Hidroliz zamani
arttikca yuzey alaninin, yogunlugun ve gézenek hacminin arttigi bulunmustur
[31].

Sarawade ve arkadaslarinin yapmis olduklari calismada TEOS’ tan ylksek
spesifik ylzey alana ve buylk gdézenek hacmi olan silika aerojel
sentezlemiglerdir. Silika aerojeller asit-baz sol-jel polimerizasyonuyla
uretilmigtir. YUzey modifikasyonu TMCS ile yapilimistir. Hekzan ¢ozucu
degisiminde kullaniimistir. Cevresel basingta kurutma yapilmistir. Parametre
olarak baz katalizérinin ekleme sulresi incelenmistir. Sonug¢ olarak FTIR
analizinde 2965 ve 850 cm™ de gériilen Si-CHs pikleri yiizey modifikasyonun
gerceklestigini  gostermistir.  Farklh zamanlarda sole eklenen baz
katalizérinun aerojelin fiziksel 6zelliklerine etkisine bakilmigtir. Ekleme slresi
arttikca ylzey alani 819’ dan 1108 m%g’ a, gdzenek hacmi 2,65 ten 4,7
cm®g a, cap 12’ den 17 nm’ ye, yikselmis, yodunluk ise 0,11’den 0,06 g/
cm® e diismistir. TG analizinde ise aerojellerin 320°C’ ye kadar hidrofobik,
ustinde ise Si- CHjz gruplarn aerojelden uzaklastigi icin hidrofilik 6zellik
gosterdigi gozlemlenmistir [32].
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Economopoulos ve loannides, Tetraalkilamonyum florur katalizéru kullanarak
saydam silika aerojel sentezlemislerdir. iki basamak sol-jel metodu
kullanilmistir.  Asit  katalizori  olarak HCI, baz katalizéri olarak
tetrametilamonyum  florGr  (TMF), tetraetilamonyum florir (TEF),
tetrabutilamonyum florur (TBF), tetraoktilamonyum florar (TOF) ve amonyum
florar (AF) kullaniimistir. Kurutma ise asetonitrilin superkritik sartlan
kullanilarak ve CO, ile yapimistir. Farkli baz katalizér kullaniimasi ve
kurutma sartlari karsilastirilmistir. Sentezlenen aerojeellerin  saydamhgi
kullanilan katalizoriin ¢esidine gore degismistir. Saydamlik katalizoran katyon
bayUklugu arttikgca artmigtir. Siralama ise soyledir; TOF= TBF> TEF> TMF>
AF’ dir. Aerojellerin spesifik ylizey alani 620- 967 m?/g arasinda degisiklik
gOstermistir. Gézenek boyut dagiliminda kurutmanin etkisi karsilastiriimis,
fakat gdozenek boyutuna ve optik seffafliga higbir etkisi olmadigi goéralmustar.
Sonug olarak silika aerojel sentezinde katalizor olarak tetraalkilamonyum
florir kullaniimasiyla ¢ok ylksek saydamlik ve c¢ok kuglk blzulmelerin

meydana geldigi gézlenmistir [33].

Kim ve arkadaslari, ¢evresel kurutmayla sodyum silikattan nanog6zenekli
silika aerojel sentezlemislerdir. % 8’lik sodyum silika ¢ozeltisine pH= 2,7
olana kadar silisik asit eklenmistir. Olusan sole % 0, 3, 4, 5’lik gliserol ve pH=
4 olana kadar da baz katalizort (NH4OH) ilave edilmigtir. Cozelti jellesme igin
1 saat 50°C’ de firinda bekletilmistir. Islanan jel, % 70’lik EtOH/ H,O
cOzeltisiyle yikanmigtir. Jel, % 10, 20 ve 30’luk TEOS/ EtOH c¢ozeltisiyle
70°C’ de 20 saat yaslandirma yapilmistir. Coziicii degisiminde n- hekzan
kullanilmigtir. Ardindan yuzey modifikasyonu yapiimistir. Elde edilen silika
aerojele 75°C’ de kurutma islemi uygulanmistir. Yapilan calismalar
sonucunda aerojelin yigin yogunlugu ve gozeneklilik analizleri yapilmistir.
Gliserol eklenmeyen aerojelin yogunlugu 0,104 g/cm® ve gdzenekliligi % 96,1
olarak bulunmustur. Gliserol eklenerek elde edilen aerojellerin yogunluklari
gliserolstuz aerojellerin yogunluguna benzer ¢ikmistir. Diger taraftan EtOH/
TEOS c¢ozeltisiyle yapilan yaslandirmada yogunluk artmig, goézeneklilik
azalmistir. Yogunluk c¢oOzeltideki TEOS orani arttikga ylkselmistir. FTIR
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analizinde % 0, 3, 4, 5’lik gliserol eklenerek sentezlenen aerojellerin dlgumleri
yapiimistir. 1100-1220 cm™de gériilen giiclii pikler ve 800 cm™de gériilen
zayIf pikler Si-O-Si asimetrik ve simetrik baglarindan kaynaklanmistir. Bu da
tipik silika aerojel ag yapisini gostermektedir. BET ylzey alani analizinde
sole farkli oranlarda gliserol eklenmesiyle ve yaglandirma sirasinda farkh
yuzdelerde TEOS/ EtOH ¢ozeltisinin kullaniimasi karsilastiriimigtir. Bunun
sonucunda yaslandirma sirasinda TEOS/ EtOH c¢o6zeltisinin kullaniimasi
ylzey alaninda azalmalara neden olmustur. Sole eklenen gliserol de daha
yuksek yuzey alani elde edilmistir. Bu da sole gliserol eklenerek aerojel

sentezlenebilecegini gostermistir [34].

Hilonga ve arkadaslari, dustk yogunluklu TEOS’' tan farkli ¢dzlculer
kullanarak gevresel kurutmayla silika aerojel sentezlemislerdir. TEOS c¢esitli
¢bzuculerle (metanol, etanol, batanol ya da isopropanol) seyreltilmistir. Sonra
oksalik asit karigima eklenerek 30 dakika karistiriimigtir. Baz katalizoru
(NH4OH) 24 saat sonra asitlestirimis silika sole eklenmistir. Daha sonra
jellesme meydana gelmigstir. Kurutma sirasindaki bazilmeleri en aza indirmek
icin alkol/ TMCS/perflorahekzan ile yizey modifikasyonu yapiimigtir. Ylzey
modifikasyonundan sonra jel perflorahekzan ile yikanmistir. Daha sonra ise
jel kurutmaya birakilmigtir. Yapilan ¢alismalar sonucunda aerojellerin yuzey
alanlari  900-1200 m?%g araliginda degisim gdstermistir. isopropanol
kullanilarak sentezlenen aerojellerin yuzey alanlari diger ¢odzuculerle elde
edilen aerojellerinkinden daha yuksek c¢ikmistir. Gézenek capr 11-14 nm
araliginda Olculmuastir. Gozenek capinin artmasi daha fazla ylzey
modifikasyonu ve polimerizasyon ile iligkilendirilmistir. En iyi sonu¢ da
izopropanolde elde edilmigtir. Dort farkh ¢ozicuyle sentezlenen aerojellerin
gozenek cap dagilimina bakildiginda hepsinin de mezo gdzenekli yapida
oldugu gérilmistir. FTIR analizinde ise Si-O-Si pikleri 1060 cm™de Si-CHs
pikleri 850-1260 cm™de elde edilmistir. Si-CH3 pikleri de bitiin aerojellerde
yuzey modifikasyonun gerceklestigini  gostermigtir. En iyi ylzey

modifikasyonu da izopropanolde gerceklesmistir [35].
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He ve arkadaslarinin yapmis olduklari ¢alismada, yaslandirma iglemi igin iki
farkh metot kullaniimis ve elde edilen silika aerojeller karsilastiriimistir.
Bunlardan birincisi TEOS ve etanol karisimi kullanilarak 100°C’ de iki
asamali sol-jel prosesiyle elde edilen aerojellere uygulanan yaslandirma
islemi, ikincisi ise etanol ile oda sicakliginda yapilan yaslandirma islemidir.
Yapilan galismalar sonucunda ilk yontemle elde edilen silika aerojellerin
ikincisine gore iki kat daha fazla gbzenek boyutu ve gézenek hacmine sahip
oldugu gozlenmistir. Ayrica iyi bir monolitik performans ve hidrofobik 6zellik

gOstermigtir [36].

Gurav ve arkadaslan TEOS’ tan cevresel kurutmayla hidrofobik ve disuk
yogunluklu  silika aerojel sentezlemiglerdir. TEOS, metanol ile
seyreltilmistir.1,4 ml oksalik asit eklenerek 1 saat karistirilmis ve hidroliz
meydana gelmigtir. 12 saat sonra 0,4 ml NH,OH eklenmis ve kondenzasyon
icin 5 dakika karistirimistir. Olusan alkojel 1 saat 50°C’ de yaslandirimistir.
Cozlcu degisiminde hekzan kullaniimistir. YUlzey modifikasyonu icin HMDZ
kullaniimistir. Kurutma c¢evresel basingta yapilmistir. Yapilan c¢alismalar
sonucunda karistirma zamaninin etkisi, asit katalizorinin konsantrasyonu,
baz katalizorinun kansantrasyonu gibi parametreler incelenmigtir. Karistirma
zamaninin yigin yogunluga ve jellesmeye etkisine bakilmistir. Karistirma
zamani 15-90 dakika arasinda degistirilmigtir. 15 dakika yapilan karistirmada
daha az g6zenekli ve daha kuguk partikul boyutlu silika aerojel elde edilmistir.
90 dakikalik karistirmada yogun silika ag yapisi gorulmus fakat yogunluk
yuksek bulunmustur. 60 dakikalik karistirmada ise daha iyi gozenekli ve
partiktl boyutlu, disuk yogunluklu aerojel Uretilmigtir. Karigstirma zamani 60
dakikada sabitlenmigtir. Asit katalizorinun konsantrasyonu arttikga jellesme
suresi 1 dakikaya kadar dusmustir. Oksalik asit konsantrasyonu arttiginda
sol daha asidik hale gelmis ve kuguk partikil ve gozenek boyutuyla birlikte
kurutma sirasindaki jel buzulmeleri artmigtir. Ayrica jellesmenin hizh
olmasindan dolay! kuglk yigilmalarla zayif zincirlerin olusmasi gézlenmistir.
Bunlarin sonucunda asit katalizorinin konsantrasyonu 0,001 M’ da
sabitlenmistir. Baz katalizorinin molaritesi  artttkga kondenzasyon
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reaksiyonlarinin suresi kisalmig fakat daha kuaguk partikil boyut, daha fazla
bazulmeler ve daha yluksek yogunluk elde edilmigtir. Optimum deger olarak
da 1 M segcilmistir [37].

Al-Oweini ve El-Rassy’ nin yapmis olduklarn c¢alismada, degisik
kombinasyonlardaki yardimci baglangic maddesi kullanilarak TEOS ve
TMOS’ tan silika aerojel sentezlenmistir. Asit katalizérl olarak HCI, baz
katalizori olarak NH,OH kullaniimistir. YUzey modifikasyonu ise farkli alkil
gruplanyla yapilmistir. Silika aerojel Uretiminde iki basamakli sol-jel prosesi
kullaniimistir.  Kurutma islemi de karbondioksitle superkritik sartlarda
yapiimigtir. Yapilan c¢alismalar sonucunda elde edilen silika aerojellerin
spesifik ylzey alani, gébzenek boyutu gézenek hacmi ve mezo gbzeneklilik
incelenmigtir. TMOS ile elde edilen aerojellerin yuzey alani ve gbézenek hacmi
daha yuksek c¢ikmistir. Bunun nedeni ise hidroliz ve yogunlasma
reaksiyonlarinin TEOS ve TMOS’ da farkli olmasindan kaynaklanmistir.
Yardimci baslangic maddesi olarak kullanilan organik bilesiklerin de zincir
uzunlugu arttikca elde edilen silika aerojellerin yuzey alani ve gbézenek hacmi

klgculmustar [38].

Rao ve arkadaslarinin yapmis olduklari calismada, metil trimetoksisilan
(MTMS) kullanilarak sUper kritik kurutmayla tek asamali (baz katalizorlu) ve
iki asamali (asit-baz katalizorli) sol-jel yontemiyle elde edilen aerojeller
uzerindeki degdisik sol-jel parametrelerinin etkisi incelenmig ve iki yontemin
kargilastiriimasi yapilmistir. Tek asamal proses ile elde edilen aerojeller
surekli yapida olmayip daha az esnektir ve yogunlagma reaksiyonlari hidroliz
tamamlanmadan o6nce olugsmustur. Diger yandan iki asamali proseste
oncelikle asidik kosullarda hidroliz tamamlanmistir. 24 saat sonra baz
katalizor eklenerek yogunlagsma reaksiyonundan sonra surekli yapida
oldukga esnek aerojeller elde edilmisti. MeOH/ MTMS mol oranlarinin
aerojeller Uzerindeki etkisi, asit konsantrasyonun etkisi, hidrofobiklik ve
termal dayanim gibi parametreler incelenmistir. MeOH/ MTMS mol oranlari
artikga jellesme zamani 2 saatten 16 saate ¢gikmis, bizilme hacmi %28 den
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%7’ ye, yodunluk 100 kg/m® ten 40 kg/m® e diismiistiir. Esneklik artmis ve
daha buyuk gdzenekler olugsmustur. Asit konsantrasyonu 0,0005 M’ dan 0,1
M’ a degistiginde jellesme zamani 16 saatten 8 saate dusmus, elastiklik
azalmis ve yogunluk 61 kg/m® den 42 kg/m® e dusmistir. MTMS icindeki
metil gruplar aerojelde hidrofobiklige neden olmustur. 530 K’ e kadar silika
aerojeller hidrofobik, Ustindeki sicakliklarda ise hidrofilik 6zellige sahip

olmustur [39].

Folgar ve arkadaslari silika aerojellerin yapisi Uzerinde sicakhgdin etkilerini
g6zlemek igin bir galisma yapmis ve hazirlanan monolitik silika aerojelleri bir
firn icerisinde 1sil islemlere tabi tutarak ortam sicakhigindan 1500°C’ ye
kadarki asamalarda aerojelin mikro yapisal gelisimini izlemiglerdir. Silika jeller

normal bir sekilde 1sitilirken birkag asamadan gegmistir.

1. Asama (25°C-700°C): Kurutma ve stabilizasyon. Goézenek hacmi biraz
azalmigtir.

2. Asama (700°C-1000°C): Dehidrasyon ve kismi yogdunlasma genis
g6zeneklerin azalmasiyla, gézenek hacminde epey bir azalis gdézlenmistir.

3. Asama (1000°C-1200°C): Yogunlasma.

4. Asama (1200°C-1300°C): Cekirdeklenme ve kismi kristallenme.

5. Asama: Kristallenme ve blyume.

Silika aerojellerin elde edilmesinde baslangic maddesi olarak TMOS
kullaniimis ve CO;, ile superkritik sartlarda kurutma islemi yapiimistir. Yapilan
calismalar sonucunda sicaklhigin gozenek hacmi ve yuzey alani Uzerine etKisi
incelenmis ve 300°C’ nin altinda gdézenek hacmi yavas bir artis gdsterirken
1100°C’ ye kadar aniden diismistiir. Yaricapin farkli sicakliklardaki degisimi
de incelenmistir. 300°C’ ye kadar yarigapta kiiciik bir artis, gdzenek hacmi ve
ylizey alaninda kiiciik bir degisim gdzlenmistir. 300-850°C arasinda yarigapta
yavas bir azalig, gdzenek hacmi ve yuzey alaninda yavas bir dusus ve
yogunlukta artis meydana gelmistir. 850-1100°C arasinda yarigapta hizli

disiis olmustur. 1100-1300°C arasinda minimum vyaricap degerine
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ulasiimistir. Yogunluk ise maksimum olmustur. 1300-1500°C arasinda

yarigapta yavas bir degisim gozlenmigtir [40].
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7. DENEYSEL YONTEM

Bu calismada, farkli baslangi¢ maddeleri kullanilarak sol-jel yontemiyle silika
aerojel sentezlenmistir. Baslangi¢c maddeleri olarak silis kumu, feldspat ve
TEOS kullaniimistir. Parametre olarak silis kumu, feldspat i¢cin sodyum silikat
¢cOzeltisi hazirlama asamasinda karistirma sureleri incelenmigtir. TEOS, silis
kumu ve feldspat icin yaslandirma sicakligi diger parametre olarak
secilmistir. Ayrica silis kumu ve feldspattan tek bir sicaklikta (50°C) elde

edilen aerojellere yluzey modifikasyonu yapilmistir.

7.1. Kullanilan Baslangi¢ Malzemeleri

Silika aerojel Uretiminde kullanilan malzemeler TEOS, etanol, saf su,
hidroklorik asit, amonyum hidroksit, silis kumu, feldspat, sodyum hidroksit, n-

heptantir. Kullanilan malzemelerin 6zellikleri asagida verilmigtir.

TEOS (Si(OC3Hs),): Silika aerojelin Uretiminde baslangic maddesi olarak
Fluka marka % 98 saflikta TEOS kullaniimigtir.

Etanol (C,HsOH): Silika aerojelin Uretiminde ve yapisindaki suyun

uzaklastirimasinda Merck marka saf etanol kullaniimistir.

Hidroklorik Asit (HCI): Silika aerojelin Gretiminde asit katalizéri olarak Merck

marka 1M derisiminde HCI kullaniimigtir.

Amonyum Hidroksit (NH;OH): Baz katalizori olarak Merck marka 1 M

NH4OH silika aerojelin jellesme surecinde kullaniimigtir.

Saf Su: Silika aerojel Uretiminde ve yikamada saf su kullaniimistir.

Silis kumu: Dizce Cam San. ve Tic. A. $.” den temin edilen ve Cizelge 7.1’

de belirtilen 6zellikte silis kumu kullaniimistir.



38

Cizelge 7.1. Silis kumunun kimyasal kompozisyonu

Bi|e§ik S|02 A|203 F6203 T|02 CaO MgO Nago KQO K.K

%

y 99,35 | 0,19 | 0,114 | 0,026 | 0,02 | 0,05 | 0,02 | 0,04 | 0,2
(Agirhkga)

Feldspat: Duzce Cam San. ve Tic. A. $.” den temin edilen ve Cizelge 7.2’ de

belirtilen 6zellikte feldspat kullaniimigtir.

Cizelge 7.2. Feldspatin kimyasal kompozisyonu

B||e§|k S|02 A|203 Fezog T|02 CaO MgO Nazo Kzo K.K

%

< 70,04 | 18,25 | 0,06 | 0,258 | 0,61 | 0,06 | 10,02 | 0,21 | 0,34
(Agirlikga)

Sodyum hidroksit (NaOH): Silis kumu ve feldspatin jellesme asamasinda
Merck marka saf sodyum hidroksit pelletlerinden hazirlanan 1 M NaOH

kullaniimistir.

n- Heptan (C;Hi6): Yuzey modifikasyonu sirasinda reaksiyona girmeyen

TEOS’ u uzaklastirmak igin Sigma- Aldrich marka n- heptan kullaniimistir.

7.2. Silika Aerojel Sentezi

7.2.1. TEOS'’ tan silika aerojel sentezi

Baslangic malzemesi TEOS kullanilarak iki basamakli (asit-baz katalizort)
sol-jel yontemiyle silika aerojel sentezlenmistir ve sentez Ug¢ basamakta
gerceklesmektedir. Bu basamaklar sol-jel olusumu, yaslandirma ve

kurutmadir.

Oda sartlarinda TEOS, saf etanol, su ve asit katalizéri (1 M HCI)
karistinlmistir. Karigim oranlari Cizelge 7.3’ de verilmistir.
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Cizelge 7.3. TEOS baslangi¢c malzemesi kullanilarak silika aerojel Gretiminde
kullanilan kimyasallarin miktarlar

Kullanilan Malzeme Kullanilan Hacim (ml)
TEOS 3,7
C,HsOH 9,8
HCI 14
Saf Su 0,8
NH,OH 1,6

Karisim 65°C’de 3 saat bekletilmis ve Cizelge 7.3’ de verilen miktarda baz

katalizoru (1 M NH4OH) eklenmigtir. Karigim, jel olusumu geceklesene kadar

65°C’de 24 saat beklemeye birakilmistir (sol — jel olusumu). Jel, 5 ml saf su

ile ylkanmistir ve sonra Uzerine 4 ml etanol eklenmigtir. 3 giin boyunca etanol

ile ¢ozucu degisimi yapilmigtir (jelin yaslandirilmasi). Cizelge 7.4’ te verilen

sicakliklarda yaslandirma igslemi yapilmistir. Yaslandirma igleminin bitiminden

sonra her bir numune 60°C’de 5 giin boyunca kurumaya birakilmis ve silika

aerojeller elde edilmisgtir.

Cizelge 7.4. TEOS baslangi¢c malzemesi kullanilarak Uretilen silika aerojelin
yaslandirma sicakliklar

Numune Yaslandirma Sicakhgi (°C)
T1 30
T2 40
T3 50
T4 60
T5 80
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7.2.2. Silis kumundan ve feldspattan silika aerojel sentezi

Asit ile yikama: Silis kumu ve feldspattaki safsizliklari gidermek igin asit ile
yikama islemi her iki bagslangic maddesi icin ayni sekilde yapilmistir. 10 g
baslangic maddesi (silis kumu ve feldspat) 60 ml saf su ile karistiriip pH
degeri 1 oluncaya kadar 1 M HCI ilave edilmigtir. Daha sonra karigim 2 saat
sabit karistirma hizinda karistirlmistir. Karigim siyah bant suzge¢ kagidi ile
suzlilmis ve slzgec¢ kagidinda kalan kati 100 ml saf su ile yikanmistir.

Yikanan kati 60°C’ de 1 giin kurumaya birakilmistir.

Sodyum silikat olusumu: Yikanmis ve kurutulmus katiya (silis kumu ve
feldspattan elde edilen) 60 ml 1 M NaOH ilave edilmis ve karisim kaynama
noktasinda (150°C) sabit karistirma hizinda 1 saat, 2 saat ve 3 saat
karigtirma surelerinde karistirilarak sodyum silikat ¢ozeltisi elde edilmigtir.
Cozelti oda sicakliginda sogumaya birakilmis ve soguyan ¢ozeltinin 1 M HCI
ile pH degeri 7 olmasi saglanmistir. Olusan jeller 60°C’ de 2 giin etiivde

bekletilmistir. Resim 7.1’ de silika ekstraksiyonu asamalari gosterilmektedir.

b
Resim 7.1. Silis kumundan ve feldspattan uretilen silika aerojelin Gretim
asamalari a) karigtirma islemi b) siizme islemi ve c) jellesme
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Yaslandirma: Yaslandirma iglemi (aging) ve aerojeldeki suyu uzaklastirmak
Uzere 3 gun boyunca her gin 4 ml etanol eklenerek yapiimigtir (Resim 7.2).
Burada farkl yaslandirma sicakliklari kullaniimigtir. Karistirma sureleri sabit

tutularak 30, 40, 50, 60 ve 80°C yaslandirma sicaklidi olarak segilmistir.

Resim 7.2. Silika aerojelin yaglandiriimasi

Kurutma: Yaslandirmadan sonra 60°C’de 5 giin kurutma yapilmistir. Elde
edilen aerojellerin higbir ilave igslem yapilmaksizin EDS analizi yapilip
incelendiginde yuksek oranda sodyum tuzlarinin olustugu goézlenmistir (Sekil
7.1 ve Sekil 7.2). Olusan bu tuzlan uzaklastirmak icin silika aerojel
numuneleri saf su ile yikanmis ve 60°C’ de 1 giin kurutulmus ve daha sonra

EDS analizi yapilmigtir.

Spectrum?
Elt Line Intensity Errer Conc
(cis) 2-sig
H Ea 000 0000 0000 wt%
O Ea 279 103 14786 wt%
MWMa Ka 4262 4127 29373 wthi
Mg EKa 016 0255 0126 wt%
51 Ka 1604 2532 B112 wt%
Cl Ea 2704 5898 45402 wt
KE EKa 1.05 0848 0707 wth
Ti Ea 1.11 0667 0214 wtha
Fe KEa 066 0513 0678 wt¥
100,000 wt.% Total

KV 200
2 a 5 2 Takooff dngle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

Cursor=

Sekil 7.1. Silis kumundan sentezlenen aerojelin yilkama yapilmadan énceki
EDS sonucu



Spectrum3

Cursor=

2 4. &, 8.

Elt. Line Intensity Error
(cfs) 2-s51g
O Ka 271 1040
Na Ka 3141 3544
Mz Ka 1.04 0645
Al Ka 132 0727
51 EKa 1529 2473
Cl Ka 14795 7691
E Ka 056 0475
Ti Ka 178 0843
Fe Ka 160 0799
Zn Ka 127 0712
kY 200
Takeoff Angle  35.0°

Elapsed Livetirne 10.0

Conc

12727 wt
18.310 wt%
0.568 wt%
0.586 wt
5671 wt%
57.557 wt%
0.304 w2
1015 wt%
1.26% wt%
1954wt
100.000 wt% Total
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Sekil 7.2. Feldspattan sentezlenen aerojelin yikama yapilmadan énceki EDS
sonucu

Numunelerin, karistirma sureleri ve yaslandirma sicakliklari Cizelge 7.5 te

verilmistir.

Cizelge 7.5. Silis kumu ve feldspat icin karistirma streleri ve yaglandirma

sicakliklari
Numune Karistirma Siiresi (Saat)
Yaslandirma Sicakhgi
Silis . (°C)
Feldspat | Silis Kumu Feldspat
Kumu
S1 F1 1 Saat 1 Saat 60
S2 F6 2 Saat 2 Saat 60
S6 F2 3 Saat 3 Saat 60
S3 F3 3 Saat 2 saat 30
S4 F4 3 Saat 2 saat 40
S5 F5 3 Saat 2 saat 50
S8 F8 3 Saat 2 saat 80
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7.2.3. Silis Kumundan ve Feldspattan Yuzey Modifikasyonu Yapilarak
Silika Aerojel Uretimi

Silis kumu ve feldspatla ilgili diger bir deneysel calisma ise ylzey
modifikasyonu deneyidir. YUlzey modifikasyonu yapilmasindaki amag ise
uretilen aerojellere hidrofobik 0Ozellik kazandirmak ve ylzey alanlarini

arttirmaktir.

Bu bolimdeki galismada asit ile yikama ve silika ekstraksiyonu basamaklari

diger deneylerle ayni yapiimistir sadece yaslandirma basamag: farkhdir.

Yaslandirma: Jel ilk olarak etanol ile 50°C’ de 24 saat yaslandiriimistir. Daha
sonra jel hacimce %70’lik TEOS / Etanol ¢ozeltisinde 70°C’de 24 saat
yaslandiriimigtir. Jel n-heptan ile TEOS / Etanol ¢bzeltisi tamamen ayrilana
kadar defalarca yikanmistir. Daha sonra 4 defa n-heptan ile 50°C’de 24 saat
yaslandirilmistir. Yaslandirmadan sonra 60°C’de 5 giin kurutma yapilmistir.
Daha sonra aerojellerdeki sodyum tuzlarini gidermek igin diger numunelere

uygulandidi gibi saf su ile yikanmis ve 60°C’ de 1 giin kurutulmustur.

Uretilen silika aerojeller SM5 (silis kumundan modifikasyon ile Uretilen silika
aerojel), FM5 (feldspattan modifikasyon ile Uretilen silika aerojel) olarak

adlandiriimigtir.
7.3. Silika Aerojelin Karakterizasyon Caligmalari

Sentezlenen silika aerojelin fiziksel ve yapisal 6zelliklerini belirlemek i¢in bazi
karakterizasyon calismalari gercgeklestiriimistir. Silika aerojeldeki bilesikleri
tanimlamak igin FTIR analizi, yuzey alan degerleri, ortalama gbézenek ¢api ve
dagiliminin belirlenmesi icin N, adsorpsiyon analizi, gbzenek yapisinin
belirlenmesi icin SEM incelemesi ve aerojeldeki elementleri belirlemek icin

EDS analizi yapiimistir.
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7.3.1. N, adsorpsiyon analizi

Sentezlenen silika aerojelin N, adsorpsiyon analizi Nova 2200e ylzey alani

ve gozenek ¢api belirleme cihazi ile yapiimigtir.

BET Metodu: Yuzey alaninin dl¢iimesinde BET metodu kullaniimigtir. Bu
metot katilarin ylzey alanlarinin odlgulmesinde yaygin segilen bir metot

oldudu icgin tercih edilmistir. Burada kullanilan formul ise asagidaki gibidir.

1 1 C-1( P
= + - (7.1)
W({(R/P)-1) W.C W CI\P,
Po/P nispi basing, C BET sabiti, W kati kitlesi, W, tek tabaka kaplanan

adsorbant kutlesi olarak ifade edilir.

DFT Metodu: Klasik makroskopik yontemler (DR, BJH, HK, ve SF) mikro
g6zeneklerin ve hatta mezo gdzeneklerin belirlenmesinde gergekgi sonuglar
verememektedir. Yogunluk Fonksiyon Teorisi (DFT) yontemi gézenek boyutu
analizi icin daha dogru bir yaklasim saglamaktadir. Yogunluk Fonksiyon
Teorisi (DFT) yontemi gobzeneklerdeki izotermi; akiskan-akiskan ve kati-
akiskan etkilesimlerinin molekuller potansiyellerine gére belirler ki bu yontem

de gozeneklerle ilgili gergege en yakin sonuglara ulasmamizi saglamaktadir.

Gozenek c¢ap dagiiminin  belirlenmesinde DFT metodu kullaniimistir.
Adsorpsiyonda kullanilan bir metot oldugu igin secilmistir. Ayrica mezo ve
mikro gobzenekli karbonlarin, silikalarin ve zeolitlerin ¢ap dagiliminin
belirlenmesinde en iyi sonug¢ verdigi icin bu metot secilmigtir. Burada

kullanilan formul asagidaki gibidir. [41]
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N(P/P,)= MfN(p/po,r)xf(r)xdr 72

"MIN

N(P/Py): deneysel adsorpsiyon izoterm verileri
r: g0zenek yarigap!

F(r): gozenek dagilimi fonksiyonu olarak ifade edilir.

Goézenek caplarinin siniflandiriimasi daha énce bahsedildigi gibi, 20 A’ dan
kiigiikse mikro gbézenekli, 20 — 500 A arasinda mezo gdzenekli, 500 A’ dan

blylkse makro gdzenekli seklindedir.

Analiz: Analizi yapilacak ve agirhidr belilenen numune cihazin degaz
bdlimune yerlestirilir ve 3 saat boyunca degaz islemine tabi tutulur. Daha
sonra numune cihazin analiz bolimune yerlestirilir. Analizde kullanilan
programa (software) gerekli parametreler ( numune agirhigi ve yogunlugu,
hicre tipi, analiz noktalar) girilir ve numunenin analizi yapilir. Analiz
sonucunda numuneye ait adsorpsiyon izotermleri bilgisayar programi
yardimiyla elde edilir. Elde edilen sonuglar dogrultusunda numunenin yuzey
alani, gdézenek capi ve gozenek dagilimi degerleri elde edilir. Bu ¢calismada

kullanilar Nova marka N, adsorpsiyon cihazi Resim 7.3’ te goruldagu gibidir.

Resim 7.3. N, adsorpsiyon analiz cihazi
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7.3.2. FTIR analizi

Sentezlenen silika aerojellerin yapisinda bulunan kimyasal baglarin tespiti
icin FTIR analizi yapilmistir. FTIR analizi i¢cin Resim 7.4.’'te goérilen JASCO
marka FTIR-480 Plus cihazi kullaniimistir. Analiz edilecek numuneler kati
oldugu icin referans madde olarak potasyum bromur (KBr) kullaniimistir. KBr’
nin infrared bolgesinde absorpsiyonu olmadigi i¢in tercih edilmistir. Kullanilan
KBr nem igermemesi gerekir ¢unkul igerdigi nem IR spektrumda hatall
bantlarin gozlenmesine neden olur. Analiz agamasindan dnce numune toz
haline getirilmistir. Toz halindeki numune KBr ile karistiriip homojen haldeki
karigim 7 tonluk pres kuvveti ile dairesel pellet haline getirilmigtir. Elde edilen

pellet cihaza yerlestiriimis ve analiz edilmigtir.

Resim 7.4. FTIR cihazi

7.3.3. SEM analizi

Elektron mikroskobu yuksek voltaj altinda hizlandirilmis elektronlarin
malzeme yuzeyine carptirilip yansima prensibine dayanir. Bu yansiyan
elektronlar ve buna bagl olarak x-isinlari kullanilarak degisik analizler yapilip

ylzeyin topografisi elde edilir.

Numunelerin mikro yapisal 6zelliklerinin analizi i¢in yuksek ¢ozunurluge sahip
Resim 7.5 te gdriilen LV 6060 model SEM cihazi kullaniimistir. Olgek olarak

10000 kat buyutme alinmistir. Bu yolla, numunelerin ylzey yapisi, tane
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boyutlari, geometrisi hakkinda bilgi edinilmistir. Ayrica silika aerojeldeki

elementlerin ylzdelerini tayin edebilmek icin EDS analize de yapilmigtir.

Resim 7.5. SEM cihazi
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8. DENEYSEL BULGULAR
8.1. Silika Aerojel Uretimine Karistirma Siiresinin Etkisi

Bu calismada silis kumu ve feldspat ham madde olarak kullaniimisg, sol-jel
teknigiyle silika aerojel elde edilmigtir. Kullanilan baslangi¢c malzemeleri dogal
malzemeler oldugu icin ilk énce HCI ile saflastirma islemi yapiimis daha
sonra sodyum silikat ¢ozeltisi elde etmek icin NaOH ile karigtirma islemi
yapilmistir. Karistirma sureleri 1, 2 ve 3 saat secilmis ve bu surelerin sodyum
silikat ¢ozeltisi olusumu ve dolayisiyla silika aerojel olusumu Uzerindeki etkisi
FTIR ve BET analizleri yapilarak incelenmistir. ilk olarak baslangic
malzemeleri olan ve higbir isleme tabi tutulmayan silis kumu ve feldspatin
FTIR analizi yapilmigtir. Daha sonra sol-jel teknigi uygulanan numuneserden,
silika aerojel olusup olugmadigini gormek icin FTIR analizi yapiimigtir.
Sonuglar Sekil 8.1, Sekil 8.2 Sekil 8.3 ve Sekil 8.4’'te gosterilmistir.

Silika aerojelin ana bagi Si-O-Si asimetrik bagidir. Bu kuvvetli bag 1000-1200
cm™ dalga boyu araliginda bulunmaktadir. Genel olarak da 1089-1095 cm™
dalga boyu araliginda gézlenmektedir. Si-O-Si simetrik bandi 800 cm™ de,
Si-O-Si ag bandi 469-467 cm™ de gériilmektedir. Si-OH bandlari 960 cm™, -
OH gerilme bandi 3000-3500 cm™, adsorplanan su molekiillerinin pikleri
1650 cm™, hidroliz olmayan etoksi gruplarindan kaynaklanan C-H bandlari da

1380 cm™ de goriilmektedir[12].
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Sekil 8.2. Feldspattan elde edilen silika aerojelin FTIR spektrumlari

Feldspattan sentezlenen silika aerojellerde Si-O-Si asimetrik bandi F1

numunesi icin 1076 cm™, F6 numunesi icin 1091 cm™ ve F2 numunesi igin

1076 cm™, Si-O-Si simetrik bandi F1 numunesi igin 790 cm™, F6 numunesi

icin 794 cm™, Si-O-Si ag bandi F1 numunesi icin 466 cm™, F6 numunesi igin

451 cm™ ve F2 numunesi icin 458 cm™ olarak bulunmustur. Ayrica OH
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gerilme bandi F1 numunesi icin 3432 cm™, F6 numunesi igin 3424 cm™ ve F2
numunesi icin 3448 cm™, adsorplanan su molekillerinin pikleri de F1
numunesi igin 1643 cm™, F6 numunesi igin 1639 cm™ ve F2 numunesi igin
1643 cm™ de gérilmistir. Bu sonuglarda feldspattan silika aerojel

uretildigini gostermistir.
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Sekil 8.4. Silis kumundan elde edilen silika aerojelin FTIR spektrumlari

Silis kumundan elde edilen silika aerojellerde Si-O-Si asimetrik bandi S1
numunesi icin 1087 cm™, S2 numunesi icin 1095 cm™ ve S6 numunesi igin

1103 cm™, Si-O-Si simetrik bandi S1 numunesi igin 798 cm™, S2 numunesi
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icin 802 cm™, S3 numunesi igin 802 cm™, Si-O-Si ag bandi S1 numunesi igin
455 cm™, S2 numunesi igin 466 cm™ ve S6 numunesi icin 466 cm™ olarak
bulunmustur. OH gerilme bandi S1 numunesi icin 3440 cm™, S2 numunesi
icin 3448 cm™ ve S6 numunesi igin 3451 cm™, adsorplanan su molekullerinin
pikleri de S1 numunesi igin 1639 cm™, S2 numunesi igin 1639 cm™ ve S6
numunesi icin 1643 cm™ de gérilmiistir. Bu degerler de silis kumundan

silika aerojel elde edildigini gostermistir.

Nayak ve arkadaslari da piring kabugu kuilinden c¢evresel basingta
kurutmayla elde ettikleri silika aerojelin FTIR spektrumunda Si-O-Si asimetrik
bandini 1098 cm™, Si-O-Si simetrik bandini 804 cm™, Si-O-Si ag bandini 471
cm™, -OH absorpsiyon bandlarini da 3440 ve 1630 cm™ de elde etmislerdir.
Silis kumu ve feldspattan sentezlenen aerojellerin spektrum sonuglar bu
degerlere yakin ¢ikmistir. Elde edilen FTIR spektrum sonuglar Cizelge 8.1

ve Cizelge 8.2’de verilmistir.

Cizelge 8.1 Feldspattan elde edilen silika aerojelin ve literatirden okunan
FTIR analiz sonuglari

Bandlar L't?rat.[‘j; F1 numunesi | F2 numunesi | F6 numunesi
Degeri
Si-O-Si
Asimetrik Bandi 1098 1076 1076 1091
Si-O-Si Simetrik 804 290 i 204
Bandi
SHO-Si Ag 471 466 458 451
Bandi
-OH
Absorpsiyon 3440/ 1630 3432/1643 3448/1643 3424/1639
Bandi
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Cizelge 8.2. Silis kumundan elde edilen silika aerojelin ve literatirden okunan
FTIR analiz sonuglari

Bandlar th(?rat.[lg] S1 numunesi | S2 numunesi | S6 numunesi
Degeri
Si-O-Si
Asimetrik 1098 1087 1096 1103
Bandi
Si-O-Si
Simetrik Bandi 804 798 802 802
S-O-SiAg 471 455 466 466
Bandi
-OH
Absorpsiyon 3440/ 1630 3440/1639 3448/1639 3451/1643
Bandi

FTIR analizinde silika aerojel Uretildigi gorulmustur. Bundan sonraki
calismalarda karistirma suresine karar vermek igin BET ylzey alani analizi

yapilmistir ve sonugclari Cizelge 8.3 ve Cizelge 8.4’te verilmigtir.

Cizelge 8.3. Silis kumundan elde edilen silika aerojelin BET ylzey alani

sonuglari
Numuneler BET Yiizey Alani (m%/g)
Silis Kumu 172,394
S1 (1 saat) 312,794
S2 (2 saat) 522,209
S6 (3 saat) 539,843

Elde edilen sonuglardan silis kumu igin karistirma sudresinin yuzey alanina
etki ettigi gorilmektedir. 1 saatlik karistirmada en dusuk yuzey alani elde
edilmigtir. Karistirma slresi 2 saat oldugunda ise ylzey alaninda ¢ok fazla
artis olmustur. En iyi sonu¢ da 3 saatlik karistirmada elde edilmigstir. Bu
yuzden silis kumundan silika aerojel Uretimine 3 saat karistirma yapilarak

devam edilmistir.
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Cizelge 8.4. Feldspattan elde edilen silika aerojelin BET ylzey alani

sonuglari

Numuneler BET Yiizey Alani (m%g)
Feldspat 89,939

F1 (1 saat) 542,450

F2 (2 saat) 637,412

F6 (3 saat) 210,589

Feldspattan elde edilen silika aerojellerin yluzey alanlarinin karigtirma
suresiyle degistigi fakat 3 saatlik karistirmada ise dusis oldugu
gorulmektedir. En iyi sonug¢ 2 saatlik karigstirmada gozlendiginden feldspattan

silika aerojel Uretimine 2 saat karigtirma yapilarak devam edilmisgtir.

Silis kumu c¢alismasinda birinci saatten sonraki artis yaklasik belli bir degerde
sabit kalmistir. Asit ile yikamada safsizliklarin yaninda silisyum oksitinde
azalmasi sO0z konusu olsa bile silis kumundaki silisyum oksit orani g¢ok
yuksek oldugundan sodyum silikat olusumunda karistirma suresi 3 saat olan
numunede yuzey alani en yuksek ¢ikmigtir. Feldspatta ise 2. saatten sonra
yuzey alaninda ¢ok fazla dusus olmustur. Clinkd bu malzemedeki safsizliklar
cok fazla, silisyum oksit orani ise dusuktir. Feldspattaki silisyum oksit orani
silis kumundan daha dusuk oldugu icin karistirma suresi 2 saat olan

numunede yuzey alani en ylksek ¢ikmistir.

8.2. Silika Aerojel Uretimine Yaglandirma Sicakhginin Etkisi

Bu galismada parametre olarak farkli yaslandirma sicakliklari segilmis, ylizey

alanina ve ortalama gozenek gapina etkisi incelenmistir.
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8.2.1. TEOS’ tan Uretilen Silika Aerojele Yaglandirma Sicakliginin Etkisi

Bu calismada sol-jel yontemiyle silika aerojel elde ederken hem asit hem
baz katalizérl beraber kullaniimigtir. Sol-jel yéntemiyle TEOS’ tan farkl
yaglandirma sicakliklarinda silika aerojel elde edilmigtir. Yaslandirma
sicakhgr 30, 40, 50, 60 ve 80°C secilmistir. Sentezden sonra aerojeldeki
kimyasal gruplarin varhigini gostermek igin FTIR analizi yapiimigtir. FTIR

spektrumlari Sekil 8.5 de gértlmektedir.
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Sekil 8.5. TEOS ile sentezlenen silika aerojelin FTIR spektrumu

Burada silika aerojelin karakteristik bandlari olan Si-O-Si asimetrik, simetrik
ve ag bandi elde edilmigtir. Ayrica —OH pikleri ve C-H pikleri de gozlenmistir.
C-H pikleri ise reaksiyona girmeyen TEOS’ tan dolay! ortayr ¢cikmigtir. Pik

degerleri Cizelge 8.5’ te verilmisgtir.
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Cizelge 8.5. TEOS’ tan elde edilen silika aerojelin FTIR spektrumlarin

degerleri
T1 T2 T3 T4 T5
Bandlar . . . . .
numunesi numunesi numunesi numunesi numunesi
Si-0-Si
Asimetrik 1099 1083 1087 1087 1087
Bandi
Si-0-Si
St Band 802 798 802 802 802
S-O-SiAg 458 455 462 451 462
Bandi
“OH
Absorpsiyon | 3440/1635 | 3471/1635 | 3475/1635 | 3436/1635 | 3490/1639
Bandi

Yaslandirma sicakliginin etkisini incelemek i¢in BET yuzey alani délgimu

yapilmigtir. Elde edilen izoterm grafikleri Sekil 8.6- 8.10’ da verilmistir. Yuzey

alani ve ortalama g6zenek cap degerleri Cizelge 8.6’ da verilmistir.
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Sekil 8.6. Yaslandirma sicakhgi 30°C olan TEOS’ tan elde edilen silika
aerojelin izoterm egrisi
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Sekil 8.7. Yaslandirma sicakligi 40°C olan TEOS’ tan elde edilen silika

aerojelin izoterm egrisi
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Sekil 8.8. Yaslandirma sicakhgi 50°C olan TEOS’ tan elde edilen silika

aerojelin izoterm egrisi
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Sekil 8.9. Yaslandirma sicakhgi 60°C olan TEOS’ tan elde edilen silika

aerojelin izoterm egrisi
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Sekil 8.10. Yaslandirma sicakhgdi 80°C olan TEOS’ tan elde edilen silika

aerojelin izoterm egrisi
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Cizelge 8.6. TEOS' tan elde edilen silika aerojelin BET ylzey alani ve
ortalama gozenek ¢api degerleri

. 5 Ortalama Go6zenek
Numuneler | BET Yuzey Alani (m“/g)
Capi (A)
T1 408,989 13,24
T2 473,066 13,24
T3 406,429 13,24
T4 557,344 13,85
15 314,079 13,24

Yizey alani 315-557 m?g arasinda degismektedir. T1, T2 ve T3
numunelerinin ydzey alanlarinda ¢ok fazla degisim olmamistir. En dusuk
deger yaslandirma sicakligi 80°C olan T5 numunesinde elde edilirken en
yuksek deder ise T4 numunesinde gdzlenmistir. Sarawade ve arkadaslarinin
TEOS ile asit-baz sol-jel polimerizasyonuyla sentezledikleri silika aerojele
yuzey modifikasyonu yapmislar ve elde ettikleri aerojelin yizey alani 819-
1108 m?/g arasinda degisim gdstermistir. Tamon ve arkadaslarinin sol-jel
yontemiyle TEOS’ tan iki basamakl asit-baz katalizért ile sentezledikleri
silika aerojelin ise ylizey alani 900 m?/g olarak bulmuslardir. Bu da elde
ettigimiz silika aerojelin ylzey alanlarinin literatirden daha diusuk degere
sahip oldugunu gostermektedir. Ortalama gbézenek capi T1 numunesinde
13,24 A, T2 numunesinde 13,24 A, T3 numunesinde 13,24 A, T4
numunesinde 13,85 A ve T5 numunesinde ise 13,24 A olarak bulunmustur.
Bu da aerojellerin mikro gézenekli oldugunu gostermektedir. Mikro gozenek
yapisini gézenek ¢ap dagilimlari da desteklemektedir ve Sekil 8.12- 8.16’ da
verilmistir. Tamon ve arkadaglarinin elde ettikleri silika aerojelin gézenek ¢api
12-17,5 nm arasindadir ve mezo gozeneklidir.
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Sekil 8.11. Yaslandirma sicakligi 30°C olan TEOS ‘tan elde edilen silika
aerojelin gbézenek ¢cap dagilimi
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Sekil 8.12. Yaslandirma sicakligi 40°C olan TEOS ‘tan elde edilen silika
aerojelin gbzenek ¢ap dagilimi
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Sekil 8.13. Yaslandirma sicakhgi 50°C olan TEOS ‘tan elde edilen silika
aerojelin gbézenek ¢cap dagilimi
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Sekil 8.14. Yaslandirma sicakligi 60°C olan TEOS ‘tan elde edilen silika
aerojelin gbzenek ¢ap dagilimi
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Sekil 8.15. Yaslandirma sicakhgi 80°C olan TEOS ‘tan elde edilen silika
aerojelin gbzenek ¢ap dagilimi

Goézenek cap dagihm grafigine bakildiginda gézenek caplari 10- 20 A
arasinda degismektedir. Bu da Uretilen silika aerojellerin mikro gézenekli bir
yapida oldugunu gostermektedir. Sonug¢ olarak sicakhdin degismesiyle
yluzey alani ve ortalama godzenek cap degerlerinde ¢ok buyuk degisimler
g6zlenmemigtir. Bu da ylksek yaslandirma sicakliklarinda c¢alismaya gerek

olmadigini gostermisgtir.

Aerojellerin mikro gézenek yapisini daha iyi gormek icin SEM incelemesi ve
icerdigi elementleri belirlemek igin EDS analizi yapilmigtir. En ylksek yuzey
alanina sahip olan T4 numunesinin SEM goérintlsu ve EDS sonuglari Sekil
8.17’ de verilmigtir. TEOS’ tan elde edilen aerojeller seffaf yapida oldugu igin
g6zenek yapisini gézlemlemek mumkin olmamigtir. EDS sonuglarinda ise Si
ve O’ den bagka elemente rastlanmamistir. Farkli sicaklikta elde edilen diger
aerojellerin (40, 50, 60 ve 80°C) SEM gorintileri ve EDS sonuglari Ek-2’ de

yer almaktadir.
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Resim 8.1. TEOS’ tan 60°C’ de uretilen silika aerojelin SEM goruntisu

2 4. 8. 2.

Bt Line Intensiy
{cls)

H Ea 0.00

C Ka 0.00

0O Ka 24.76

H 0Ka 17141

KV 20,0

Error
2-s1g

0.000
0.000
3147
8.280

Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

Cone

0.000
0.000
49187
50.813
100.000

wt.%o
wt.%o
wit.%o
wt.%
wt%  Total

Sekil 8.16. TEOS' tan 60°C’ de Uretilen silika aerojelin EDS sonugclar
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8.2.2. Silis Kumundan Elde Edilen Silika Aerojele Yasglandirma

Sicakhiginin Etkisi

Silis kumundan aerojel eldesi igin sol-jel yontemi kullanilmigtir. Kumdaki

safsizligr gidermek igin asit ile yilkama, sodyum silikat ¢cozeltisi elde etmek

icin NaOH ile karistirma islemi uygulanmistir. Sodyum silikat ¢ézeltisinin elde

edilmesinde karigtirma suresinin etkisi incelenerek en iyi sonug¢ karistirma

suresinin 3 saat oldugu belirlenmis ve bu calismalarda 3 ssatlik karistirma

suresi sabit alinmigtir. Daha sonra TEOS’ da oldugu gibi farkli yaglandirma

sicakliklarinda galisilarak silika aerojel sentezlenmigtir.
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Aerojeldeki kimyasal gruplarin varhgini gostermek icin FTIR analizi
yapilmistir (Sekil 8.18). Olgiilen band degerleri de Cizelge 8.7 de

gOsterilmigtir.
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Sekil 8.17. Silis kumundan elde edilen silika aerojellerin FTIR spektrumlari

Cizelge 8.7. Silis kumunda elde edilen silika aerojelin FTIR spektrum

degerleri
S3 S4 S5 S6 S8
Bandlar . . . : :
numunesi | numunesi | numunesi | numunesi | numunesi
Si-O-Si
Asimetrik 1084 1099 1092 1103 1095
Bandi
Si-O-Si
Simetrik Band 798 798 802 802 802
S-O-Si Ag 459 455 459 457 457
Bandi
-OH
Absorpsiyon | 3479/1647 | 3494/1643 | 3450/1643 | 3452/1643 | 3471/1643
Bandi
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FTIR analizi sonucunda silika aerojele ait Si-O-Si asimetrik, simetrik ve ag
bandlari elde edilmigtir. Bu da bize silika aerojelin sentezlendigini

gOstermektedir.

Yaslandirma sicakhginin yuzey alanina etkisini belirlemek icin BET ylzey
alani analizi yapilmistir. Ylzey alani ve ortalama gozenek ¢ap degerleri
Cizelge 8.8’de belirtilmistir. Yaslandirma sicakh@inin artmasiyla ylzey
alaninin degisimi ve ortalama gozenek c¢apinin degdisimi Sekil 8.19 ve Sekil

8.20’de gosterilmistir. Aerojele ait izoterm grafikleri Ek-1" de verilmistir.

Cizelge 8.8. Silis kumundan elde edilen silika aerojellerin BET yuzey alani ve
ortalama gbézenek ¢api degerleri

. 5 Ortalama Gozenek
Numuneler | BET Yizey Alani (m“/g)
Capi (A)

S3 609,643 37,261
S4 545,537 55,865
S5 446,476 44,609
S6 539,843 37,261
S8 400,736 53,407
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Sekil 8.18. Silis kumundan sentezlenen silika aerojelde yaslandirma
sicakhginin artmasiyla yuzey alaninin degisimi
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Sekil 8.19. Silis kumundan sentezlenen silika aerojelde yaslandirma
sicakhiginin artmasiyla ortalama gézenek ¢ap degisimi

Yukarida goruldugu uzere yaglandirma sicakliginin artmasi yuzey alaninda
genel olarak bir azalmaya sebep olmustur. En ylksek yuzey alani sonucu
yaslandirma sicakliginin 30 °C oldugu numunede elde edilmistir. Ortalama
gbzenek caplarina bakildiginda ise c¢ap degerlerinin 37-53 A arasinda
degistigi gorulmus ve Uretilen silika aerojellerin mezo gdzenekli bir yapiya
sahip oldugu anlasiimistir. Tang ve Wang piring kulinden sentezledikleri
silika aerojelin yilizey alani 597,7 m?g olarak bulmuslardir. 30°C’ de
urettigimiz silika aerojelle karsilastirildiginda yuzey alanin daha dusuk
degere sahip oldugu goérilmektedir. Gézenek c¢api ise 10-60 nm arasinda
degismektedir. Bu da sentezlenen aerojellerin mezo gbzenekli bir yapida
oldugunu gostermektedir. Mezo gobzenekliligi gérmek icin gozenek cap

dagilim grafigi gizilmistir (Sekil 8.21-8.25).
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Sekil 8.20. Yaglandirma sicakligi 30°C olan silis kumundan elde edilen silika
aerojelin gbzenek ¢ap dagilimi
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Sekil 8.21. Yaslandirma sicakhgi 40°C olan silis kumundan elde edilen silika
aerojelin gdézenek ¢ap dagilimi
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Sekil 8.22. Yaslandirma sicakhgdi 50°C olan silis kumundan elde edilen silika

aerojelin gbézenek ¢cap dagilimi
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Sekil 8.23. Yaslandirma sicakhgi 60°C olan silis kumundan elde edilen silika

aerojelin gdézenek ¢ap dagilimi
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Sekil 8.24. Yaslandirma sicakhgi 80°C olan silis kumundan elde edilen silika
aerojelin gbzenek ¢ap dagilimi

Sekil 8.20-8.24’te elde edilen aerojellerin mezo gbzenekli yapida oldugunu
gOstermektedir. Aerojellerin gbzenek yapisini daha iyi gérmek igin SEM
incelemesi ve igerdigi elementleri belirlemek igin EDS analizi yapiimistir. En
yuksek ylzey alanina sahip olan S3 numunesinin SEM goéruntist ve EDS
sonugclari Sekil 8.26 ve Sekil 8.27 'de verilmigtir. EDS sonucunda Si ve O
yuzdeleri en yuksek ¢ikmistir. Yaslandirma sicakhgi 40°C olan aerojelin SEM
goruntusu literatirde Gao ve arkadaslarinin butimli sistten atmosferik
basingta akiskan yatakh sistemde ve firinda yapilan kurutma islemiyle silika
aerojelin SEM goruntisuyle kiyaslandiginda benzerlik oldugu goértlmektedir
(Sekil 8.28 ve Sekil 8.29). Silis kumundan elde edilen diger aerojellerin SEM

goruntuleri ve EDS sonuglari Ek-2’ de yer almaktadir.
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Elt. Lme Intensty Error  Conc
{cis) 2-51g

o EKa 3821 3308 35359 wtha
Na Ka 5770 1965 2686 wtlo
Mg Ea 012 0222 0.024 wtlo
Al Ea 741 1721 1165 wtb
0 Ka o 31504 11221 44235 wt
Tl Ka 2662 3261 4968 wtho
Fe EKa 3428 3701 10368 wtba
Zn Ka 194 0881 1195 wthe

100,000 wt%

4% 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetrne 10.0

2 4. 6. 8.

Sekil 8.25. Silis kumundan 30°C’de Uretilen silika aerojelin EDS sonuglari

Total
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Resim 8.4. Literatlrden alina SEM goéruntusu [30]
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8.2.3. Feldspattan Elde Edilen Silika Aerojele Yaglandirma Sicakliginin
Etkisi

Feldspattan da silis kumu ve TEOS’ ta oldugu gibi sol-jel ydontemi kullanilarak
silika aerojel elde edilmistir. Bu ¢alismada karigtirma suresi 2 saat olarak
sabit tutulmustur (Cizelge 8.4). Yine ayni sekilde silika aerojel Uretildigi FTIR
analizi yapilarak anlasiimistir (Sekil 8.30). Spektrumlarin degerleri Cizelge

8.9’ da verilmistir.
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Sekil 8.26. Feldspattan elde edilen silika aerojellerin FTIR spektrumlari

Cizelge 8.9. Feldspattan elde edilen silika aerojelin FTIR spektrum degerleri

F3 F4 F5 F6 F8

Bandlar ) . . . .
numunesi | numunesi | numunesi | numunesi | numunesi

Si-O-Si Asimetrik

1084 1050 1045 1076 1049
Bandi

Si-O-Si Ag Bandi 464 451 444 459 451

-OH Absorpsiyon

Band 3475/- 3475/1647 | 3444/1643 | 3448/1643 | 3467/1643




72

TEOS ve silis kumundan elde edilen silika aerojellerde oldugu gibi
feldspattan elde edilen aerojellere yaslandirma sicakhginin degismesinin
ylzey alanina ve ortalama gézenek ¢apina etkisini incelemek i¢in BET analizi
yapilmis ve izoterm grafikleri elde edilmistir (Ek-1). Analiz sonuglar Cizelge
8.10’da verilmigtir. YUzey alaninin ve ortalama gozenek capinin sicaklikla
degisimi Sekil 8.31 ve Sekil 8.32° de gorulmektedir.

Cizelge 8.10. Feldspattan elde edilen silika aerojellerin BET yuzey alani ve
ortalama gozenek capi degerleri

. 5 Ortalama Gozenek
Numuneler | BET Yiuzey Alani (m/g)

Capi (A)

F3 954,941 15,846

F4 566,546 55,868

F5 311,906 53,407

F6 637,412 37,261

F8 457,752 53,407
1000
__ 900
D 800
£ 700
£ 600
< 500
> 400
N 300
> 200
100

O 1 1 1 1 1 1
30 40 50 60 80
Yaslandirma Sicakhgi (°C)

Sekil 8.27. Feldspattan sentezlenen silika aerojelde yaslandirma sicakliginin
artmasiyla yuzey alaninin degisimi
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Sekil 8.28. Feldspattan sentezlenen silika aerojelde yaslandirma sicakhgdinin
artmasiyla gézenek capi degisimi

Yiizey alanlari 955-312 m?/g arasinda degismis ve en yiiksek yiizey alani
30°C’de godzlenmigtir. Silis kumunda oldugu gibi yaslandirma sicakhginin
arttinimasi feldspattan elde edilen silika aerojellerin yuzey alanlarinda
olumsuz bir etki yaratmistir. Ortalama gdzenek capi ise 15-56 A arasinda
degisim gostermistir. 30°C sentezlenen aerojel mikro gozenekli iken diger
sicakliklarda sentezlenen aerojeller mezo gozeneklidir. 30°C’de Uretilen
aerojelin ylzey alaninin yuksek ¢ikmasi nedeni de mikro gézenekli yapidan
kaynaklanmigtir. Mezo gozenekli silika aerojellerde gap arttikga genel olarak
yuzey alani azalmistir. Aksi olan durumda ise ¢ap arttikga yuzey alanin
artmasi da goézenek sayisinin fazla olmasinda kaynaklanmis olabilir. Mikro ve
mezo gbdzenek yapisi gbzenek ¢cap dagiliminda da gozlenmigtir (Sekil 8.33-
Sekil 8.37).
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Sekil 8.29. Yaslandirma sicakligi 30°C olan feldspattan elde edilen silika
aerojelin gbzenek ¢ap dagilimi
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Sekil 8.30. Yaslandirma sicakhgi 40°C olan feldspattan elde edilen silika
aerojelin gbzenek ¢ap dagilimi
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Sekil 8.31. Yaslandirma sicakhgi 50°C olan feldspattan elde edilen silika
aerojelin gbzenek ¢ap dagilimi
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Sekil 8.32. Yaslandirma sicakhgi 60°C olan feldspattan elde edilen silika
aerojelin gbzenek ¢ap dagilimi
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Sekil 8.33. Yaslandirma sicakhgi 80°C olan feldspattan elde edilen silika
aerojelin gbzenek ¢ap dagilimi

Aerojellerin gézenek yapisini daha iyi gérmek igin SEM incelemesi yapiimis
ve icerdigi elementleri belirlemek icin EDS analizi yapilmistir. En ylksek
yuzey alanina sahip olan F3 numunesinin SEM goéruntlsu ve EDS sonuglari
Sekil 8.38 ve $ekil 8.39 ’da verilmigtir. Literaturde Sarawade ve
arkadaslarinin TEOS’ tan asit-baz iki basamakli katalizori ile sol-jel
polimerizasyonuyla elde edilen silika aerojelin SEM goéruntlsu ile 60°C’ de
sentezlenen aerojelin SEM goruntusu ile benzerlik gostermektedir (Sekil 8.40
ve Sekil 8.41). Diger aerojellerin (40, 50, 60 ve 80°C) SEM goruntuleri ve
EDS sonugclari Ek-2’ de yer almaktadir.
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Bt Line Intensity

(cfs)

0 Xa 1421
Ma Ka 843
Mg Ea 0.00
4 Ea 18.58
2 Kaoo 15159
Cl XKa 1934
Fe Ka 3.04
Zn Ka 2.32
4 200
Takeoff Angle  35.0°
2 4. 6. E. Elapsed Livetime 10.0

Error  Conc
2-51g

2384 31468
1836 4.220
0.000  0.000
2726 5807
7786 45.806
2781 1762
1102 1540
0963 2096

100.000

wt%
wt%
wt%
W%
W%
W%
W%
W%
W%

Sekil 8.34. Feldspattan 30°C’de Uretilen silika aerojelin EDS sonuglari

Total
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Resim 8. 7. Literatiirden alinan SEM gorunttsu [32]
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8.2.4. Silis kumundan ve Feldspattan Uretilen Silika Aerojele Yiizey
Modifikasyonunun Etkisi

Yuzey modifikasyonunun yapilmasinin amaci, uUretilen aerojellere hidrofobik
Ozellik kazandirmak ve ylzey alanini arttirmaktir. Bu amagla, silis kumu ve
feldspattan uretilen aerojellerden farkli olarak 1 gun ethanol ile yaglandirma
isleminden sonra % 70’lik TEOS/ Etanol ile ylzey modifikasyonu yapiimis ve
reaksiyona girmeyen TEOS’ u uzaklastirmak icin n-heptan kullanilimigtir.
Yaslandirma sicakhg literattirle karsilastirma yapilabilmesi igin 50°C olarak

secilmistir.

Yuzey modifikasyonunun etkisi gérmek igin silis kumu (SM5) ve feldspattan
(FM5) sentezlenen aerojellere FTIR analizi yapiimigtir. Spektrumlar Sekil
8.42 ve $ekil 8.43'te verilmistir. Spektrum degerleri Cizelge 8.11°de
gOrulmektedir.

2
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Sekil 8.35. SM5 numunesinin FTIR spektrumu

Yuzey modifikasyonundan sonra —OH bandinda degisim meydana gelmistir.

1650 cm™ dalga boyunda goriilen —OH bandi yok olmustur. Ayrica 3500 cm™



80

dalga boyundaki —OH gerilme bandi da azalmistir. Bu sonuglara bakildiginda

silika aerojelin hidrofobik 6zellik kazandigi sOylenebilir.
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Sekil 8.36. FM5 numunesinin FTIR spektrumu

FM5 numunesinde ylzey modifikasyonu yapildiktan sonra —OH bandlarinda

degisim gézlenmezken Si-O-Si simetrik bandinin olustugu gértlmustr.

Cizelge 8.11. SM5 ve FM5 numunesinin FTIR spektrum degerleri

Bandlar SM5 numunesi FM5 numunesi
Si-O-Si Asimetrik Bandi 1091 1084
Si-O-Si Simetrik Bandi 802 798
Si-O-Si Ag Bandi 466 451
-OH Absorpsiyon Bandi 3471/- 3428/1639

Modifikasyon sonrasinda ylizey alanindaki ve gézenek c¢apindaki degisimi
goérmek icin BET yuzey alani analizi yapilmig ve izoterm grafikleri elde

edilmistir (Ek-1). Ylzey alani ve ortalama gbézenek ¢cap degerleri literaturde



81

Nayak ve arkadaslarinin piring kulinden sentezledikleri silika aerojelin

degerleriyle birlikte Cizelge 8.12°de verilmisgtir.

Cizelge 8.12. SM5, FM5 ve literatlr numunesinin ylzey alani ve ortalama
gbzenek gap degerleri

Numuneler Yiizey alani (m?/g) Ortalama gdzenek gapi (A)
Literatar 273 200
SM5 396 37.26
FM5 456 15.85

SM5 ve FM5 numunesinin yukarida goruldigu gibi yuzey alanlari literatar
degerinden daha yuksek ¢ikmistir. Bunun nedeni SM5 ve FM5 numunelerinin
ortalama gdzenek cgaplarinin daha disuk olmasindan kaynaklanmigtir. SM5
ve literatir numunesi mezo gdzenekli bir yapiya sahipken FM5 numunesi
mikro gozeneklidir. Bu da ylzey alaninin en yuksek degdere sahip olmasini
desteklemektedir. Goézenek cap dagihim grafiklerinde de mikro ve mezo

g6zenekliligi gérmek mimkuandur (Sekil 8.44 ve Sekil 8.45).

dV(logr) (cm®/g)

10 20 30 40 50 60 70
Gézenek Capi A

Sekil 8.37. SM5 numunesinin gdézenek ¢ap dagilimi
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Sekil 8.38. FM5 numunesinin gézenek ¢cap dagihmi

SM5 numunesinin gézenek cap dagilimi 30-60 A arasinda degisim
géstermistir ve mezo gdzenek araligindadir. FM5 numunesinin ise 12-20 A

arasindadir ve mikro gozeneklidir.

SEM goruntilerinde numunelerinin goézenekli yapisi daha iyi sekilde
g6zlenmistir (Sekil 8.46 ve Sekil 8.48). Silika aerojellerin icerdidi elementleri
gormek icin EDS analizi yapilmigtir ve Sekil 8.47 ve Sekil 8.49'da verilmistir.
EDS sonuglarina bakildiginda en yuksek yuzdeler Si ve O’ de elde edilmistir.
Yuzey modifikasyonundan sonra SM5 numunesinde Si yuzdesinin artis
meydana gelmistir. Bu da silis kumundan sentezlenen aerojelde yuzey

modifikasyonu daha iyi gerceklestigini gostermistir.



Resim 8.8. SM5 numunesinin SEM goéruntusu

Spectrum3
Elt. Line Intensity Error
(cfs) 2-s1g
C  Ea 0.o0 0000
O Ea 2045 2.85%
Na Ea 334 1462
Mgz Ea 043 0413
2 Ea 24519 9402
Cl Ea 051 0604
Fe Ea 327 1143
WV 20.0

Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetirne 10.0

2. 4 &, 8.

Cursor=

Cone

0.000 wt%
37.007 wt
2.335 wth
0.132 wt%
58.302 wt
0.339 wt%
1.884 wt%
100,000 wt.%

Total

83

Sekil 8.39. SM5 numunesinin EDS sonuglari
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Resim 8.9. FM5 numunesinin SEM gorintisu

Spectrumb
Elt. Line Intensity Error  Conc
(cis) 2-sig
C Ea 000 0000 0000wt

O Ea 8527 5839 51434 wt%
Na EKa 2379 3084 4738 wt%
Mg Ka 096 0621 0141 wt
Al Ea 2711 3292 3261 wt'
51 EKa 35773 11960 39459 wt¥%
Cl Ea 225 0549 0325 wt%
Fe Ea 249 0997 0593 wt%
100.000 wt% Total

laty 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

2. 4 &. 3.

Cursor=

Sekil 8.40. FM5 numunesinin EDS sonuglari
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9.SONUGC ve ONERILER

Silis kumu, feldspat ve TEOS kullanilarak sol-jel yontemiyle silika

aerojel elde edilmigtir.

Silis kumu ve feldspattan silika aerojel elde etmek igin asit ile yikama,
silika ekstraksiyonu, yaslandirma ve kurutma iglemleri yapilmistir.
Parametre olarak karistirma suresi ve vyaglandirma sicakligi
secilmigtir. 1,2 ve 3 saat yapilan karistirmalar sonucunda silis
kumunda en iyi sonu¢ 3 saatte cikarken feldspatta 2 saatte elde
edilmistir. Yaglandirma sicakligi olarak 30, 40, 50, 60 ve 80°C’ de
calismaya karar verilmistir. Bu sicakliklarla yuzey alaninin ve gozenek
¢apinin nasil degistigi incelenmis ve sicaklik artisinin yluzey alanini
olumsuz etkiledigi sonucuna varilmistir. Ortalama g6zenek c¢api
degerleri mezo gozenek araliginda elde edilmis, SEM goruntulerinde

de gozenekli yapi ¢ok net sekilde gorulmustur.

TEOS’ tan silika aerojel eldesinde de parametre olarak silis kumu ve
feldspatta oldugu yaslandirma sicakhgi secilmistir. Secilen sicakliklar
silis kumu ve feldspatta calisilan sicakliklarla aynidir. Ayni sekilde
sicakliklarla ylUzey alaninin ve gb6zenek c¢apinin nasil degistigi
incelenmig ve sicaklik artigiyla yuzey alaninin fazla degismedigi
gézlenmistir. Ortalama gézenek capi ise 13.24 A olarak bulunmus ve
bu da aerojelin mikro gozenekli bir yapida oldugunu gostermigtir.
Ayrica sicaklik artisinin gozenek c¢apini etkilemedigi sonucuna
variimigtir. Numuneler saydam bir gérunim de oldugu icin SEM

analizinde gozenekli yapi gormek mumkuan olmamistir.

Silis kumu ve feldspattan elde edilen silika aerojele 1 gun yaslandirma
islemi yapildiktan sonra TEOS ile yuzey modifikasyonu yapiimistir.
Reaksiyona girmeyen TEOS’ u uzaklastirmak igin n-heptan ile ¢ézicu
degisimi islemi yapilmistir. Yaslandirma sicakhg 50°C olarak
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secilmistir. Son olarak ise kurutma iglemi yapilmigtir. Elde edilen silika
aerojellere yuzey alani analizi yapilmis ve sonuglar literatlr
degerinden daha ylUksek c¢ikmistir. Feldspattan sentezlenen aerojel
mikro gozenekli, silis kumundan sentezlenen aerojel ise mezo
gOzenekli bir yapiya sahip oldugu gorulmustur. SEM goruntulerinde

g6zenekli yapi net bir sekilde gozlenmisgtir.

FTIR analizi silika aerojeldeki kimyasal gruplarin varligini belirlemek
igin yapilmistir. Biitiin numunelerde silika aerojelin ana bandi olan Si-
O-Si asimetrik bandi goézlenmistir. Ayrica —OH bantlari da gértulmastr.
TEOS’ ta silis kumu ve feldspattan farkli olarak C-H bandi
bulunmusgtur. Bunun nedeni ise reaksiyona girmeyen TEOS’ tur.
Yuzey modifikasyonu yapilan SM5 numunesinde —OH absorpsiyon

bandi gorulmemistir.

Silika aerojeldeki elementleri belirlemek i¢cin EDS analizi yapilmistir.
TEOS ve silis kumunda Si ve O yuzdeleri feldspattaki ylzdelere gore
yuksek c¢ikmistir. Bunun nedeni ise feldspattaki safsizligin fazla

olmasindan kaynaklanmistir.

Baslangic maddesi olarak silis kumu ve feldspat kullaniimasi silika

aerojel uretimini daha ekonomik hale gelmesini saglamigtir.

Bu calismaya ek olarak farkli yaslandirma streleri, farkh ¢ézlculer
parametre olarak segilebilir ayrica uUretilen numunelere ylzey
modifikasyonlari yapilarak silika aerojellerin ylzey alanlari ve
g6zenekliligi  arttirilabilir.  Yapilan bu modifikasyonla aerojellerin
hidrofobik 6zellik kazanip kazanmadigina bakilabilir.
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Ek-2 10000 kat buyutme olgekli SEM goruntuleri ve EDS sonuglari

Z8kuU X18. 888 1 rirn

Resim E2.1. Baslangi¢ maddesi silis kumunun SEM goruantisu

Elt.  Line Intensity Emror  Conc

(cis) 2-s1g
O Ea 5531 4701 436390 wt%
Na Ka 123 0703 0268 wt
Mg EKa 020 0284 0030 wt%
Al Ea 193 087% 0238 wt
31 EKa 480.46 13857 54004 wt%
Cl Ea 016 0230 0027 wt%
Fe Ka 243 05985 0651 wth
Zn EKa 202 08%8 1093 wt%

100.000 wt% Teotal

kW 20.0
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

2. 4. &, 8.

Sekil E2.1. Baslangi¢ maddesi silis kumunun EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyutme dlgekli SEM goéruntileri ve EDS sonuglari

ZAELS AEREEE
'y

Resim E2.2. Yaslandirma sicakligi 40°C olan silis kumundan sentezlenen
silika aerojelin SEM gorintusu

Elt. Line Intensity Error  Conc
(cis) 2-s1g

O EKa 9323 6106 50050 wt%
HNa EKa 2385 3085 4135 wth

Mz Ka 204 0504 0256 wt%
Al Ka 895 1.8%2 0525 wt%
51 Ka 471.05 13726 43344 wtte
Cl Ea 127 0711 0.15% wt
Fe EKa 108 0656 0221 wt%
Zn Ka 21% 0936 0311 wt%

100,000 wt Total

kW 20.0
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetine 10.0

2. 4. &, 8.

Sekil E2.2. Yaslandirma sicakligi 40°C olan silis kumundan sentezlenen
silika aerojelin EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyttme o6lgekli SEM gorintileri ve EDS sonuglari

. ®
2kl > 18, B84

Resim E2.3. Yaslandirma sicakhdi 50°C olan silis kumundan sentezlenen
silika aerojelin SEM goruntusu

Elt. Line Intensity Error  Conc
(cis) 2-s1g

0O EKa 5748 4795 46538 wt%
Na Ka 1577 2511 3767 wt%
Mz Ea 0.1% 0273 0032 wt%
Al Ka 2312 3041 3307 wtbo
51 Ka 32862 11481 43772 wt%
Cl Ea 785 17720 1.40% wth
Fe Ka 048 0437 0139 wt
Zn Ka 176 0383% 1036 wt%
100,000 wt%% Total

kW 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

2. 4. &, 8.

Sekil E2.3. Yaslandirma sicakligi 50°C olan silis kumundan sentezlenen
silika aerojelin EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyutme olgekli SEM goruntuleri ve EDS sonuglari

Resim E2.4. Yaslandirma sicakhdi 60°C olan silis kumundan sentezlenen
silika aerojelin SEM goruntusu

Elt. Line Intensity Error  Conc

{cfs) 2-81g
O Ea 9270 £.087 50080 wth
Na Ka 14.27 2388 2436 wt
Mg Ka 000 0000 0000 wt
Al Ka 1396 2362 1376 wt
31 EKa 49726 14.097 44320 wtb

Cl Ea 631 1588 0781 wt%
Fe Ka 177 0842 0358 wi%
Zn Ka 1.5%  07% 0643 wtho

100,000 wt% Total

kW 20.0
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

2. 4. &, 8.

Sekil E2.4. Yaslandirma sicakligi 60°C olan silis kumundan sentezlenen
silika aerojelin EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyutme dlcekli SEM goéruntileri ve EDS sonuglari

ZBkU  X18,088 1k

Resim E2.5. Yaslandirma sicakhgi 80°C olan silis kumundan sentezlenen
silika aerojelin SEM gorintisu

Elt. Line Intensity Error  Conc
{cfs) 2-51g

O EKa 4427 4208 41870 wt
Na EKa 1150 2182 2998 wt%
Mz Ka 021 0287 0038 wt
Al Ka 376 1226 0567 wth
51 Ka 38455 12402 52686 wtb
Cl Ea 143 0755 0.28% wt%
Fe EKa 043 0414 0137 wt%
Zn Ka 220 0938 1417 wth
100,000 wtb Total

kW 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 1000

2. 4. &, 8.

Sekil E2.5. Yaslandirma sicakligi 80°C olan silis kumundan sentezlenen
silika aerojelin EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyttme o6lgekli SEM gorintileri ve EDS sonuglari

Elt. Line Intensity Error Cone

{cfs) 2-s1g
0 Ka 55.31 4701 43690 wt%
Na Ea 123 0703 0268 wt%
Mg Ea 0,20 0284 0030 wt%
A Ea 193 0879 0238 wt%
351 Ka 48046 13857 54.004 wt%
Cl Ka 0.16 0250 0027 wi%
Fe Ea 243 0985 0651 wt%
Zn Ka 202 089 1093 wt%

100,000 wt%% Total

WV 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetine 10.0

2. 4. &, 8.

Sekil E2.6. Baslangi¢ maddesi feldspatin EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyutme o6lgekli SEM gorintileri ve EDS sonuglari

zakW  ¥19,008

Resim E2.7. Yaslandirma sicakligi 40°C olan feldspattan sentezlenen silika
aerojelin SEM gorintisu

Elt. Line Intensity Error Conc
(cis) 2-51g

O EKa 4171 4.085 40976 wt%%
Na EKa 2286 3024 6365 wt
Mz Ea 0E1 048 0132 wt
Al Ea 4610 4254 8183 wt%%
35 Ka 23629 9722 41285 wt

Cl EKa 148 0770 0325 wt%
Fe Ea 2.3% 0877 0834 wtbo
Zn EKa 268 1.035 1500 wt%o

100,000 wt2 Total

W 20.0
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

2. 4. 8, .

Sekil E2.7. Yaslandirma sicakligi 40°C olan feldspattan sentezlenen silika
aerojelin EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyttme o6lgekli SEM gorintileri ve EDS sonuglari

Resim E2.8. Yaslandirma sicakligi 50°C olan feldspattan sentezlenen silika
aerojelin SEM gorintisu

Elt  Line Intensity  Error Cone

{efs) 2-51g
o EKa 6011 4.802 44680 wtb
Ma EKa 2337 3037 5131 wt%
Mz Ka 083 0578 0137 wt%
Al Ea 6705 5178 2123 wtih
3 EKa 277.24 10528 37585 wt%

Cl Ka 955 1954 1588 wt%
Fe EKa 182 0852 0431 wti
Zn Ka 231 0961 1266 wt%

100,000 wt% Total

kv 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetune 10.0

2. 4. &, 8.

Sekil E2.8. Yaslandirma sicakligi 50°C olan feldspattan sentezlenen silika
aerojelin EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyutme olgekli SEM goruntuleri ve EDS sonuglari

Zekl 18,0808 1rm

Resim E2.9. Yaslandirma sicakligi 60°C olan feldspattan sentezlenen silika
aerojelin SEM gorintisu

Elt. Line Intensity Error Conc
(cis) 2-s1g

O EKa 3944 3971 40304 wth
Na Ka 1324 2301 3609 wtb
Mg Ea 012 0220 0024 wt%
Al Ka 5285 4597 8881 wti
51 Ka 262,92 10253 44659 wt
Cl Ea 263 1025 0580 wt
Fe Ka 03% 0395 0136 wt
Zn Ka 256 1012 1808 wt%
100000 wt  Total

kY 20.0
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

2. 4. &, 8.

Sekil E2.9. Yaslandirma sicakligi 60°C olan feldspattan sentezlenen silika
aerojelin EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyutme olgekli SEM goruntuleri ve EDS sonuglari

2kl  X18. 8868 1 rtrn

Resiml E2.10. Yaslandirma sicakligi 80°C olan feldspattan sentezlenen silika
aerojelin SEM gorintisu

Elt. Line Intensity Emror Conc
{cfs) 2-s1g

O EKa 38.03 3899 40745 wts
Na EKa 1446 2404 4190 wth
Mz EKa 028 0336 0061 wth
Al EKa 5411 4651 9758 wth
51 Ka 23696 9732 43626 wth

Cl Ka 0.00 0000 0.000 wt%
Fe EKa 034 0368 0126 wtb
n EKa 138 088% 1483 wth

100,000 wt% Total

kY 20.0
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetine 10.0

2. 4. &, 8.

Sekil E2.10. Yaslandirma sicakhgi 80°C olan feldspattan sentezlenen silika
aerojelin EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyutme olgekli SEM goruntuleri ve EDS sonuglari

¥1. 888 181m GUTEF MLZ.

Resim E8.11. 30 °C yaslandirma sicakhgi olan TEOS’ tan sentezlenen silika
aerojelin SEM goruntusu

Elt. Lie Intensty Error Conc

(cfs) 2-31g
H Ea 0.00 0000 0000 wt%
C Ka 0.00 0000 0000 wt%
0 Ka 1716 2620 39717 wt%
51 Ka 20537 2.062 60283 wtbh
100.000 wt% Total
WV 200

Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetine 10.0

2. 4. &, 8.

Sekil E8.11. 30 °C yaslandirma sicakligi olan TEOS’ tan sentezlenen silika
aerojelin EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyutme olgekli SEM goruntuleri ve EDS sonuglari

ZB kU x - 18 mm GUTEF MLZ.

Resim EB8.12. 40 °C yaslandirma sicakhgi olan TEOS’ tan sentezlenen silika
aerojelin SEM goruntusu

Elt  Line Intensity Error  Conc

(cfs) 2-z1g
H EKa 000 0000 0000 wt
C  Ea 0.00 0000 0000 wt%
O Ea 2448 3128 48485 wt%
3 Ka 17645 839 51515 wti
100,000 wt% Total
kV 200

Takeoff Angle  35.07
Elapsed Lrvetime 10.0

2. 4. &, 8.

Sekil E8.12. 40 °C yaslandirma sicakligi olan TEOS’ tan sentezlenen silika
aerojelin EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyutme olgekli SEM goruntuleri ve EDS sonuglari

158 188km GUTEF MLZ.

Resim E8.13. 50 °C yaslandirma sicakligi olan TEOS’ tan sentezlenen silika
aerojelin SEM goruntusu

Elt  Line Intensity Error  Conc

(cfs) 2-z1g
H EKa 000 0000 0000 wti
C  Ea 0.00 0000 0000 wt%
O Ea 2409 3104 49537 wt%
3 Ka 16340 8.084 50463 wti
100,000 wt% Total
kV 200

Takeoff 4ngle  35.0°
Elapzed Livetime 10.0

2. 4. &, 8.

Sekil E8.13. 50 °C yaslandirma sicakligi olan TEOS’ tan sentezlenen silika
aerojelin EDS sonucu
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Ek-2 (Devam) 10000 kat buyttme o6lgekli SEM gorintileri ve EDS sonuglari

i

Z@kLu *1la BE@ 185 GUTEF MLZ.

Resim E8.14. 80 °C yaslandirma sicakligi olan TEOS’ tan sentezlenen silika
aerojelin SEM goruntusu

Elt. Lme Intensity Error Conc

(cis) 2-s1g
H Ea 000 0000 0000 wt
C Ea 0.00 0000 0000 wt%
O EKa 1199 2189 38359 wit%
51 Ea 15523 7879 61641 wt%
100000 wt% Total
kv 200

Takeoff 4ngle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

2. 4. . g

Sekil E8.14. 80 °C yaslandirma sicakligi olan TEOS’ tan sentezlenen silika
aerojelin EDS sonucu
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