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SIMGE LISTESI

h Aerojel ylizeyine temas eden su damlasinin yiksekligi
k Dielektrik sabiti

KBr Potasyum bromir

kv Kilovolt

mA Miliamper

mm Milimetre

nm Nanometre

psi Basing birimi

s iskelet

T, Superkritik sicaklik

U iki fazin yapidaki dagilimi

w Aerojel ylzeyine temas eden su damlasinin genisligi
Va Aerojel hacmi

A Alkojel hacmi

Mm Mikrometre

Pb Kati yogunlugu

0 Temas agisl



KISALTMA LISTESI

ASTM  American Society for Testing and Materials

BA Bergama Altin Madeni Aritma Camuru

BET Brunauer—-Emmett-Teller

DESY  German Electron Synchrotron

DTA/TG Diferansiyel Termal Analiz/Termogravimetri Cihazi
FT-IR  Fourier Dontstimli Kizilotesi Spektroskopisi
ICP-OES Inductively Coupled Plasma Atomic Emission Spectroscopy
IUPAC International Union of Pure and Applied Chemistry
K Kum

MCM  Mobil Composition of Matter

MF Melamin-Formaldehit

MIP Civa intriizyon

MOF Metal-Organic Framework

NAD Nitrojen Adsorpsiyon/ Desorpsiyon

R Riflaks

POF Porous Organic Framework
RF Resorsinol-Formaldehit
RPM Revolutions Per Minute

S Sicaklik

SBA Santa Barbara Amorphous

SEM Scanning Electron Microscope

T Sire

TASSO Two-Arm Spectrometer Solenoid
TEM Transmission Electron Microscopy
TEOS  Tetraetil Ortosilikat

TK Taban Kila

TMCS Chlorotrimethylsilane

TMOS Tetrametil Ortoslilikat

TPM Termoporometre

UK Ugucu Kl

Y Yaslandirma

XRD X-Ray Diffraction

XRF X-Ray Fluorescence Spectrometer
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OZET

SiLiIKA TEMELLi AEROJELLERIN SOL-JEL YONTEMI iLE SENTEZi VE YAPISAL
OZELLIKLERIN iINCELENMESI

Nevin KARAMAHMUT MERMER

Kimya Mihendisligi Anabilim Dali

Doktora Tezi

Tez Danigmani: Prof. Dr. Sabriye PiSKIN

Aerojeller dustk isil iletkenlik katsayisi, disiik yogunluk, gdzeneklilik ve yliksek ylzey
alani gibi ozellikleri nedeni ile ¢ok farkl alanlarda kullanilmaktadir. Bu doktora tezi
calismasi kapsaminda farkh silisyum kaynaklari kullanilarak silika bazli aerojel sentezi
gercgeklestirilmis ve c¢esitli Uretim parametrelerinin malzemenin 6zelligi Uzerindeki
etkileri incelenmistir. Silisyum kaynagi olarak saf silisyum kaynaklari ile birlikte yliksek
silisyum icerigine sahip altin madeni saflastirma tesisi atik aritma ¢amuru, termik
santral ugucu kil ve taban kali ile kum herhangi bir 6n aritma islemine tabi
tutulmadan kullanilmistir. Atiklardan gergeklestirilen tretimler icin pH, silisyum/toplam
malzeme miktari, riflaks siresi, riflaks sicakligi, yaslandirma siiresi, yaslandirma sicakligi
ve kurutma tipi gibi farkli parametrelerin etkisi incelenmistir. Belirlenen optimum
parametreler ile yiksek performansh malzemenin sentezi gerceklestirilmis ve atik
kullanimi ile hem c¢evreye hem de uretim ekonomisine ©6nemli oranda katki
saglanmistir. Karakterizasyon analizleri yapilarak saf silisyumdan sentezlenen numune
ile atiktan sentezlenen numuneler karsilastirilmistir. Elde edilen optimum degere sahip
numuneler kullanilarak 1si yalitimi saglayan sivalarin Gretimleri gerceklestirilmis ve
numunelerin isil iletkenlik katsayilari karsilastirmali olarak incelenmistir.

Anahtar Kelimeler: Gozenekli malzemeler, silika aerojel, aritma ¢amuru, ugucu kdl,
taban kill, kum, yalitim sivasi.
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ABSTRACT

SYNTHESIS OF SILICA BASED AEROGELS BY SOL-GEL METHOD AND
INVESTIGATION OF STRUCTURAL PROPERTIES

Nevin KARAMAHMUT MERMER

Department of Chemical Engineering

Ph.D. Thesis

Adviser: Prof. Dr. Sabriye PiSKiN

Due to their properties such as low coefficient of thermal conductivity, low density,
porosity and high surface area, aerogels find usability in many different fields. In this
study, silica based aerogel synthesis was carried out by using different silicon sources
and the effect of various production parameters on the properties of materials was
investigated. In addition to pure silica sources, industrial wastes with high silica
content such as tailings slurry of gold mine treatment plant fly and bottom ashes of
thermal power plant and sand was used without any pre-purification. The effects of
different parameters on the synthesis such as pH, silicon / total material amount,
reflux time, reflux temperature, aging time, aging temperature and drying type were
investigated for the synthesis of aerogel from waste materials. Synthesis of high
performance material with optimum parameters has been possible and usage of the
waste has contributed to both the environment and the production economics.
Characterization analyzes were performed to compare the synthesized samples from
the pure silica and waste. By using the samples which synthesized with optimum
parameters, plasters production for thermal insulation was carried out and thermal
insulation coefficents were examined comparatively.

Keywords: Porous materials, silica based aerogel, tailing slurry, fly ash, bottom ash,
sand, insulation plaster.
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BOLUM 1

GIRIS

1.1 Literatiir Ozeti

Gozenekli malzemeler sahip olduklari genis ylizey alanlari sayesinde adsorban,
katalizor ve destek malzemeleri gibi pek cok farkli alanda kullanilmaktadirlar [1].
Uluslararasi Temel ve Uygulamali Kimya Birligi (IUPAC)’'a gore gozenekli malzemeler
gozenek hacimlerine gore mikro gézenekli, mezo gézenekli ve makro gozenekli olarak

siniflandiriimaktadirlar [2].

Bilinen en diisiik yogunluga sahip kati malzeme olan aerojelin yapisinin yaklagik %95’lik
kismi gozeneklerden olugsmaktadir. Teknolojinin gelismesi ile birlikte daha performansli

malzemelere ihtiya¢ duyulmakta ve aerojel gibi malzemeler dikkat cekmektedir [3].

Aerojeller dulsuk yogunluk, ylksek ylzey alani, distk termal iletkenlik, elektrik
dayanimi, optik ve akustik gibi 6zellikleri nedeni ile izolasyon, depolama ve tasima
ortami, sensor, katalizor, iyon degisimi, ayirma islemleri gibi pek ¢ok farkl alanda aktif

olarak kullaniimaktadir [4].

Silika bazli aerojeller asidik veya bazik ortamda saf ya da atik silisyum kaynaklar
kullanilarak sol-jel yontemi ile Uretilmektedir. Silika bazli aerojel tiretiminde genellikle
kullanilan silika kaynaklari tetraetil ortosilikat (TEOS), Tetrametil ortosilikat (TMOS),
sodyum silikat ve su camidir. Fakat literatlirde ugucu kiil, pirin¢g kabugu kil ve misir kogani
kili gibi atik malzemeler kullanarak da gerceklestirilen calismalar bulunmaktadir. lyi
Ozelliklerde aerojel liretimi icin pahali silisyum kaynaklarinin kullanimina gerek yoktur. Bu
nedenle aerojel sentezlenirken cesitli endlstriyel atiklarin kullanilmasi ile maliyeti disik ve

cevreye duyarli metotlarin gelistirilmesine ihtiyag vardir.



1.2 Tezin Amaci

Tezin amaci diinya genelinde biyilk bir 6neme sahip olan aerojel malzemesinin saf
silika kaynagi kullanilarak ve silisyum igerigi yuksek olan gesitli endustriyel atiklardan
silisyum c¢ozeltisi elde edilerek farkli parametrelerle {retiminin gerceklestirilmesi,
optimum Uretim kosullarinin tespit edilmesi ve lretim parametrelerinin hidrofobisite

ve yogunluk Uzerindeki etkilerinin incelenmesidir.

Tez g¢alismasinin diger bir amaci ise elde edilen optimum yogunluga sahip numunelerin

yalitim amacli siva tiretiminde degerlendirmesidir.

Uretim basamaklarini olusturan islemler sirasi ile endistriyel atiklardan silisyum
¢Ozeltisi eldesi, sol-jel yontemi ile hidrofobik aerojel lretimi ve Ulretilen aerojelin
yalitim amacli siva lretiminde kullanilmasi seklindedir. Tez kapsaminda daha 6nceki
calismalarda yer almamis olan altin madeni atigl, taban kili ve kumun yeni bir
malzeme olan aerojel lretiminde kullanilmasi saglanarak c¢evreci ve ekonomik bir

Uretim gerceklestirilecektir.

1.3 Hipotez

Gerceklestirilen literatlir taramalari sonucunda aerojel malzemesinin genellikle saf
kimyasallardan Uretildigi goridlmistir. Tez kapsaminda gerceklestirilen calismada
aerojel Uretiminde simdiye kadar degerlendirilmemis olan termik santral taban kilQ,
kum ve altin madeni aritma ¢amuru silisyum kaynagi olarak kullanilacaktir. Daha 6nce
ucucu kilden aerojel tretimi ile ilgili yapilan ¢alismalar olmasina ragmen; ayni termik
santralden temin edilen taban kili ve ugucu kil ayri ayri hammadde olarak
degerlendirilecek ve Uretime etkileri incelenecektir. Literatliirde genel olarak
karsilagilan yontemin aksine sentez ve hidrofoblastirma islemleri iki ayri basamakta

degil ayni anda tek basamakl bir prosesle gerceklestirilecektir.

Uretimi etkileyen parametreler incelenerek iiretime etkileri belirlenecektir. Uretilen
malzemelerin yogunluk, temas agisi 6lcimui ve FT-IR analizleri yapilarak saf silikadan
Uretilen aerojellerin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri ile kiyaslanacaktir. Sentezlenen
aerojellerin ylizey alani, morfolojik vyapisi ve vyapisal oOzellikleri analizlerle

belirlenecektir.



Sentezlenen numunelerden en iyi Ozellikte olanlar yalitim amagh siva lretiminde

kullanilacak ve hammaddelere gére sonuglar karsilastirilacaktir.

Sonuc olarak, bu calisma aerojel sentezi icin saf silika kaynagi yerine kum, ucucu kiil,
taban kdli ve altin madeni aritma ¢amurunun kullanildigi, Gretim parametrelerinin
sentezlenen malzemenin 0&zelliklerine etkisinin incelendigi ve elde edilen Urinin

yalitim amagli siva tiretiminde kullanildigi 6zglin bir calisma olacaktir.



BOLUM 2

GOZENEKLi MALZEMELER

Yapisinda acik ya da kapali, diizenli ya da dizensiz gesitli blyuklliklerde ve hatta bazen
oldukca karmasik 6zellikte bosluklar bulunan kati malzemeler gozenekli malzemeler
olarak adlandirilir. Bu malzemeler 0.2 ile 0.95 arasinda poroziteye sahiptir. Porozite

malzemenin yapisindaki bosluk hacminin malzemenin toplam hacmine oranidir [3].

Gozenekli malzemelerin gesitli sekillerde siniflandirilmasi mimkindiir. Gézenek tipine
gore siniflandirma, acik ve kapali gézenek olmak lizere iki cesittir. Sekil 2.1’de acik ve
kapali gbzenek gorintileri yer almaktadir. Agik gézenekli malzemelerde gozenekler
malzemenin dis ylzeyi ile baglantili olup bu tip malzemeler ayirma islemleri, katalizor
uygulamalari ve vyer degistirme islemlerinde kullanilirlar. Kapal goézenekli
malzemelerde ise gozeneklerin maddenin dis ylzeyi ile baglantisi bulunmayip bu
malzemeler 1si ve ses yalitimi, elektrik uygulamalari ve yeni nesil malzeme liretiminde

kullanilmaktadir [3, 5].

Kapah 0 OO QOOOO O O,
gozenek 00060000000001

Acik
Gozenek

Sekil 2. 1 Gozenek tipleri [6]
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Gozenekli malzemeler bulunus sekillerine gore dogal ve yapay olmak lzere iki sekilde
incelenmektedir. Dogal gozenekli malzemeler dogada hazir halde bulunup maliyeti
dislik olan fakat kullanimdan dnce cesitli 6n islemler gerektiren malzemelerdir. Yapay
gozenekli malzemeler ise kullanim alanina goére istenilen 6zellik ve porozitede
sentezlenebilmekte ve dolayisi ile dogal gozenekli malzemelere goére daha maliyetli
olmaktadirlar. Yapay gozenekli malzemeler genellikle aliminyum ve silisyum
yapisindadirlar. Baslica kullanima sahip yapay gozenekli malzemeler arasinda zeolitler,

aktif karbonlar, karbon aerojeller ve silika aerojeller yer almaktadir [7].

Gozenekli malzemelerin gozenek capina bagl olarak siniflandirilmasi Uluslararasi
Temel ve Uygulamali Kimya Birligi (IUPAC) tarafindan yapilmistir. IUPAC'In yapmis
oldugu siniflandirmaya gore ortalama goézenek capi 2 nm’den kiiciik ise mikro, 2
nm’den biylik 50 nm’den kiiglik ise mezo ve 50 nm’den blyilik ise makro gbézenek
olarak adlandiriimaktadir. Sekil 2.2’de IUPAC siniflandirmasi gorsel olarak verilmistir

[2].

__—— Makrogizenek

Mikrogozenek

Mezogozenek

Sekil 2. 2 Gozenek boyutlarina gére siniflandirma [8]

2.1 Gozenekli Malzemelerin Ozellikleri ve Kullanim Alanlari

Bilim ve teknoloji alaninda oldukca 6nemli olan gozenekli malzemeler kimyasal olarak
asidik, bazik, redoks-aktif, inert, iletken ve yari iletken 6zellikte olabilirler. Gézenekli
malzemeler gézenek boyutlari ve 6zelliklerinin atomik, molekiler ve nano dizeyde

kontrol edilebilmesi nedeni ile pek cok uygulama alanina sahiptir.



Gozenekli malzemelerin petrol rafinasyonu, molekiil ayirma, heterojen kataliz, gaz
depolama, katalizor, deterjan endustrisi, medikal uygulamalar, ayirma ve saflastirma

prosesleri gibi pek cok alanda kullanimi mevcuttur [9-11].

Son vyuzyillda gozenekli malzemelere olan ilgi strekli artmis ve gesitli teknolojik
gelismeler yasanmistir. Baslica gozenekli malzemeler zeolitler, mezog6zenekli
malzemeler (SBA, MCM ailesi vb.), metal-organik kafes yapilari (MOFs), gdzenekli
organik kafes yapilari (POFs)’dir. Gozenekli malzemelerin yilzey alanlari Brunauer—

Emmett-Teller (BET) ve Langmuir modelleri ile hesaplanabilmektedir.

Tarihsel olarak gézenekli malzemelerin incelenmesi isvecli mineraloglarin 1756 yilinda
dogal zeolitleri incelemesi ile baslamistir. Bu slireci zeolitlerin hidrotermal yontemle
Uretimi izlemis ve ardindan MCM ailesinin (MCM-41, MCM-48, MCM-50 vb.) dizenli
mezogozenekli yapisinin incelendigi ¢alismalar takip etmistir. 1992 yilina gelindiginde
MOFs ile ilgili calismalar yapilmis ve ilerleyen sirecte hafif elementlerden gozenekli
organik kafes vyapilari dretilmistir. GuUnlmuizde gozenekli malzemelerden cesitli
kompozit malzemeler Uretilmekte ve kullanim alanlari her gegen gin gelismektedir.
Gozenekli malzemeler ana hatlari ile benzerlikler gosterse de kendi iglerinde oldukga

cesitli ozelliktedirler [12].



BOLUM 3

AEROIJEL

Aerojeller ¢ok vyuksek bagil gozenek hacmine sahip olan kuru jeller olarak
bilinmektedirler. Uretimlerinin ilk basamagi genellikle diisiik sicaklikta sol-jel metodu
ile gerceklestirilmekte, kurutma tipine gore malzeme degisik 6zellikler gostermektedir.
Aerojeller genellikle cok disik yogunluklu, genis ylzey alanina sahip, amorf yapida ve

termodinamik agidan yari kararli olan malzemelerdir [13].

3.1 Aerojelin Tarihgesi

Aerojel terimi ilk kez 1932 yilinda Kaliforniya’daki Pacific College’da calisan Steven
Kistler tarafindan jelin yapisinda bulunan sivinin; jelin yapisini bozmadan hava ile yer
degistirmesinin ardindan literatlire gecmistir. Daha Onceki doénemlerde jeller
buharlastirma ile kurutulurken Kistler sliperkritik yontemle jeli kurutma islemini
gerceklestirmistir. Silika aerojellerin yapisinda herhangi bir bozulma olmadan elde
edilmesi daha kolay oldugu icin Kistler daha ¢ok bu konuya yogunlasmis ayni zamanda
zayif mekanik ozellik gosteren aliimina aerojeller de Uretmistir. Bunun yaninda demir
oksit, kalay oksit, nikel tartarat, selliloz, nitro seliiloz, jelatin ve yumurta aki iceren
aerojellerle ilgili calismalar da yapmistir. Birkac yil sonra da (niversitedeki gérevinden
ayrilip Monsanto adinda bir sirkete gecerek ilk ticari aerojelleri piyasaya slirmistdr.
Monsanto’da Uretilen aerojeller Kistler’in ilk (irettigi malzemeden farkl olarak tanecikli
yapida bir silika malzemedir. Bu aerojellerin nasil yapildigina iliskin ¢ok sey
bilinmemekle birlikte, liretim slirecinin yine Kistler'in 6zgiin calismasindakine benzer

oldugu disiinilmekte ve Uretilen aerojeller kozmetik sanayinde ve dis macunlarinda
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katki maddesi olarak kullaniligtir. Bunu izleyen 20 yil boyunca aerojeller tzerine pek

yeni ¢alisma yapilmadigi gorilmektedir.

1970’li yillarda Fransiz hiikiimetinin Claud Bernard Universitesi ile isbirligine gidip
gozenekli malzemelerde oksijen ya da roket yakiti depolamanin yollarini aramasi
aerojelle ilgili calismalarin yeniden glincellik kazanmasina neden olmustur. Teichner ve
arkadaslari metanol ¢ozeltisi icinde TMOS’un (tetrametilorthosilikat)  hidrolizi
sonucunda elde edilen trtnin (alkojel) stiperkritik kosullarda kurutulmasi ile de aerojel
elde etmiglerdir. Sol-jel yontemi daha da gelistirilip tekli ve ikili oksitler kullanilarak

aerojel Gretilmistir.

ilerleyen vyillarda borat aerojeller Sandia Ulusal Laboratuvarlar’nda sentezlenmistir.
Pekala (1989) Berkeley’de bulunan Lawrence Livermore Ulusal Laboratuvari’nda
polikondenzasyon yontemi ile yeni bir aerojel olan rezorsinol formaldehit bazli aerojeli

(0.012 Wm*k™den disiik termal iletkenlige sahip) sentezlemistir [14].

3.1.1 Aerojelin gelistirilmesinde 6nemli adimlar

1980°li yillarin baslarinda pargacik fizigi alaninda calisan bilim insanlari Cherenkov
Isimasinin Uretimi i¢cin aerojellerin uygun ortam sundugunu fark etmislerdir. Bu
deneyler icin gerekli olan yikli miktarda aerojel TMOS yontemi kullanilarak
sentezlenerek iki adet dedektor yapiimistir. Bu detektorlerden ilki Almanya’da yer alan
ve 1700 litre silika aerojel kullanilarak yapilan DESY’deki TASSO dedektor, digeri ise

Cern’de bulunan ve 1000 litre aerojel kullanimi ile yapilan dedektordiir.

Aerojel iiretecek ilk pilot fabrika isvec’te yer alan Lund grup tarafindan kurulmustur.
Fakat 1984 vyilinda aerojel lreten 3000 litrelik otoklavda bir sizinti olmus ve
konumlandigi oda metanol buhariyla dolup patlamistir. Yeniden insa edilen fabrika

suan ozel bir sirket tarafindan isletilmektedir.

1983 yilinda Berkeley Universitesinde bulunan bir calisma grubu TMOS’a gore ¢cok daha
guvenli bir bilesik olan TEOS’un aerojel Uretiminde kullanilabilecegini kesfetmistir.
Ayrica gergeklestirdikleri ¢alismalara gére TMOS ve TEOS’tan Uretilen aerojellerde
kalite acisindan bir farklihk olmadigi gézlenmistir. Yine ayni calisma grubu Uretim

esnasinda jelin iginde alkol yerine CO, kullanilabilecegini bulmustur. Bu Uretimde



herhangi bir olumsuzluga sebep olmazken; karbondioksitin kritik degere erismesi (31°C
ve 1050 psi) metanoliin kritik degere (240°C ve 1600 psi) erismesi ile kiyaslandiginda
cok daha glivenlidir.

1980’lerin sonunda Larry Hrubesh ve ekibi 0.003 g/cm? yogunlukla bilinen en hafif kati
malzeme olan aerojeli liretmeyi basarmislardir. Ayni zamanda Uretilen bu aerojelin
yogunlugu havanin yogunlugunun yalnizca 3 katidir. Uretimde oldugu kadar kullanim
alanlari ile de gelisme gosteren aerojellerin uzay araclarinda yiksek hizli kozmik toz

toplamak amaciyla kullaniimasi da devrim niteliginde bir gelismedir.

ilerleyen zamanlarda New Mexico Universitesi’nde bir grup arastirmaci aerojel iiretimi
icin zorunlu oldugu disundlen stper kritik kurutma asamasini ortadan kaldirarak daha

thmli yontemlerle Giretim maliyetini oldukga distrmiuslerdir.

Tum bu gelismeler isiginda aerojellerle ilgili ilk sempozyum 1985 yilinda Almanya’nin
Wirzburg sehrinde dizenlenirken organizasyonda 25 tane calisma yer almistir. Bir
sonraki aerojel sempozyumu 1988 vyilinda Fransa’nin Montpellier sehrinde
gerceklestirilmis ve bu sempozyumu 1991 senesinde Wirzburg’'da, 1994 senesinde
Kaliforniya’da bulunan Berkeley’de, 1997 yilinda Montpellier’'de, 2000 senesinde New
Mexico’da ve 2003 yilinda Washington’da yapilan sempozyumlar takip etmistir. Her

yeni sempozyumda daha fazla katilim gézlenmistir [15].

3.2 Aerojel Cesitleri

Aerojellerin siniflandirilmasi igin farkli metotlar kullaniimaktadir. Gériinimine goére

aerojeller monolit, toz ve film seklinde siniflandirilabilir. Sekil 3.1’de goériinimiine gore

aerojel siniflandirmasinin gorseli verilmistir [16].

Sekil 3. 1 Aerojel goriintileri a) Monolitik b) Toz c) Film [14]



Hazirlanis yontemine gore aerojeller; aerojel, kserojel, kriyojel ve aerojelle iliskili

malzemeler olarak siniflandirilmaktadir [13].

Mikro yapilarina gore aerojeller mikro gézenekli (<2 nm), mezo gézenekli (2~50 nm) ve

karisik gozenekli aerojeller olarak siniflandiriimaktadir.

Aerojellerin siniflandiriimasinda genel olarak en uygun bulunan yaklagim malzemeyi
bilesimine gore siniflandirmaktir. Buna gore aerojeller tek bilesenli aerojeller ve aerojel
kompozitler olarak ikiye ayrilmaktadir. Bilesimine goére aerojel c¢esitlerinin

siniflandirildigi gorsel Sekil 3.2’de yer almaktadir.

Tek bilesenli aerojeller oksitten olusan aerojeller (silis olmayan silika), organik
aerojeller (recine esasli ve sellloz bazli), karbon aerojeler (kdmirlesmis plastik ve
grafen), bakir aerojel ve diger tek elementli aerojellerdir. Aerojel kompozitler ise ¢ok

bilesenli aerojeller, degisken aerojeller ve mikro / nano aerojel kompozitlerdir [16].

RF, MF...
M:Oy P(_)lim.er CRF
Hidrojel CNT
SiO2
i02 F— KG;afen M;Sy
B arbon
Oksit M:Sey
.
* MxTey
: : Kalkojenit
MLOy/SI0: 0 Tek bilesenli J
=
M:Oy/RF =5 AEROJELLER
a
Cok oksitli & _ Tek element
BN W/
M:Cy
&Y
Déniistimler s nnne
Yogunluk kompozitler
Bilesim Fiber
Toz
Polimer

Sekil 3. 2 Aerojellerin siniflandirilmasi [16]

3.2.1 Organik aerojeller

Aerojeller c¢ogunlukla inorganik malzemeden (retilmekle birlikte organik
malzemelerden Uretilen organik aerojeller de mevcuttur. Organik aerojellerin Gretimi

genel olarak organik hammaddelerin ¢apraz kovalent baglar yaparak kondenzasyonu
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ile gerceklestirilmektedir [17, 18]. Organik aerojellerin sentezi temel olarak (g
basamakta gerceklesir. Oncelikle sol-jel yéntemi ile polimerizasyon gergeklestirilir,
ardindan solvent degisimi yapilir ve son olarak sliperkritik kurutma ile Gretim
sonuglanir. Organik aerojeller ilk olarak Kistler ve ilerleyen dénemde Pekala ve
arkadaslari tarafindan calisiimistir. Resorsinol-formaldehit (RF) ve melamin-formaldehit
(MF) organik aerojel Uretiminde kullanilan genel baslaticilardir. Organik aerojellerin

inorganik aerojellere gére temel avantaji daha az kirilgan olmasidir [19].

Karbon aerojeller organik aerojellerin pirolizi ile elde edilen disiik yogunluklu (0.1
g/cm®), vyiksek gozenekli (% 50'nin Uzerinde) ve vyiiksek yiizey alanina sahip

malzemelerdir [5].

3.2.2 inorganik aerojeller

En vyaygin olarak (retilen aerojeller sol-jel yontemi ile metal alkoksitlerin
polikondenzasyonundan iretilen inorganik aerojellerdir. inorganik aerojeller silisyum
oksit, aliminyum oksit, zirkonyum oksit, titanyum oksit ve tungsten oksit bazli olabilir.
inorganik aerojellerin yogunluklari (0.003 g/cm3) oldukga distktir. Genellikle ¢ok

kirilgan yapidadirlar [19]. inorganik aerojeller icinde en ¢ok bilineni silika aerojellerdir.

3.2.2.1 Silika aerojeller

Silika aerojeller yapisinin %95’inden fazlasi hava oldugu igin dusik yogunluklu
maddelerdir. Dislik yogunluk, hidrofobiklik, dustik isil iletkenlik katsayisi ve optik
Ozelliklerinden dolayi bilim ve teknoloji agisindan oldukga ilgi goren bir malzemedir.
Sol-jel yontemi ile cesitli kaynaklardan sentezlenirler. Gozeneklerinde bulunan sivinin
kurutma teknikleri ile yapidan uzaklastirilip, gézeneklerin hava ile dolu olmasi gerekir.
Bunun icin en ¢ok kullanilan yontem siperkritik yontem olmakla birlikte giiniimizde
ortam kosullarinda da Uretim yapilabilmektedir [4].

Silika aerojeller 1000 m?/g yizey alani, 18 cm?®/g gézenek hacmi ve 0.05 g/cm?

yogunlugu olan malzemelerdir. Silika aerojeller hidrofobik olabilecegi gibi hidrofilik de

olabilir. Ayrica saydam veya opak olmalari da mimkdinddr.
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Silika aerojellerin hazirlanmasinda sol-jel prosesi silika kaynaginin su ve alkol ile
karistirihp kolloidal taneciklerin olusturulmasi ile baslar. Bu kolloidal tanecikler ¢apraz

III

bagli yapiya sahiptir ve “sol” olarak bilinir. Daha sonra bu yapi gézenekleri siviile dolu,
mikrometreden uzun boyutta ve birbirine baglanmis jeli olusturur. Bu jel li¢ boyutlu
gozenekleri sivi ile dolu olan silikon oksit yapisidir. Hidroliz ve kondenzasyon

reaksiyonlarinin orani asit veya baz katalizori ilavesi ile arttirilabilir [21].

3.3 Aerojellerin Ozellikleri

Aerojeller kati ve gézenek kismi olmak Uzere iki ayri fazi yapisinda bulundururlar. Her
iki faz da ayr faz fraksiyonu, karakteristik uzama ve baglanti gosterirler. Bu iki fazin
yapidaki dagilimi malzemenin 06zellikleri etkileyen temel nedendir. Aerojellerin
kullanim alanlari da &zelliklerine bagl olarak sekillenmektedir. Ornegin malzemenin
saydam ya da opak, gevrek ya da slinek olusu, kolay deforme olup olmamasi, organik
ya da inorganik yapida olmasi hangi amagla kullanilacagini belirlemektedir. Cizelge

3.1’de aerojellerin genel 6zellikleri verilmektedir [14].

Cizelge 3. 1 Silika aerojellerin 6zellikleri [22]

Ozellik Degeri
Yogunluk 0.003 - 0.35 g/cm’
Yiizey alani 600 - 1000 m%/g
GOzeneklilik %80 —99.8
icindeki kati miktarinin orani % 0.13 —-15
Primer parcacik ¢capl 2-5nm
Ortalama gozenek capi ~20 nm
Kirilma indeksi 1.0-1.08
Isil genlesme katsayisi 20-4.0x10"°
Isil iletkenlik 0.017 - 0.021 W/m.K
Dielektrik sabiti ~1.1
Aerojelde sesin hizi 100 m/s
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3.3.1 Yogunluk

Aerojelin yapisinin %80 ila %99.8’i gbzeneklerden olusmaktadir. Bu nedenle yogunlugu
oldukca disuktlr. Aerojeller literatirde bilinen en hafif kati malzeme olarak yerini

almistir. Sekil 3.3’de monolit aerojel goériintisi yer almaktadir [23].

Sekil 3. 3 Kalifornia Teknoloji Enstitiisiinden Peter Tsau’nun aerojel numunesi ile
gorlntusi [24]
Aerojellerin karakterizasyonunda kati yogunlugu ve iskelet yogunlugu olmak lzere iki
farkh terim kullanilir. Kati yogunlugu (py) aerojel kitlesinin aerojel hacmine oranidir.
Aerojellerin dokusu ¢ok ince kati parcaciklardan olusmaktadir. Bu parcaciklarin iskelet
yogunlugunun kati yogunluguna oldukca yakin olmasi beklenir. Bu deger helyum
piknometresi kullanilarak elde edilmektedir. Hacimce blziilme, gbézenek hacmi ve

gozeneklilik asagidaki gibi tanimlanmaktadir.

%Hacimce blzllme = (1 —(V./ Vg)) x 100 (3.1)
Gozenek hacmi (cm®/g) = (1/pw) — (1/ps) (3.2)
Gozeneklilik = (1 — (pp / ps)) x 100 (3.3)

V, ve Vg sirasiyla aerojel ve alkojel hacmi, s iskelet ve b kati yogunlugunu

gostermektedir [22].
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3.3.2 GoOzenek yapisi

Silika aerojeler mikro, mezo veya makro gozeneklere sahip olabilirler. Fakat bu
malzemelerin blylk bir kismi mezogdzenekli yapidadir. Gozenek boyutlarinin yaklagik
degeri 5-100 nm araliginda, ortalama gozenek yarigapi 20-40 nm ve BET yuzey alanlari
ise 600-1000 m?/g araligindadir. Sekil 3.4’de silika aerojelin gézenek karakteristigine

dair SEM ve TEM goriintileri verilmistir.

Civa intruzyon (MIP), termoporometre (TPM) ve nitrojen adsorpsiyon/ desorpsiyon
(NAD) gibi bilinen metotlar kullanilarak goézeneklilik karakterizasyonu vyapilir. Bu
teknikler aerojel aglar lGzerindeki genis hacimsel basing elemanlari gézenek boyutu ve

hacminin dogru olmayan degerlerine yol acan kilcal basinglarin uygulamalarina baghdir.

Sekil 3. 4 Silika aerojellerin gbzenek karakteristikleri; a) SEM goriintisi b) TEM
gorintisi [22]

Tim aerojel gesitlerinde oldugu gibi silika aerojellerde de gozenekliligi belirlemek igin
nitrojen adsorpsiyon / desorpsiyon yontemi veya BET (Brunauer, Emmett ve Teller
teorisi) en yaygin sekilde kullanilan metotlardandir. Bu yontemlerle malzemenin
blinyesinde adsorpladigl gaz miktari 6l¢ilmekte ve morfolojik 6zelliklerin belirlenmesi
icin taramal elektron mikroskobu (SEM) ve gecisli elektron mikroskobu (TEM)

kullanilmaktadir [22].
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3.3.3 Hidrofobisite

Polar gruba sahip olan molekiiller su ile hidrojen bagi olusturarak suyun igerisinde
¢ozundurler. Bu tir molekillere hidrofilik molekiller denirken apolar molekiller su

icerisinde ¢ozlinmezler ve hidrofobik olarak isimlendirilirler.

Silika aerojeller sentezlenme kosullarina bagli olarak hidrofobik veya hidrofilik 6zellik
gosterebilirler. Aerojel yapisinda bulunan polar silanol gruplari Si-OH yapisinin yani
aerojeldeki hidrofilikligin sebebidir. Hidrofobik aerojeller yizey OH gruplari ile
¢Ozliciinin reaksiyona girmesi sonucunda metoksi grubu (—OCHs3)X olusturarak
olusmaktadirlar. Sekil 3.5’te hidrofilik ve hidrofobik aerojellerin kimyasal yapilarinin

gosterimi yer almaktadir.

T f )

HO — Si— 0 — Si— OH R-T.f—D—Si—-R
I 1 |
0 0 0 0
| | | |

HO —Si—0 — Si—0OH R—5/—0— Si—R
| | | !
OH OH R R

a) b)
Sekil 3. 5 Aerojellerin kimyasal yapilari a)Hidrofilik, b)Hidrofobik [25]

Aerojel Uretiminde hidrofobluk iki sekilde saglanabilir. Bu yontemlerden ilki sol-jel
asamasinda karisima hidrofoblastirici ajanlarin eklenmesidir. ikinci yaklasimda ise
aerojelin hidrofoblastirilmasi icin kurutma isleminden sonra modifikasyon yapilarak
hidrofoblastirma saglanmaktadir. Aerojellerin hidrofobisitesi temas acisi ol¢limi ile
test edilmektedir. Silika aerojel Uzerindeki su damlasi gorintileri Sekil 3.6’da
gorilmektedir. Aerojel yerlestirilmis diiz ylizeye su damlatilarak temas acisi 6l¢ilir ve

bu 6lciimde asagidaki esitlik kullanilmaktadir.
0 =tan™ (2h/w) (3.4)

h vyiksekligi ve w ise aerojel ylizeyine temas eden su damlasinin genisligi

simgelemektedir.
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Sekil 3. 6 Silika aerojel Gizerindeki su damlasinin goérintisi [26]

Fourier dontsimli kizilotesi spektroskopisi (FTIR) aerojellerin kimyasal baglanma
durumunu incelemek icin kullanilmaktadir. Hidrofob 6zelligin muhafaza edilmesi
sadece belirli sicakliklara kadar miimkin olabilmektedir. Bu nedenle aerojellerin termal

stabilitesi diferansiyel termal analizler (TGA-DTA) yapilarak tespit edilmektedir [22].

3.3.4 Termal iletkenlik

Silika bazlh aerojellerin temel 6zelliklerinden biri de ¢ok distk termal iletkenlik
katsayisina sahip olmasidir. Aerojellerin termal iletkenlik katsayisi ayni kosullar altinda
havanin ve vyalitim amagh kullanilan pek ¢ok malzemenin termal iletkenlik
katsayisindan daha disuktir. Ayrica silika aerojellerin amorf olmasi da yangin dayanimi

acisindan avantajlarindan biridir.

Sekil 3.7’de silika aerojellerin diger yalitim malzemelerine kiyasla 10 mm'lik tabaka
halindeki numunelerde termal iletkenlik degerleri verilmistir. Cizelgeye bakilarak en
disiik termal iletkenlik sayisina sahip malzemenin aerojel oldugu ve yalitim amach
olarak kullanilan diger malzemelere gore c¢ok daha kullanima elverisli oldugu

gorilmektedir.
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Sekil 3. 7 Silika aerojellerin diger izolasyon materyallerine kiyasla 10 mm'lik tabakada
termal iletkenligi [13]

Sekil 3.8’de gorilen trombe duvar dizayni gilines enerjisinin pasif kullanimina izin
vermektedir. Geleneksel ev duvarlari aerojel cam sistemleriyle kaplanabilmektedir.
Dogru ya da daginik olan glines isinimi aerojel kaplamaya niifuz eder ve ev duvarlarini
isitir. Aerojel sistemin termal izolasyonu ev duvarlarindan daha iyi oldugu igin isinin

¢ogu evin icine transfer edilir. Asiri 1Isinma ise orti tarafindan engellenir [27].
aerojel kat1 duvar
~ /
I

= [ [
- 20°C

gilineslenme ~ I ' [

—J- 151

kayip
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Sekil 3. 8 Trombe duvar dizayni [27]
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3.3.5 Dielektrik sabit

Aerojeller ultra dusuk dielektrik sabitine sahip malzemelerdir. Literatlre 0.1 g/cm3
yogunlugundaki aerojelin dielektrik sabiti k’'nin 1-2 arahginda oldugu bilgisi yer
almaktadir. Aerojellerin hidrofoblastirma isleminden sonra daha disik dielektrik
sabitine sahip oldugu goriilmustiir. Yani hidrofobisite arttik¢a dielektrik sabiti azalr

[22].

Aerojellerin mikro yapisi ve gozenekliligi, dielektrik ve elektronik 6zelliklerinin temelini
olusturmaktadir. Aerojelin dielektrik ozellikleri gézeneklerinde bulunan gazin hacim
fraksiyonundan ve adsorplanan molekiliin i¢ ylzeyi doldurmasindan etkilenmektedir.
Dielektrik katsayisindaki degisimler oOlglilerek aerojel yogunlugu ile dielektrik katsayisi

arasinda lineer bir degisim oldugu saptanmistir [28].

3.3.6 Optik

Silika aerojelleri optik agidan en iyi tanimlayan ifade seffaf olmalaridir. Cam ile ayni
hammaddeler kullanilarak yapilan silika aerojeller arkasinda belirli bir mesafede
bulunan malzemelerin gorilmesini engellemezler. Malzeme koyu bir arka planin éniine
yerlestirildiginde 1s1gin hafif kirmizimsi bir gértiniim almasi ve malzemede mavimsi bir
pus gozlemlenmesi Rayleigh sacilmasinin bir sonucudur [29]. Malzemelerin gorinir
bolgedeki 1sik gecirgenligi Rayleigh sacilmasina baglidir. Aerojellerin seffaf ve ya opak

olmasi iretim parametreleri degistirilerek saglanabilen bir 6zelliktir [30].

Ayrica silika aerojeller kizilotesi spektrumda vyiksek gecirgenlige sahiptir. Bu
gecirgenlik, 6zellikle yiksek sicaklkta, tim aerojellerde termal iletkenligi arttirir. Eger
gecirgenlik istenmiyorsa, gorllebilir araliktaki dogrudan-yarikiiresel yayilma
izopropanol veya diger opaklastiricilarin aerojele eklenmesiyle %50've kadar

azaltilabilmektedir [31].

3.4 Aerojellerin Kullanim Alanlari

Aerojeller termal iletkenlik, disik yogunluk, yliksek gozeneklilik, optik, mekanik ve
elektriksel 6zellikleri nedeni ile pek ¢gok uygulama alaninda kullanim sansi bulmuglardir.

Aerojellerin kullanildig uygulama alanlari Cizelge 3.2’de verildigi gibi 6zetlenebilir [4].
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Gizelge 3. 2 Aerojellerin kullanim alanlari

Ozellik

icerik

Uygulama

Termal iletkenlik

En iyi yalitim malzemesi

Yapi ve cihaz izolasyonu

Seffaf

Depolama ortami

Yiiksek sicaklik dayanimi

Otomobil ve uzay araglari

Yogunluk ve gdzeneklilik

Hafiflik Gunes ekipmanlari
En hafif sentetik kati Katalizor

malzeme

Yiksek gozeneklilik Sensor

Yakit depolama

iyon degisimi
Goklu bilesim
Kirletici gaz ayirma
Pigment tasiyici
Sablon
Optik Seffaf Hafif optik malzemeler
Dusuk refraktif indeks Cerenkov dedektori
Coklu bilesim Hafif optic dalga kilavuzu
Akustik Ses gecirmeyen odalar
Disiik ses iletimi Ultrasonik mesafe
sensorleri
Mekanik Elastik Enerji adsorplama
Hafiflik Hiper hizli parcacik tuzagi
Elektrik En distk dielektrik sabiti Kapasitor

Yiiksek elektrik dayanimi

Vakum elektrot

Yiiksek gozeneklilik
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3.4.1 Yapi sektoriinde kullanimi

Is1, birbiri arasinda sicakhk farki bulunan ortamlarda sicakligin yiksek oldugu taraftan
disiik oldugu tarafa dogru gecme egilimindedir. Bu gecisin minimum seviyeye
indirilmesi mekanlar arasindaki malzemenin 1sil iletkenlik 6zelliklerine baglidir. Termal
yalitim bu anlamda 1s1 gegisini azaltan bir direngtir. Isi kaybinin azaltiimasi, yogusmanin
azaltilarak kiflenmenin 6nlenmesi, sicaklik nedeni ile yapilarda olusan catlaklarin
Onlenmesi, yakit tasarrufu, yakit tasarrufu nedeni ile hava kirliginin azalmasi isi

yalitiminin avantajlari arasindadir [32].

Yapilarda 1s1 yalitimi désemelerde, duvarlarda, cati-teraslarda, dis cephe ve
pencerelerde olmak lizere gesitli amaclarla yapilmaktadir. Ulkemizde yalitim amaciyla
cam vyuni, plastik koplk (polistiren, polilretan), mantar, perlit, sentetik elyaf,
preslenmis kamis levhalar, gaz beton, briket ve bims tugla vb. malzemeler

kullanilmaktadir [33].

Silika aerojeller yapi sektoriinde ozellikle geleneksel yalitima alternatif olarak yenilikgi
bir yalitim uygulamasi amaciyla kullanilmaktadir [34]. Dusuk Uretim hacmi ve yiksek
Uretim maliyetleri sebebi ile aerojeller geleneksel yalitim malzemelerine gére daha

pahahdir [35].

Yapi sektorii gibi maliyetin diisiik olmasinin tercih sebebi oldugu sektorlerde aerojel
kullaniminin arttirilmasi icin aerojel tretim maliyetinin distridlmesi amaciyla calismalar
yapilmaktadir. Bu ¢alismalarda hem aerojel maliyetinin disirilmesi hem de daha az

maliyetle daha iyi yalitim saglayabilecek malzemelerin Gretilmesi hedeflenmistir.

Yapi sektoriinde termal yalitim amach olarak kullanilan aerojeller, temel olarak yiksek
termal performans saglayan silika aerojeller ve graniil yapidaki aerojel tabanh seffaf
yalitim malzemeleri olarak iki sinifa ayrilmaktadir. Kullanilacak olan malzeme ¢esidi
uygulama alanini gére belirlenebilmekte, giin 1sigindan faydalaniimak istendigi yerlerde

seffaf aerojeller cam uygulamalarinda kullanilmaktadir [34].

3.4.1.1 Opak aerojel izolasyon malzemeleri

Aerojeller diger yalitim malzemelerine kiyasla ¢ok daha Ustin oOzelliklere sahiptir.

Kloroflorokarbon ve hidrokloroflorokarbon igermemesi, inorganik aerojellerin yanici
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olmamasi ve 1si direnci ylksek oldugu icin uygulamada daha az hacim gerektirmesi

baslica avantajlaridir [36].

Beatens ve arkadaslarinin gerceklestirmis oldugu calismaya ait goriinti Sekil 3.9'da
verilmektedir. Calismada Ust kati aerojel Urlin ile kaplanmis ve alt kati kaplanmamis
olan evin infrared termografi ile gériintilenmis hali gosterilmigstir. Sekile bakilarak evin

alt ve Ust katlarindaki is1 kaybi farki gok net bir sekilde gortlmektedir [34].

Sekil 3. 9 Ust kati aerojel iiriin ile kaplanmis, alt kati ise herhangi bir uygulama
yapilmamis bir ev [34]

Son dénemlerde aerojellerin bilinen en dislik isil iletkenlik sayisina sahip malzeme
(0.015 W.m™.K") olmasi sebebiyle siva ve beton harglarinda 1si yalitimi 6zelligi
saglamasi amaciyla kullanildigi  ¢alismalar vyapilmistir. Gao ve arkadaslar
gerceklestirmis olduklari calismada beton harcina silika aerojel parcalari katarak hem
betonun daha hafif olmasini hem de termal iletkenlik katsayisinin digtriimesini
amaclamislardir [37]. Buratti ve arkadaslari ise calismalarinda geleneksel kire¢ bazlh
sivaya degisik oranlarda aerojel ekleyerek termal ve akustik iletkenlik (zerindeki

etkilerini incelemislerdir (Sekil 3.10) [38].
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Sekil 3. 10 Sivanin g orijinal bilesenini (tanecikli aerojel, kalsiyum hidroksit ve su) ve
karisimin farkli adimlarini géstermektedir. (a) orijinal bilesenler; (b) karistirma asamasi;
(c) sivanin son bilesimi [38]

3.4.1.2 Yarisaydam ve saydam izolasyon aerojel malzemeleri

Aerojeller cam gibi yuksek isik ve glines gecirgenligi olan ve normalden farkli olarak ¢ok
iyi 1s1 yalitim ozelligi saglayan malzemelerdir. Seffaf cam ya da duvar olarak
kullanildiginda 1s1 yalitimi saglar. Ozellikle giines kolektorleri ve ofis binalarinda

kullanimi mevcuttur.

1983 yilinda Rubin ve Lampert’in iki saydam panel arasina aerojel yerlestirerek
kullandigi yalitim malzemesi ile ilgili calismalari mevcut olmasina ragmen 2005 yilina

kadar seri imalatta monolit aerojel tiretimi mimkin olmamistir [39, 40].

Aerojel, saydam veya yarisaydam bir izolasyon malzemesi olarak duisik termal
iletkenlik, ylksek giin 15181 ve glines enerjisi gecirgenligine sahip olmasi dolayisiyla son
10 yildir toz ve monolit aerojel bazli, ileri derecede izole edilmis pencerelerin ve yalitim

panellerinin gelistirilmesi Gzerine ¢alismalar gergeklestiriimektedir.

Bayern Zae tarafindan tanecikli aerojel bazl pencere gelistirilmis ve iki tip toz aerojel
kullanilmistir. Biri 10 mm'lik paketlenen tabakada 0.53 W/m?>K gecirgenlige sahip
yarisaydam kiireler ve 0.88 W/m?K gecirgenlige sahip taneciklerdir. Bu tanecikli
aerojel, pencere cami ve iki bosluk arasinda, 16 mm genisliginde polimetilmetakrilat

cift zar ortl iginde dagilir. Sekil 3.11’de galismanin gorseli yer almaktadir [40].
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Sekil 3. 11 Gunisigl icin yiuksek termal izolasyon performansi gosteren iki adet yari
saydam aerojel izolasyon 6rnekleri [41]
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BOLUM 4

SOL-JEL YONTEMI

Sol-jel, ilk kez 1853’de Faraday tarafindan calisildig1 bilinen Uretim yontemidir. Sol
kolloidal kati taneciklerin kararl sispansiyonlarina verilen isimken, jel ise ¢ boyutlu
gozenekli birbirine baglanmis haldeki kati olusumlarin bir sivi icine dagilmis halidir.

Jelin hacmi iginde bulundugu kap ile sinirlandiriimistir [42].

Sol-jel ydntemi inorganik polimerizasyon reaksiyonlarina dayanmaktadir. Metal veya
ametal olmayan alkoksitlerin oncilleri su ile reaksiyona girmektedir. Hidroliz ve
yogunlasma reaksiyonlarini katalize etmek icin sisteme bir asit veya baz ilave
edilebilmektedir. Sonra jellesmenin meydana geldigi ortamdan ¢o6zlici kurutularak
uzaklastirilmaktadir. Coézlcilnlin uzaklastirilmasi isleminden sonra, genellikle yiksek
sicaklikta 1sil islem uygulanmaktadir. Metal 6ncisinl pargalayip metal veya metal oksit

nanopartikilleri olustururlar [21].

4.1 Meydana Gelen Reaksiyonlar

Aerojel sentezinde gerceklesen klasik sol-jel reaksiyonlari olan hidroliz ve

kondenzasyon reaksiyonlari asagida verilmektedir.
nSi(OR)s+ 4nH,0 —»  nSi(OH)4 + 4nROH (hidroliz) (4.1)
nSi(OH); —» nSiO;, + 2nH,0 (kondenzasyon) (4.2)

Tipik tek basamakli tretimde silisyum kaynagi, su, alkol ve katalizor karistirildiginda
hidroliz reaksiyonu baslamaktadir. Hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlari es zamanli
olarak ilerler. Kondenzasyon reaksiyonlari ile silanol gruplarindan siloksan baglari

olusmaktadir. Sekil 4.1’de aerojel olusumu sematik olarak gosterilmektedir [22, 43].

24



HiDROLIZ

HCl

Jellesme

Kurutma Yaslandirma
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\\- Cozicl degisimi \,
~

Aerojel Alkoiel Alkojel
oj€ Safsizliklar

Sekil 4. 1 Aerojel olusumunun sematik gosterimi [21]

4.2 Yontem Basamaklari

Sol-jel yontemi sirasiyla hidroliz, kondenzasyon, jellesme, yaslandirma ve kurutma

olmak lizere bes basamakta gerceklesmektedir.

4.2.1 Hidroliz

Hidrolizin ilk basamaginda asit ya da baz katalizori kullanilmasi mimkindir. Hangi pH
kosulunda hidrolizin daha iyi olacagi malzemenin izoelektrik noktasi ile baglantilidir.
izoelektrik noktada jellesme zamani en uzundur. Sekil 4.2’de silisyumun asit ve baz

katalizorliglinde gerceklesen hidroliz reaksiyon mekanizmasi gorilmektedir [44].

ASIT KATALIZOR
+
RO H RO, ,OR R OR
Hw by g L . _ . ¢ /7 Ve
. P Qe mmnntSitamnm g’ 5 S — i OR
H,0+ RO~SI ™ OR ot 61 Sl' Hﬁ___Ho S
RO OR OR
+ROH
HIiDROLIZ
s
” +
SN ee—eeesssee—— +H
ESTERIFIKASYON
_ RQ_. § RO, ,OR ] v
OH« == 7S~ OR e HO' i e aa=Vgifmnan- OR?  ‘negemmm HO - siz= OR
rO”| [ OR
RO OR _
+OR
BAZ KATALIZOR

Sekil 4. 2 Silisyumun asit ve baz katalizérliglndeki hidroliz mekanizmasi [44]
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Alkoksil gruplari hidroksil gruplarina goére daha fazla elektron verme egilimindedirler.
Bu nedenle asit katalizorliglindeki reaksiyonlarin pozitif yukli iyon gegcisi daha fazla
alkoksil grubunun hidroksil grubu ile yer degistirmesi ve reaksiyon oraninin diismesi ile
daha kararsiz bir hal almasi anlamina gelmektedir. Bu durumun tam tersi olarak da baz
katalizorluglindeki reaksiyonlarin negatif yukli iyon gegisleri i¢in daha fazla OH
grubunun daha hizli reaksiyon ve gecis fazinda daha kararl yapi anlamina gelmektedir

[44].

4.2.2 Kondenzasyon

Kondenzasyon reaksiyonlari alkol veya su ortaminda gergeklesebilmektedir. Tersinir
reaksiyonlar sirasiyla hidroliz ve alkoliz olarak adlandirilmaktadir. Baglangigtaki hidroliz
reaksiyonuna bagli olarak kondenzasyon basamagi da asidik ya da bazik olabilmektedir.
Her iki durum igin de proton ve ya hidroksil grup varliginda reaksiyon hizh
ilerlemektedir. Bunu ortamda bulunan nétr silikon ile gerceklesen yavas reaksiyon
takip etmektedir. Sekil 4.3’de silisyumun asit ve baz katalizérligiinde gerceklesen

kondenzasyon reaksiyon mekanizmasi goriilmektedir.

ASIT KATALIZOR

HO Hizh HO OH Yavas OH
+ ~ ~ oH HO
. [ . _ it A 7
H + HO’SI OH _ HO’SI 0‘H+ + HO Sl\ R = HO‘fSl_ 0- Si\—
] I OH on
R R R
+
+H30
HO\ Hizh HO\ HO Yavag HO OH
. o—giene- . N - ~ /
HO.~5i~ OH cestgpu— HOv;" O % Ho SITOH o yp Si- O- S—OH
R R
+ OH
BAZ KATALIZOR

Sekil 4. 3 Silisyumun asit ve baz katalizérliglindeki kondenzasyon mekanizmasi [44]

Asit katalizorliginde gerceklesen hidroliz reaksiyonlarinda hidrolizin ilk basamagi ve
bu rin igin gergeklesen kondenzasyon reaksiyonu hizli gergeklesmektedir. Dolayisi ile
acitk ag yapilar hidroliz ve bagli kondenzasyon reaksiyonlari ile ilerlemektedir. Bunun

aksine baz katalizérliglinde gerceklesen reaksiyonlar negatif yukli gegisler ile daha
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kararli bir yapi olusturarak daha fazla hidroksil grubu alkoksil grubu ile yer
degistirmektedir. Baz katalizorliglinde gerceklesen reaksiyonlarda ¢apraz bagh genis
sol elde edilmektedir. Bu durum da birbirine baglanan malzemelerin daha genis
gozeneklere sahip olmasini saglamaktadir. Asit ve baz katalizorleri esliginde

gerceklesen reaksiyonlar sonucu olusan jel yapisi Sekil 4.4’de verilmektedir [44].

>

Asit katalizori

>

Baz katalizorii

Sekil 4. 4 Asit ve baz katalizorleri esliginde gerceklesen reaksiyonlar sonucu olusan
jellerin sematik gérinima [44]

4.2.3 Jellesme

Jellesme silika partikdllerinin hidroliz ve kondenzasyonu sonrasinda dev yigin kiimeleri
olusturarak bulundugu kabin c¢eperlerine ulasmasi ile meydana gelmektedir. Bu
noktada, karisim yiliksek bir viskoziteye sahip olmasina ragmen, kap devrildiginde
dokilmez, bircok sol parcacik halen bulunur, sikisir ve yayilan kiimelenmeye karisir.
Jellesme noktasinda ekzotermik ya da endotermik herhangi bir degisim ya da kimyasal
reaksiyon gerceklesmez sadece ani bir viskozite artisi s6z konusudur. Blyliyen polimer
parcaciklarinin cevresindeki buyliyen zincirlerin yogunlugunun parcacik buyldikce
artacagini ongorir [44]. Jellesme noktasinda c¢ozelti akiskan ozelliklerini kaybeder.
Buna ragmen jellesmenin olclilmesi oldukc¢a zordur. Jellesmenin tespit edilmesi icin
kullanilan en kesin ydontem g¢ozeltinin viskozitesinin zamana karsi élgimudur. Sekil

4.5'te zamana karsl viskozite 6lcimini gosteren grafik verilmistir.
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Viskozite (Cp)

v

Zaman (dakika)

Sekil 4. 5 Zamana karsi viskozite grafigi [45]

Verilen sekile gore viskozitede ani bir artis oldugu ve zamanla maksimum degerine

ulastig1 gozlemlenmektedir [45].

4.2.4 Yaslandirma

Jellesme malzemenin olusmasinda ¢ok dnemlidir. Fakat yaslandirma jellesmeden sonra
devam eden fiziksel ve kimyasal degismeler sebebiyle yapinin olusmasinda daha biliyik
bir 6neme sahiptir. Jellesme bazi durumlarda oda sicakliginda aylarca siirebilmektedir.
Jellesme pH, sicaklik ve jel kompozisyonuna baglidir. Bu islemin net etkisi, numunenin
sertlestirilmesi ve blziismesidir. Bliziilme, ylzey hidroksi ve alkoksi gruplari arasinda
yalnizca zayif bir etkilesimin bulundugu yeni baglar olustugu icin meydana gelmektedir.
Bu biizllme, jelin gozeneklerinden sivi ¢cikarmasina yol acar, boylece kapali kaplardaki
jel numuneleri, homojen jellerden siviya dalmis seffaf parcalanmis kati monolitlerin
goriinimiinde kademeli olarak degisir. Bu proses sinerez yani sivi birakimi olarak

bilinmektedir [44].

4.2.5 Kurutma

Kurutma islemi jelin iskeletinin korunmasi ve bizilmenin en aza inmesi saglanarak
¢Ozliclinln jelden uzaklastiriimasi islemidir. Aerojellerin kurutulmasinda cesitli kurutma

tipleri kullanilabilmektedir [5].
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Bunlar ortam basincinda kurutma, sliper kritik kurutma ve dondurarak kurutma

islemleridir [46-48].

Ortam sartlarinda kurutma: Bu kurutma isleminde, ortam sartlari basincinin tzerine

herhangi bir basinglandirma islemi yapilmadan gerceklestirilir [49].

Siper kritik kurutma: Gazlarin kritik sicaklik ve basinglarinin zerinde isitiimasi ile
superkritik akiskanlar olusur. Stper kritik sicakhk (Tc) malzemenin o sicakhgin Gzerine
ne kadar basin¢ uygulanirsa uygulansin sivi hale gecemeyecegi maksimum sicakliktir

[50].

Sitper kritik kurutma isleminde ayirma kritik sicaklik ve basincin tzerinde bulunan bir
akiskanla gergeklestirilir. Stiper kritik kosullardaki akiskanin 6zellikleri kolaylikla
ayarlanabilmektedir ve bu durum kurutma ve ayirma islemlerinde kolaylik

saglamaktadir.

Stper kritik kurutma islemi oOzellikle gida, kozmetik, kimya ve biyokimya

endustrilerinde gerceklestirilen calismalarda kullanilmaktadir [51].

Dondurarak kurutma: Tek yonli dondurarak kurutma yontemi, cesitli gbzenekli
maddelerin hazirlanmasi icin kullanilmaktadir. Organik ve inorganik maddeler ile Al;0s3,
SiO, ve TiO, dondurarak kurutma islemi kullanilarak calisilan, literatiirde en ¢ok yer
alan malzemelerdir [52]. Dondurularak kurutma isleminde hizlica dondurulan ¢oziici
yuksek vakum altinda bekletilerek kurutulmaktadir. Boylece kurutma islemi
tamamlanmis ve ¢Ozlici ortamdan ayrilmis olur. Bu islemde farkli 6zelliklerdeki

dondurucular kullaniimaktadir [50].

4.3 Avantaj ve Dezavantajlari

Sol-jel yonteminin cesitli avantaj ve dezavantajlari mevcuttur. Sol-jel yonteminin

avantajlari;
o Nispeten disuk sicakliklarda gerceklestirilir.
e Cok kiiclik tane boyutuna sahip tozlar olusturulabilir.

e Kati hal yontemi ile Gretilmesi mimkiin olmayan kompozisyonlar olusturulabilir.
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e Gozeneklilik ve tane boyutu dahil olmak Uizere yapi kontrol edilebilir.

e Herhangi bir oksit yapinin olusumuna, bazi oksit icermeyen vyapilarin ve

kompozitlerin olusturulmasinda kullanimi mimkandr.
e Molekiler seviyede karisma sebebiyle daha homojen yapilar elde edilir.
e Ozel ve pahali donanim kullanimina gerek yoktur.

Sol-jel ydnteminin dezavantajlari;
e Bazi hammaddeler igin kimyasal maliyeti yiksek olabilir.
e Kuruma esnasinda siklikla hacimce ¢atlama ve daralmalar meydana gelir.
e Yatirim maliyeti diisiik olmasina ragmen hassas ¢alisma gerektirir.

e Bazi Uretimler igin reaksiyon siiresinin uzun olmasidir [53- 55].
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BOLUM 5

DENEYSEL CALISMALAR

5.1 Hammaddeler ve Kimyasal Malzemeler

5.1.1 Hammaddeler

Deneysel ¢alismalarda, silika kaynagi olarak Bergama Ovacik Altin Madeni Saflastirma
Tesisi’'nden temin edilen aritma camuru, Celikler Holding’e bagli Seyitomer Termik
Santrali’nden saglanan ugucu kiil ve taban kiilii ile istanbul Silivri’"den temin edilen kum
kullanilmistir. Deneysel calismalar 6ncesinde, altin madeni aritma ¢amuru, ucucu kil
ve kum 105°C'de 12 saat kurutulmus ve ardindan ASTM standartlarina gore kalibre
edilmis eleklerle 90 um altina elenmislerdir. Taban kili ise tane boyutu diger
malzemelere gbére daha bilyik oldugundan 105°C'de 2 saat siireyle gerceklestirilen
kurutma isleminin ardindan 6gutilmuis ve oglutme isleminin ardindan 90 um altina
elenmistir. Hammaddelerin karakterizasyon islemleri XRD ve XRF cihazlari kullanilarak

gerceklestirilmistir.

Tez kapsaminda gerceklestirilen calismalarda saf silika kaynagina alternatif olarak
atiklarin silisyum kaynagi olarak kullanimi cevresel ve ekonomik agidan oldukca
onemlidir. Altin madeni saflastirma tesislerinde saf altin elde etmek icin oldukca fazla
miktarda kati atik Uretilmekte ve bu atiklarin bertarafi ile ilgili sikintilar yasanmaktadir
[56]. Altin madeni atigi daha once (ilkemizde gerceklestirilen cesitli calismalarda da
silisyum kaynagi olarak kullaniimis fakat aerojel Gretiminde degerlendirilmesi ile ilgili

yapiimis calisma bulunmamaktadir [11, 57, 58].
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1920°li yillarda kullanilmaya baslayan ve gliniimiizde de devam eden komiir yakarak
elektrik enerjisi elde edilmesi prosesi termik santrallerde gergeklestiriimekte,
santrallerde diinya ¢apinda yillik ortalama 600 milyon ton kil agiga ¢ikmakta ve bu
miktar her gecen glin artmaktadir. Santrallerde a¢iga ¢ikan kilin ortalama %75-80’lik
kismini ugucu kul geri kalan kismi da taban kili olusturmaktadir. Ugucu kuller zararli
gaz giderimi, adsorpsiyon, zeolit sentezi, yapi endustrisi, yol alt yapi malzemesi ve
maden dolgusu gibi alanlarda kullaniimaktadir [59]. Tim diinyada bu tlr endistriyel
atiklarin dogru sekilde bertaraf edilmesi ile ilgili problemler yasanmakta ve atik
miktarinin fazla olmasi problemin blylimesine neden olmaktadir [60]. Bu tir atiklarin
kullanisli ve teknolojik malzemelerin Uretiminde kullanilmasi cevre ve ekonomi

acisindan ciddi 6nem arz etmektedir.

Kum volkanik ve metamorfik kayaglarin erozyon sonucu asinmasi ile ortaya ¢ikan; cam,

yapi, dokim, saflastirma ve kimya gibi alanlarda kullanilan bir malzemedir.

5.1.2 Kimyasal malzemeler

Deneysel calismada kullanilan kimyasal malzemeler genel 6zellikleri ile birlikte Cizelge

5.1’de verilmektedir.

Cizelge 5. 1 Kimyasal malzemeler ve genel 6zellikleri

Kimyasal Malzeme Adi Temin Edilen Safhk Kullanim Amaci
Yer Derecesi
(%)
99 Saf silika kaynagi olarak

Tetraetilortosilikat (SiCgH»004) MERCK

Sodyum Hidroksit (NaOH) Labor Teknik 99 Silisyumun ekstraksiyonu

reaksiyonunda

Sigma Aldrich

Etanol (C;HgO) 25 Aerojel lretim reaksiyonunda
Hidroklorik Asit (HCI) MERCK 37 Aerojel lGretim reaksiyonunda
Siilfrik Asit (H,S04) MERCK 95-97 Silisyum cozeltisinin pH

ayarlanmasinda

Amonyak (NHs) MERCK 25 Baz katalizori olarak

Trimetilklorosilan (CsHoCISi) | Sigma Aldrich >99 Hidrofoblastirma ajani olarak
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5.2 Enstriimental Analiz Cihazlan

5.2.1 X-Isini floresans spektrometresi (XRF)

Toz haldeki kati hammaddeler flizyon reaksiyonu 6ncesinde (ucucu kil, taban kald,
kum ve altin madeni camuru) Rigaku NEX CG marka XRF cihazinda Ca-U elementleri
araliginda analiz edilmis ve her 6l¢iim (g paralel olarak gergeklestirilmistir. Sekil 5.1’de

¢alismalarda kullanilan XRF cihazinin goriintisu verilmektedir.

Sekil 5. 1 XRF cihazi

Toz haldeki numuneler basingla pellet haline getirilmis ve numune haznesine
yerlestirilmistir. Analizler sonunda elde edilen XRF verileri deneysel sonuglar

bolliiminde yer almaktadir.

5.2.2 X-Isinlar difraktometresi (XRD)

Kurutulmus hammaddeler, flizyon sonucu olusan filtrat ve optimum 6zellikteki silika
aerojel numunelerinin kristalografik 6zellikleri Panalytical X'Pert-Pro marka XRD cihazi
ile 45 kV ve 40 mA degerlerinde ve CuKa tlpu kullanilarak analiz edilmistir. Calismalar

sirasinda kullanilan XRD cihazinin gorintisa Sekil 5.2'de verilmektedir.
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Sekil 5. 2 XRD cihazi

Toz haldeki numuneler aliiminyum numune kabina diz bir ylizey olusturacak sekilde
yerlestirilmis ve 5-90° arasinda degisen difraksiyon acilarinda cahsiimistir. Analizler

sonunda elde edilen XRD diyagramlari deneysel sonugclar bolimiinde yer almaktadir.

5.2.3 indiktif eslesmis plazma optik emisyon spektrometresi (ICP/OES)

Ugucu kil, taban kili ve kumdan elde edilen c¢o6zeltilerin kimyasal analizleri ve
konsantrasyonlari Perkin ElImer marka Optima 2100 DV model ICP/OES spektrometresi
kullanilarak tespit edilmistir. Calismada kullanilan ICP-OES cihazinin goérintisi Sekil

5.3’de verilmistir.

Sekil 5. 3 ICP-OES cihazi

Al, Na, Si ve Fe elementlerinin tespit edildigi analiz sonuglari deneysel sonuglar
bolliiminde yer almaktadir.
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5.2.4 Fourier transform infrared spektrometresi (FT-IR)

Sentezlenen tim aerojel numunelerinin fonksiyonel bag 06zellikleri Perkin Elmer
Spectrum One marka FTIR spektrometresinde 4000-450 cm™ dalga boylari arasinda 4
tekrarla galisiimistir. Pellet yontemi ile gergeklestirilen analize numune hazirlamak igin
numune ve KBr 1/100 oraninda homojen hale gelinceye dek 6gutllmis ve hidrolik
preste 10 ton basing altinda 5 dakika bekletilmistir. Calismada kullanilan FT-IR cihazina

ait goriintl Sekil 5.4’te verilmektedir.

Sekil 5. 4 FT-IR cihazi

Analizler sonucunda elde edilen FTIR spektrumlari deneysel sonuglar boélimiinde

verilmektedir.

5.2.5 Taramali elektron mikroskobu (SEM)

Elde edilen optimum Urlnlerin mikroyapisal 6zellikleri Hitachi Tabletop Microscope
TM3030Plus SEM cihazinda incelenmistir. Numuneler yapiskan bant yardimiyla cihazin
ornek kabina sabitlenerek analiz edilmislerdir. Analizlerde kullanilan cihazin goriintlsu

Sekil 5.5’te verilmektedir.
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Sekil 5. 5 SEM cihazi

5.2.6 Azot adsorpsiyon-desorpsiyon cihazi

Numunelerin gozeneklilik analizleri Micromeritics ASAP 2020 adsorpsiyon cihazinda
yapilmistir. Analizlerde kullanilan cihazin goriinttsi Sekil 5.6’da verilmistir.

Sekil 5. 6 Adsorpsiyon cihazi

Numuneler 10°C/dak isitma hiziyla 30°C’'den 120 °C’ye kadar isitilmis ve gaz giderme
islemi 133 mbar basing altinda 6 saat stirmdistir. Analiz sonuglarindan yararlanilarak
Brunauer-Emmett-Teller (BET) ylizey alanlari hesaplanmistir. Boyut dagilimi ve gézenek

hacmi degerleri ise Barrett-Joyner-Halenda (BJH) yontemine gore hesaplanmistir.
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5.2.7 Optik Mikroskop

Sentezlenen tim aerojel numunelerinin temas acisi 6l¢imleri RoHs marka optik
mikroskop ve Picpick yazilimi kullanilarak gergeklestirilmistir. Sekil 5.7°de kullanilan

mikroskoba ait gorsel yer almaktadir.

Sekil 5. 7 Temas acisi 6lciim mikroskobu

Temas agisi 6lgimi sonucunda elde edilen veriler, deneysel sonuglar boélimiinde

verilmektedir.

5.2.8 Termal iletkenlik katsayisi 6lgiim cihazi

Optimum numunelerle hazirlanan siva karisimlarinin termal iletkenlik kat sayilari C-
THERM / TCi Thermal Conductivity cihazi ile belirlenmistir. Analizler oda sicakliginda
gerceklestiriimekte ve cihazin sensori Gzerine koyulan malzemenin termal iletkenlik
sabiti ( k ), W/mK cinsinden belirlenmektedir. Diiz numune ylzeyinin cihazin sensori
ile temasi saglanir ve buna bagl olarak termal iletkenlik katsayisi belirlenir. Sekil 5.8’de

analiz icin kullanilan cihazin goérintisia yer almaktadir.

Sekil 5. 8 Termal iletkenlik katsayisi 6lgiim cihazi
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5.3 Ekipmanlar

5.3.1 Etiiv

Aerojel sentezi sirasinda sicaklikla gergeklesen yaslandirma ve kurutma islemleri Binder

ve Ecocel marka etlivler kullanilarak gergeklestirilmistir.

5.3.2 Kl firini

Kati hammaddeden silisyum eldesi icin yapilan alkali flizyon islemleri Protherm marka

kil firminda gergeklestirilmistir.

5.3.3 Ultrasonik prob

Riflaks asamasina gecilmeden Once reaksiyona giren maddelerin homojen olarak
karismasi icin manyetik karistirma islemi yerine Bandelin Sonopuls UW 3100 marka
ultrasonik prob kullanilarak homojenizasyon yapilmasi tercih edilmistir. Sekil 5.9’da

Uretimde kullanilan ultrasonik probun goriintiisii yer almaktadir.

” B .
| N .
S |
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z i

Sekil 5. 9 Ultrasonik prob
5.3.4 Riflaks kolonu

Aerojel sentezi ylzey alanini arttirmak amaciyla riflaks kolonu kullanilarak
gerceklestirilmistir. Riflaks kolonunda kullanilan en yiiksek sicaklik 120°C olup kullanim

esnasinda surekli sogutma saglanmistir.
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5.3.5 Galkalamali su banyosu

ZHWY-200B model galkalamali su banyosu silisyum ¢ozeltisi eldesinde kullaniimistir.
Calismada 150 rpm karistirma hizi, 25°C sicaklik ve 16 saat sire ile galkalamali su

banyosu kullaniimis ve ekipmanin gorintisi Sekil 5.10’da verilmistir.

e

a____a

Sekil 5. 10 Galkalamali su banyosu

5.4 Deneysel Yontem

Silika bazli aerojel Gretimi sol-jel yontemi kullanilarak kum, altin madeni aritma
camuru, ucucu kidl, taban kili ve TEOS gibi farkh silika kaynaklari kullanilarak

gerceklestirilmistir. Deneysel ¢alismalar sirasiyla asagida verildigi gibi yapilmistir.

1.Ugucu kal, taban kali ve kum kullanilarak en yiiksek silisyum igerigi i¢cin oran

belirlenmesi,

2.Saf silika kaynagindan aerojel tretimi,

3.Aritma ¢camurundan aerojel liretimi ve Uretim parametrelerinin taranmasi,
4.Ucucu kiilden aerojel tretimi ve (iretim parametrelerinin taranmasi,
5.Taban kiliinden aerojel Giretimi ve Uretim parametrelerinin taranmasi,
6.Kumdan aerojel iretimi ve lretim parametrelerinin taranmasi,

7.Belirlenen optimum numunelerin yalitim amach siva tGretiminde kullaniimasi.
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5.4.1 Atiktan silisyum ¢ozeltisi eldesi

Ugucu kil, taban kill, kum ve altin madeni aritma ¢amuru temin edildikten sonra
105°C’'de kurutulmustur. Kurutulan malzemelerden kum ve taban kuli mekanik
ogutlcude 6gltllerek tane boyutlarinin homojen hale gelmesi saglanmistir. Ugucu kil
ve altin madeni aritma c¢amuru icin 6gitme islemine gerek kalmamistir. Ogiitme
isleminden sonra malzemeler kalibre edilmis elekle 90 um altina elenmis ve herhangi

bir 6n islem yapilmaksizin kullanilabilir hale getirilmislerdir.

Atiktan silisyum c¢ozeltisi eldesi islemi igin Shigemoto ve arkadaslari tarafindan
gerceklestirilen  flizyon islemi temel alinip bazi modifikasyonlar yapilarak
gerceklestirilmistir [61].

Bergama altin madeni aritma g¢amurundan silisyum c¢ozeltisi eldesi isleminde Sari

Yilmaz’in (2013, 2015) flizyon kosullari esas alinmigtir [11, 571].

Ugucu kil, taban kili ve kumdan silisyum eldesi icin NaOH kullanilarak fiizyon islemi
gerceklestirilmis ve NaOH/Si kaynagi orani i¢in 0.8, 1, 1.2, 1.4, 1.6 1.8 ve 2 oranlari
denenmistir. Ugucu kil, taban kili ve kumdan alkali fliizyon yontemi ile silisyum

ekstraksiyonu isleminde taranan parametreler Cizelge 5.2’de verilmektedir.

Cizelge 5. 2 Silisyum ¢ozeltisi eldesi igin kullanilan parametreler

Hammaddeler | Hammadde/NaOH | Sicakhk (°C) Sure (saat)
orani
1:0.8 550 1
Ucucu kal 11 550 1
Taban kli
1:1.2 550 1
Kum
1:1.4 550 1
1:1.6 550 1
1:1.8 550 1
1:2 550 1
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Silisyum kaynagi (kum, ugucu kil ve ya taban kilu) belirlenen oranda NaOH ile nikel
kroze icerisinde homojen hale getirilinceye kadar karistirilmis 550°C’de kdl firininda 1
saat sureyle 1sil isleme tabi tutulmustur. Farkli flizyon oranlarinin elde edilen
¢Ozeltideki silisyum konsantrasyonuna etkisi boylelikle incelenmistir. Filizyon
neticesinde elde edilen kati Uriin yeniden o6gulitilerek belirli miktarda saf su ile
karistinlmistir. Sulu c¢ozelti 25°C'de 16 saat slireyle calkalamali su banyosunda
karistinlmistir. Elde edilen karisim mavi bantli sizgec¢ kagidi kullanilarak ana ¢ozeltiden
ayrilmistir. Alkali fiizyon yontemi ile atiktan Si ekstraksiyonunun akis diyagrami Sekil
5.12’de verilmistir. Elde edilen sivi fazin silisyum icerigi ICP-OES analizi ile
belirlenmistir. Silisyum kaynaginin kati fazina fiizyon islemi 6ncesinde ve sonrasinda

XRD ve XRF analizleri yapilmistir.

@+

td
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Y

% * -fl. | | 1‘

Sekil 5. 11 Alkali flizyon yontemi ile silisyum eldesi semasi
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5.4.2 Saf silika kaynagindan aerojel liretimi

Uretimde saf silika kaynagi olarak TEOS kullanilmistir. TEOS : TMCS : Etanol : H,0 : HCI
mol oranlari 1:0.36:3.1:1.2:7x10™* olacak sekilde malzemeler eklenerek ultrasonik
probda 1-1 saniye sarsma ile 10 dakika slresince karistirilmistir. Ardindan 80°C’'de 1
saat slireyle sogutmali riflaks kolonunda bekletilmistir. Riflaksin ardindan etanol su ve
amonyak mol oranlari 1: 7: 5x10™ olacak sekilde baslangic ¢ozeltisine eklenip manyetik
karistiricida 15 dakika siire ile karistirilmistir. Olusan jel oda sicakliginda 24 saat siire ile
yaslandirmaya birakilmis siire sonunda olusan jel hegzan ile yikanarak 50°C’de

kurutulmustur.

5.4.3 Aritma ¢amurundan aerojel liretimi ve liretim parametrelerinin taranmasi

Bergama altin madeni aritma ¢amurundan flizyon islemi ile silisyum c¢ozeltisi elde
edilmistir. Bu islem icin daha 6nce belirlenmis olan kosullar kullanilmistir. Silisyum
¢ozeltisinin  pH’1 silfurik asit kullanilarak istenilen degere ayarlanmistir. pH
ayarlamasindan Once ve sonra silisyum cozeltilerine ait gorintlii Sekil 5.12'de

gorilmektedir.

Sekil 5. 12 Silisyum ¢ozeltisinin pH ayarlamasi yapilmadan 6nceki hali (a) ve sonraki
hali (b)
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pH’1 ayarlanan ¢ézelti TMCS: Etanol: H,0: HCl mol oranlari 1: 0.36:3.1:1.2:7x10™ olacak
sekilde ultrasonik probda 1-1 saniye sarsma ile 10 dakika siiresince karistirilmistir.
Karisim belirlenen siire ve sicakliklarda riflaks islemine tabi tutulmustur. Riflaks sonrasi
etanol su ve amonyak mol oranlarn 1: 7: 5x10™ olacak sekilde baslangi¢ ¢ozeltisine
eklenip manyetik karistiricida 15 dakika sire ile karistirilmistir. Yaslandirma siire ve
sicakliklari icin gerekli bekletme yapilarak numune hekzanla yikanmis ve kurutma
uygulanmistir. Bu calisma icin pH, silisyum/toplam malzeme orani, riflaks sicakhgi,
riflaks stresi, yaslandirma sicakligi, yaslandirma siresi ve kurutma tipinin tGretime etkisi

incelenmistir. Sentezde taranan parametreler Cizelge 5.3’de verilmistir.

Cizelge 5. 3 Aritma ¢amurundan aerojel tretiminde kullanilan parametreler

pH | Si/Toplam | Riflaks | Riflaks | Yaslandirma | Yaslandirma Kurutma tipi
Madde | sicakhgi | sliresi sicaklig sUresi
miktari (°C) (dak) (°C) (dak)

3 0.25 80 30 Oda sartlari 0 50°C sabit kurutma

5 0.5 100 60 50 6 60-80-120-180°C kademeli

kurutma

7 0.75 120 120 70 12 -

9 - - - - 24 -

11 - - - - 48 -

5.4.4 Ucgucu kiil, taban kilii ve kumdan aerojel liretimi ve liretim parametrelerinin

taranmasi

Ucucu kil, taban kil ve kumdan aerojel Gretimi islemi icin altin madeni aritma
camurundan Uretimde kullanilan yéntem secilmistir. Oncelikle fiizyon yéntemi ile elde
edilen silisyum c¢ozeltisinin pH’1 stilfurik asit kullanilarak istenilen degere ayarlanmistir.
pH’1 ayarlanan ¢6zelti TMCS: Etanol: H,O: HCl mol oranlari 1: 0.36:3.1:1.2:7x10™ olacak
sekilde ultrasonik probda 1-1 saniye sarsma ile 10 dakika siliresince karistirilmistir.
Karisim belirlenen siire ve sicakliklarda riflaks altinda bekletilmistir. Riflaks sonrasi

etanol, su ve amonyak mol oranlari 1: 7: 5x10™ olacak sekilde baslangi¢ ¢ozeltisine
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eklenip manyetik karistiricida 15 dakika sire ile karistirilmistir. Yaslandirma siire ve
sicakliklari igin gerekli bekletme vyapilarak numune hekzanla yikanip kurutmaya
alinmistir. Bu galisma igin pH, silisyum/toplam malzeme orani, riflaks sicakhgi, riflaks
suresi, yaslandirma sicakhgi, yaslandirma siresi ve kurutma tipinin Uretime etkisi

incelenmistir. Sentezde taranan parametreler Cizelge 5.3’te verildigi gibidir.

5.4.5 Belirlenen optimum numunelerin yalitim amagh siva iiretiminde kullaniimasi

Sentezlenen numunelerin goézenekli yapilari nedeni ile distk termal iletkenlik
katsayisina sahip olmasi beklenmektedir. Bu nedenle gerceklestirilen calismada
optimum kosullarda sentezlenen numuneler, yalitim amagh siva Uretiminde
degerlendirilmistir. TUm parametreler tarandiktan sonra elde edilen numunelerden her
bir silika kaynag icin en disik yogunluga sahip olan numune tespit edilerek yaltim
amach siva Gretiminde kullaniimistir. Siva yapiminda aerojel belirli bir miktar etanolde
homojen hale gelinceye kadar karistirilarak ¢ozilmistiir. Es zamanli olarak yapi
marketten temin edilen al¢i esash siva su ile karistinlmistir. Her iki karisimin
homojenizasyonu saglandiginda, aerojel igeren karisim siva karisimina eklenmistir. Elde
edilen karisim bir sire karistirilarak daha o6nceden temin edilen siva kaliplarina
dokilmustir. Kitlece aerojel icerigi %1, %5 ve%10 olacak sekilde siva karisimlari
hazirlanmis ve termal iletkenlik analizleri yapilarak en uygun oran belirlenmistir. Sekil

5.13’te kaliplara dokiilmis haldeki karisimin goriintisi verilmistir.

Sekil 5. 13 Aerojel igerikli siva karigimi
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BOLUM 6

DENEYSEL SONUCLAR

6.1 Altin Madeni Aritma Camurunun Karakterizasyonu

Deneysel galismada kullanilan altin madeni aritma g¢amurunun yapisal ve fiziksel

ozellikleri XRD ve XRF analizleri ile incelenmistir.

Aritma c¢amurunun kristal yapisi, XRD analizi 3-80° arasinda degisen difraksiyon
acilarinda gergeklestirilmistir. Sekil 6.1’de aritma g¢amuruna ait XRD diyagrami
verilmektedir. Analiz sonucuna gore aritma ¢amurunun yapisinda kuvars (SiO,, PDF no:

01-085-0504) ve aliminyum oksit (Al,03, PDF no: 00-012-0539) bulunmaktadir.

1000 A ( &: S0, 4p: AlLOs)
~ 500 -
A
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Sekil 6. 1 Aritma ¢camuruna ait XRD diyagrami

Aritma camurunun kimyasal bilesimi XRF analizi ile tespit edilmis ve camurun %89,6

oraninda silisyum igerdigi tespit edilmistir. Analiz sonucu Cizelge 6.1’de verilmistir.
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Gizelge 6. 1 Aritma gamuruna ait XRF gizelgesi

BI|€§Ik SIOZ A|203 Kzo Fe203 NaZO Cao MgO 503 P205

Yuzde icerik (ag) | 89,6 | 3,63 2,3 1,57 1,08 | 0,77 | 0,61 | 0,31 | 0,08

6.2 Ugucu Kiiliin Karakterizasyonu

Deneysel c¢alismada kullanilan Seyit Omer termik santrali ugucu kiliiniin yapisal ve
fiziksel ozellikleri XRD ve XRF analizleri gerceklestirilerek incelenmistir. Ucucu kilden
elde edilen silisyum c¢ozeltisinin konsatrasyonu ise ICP-OES cihazi kullanilarak tespit

edilmistir.

Ucucu kaltun kristal yapist XRD analizi ile 3-80° arasinda degisen difraksiyon acilarinda
gerceklestirilmistir. Sekil 6.2’de ugucu kile ait XRD diyagrami verilmektedir. Analiz
sonucuna gore ucucu kilin yapisinda kuvars (SiO,, PDF no: 03-065-0466), maghemit
(PDF no: 00-039-1346) ve millit (PDF no: 01-082-1237) bulunmaktadir.

A & SiO2, maghemit, @ miillit
100
g
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Sekil 6. 2 Ugucu kiile ait XRD diyagrami

Ugucu kiliin kimyasal bilesimi XRF analizi ile tespit edilmis ve kiliin %47,5 oraninda

silisyum icerdigi tespit edilmistir. Analiz sonucu Cizelge 6.2’de verilmistir.

Cizelge 6. 2 Ucucu kile ait XRF cizelgesi

B|Ie§|k SIOz A|203 Kzo Fe203 Na20 Cao MgO 503 P205

Yiizde icerik (ag) | 47.5 | 15.4 | 2.05| 11.6 | 1.79 | 8.33 | 8.08 | 5.10 | 0.22
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6.2.1 Ugucu kiilden elde edilen silisyum ¢ozeltisinin analizleri

Ugucu kiilden silisyum ¢ozeltisi eldesi isleminin ardindan elde edilen sivi ¢ozeltiye ICP-
OES analizi yapilarak en yiksek silisyum konsantrasyonunun elde edildigi Si/NaOH
miktari belirlenmistir. Calismalarin daha hassas olmasi agisindan iki paralel kullanilarak
cahsiimistir. Cizelge 6.3’de ugucu kilden elde edilen silisyum ¢o6zeltilerinin ICP-OES

analiz sonuglari verilmektedir.

Cizelge 6. 3 Ugucu kilden elde edilen silisyum ¢ozeltilerinin ICP-OES analiz sonuglari

E;Jmune Konsantrasyon (ppm) Ortalama Si
! Al Si Na Fe Konsantrasyonu (ppm)

UK-0.8 12195+ | 6213+ 101485 + 0.37 £ 6213
8.41 301.22 8223.65 0.03

UK-1 207.6 + 10246.5 110050 + 0.383 £ 10246
6.20 839.81 8980 0.03

UK-1.2 282.05+ | 14580 ¢ 152050 + 0.415+ 14580
11.95 876.80 4171.90 0.02

UK-1.4 269.9 + 17260 + 172200 + 0.503 + 17260
24.32 353.50 1697 0.05

UK-1.6 11185+ | 21910+ 245700 0.527 21910
43.13 1216.20 15273.50 0.05

UK-1.8 14235+ | 20780 + 231250 0.599 20780
95.45 989.95 23122.40 0.05

UK-2 2295.5+ | 20690 308700 * 1369 20690
51.62 961.66 29698.48 90.51

Sonuglar incelendiginde ugucu kiil/NaOH orani 1:1.6 oluncaya kadar flizyonda isleme
sokulan NaOH miktarn arttikca elde edilen ¢oOzeltinin Si konsantrasyonunun arttigi
gorilmektedir. 1:1.6 oranindan sonraki oranlarda silisyum konsantrasyonunda bir
azalma meydana gelmistir. Ayrica alkali flzyon isleminden sonra silisyum c¢ozeltisi
filtrasyon ile ayrilip elimizde kalan kati faza da XRD ve XRF analizleri uygulanmis,
boylece flizyon isleminin kati faza etkisi de incelenmistir. ICP-OES analizi sonuclari XRF
analizi ile desteklenerek oran belirlenmistir. Ucucu kil icin kiil/NaOH oran taramasi kati

fazin XRF sonuglari Cizelge 6.4’de verilmistir.
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Cizelge 6. 4 Flzyon sonrasi kati fazin XRF analizi

Numune Kitlece % Bilesim

Adi Na,O MgO Al,03 SiO; KO Ca0 Fe,0;
UK-0.8 47 4 8.9 23.8 0.812 5.88 9.61
UK-1 49 2 8.5 22.9 0.71 6.07 10.5
UK-1.2 52 2 8.5 21 0.6 5.96 10.3
UK-1.4 50 5 8 19 0.55 6.11 10.6
UK-1.6 51 5 8 18 0.48 6.32 11.2
UK-1.8 51 5 8 17 0.45 6.61 11.7
UK-2 55 5 7.6 15 0.38 6,01 11

Ucucu kil icin elde edilen kati fazin XRD
verilmistir. Analiz sonuglarina gore ana kristal faz olarak SiO, yapisinda olan ugucu
kiiltin alkali flizyon islemi sonrasinda sodyum silikat ve NaOH icerigine sahip oldugu ve

SiO, piklerinin artan NaOH oranina bagh olarak sodyum silikata dénlisiip kayboldugu

gorilmektedir [62,63].

diyagramlari gakistirilarak Sekil 6.3’de

Counts

Sekil 6. 3 Fizyon sonrasi kati fazin XRD analizi a)UK, b)UK-0.8, c)UK-1, d)UK-1.2,
e)UK-1.4, f)UK-1.6, g)UK-1.8,h)UK-2
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6.3 Taban Kiilliniin Karakterizasyonu

Deneysel c¢alismada kullanilan Seyit Omer termik santrali taban kiliiniin yapisal ve
fiziksel ozellikleri XRD ve XRF analizleri ile incelenmistir. Taban kiiliinden elde edilen

silisyum ¢ozeltisinin konsatrasyonu ise ICP-OES cihazi kullanilarak tespit edilmistir.

Taban kilundn kristal yapisi XRD analizi ile 3-80° arasinda degisen difraksiyon
acllarinda gergeklestirilmistir. Sekil 6.4’de taban kiline ait XRD diyagrami
verilmektedir. Analiz sonucuna gore taban kilindn yapisinda ana faz olarak kuvars

(PDF no: 01-089-8938) ve W\PIstite (PDF no: 01-079-2176) bulunmaktadir.
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Sekil 6. 4 Taban kiltne ait XRD diyagrami

Taban kuliine kimyasal bilesimi XRF analizi ile tespit edilmis ve kiliin %58.3 oraninda

silisyum icerdigi tespit edilmistir. Analiz sonucu Cizelge 6.5’de verilmistir.

Cizelge 6. 5 Taban killne ait XRF ¢izelgesi

B|Ie§|k S|02 A|203 Kzo Fe203 NaZO CaOo MgO 503 ons

Ylzde igerik (ag) | 58.3 13 1.15 | 10.2 1.04 | 482 | 9.10 | 2.3 | 0.16

6.3.1 Taban kiiliinden elde edilen silisyum g¢6zeltisinin analizleri

Taban kilinden silisyum c¢ozeltisi eldesi isleminin ardindan elde edilen sivi ¢ozeltiye
ICP-OES analizi yapilarak en yiiksek silisyum konsantrasyonunun elde edildigi Si/NaOH

miktari belirlenmistir. Daha hassas olmasi acisindan 2 paralel kullanilarak calisilmistir.
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Cizelge 6.6’da taban kiliinden elde edilen silisyum cozeltilerinin ICP-OES analiz

sonuglari verilmektedir.

Cizelge 6. 6 Taban kiillinden elde edilen silisyum cozeltilerinin ICP-OES analiz sonuglari

Numune Konsantrasyon (ppm) Ortalama Si
Adi Al i Na Fe Konsantrasyonu
(ppm)

TK-0.8 57335+ 1754 145000 + 0.3015 % 1754
5.43 77.78 10465.2 0.01

TK-1 85.06 4761+ 239 | 146150 0.468 4761
4.81 70.71 0.001

TK-1.2 94.52 5718 = 143000 + 0.9295+ 5718
7.61 568.5 14283.56 0.06

TK-1.4 155.47 + | 8481+ 225900 £ 0.929 + 3481
12.63 719.83 22627.4 0.08

TK-1.6 162.9 10211.5+ | 167000 * 0.76 + 102115
14.57 888.83 18243 0.06 '

TK-1.8 24495+ | 2653.5+ 135100 + 0.775 2653 5
12.94 154.85 9333.8 0.04 '

TK-2 137.8 2658 93925+ 0.389 7858
12.02 155.56 5706.35 0.01

ICP-OES sonuglarina bakilarak ugucu kil/NaOH kitle orani arttikca elde edilen
¢Ozeltinin Si  konsantrasyonunun arttigi goridlmektedir. 1:1.6 oranindan sonra
konsantrasyonda bir azalma meydana geldigi gozlenmistir. Ayrica alkali flizyon
isleminden sonra silisyum c¢ozeltisi filtrasyon ile ayrilip elimizde kalan kati faza da XRD
ve XRF analizleri uygulanmis, boylece flizyon isleminin katiya etkisi de incelenmistir.
ICP-OES analiz sonuglari XRF analizi ile desteklenerek oran belirlenmistir. Ucucu kiil icin
kil/NaOH oran taramasindan elde edilen kati fazin XRF sonuglar Cizelge 6.7’de

verilmistir.
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Cizelge 6. 7 Flzyon sonrasi kati fazin XRF analizi

Numune Kitlece % Bilesim

Adi Na,O MgO Al,03 SiO; KO Ca0 Fe,0;
TK-0.8 42 4 9.1 30.9 0.56 3.77 9.84
TK-1 48 8 7.2 23.5 0.48 3.67 9.51
TK-1.2 41 5 9.5 29.5 0.48 4.05 11
TK-1.4 53 8 6.3 20 0.4 3.6 9.16
TK-1.6 52 4 8.1 22 0.33 3.76 10.1
TK-1.8 49 4 9 22 0.32 4.21 11.3
TK-2 49 5 8.8 22 0.27 4.32 10.8

Taban kuli igin elde edilen kati fazin XRD diyagramlari Sekil 6.5’de verilmistir. Analiz
sonuclarina bakilarak kristal SiO, yapisinda olan taban killinin alkali fizyon islemi
sonrasinda sodyum silikat ve NaOH icerigine sahip oldugu ve SiO; piklerinin artan NaOH

oranina bagh olarak sodyum silikata dontislip kayboldugu gorilmektedir [62, 63].
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Sekil 6. 5 Flizyon sonrasi kati fazin XRD analizi a)TK, b)TK-0.8, ¢)TK-1, d)TK-1.2,
e)TK-1.4, f)TK-1.6, g)TK-1.8, h)TK-2
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6.4 Kumun Karakterizasyonu

Deneysel ¢calismada kullanilan kumun yapisal ve fiziksel 6zellikleri XRD ve XRF analizleri
gerceklestirilerek  incelenmistir.  Kumdan elde edilen silisyum ¢o6zeltisinin

konsatrasyonu ise ICP-OES cihazi kullanilarak tespit edilmistir.

Kumun kristal yapisi XRD analizi ile 3-80° arasinda degisen difraksiyon acilarinda
gerceklestirilmistir. Sekil 6.6’da kuma ait XRD diyagrami verilmektedir. Analiz sonucuna

gore kumun yapisinda (PDF no: 01-085-0794) kuvars bulunmaktadir.
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Sekil 6. 6 Kuma ait XRD diyagrami

Kumun kimyasal bilesimi XRF analizi ile tespit edilmis ve kumun %76.1 oraninda

silisyum icerdigi tespit edilmistir. Analiz sonucu Cizelge 6.8’de verilmistir.

Cizelge 6. 8 Kuma ait XRF cizelgesi

B|Ie§|k SIOZ A|203 Kzo Fe203 NaZO Cao MgO 503 P205

Yizde icerik (ag) | 76.1 | 7.79 | 3.73 | 1.77 6.4 2.01 | 1.77 | 0.08 | 0.13
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6.4.1 Kumdan elde edilen silisyum ¢6zeltisinin analizleri

Kumdan silisyum ¢o6zeltisi eldesi isleminin ardindan elde edilen sivi ¢ozeltiye ICP-OES
analizi yapilarak en yuksek silisyum konsantrasyonunun elde edildigi Si/NaOH miktari
belirlenmistir. Daha hassas olmasi agisindan iki paralel kullanilarak ¢alisilmistir. Cizelge
6.9°da kumdan elde edilen silisyum c¢ozeltilerinin ICP-OES analiz sonuglar
verilmektedir. ICP-OES sonuglarina bakilarak kum/NaOH kitle orani arttik¢ca elde edilen
¢Ozeltinin Si konsantrasyonunun arttigi gortlmektedir. 1:1.8 oranindan sonra
konsantrasyonda bir azalma meydana gelmistir. Ayrica alkali flizyon isleminden sonra
silisyum cozeltisi filtrasyon ile ayrilip elimizde kalan kati faza da XRD ve XRF analizleri

uygulanmis, boylece flizyon isleminin katiya etkisi incelenmistir.

Cizelge 6. 9 Kumdan elde edilen silisyum ¢ozeltilerinin ICP-OES analiz sonuglari

Numune Konsantrasyon (ppm) Ortalama Si
Adi Al Si Na Fe Konsantrasyonu
(ppm)

K-0.8 799.5+ 29250 + 58200 + 29.79 ¢ 59250
4.94 1796.05 3408.3 0.23

K-1 1374 + 46680 * 86055 + 39.675 ¢ 46680
4.24 1838.48 530.33 3.20

K-1.2 1790.5 52400 * 105450 * 35.085 + 52400
103.94 70.71 7141.78 0.56

K-1.4 2448.5 t 94465 t 181000 * 30.165 + 94465
109.60 8676.2 17253.4 2.01

K-1.6 3130+ 84870 147200 + 13.705 + 34870
246.07 4157.79 7495.33 0.44

K-1.8 2978.5 % 150610 + 186300 + 11.67 150610
238.295 9913.63 8768,12 0.39

- + + + +

K-2 37385+ 108500 + 213000 * 12.16 108500

348.6 1979.89 20647.52 1.25

ICP-OES analizi sonuglari XRF analizi ile desteklenerek kum/NaOH orani belirlenmistir.

Kum igin kial/NaOH oran taramasindan elde edilen kati fazin XRF sonuglari Cizelge

6.10’da verilmistir.
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Cizelge 6. 10 Flzyon sonrasi kati fazin XRF analizi

Numune Kitlece % Bilesim
Adi

Na,O MgO Al,03 SiO; KO Ca0 Fe,0;
K-0.8 45 2 9.4 37 1.92 1.94 21
K-1 46 3 10 34.7 1.68 2.17 25
K-1.2 42 3 10 36.7 2.03 2.88 3.51
K-1.4 41 3 10 36.7 2.02 3.5 3.69
K-1.6 44 3 8.7 34.8 2.33 3.76 3.19
K-1.8 57 9.5 5.6 20.2 1.33 2.88 3.28
K-2 46 3 8.9 33.7 1.72 3.36 3.07

Kum igin kum/NaOH oran taramasindan elde edilen kati fazin XRD diyagramlar Sekil
6.7’de verilmistir. Analiz sonuglarina bakilarak kristal SiO, yapisinda olan kumun alkali
fiizyon islemi sonrasinda sodyum silikat ve NaOH icerigine sahip oldugu ve SiO,

piklerinin artan NaOH oranina bagh olarak sodyum silikata donlisip kayboldugu

gorilmektedir [62, 63].
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Sekil 6. 7 Flizyon sonrasi kati fazin XRD analizi a)K, b)K-0.8, c)K-1, d)K-1.2,
e)K-1.4, f)K-1.6, g)K-1.8, h)K-2
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6.5 Algi Sivanin Karakterizasyonu

Deneysel calismada yalitim oOzelligi kazandirmak amaci ile kullanilan algl siva yapi
marketten temin edilmis ve higbir 6n isleme tabii tutulmadan kullaniimistir. Algi sivanin

yapisal ve fiziksel 6zellikleri XRD ve XRF analizleri gerceklestirilerek incelenmistir.

Alci sivanin kristal yapist XRD analizi ile 0-90° arasinda degisen difraksiyon acilarinda
gerceklestirilmistir. Sekil 6.8’de sivaya ait XRD diyagrami verilmektedir. Analiz
sonucuna goére sivanin yapisinda (PDF no: 00-014-0453) bassanit (CaSO; 0.5H,0)

bulunmaktadir.

300+

Counts

Sekil 6. 8 Algi sivaya ait XRD diyagrami

Algi sivanin kimyasal bilesiminin belirlenmesi icin XRF analizi gerceklestirilmis ve analiz

sonucunda elde edilen yizde kimyasal bilesim oranlari Cizelge 6.11’'de verilmistir.

Cizelge 6. 11 Algi sivaya ait XRF analiz sonucu

Bilesik SiO,

Al,0;

(¢10)

CaOo

SO3

103

Yizde icerik (ag) 0.3

1

0.1

50.8

45.9

1.5
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6.6 Cesitli Silisyum Kaynaklarindan Aerojel Uretimi

6.6.1 TEOS’tan liretim

6.6.1.1 FT-IR analizi

Elde edilen Griinin FTIR analizi 4000-450 cm™ araliginda gergeklestirilmis ve analiz
sonucu Sekil 6.9'da verilmistir. Analiz sonucuna gére 3468 ve 1634 cm™de pelletleme
islemi sirasinda fiziksel olarak adsorplanmis olan sudan kaynaklanan O-H
titresimlerinden, 1082 cm™ ve 757-798 cm™de her silisyum icerikli numuneden
gorilebilecek asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmelerinden, 2964 cm™de —CH;
grubundan, 1257 cm™ ve 845 cm™de hidrofoblastirma ajani olarak kullanilan TMCS’nin
yaplya baglanmasindan dolayl olusan Si-C ve Si—CHsz absorpsiyon bantlarindan

kaynaklanmaktadir [64, 65] .

Gegirgenlik (%)

1082

\/

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 450
cm?

Sekil 6. 9 TEOS aerojelin FT-IR spektrumu

6.6.1.2 Temas agisi

Elde edilen numunenin temas acisi 6lcimi gercgeklestirilmis ve yapilan 0Olgim
sonucunda malzemenin temas acisi 109,8° olarak bulunmustur. Olgiime ait goériintii

Sekil 6.10’de verilmistir.
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109,80" (250,20")

Sekil 6. 10 TEOS aerojele ait temas agisi 6l¢im gorintisu

6.6.1.3 Yogunluk

Hacimsel olarak gerceklestirilen yogunluk o6lcimi  sonucunda TEOS aerojel

numunesinin yogunlugu 0.07 g/cmsolarak hesaplanmistir.

6.6.2 Altin madeni aritma ¢amurundan iiretim

6.6.2.1 pH etkisi

Malzeme (retimine pH etkisini incelenirken diger blitiin parametreler sabit tutulmus
ve sentezlenen numuneler BA-pH-X seklinde isimlendirilmistir. BA; Bergama altin
madeni atigini temsil etmektedir. pH degerini temsil eden X degeri 3, 5, 7, 9 ve 11
olacak sekilde taranmistir. Elde edilen numunelerin yogunluk ve temas acisi dlciimleri
ile FT-IR analizleri gerceklestiriimis ve yogunlugu en disik olan numunenin

sentezlendigi pH, degeri Gretim icin optimum pH olarak belirlenmistir.

Yogunluk

pH etkisi incelenirken; pH degeri 3, 5, 7, 9 ve 11 olarak sentezlenen numunelerin

yogunluklari 6l¢tilms ve Sekil 6.11’de grafik olarak verilmistir.
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Sekil 6. 11 BA-pH-X numunelerinin yogunluk grafigi

Sekilde verilen grafige gore altin madeni aritma ¢amurundan Uretilen aerojel numunesi
icin en disiik yogunluk degeri pH 9’da elde edilmistir. BA-pH-9 numunesinin yogunluk
degeri 0.172 g/cm3 olarak bulunmustur. Calismanin ilerleyen kisimlarinda aritma

camurundan Uretim icin optimum pH degeri 9 olarak alinmistir.

Temas Acisi

Degisik pH degerlerinde hazirlanan numunelerin hidrofobluk 6zelliginin incelenmesi
icin temas acilar o6l¢lilmis ve degerler grafik olarak Sekil 6.12’de verilmistir. Temas

acisi 6lcimi gorselleri EK A’da sunulmustur.
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Sekil 6. 12 BA-pH-X numunelerinin temas agcisi grafigi
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Temas acisi Olciim sonuclarina goére sentezde kullanilan tiim pH degerlerinde lretilen
numunelerin 90°C'den blylk temas agisina sahip olduklari gorilmustir. En yiksek

hidrofobisitenin elde edildigi pH degeri 7 olarak belirlenmistir.

FT-IR Analizi

BA-pH-X numunelerine ait bag 06zelliklerinin belirlenmesi igin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.13’de verilmistir.

Gegirgenlik (%)
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Sekil 6. 13 BA-pH-X numunelerinin karsilastirmal FT-IR spektrumu
Numunelerin 4000-450 cm ™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gére; 3400 cm™
ve 1630 cm™ dolaylarinda fiziksel olarak adsorplanmis olan sudan kaynaklanan O-H
titresimleri, 1080 cm™ ve 750-790 cm™de asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri,
2960 cm™ dolaylarinda -CH; grubundan, 1250 cm™ ve 840-850 cm“de
hidrofoblastirma ajani olarak kullanilan TMCS’nin yapiya baglanmasindan dolayi olusan
Si-C ve Si—CHs absorpsiyon bantlari gézlemlenmistir. Karsilastirmali analiz sonucuna

bakilarak tim pH degerleri icin liretimin basariyla gerceklestirildigi goriilmektedir.
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6.6.2.2 Si/toplam madde miktan

Malzeme (retimine Si/toplam madde miktarinin etkisini incelerken pH 9 olarak
alinarak diger biitiin parametreler sabit tutulmus ve numuneler BA-X seklinde
isimlendirilmistir. BA; Bergama altin madeni atigini temsil etmektedir. Madde miktari
etkisi incelenirken X degeri 0.25, 0.5 ve 0.75 olacak sekilde taranmistir. Elde edilen
numunelerin yogunluk ve temas agisi dl¢iimleri ile FT-IR analizleri gergeklestirilmis ve
yogunlugu en diisiik olan numunenin sentezlendigi madde miktari degeri (iretim icin

optimum olarak belirlenmistir.

Yogunluk

Silisyum miktari/toplam madde miktarinin Uretime etkisi incelenirken; Si/toplam
madde miktari degeri 0.25, 0.5 ve 0.75 olarak sentezlenen numunelerin yogunluklari

OlclilmUs ve Sekil 6.14’de grafik olarak verilmistir.
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Sekil 6. 14 BA- X numunelerinin yogunluk grafigi
Sekilde verilen grafige gbre altin madeni aritma c¢amurundan (retilen aerojel
numuneleri icin en distk yogunluk degeri silisyum kitlesinin toplam reaksiyona giren
malzeme kiitlesinin 0.5’ini olusturdugu durumda elde edilmistir. Calismanin ilerleyen
kisimlarinda aritma ¢amurundan Uretim icin pH 9 ve Si/toplam malzeme kitlesi 0.5

olarak alinmistir.
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Temas Agisi

Degisik Si/toplam malzeme kutlesi degerlerine gore hazirlanan numunelerin
hidrofobluk 6zelliginin incelenmesi igin temas acilari 6lglilmis ve degerler grafik olarak

Sekil 6.15’de verilmistir. Temas agisi 6lgiimi gorselleri EK A’da sunulmustur.
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Sekil 6. 15 BA -X numunelerinin temas agisi grafigi

Temas acisi Olglim sonuglarina gore sentezde kullanilan tim malzeme orani degerleri
icin Uretilen numunelerinin 90°’den buyuk temas agisina sahip olduklari ve dolayisiyla

hidrofob Ozellikte olduklari gértlmustir. En yiksek hidrofobisitenin elde edildigi 0.75

oraninda elde edilmistir.

FT-IR Analizi

BA- X numunelerine ait bag ozelliklerinin belirlenmesi icin FT-IR analizi gerceklestirilmis
ve analiz sonucu Sekil 6.16’da verilmistir. Numunelerin  4000-450 cm-1 aralginda
gerceklestirilen analiz sonucuna gore; 3400 cm-1 ve 1630 cm-1 dolaylarinda numune
analiz icin hazirlanirken olusan fiziksel olarak adsorplanmis olan sudan kaynaklanan O-
H titresimleri, 1080 ve 750-790 cm-1'de asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri, 2960
cm-1 dolaylarinda —CH3 grubundan, 1250 ve 840-850 cm-1'de hidrofoblastirma ajani
olarak kullanilan TMCS’'nin yapiya baglanmasindan dolayl olusan Si-C ve Si—CH3

absorpsiyon bantlari gézlemlenmistir.
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Sekil 6. 16 BA- X numunelerinin karsilastirmali FT-IR spektrumu

Karsilastirmali analiz sonucuna bakilarak tim sicaklik degerleri igin Gretimin basariyla
gerceklestirildigi gorilmektedir. Analiz sonucunda elde edilen pikler karakteristik silika

bazli aerojel pikleri ile uyumluluk géstermektedir.

6.6.2.3 Riflaks sicakhgi

Numuneler sentezlenirken Uretime etkisi incelenen bir diger parametre de riflaks
sicakhgidir. Uretim veriminin artmasi icin kullanilan riflaks kolonunda numune
karisirken kullanilan sicaklik degerleri icin 80°C, 100°C ve 120 °C denenerek elde edilen
numunelere yogunluk ve temas agisi 6lglimleri ile FT-IR analizleri yapilmig, yogunlugu
en disliik olan numunenin sentezlendigi riflaks sicakligi degeri Uretim icin optimum
riflaks sicakhgi olarak belirlenmistir. Malzeme {retimine riflaks sicakligi etkisini

incelerken diger bitin parametreler sabit tutulmus ve numuneler BA-R-XS seklinde
isimlendirilmistir
Yogunluk

Sentez asamasinda kullanilan riflaks sicakhginin tretim Gzerindeki etkisi incelenirken;
80°C, 100°C ve 120 °C sicakliklar denenmis ve sentezlenen numunelerin yogunluklari

Olculerek Sekil 6.17’de grafik halinde verilmistir.
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Sekil 6. 17 BA-R-XS numunelerinin yogunluk grafigi

Sekilde verilen grafige gore altin madeni aritma c¢amurundan Uretilen aerojel
numuneleri icin en dusitk yogunluk degeri 100°C riflaks sicakliginda elde edilmis olup
daha 6nce taranmis olan parametrelere goére daha dlsiktir. Calismanin ilerleyen
kisimlarinda aritma ¢amurundan Uretim icin pH 9, silisyum/toplam malzeme kitlesi 0.5

ve riflaks sicakligi 100°C olarak alinmistir.

Temas Acisi

Malzemenin hidrofobluk 6zelliginin tespitinde kullanilan yonteme gore sentezlenen
tim numuneler analiz edilmis ve sonucglari grafik haline getirilerek Sekil 6.18'de

verilmistir. Temas agisi 6lgiim gorselleri EK A’da sunulmusgtur.

115 +
114 -

Temas agisi (°)
e = e e e
0 QO B R RE
co [Xs) =] = ™ w

107

106 T 1
80 100 120

Riflaks sicakhgi (°C)
Sekil 6. 18 BA-R-XS numunelerinin temas agisi grafigi
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Temas acisi O6l¢lim sonuclarina gore sentezin riflaks asamasinda kullanilan tim sicaklk
degerleri igin Uretilen numunelerin hidrofob 6zellikte oldugu goézlemlenmis ve en

yuksek hidrofobisite degerinin 100°C’de elde edildigi gériilmustur.

FT-IR Analizi

BA-R-XS numunelerine ait bag oOzelliklerinin belirlenmesi igin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.19'da verilmistir.
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Sekil 6. 19 BA-R-XS numunelerinin karsilastirmali FT-IR spektrumu
Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gére; daha
onceki numunelerde gozlemlenen O-H titresimleri, asimetrik ve simetrik Si-O-Si
gerilmeleri, Si-C ve Si—CHs absorpsiyon bantlari gbzlemlenmistir. Analiz sonuglari goz
Onine alinarak tim sicaklik degerlerinde aerojel numunelerinin basariyla
gerceklestirildigi ve elde edilen spektrumda goriilen piklerin karakteristik silika aerojel

pikleri ile uyumlu oldugu gézlemlenmistir.

6.6.2.4 Riflaks suresi

Uretim parametreleri taranirken riflaks siiresinin tretime etkisi incelenmistir. Riflaks

kolonunda numune karisirken taranan siireler 30, 60 ve 120 dakikadir. Uretime riflaks
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suresinin etkisini incelemek adina sentezlenen numunelere yogunluk ve temas agisi
Olgimleri ile FT-IR analizleri yapilmis ve elde edilen numuneler BA-R-XT olarak
adlandirilmistir.  Yogunluk 6l¢imi sonucunda en disik yogunluga sahip olan
numunenin sentezlendigi riflaks stresi optimum riflaks slresi olarak belirlenmis ve

calismanin ilerleyen basamaklarinda sabit tutulmustur.

Yogunluk

Sentez asamasinda kullanilan riflaks siresinin iretim tzerindeki etkisi incelenirken; 30,
60 ve 120 dakika siireleri denenmis ve sentezlenen numunelerin yogunluklari élgiilerek

Sekil 6.20’de grafik halinde verilmistir.
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Sekil 6. 20 BA-R-XT numunelerinin yogunluk grafigi

Yogunluk degerlerine karsilik cizilen grafige gore altin madeni aritma camurundan
Uretilen aerojel numuneleri icin en distk yogunluk degeri 60 dakikalik riflaks sliresinde
elde edilmistir. Calismanin ilerleyen kisimlarinda aritma c¢amurundan UGretim igin
optimum Uretim parametreleri pH 9, Si/toplam malzeme kitlesi 0.5, riflaks sicakhg

100°C ve riflaks suresi 60 dakika olarak belirlenmistir.

Temas Acisi

Temas acisi 6l¢limi sonucunda elde edilen acgi degerleri grafik olarak Sekil 6.21’de yer

almaktadir. Temas acisi olglim gorintileri EK A’da verilmistir.
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Sekil 6. 21 BA-R-XT numunelerinin temas agisi grafigi

Temas acisi 6lcim sonuglarina gore sentezin riflaks asamasinda kullanilan tim sire

degerleri igin Uretilen numunelerin hidrofob 6zellikte oldugu goézlemlenmis ve en

yuksek hidrofobisite degerinin 120 dakikalik riflaks siiresinde elde edildigi ayrica riflaks

suresi arttik¢a hidrofobisitenin arttig1 gézlemlenmistir.

FT-IR Analizi

BA-R-XT numunelerine ait karakteristik bag 6zelliklerinin belirlenmesi igin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.22’de verilmistir.
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Sekil 6. 22 BA-R-XT numunelerinin karsilastirmal FT-IR spektrumu
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Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gore; daha
onceki numunelerde gozlemlenen O-H titresimleri, asimetrik ve simetrik Si-O-Si
gerilmeleri, Si-C ve Si—CHs absorpsiyon bantlari gbzlemlenmistir. Analiz sonuglar goz
online alinarak tiim sicaklik degerlerinde aerojel numunelerinin basariyla sentezlendigi
ve elde edilen spektrumda gorilen piklerin karakteristik silika aerojel pikleri ile uyumlu
oldugu gozlemlenmistir. Calismada aritma ¢amurunda Uretim asamasinda taranan
riflaks slreleri icin malzemenin yapisinda herhangi bir degisiklik gézlenmemis tim

surelerde sentez gergeklesmistir.

6.6.2.5 Yaslandirma sicakhigi

Yaslandirma aerojel (liretimindeki en ©onemli basamaklardan biridir. Dolayisiyla
yaslandirma sicakhginin Gretim ve malzeme o&zellikleri Uzerine olan etkisinin
incelenmesi amaciyla ¢esitli parametreler taranmistir. Yaslandirma jellesmenin
ardindan devam eden ve cesitli kimyasal-fiziksel degisimler sebebiyle yapinin
olusmasina katkida bulunan bir basamaktir. Olusan jelin yaslandirmaya birakilmasi ile
daha kararli yapinin olusmasi beklenmektedir. Uretim asamasi ile kurutma asamalari
arasinda gergeklestirilen yaslandirma isleminde sicakhigin etkisi taranarak yaslandirma
sicakhgi olarak 25°C, 50°C ve 75°C denenmistir. Elde edilen numuneler BA-Y-XS olarak
adlandiriimistir. BA-Y-25, BA-Y-50 ve BA-Y-75 numunelerine yogunluk, temas agisi
Olcimleri ve FT-IR analizleri yapilmistir. Yogunluk 6l¢imi neticesinde en duisuk
yogunluga sahip olan numunenin yaslandirildigi sicaklik en iyi yaslandirma sicakligi

olarak belirlenmis ve calismanin ilerleyen basamaklarinda sabit tutulmustur.

Yogunluk

Sentez ile kurutma basamaklari arasinda gerceklestirilen yaslandirma isleminin {retim
Uzerindeki etkisi incelenirken sentezlenen numunelerin yogunluklari dlcllerek Sekil

6.23’de grafik halinde verilmistir.
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Sekil 6. 23 BA-Y-XS numunelerinin yogunluk grafigi

Degisik yaslandirma sicakligi degerlerine karsi Olcllerek grafige gecirilen yogunluk
degerlerine gére en disik yogunluk degeri 25°C'de elde edilmis ve sicakliga bagl
olarak malzemenin yapisinda dogrusal bir degisim gézlenmemistir. Calismanin ilerleyen
kisimlarinda aritma ¢amurundan Uretim icin pH 9, Si/toplam malzeme kiitlesi 0.5,
riflaks sicakhigr 100°C, riflaks siiresi 60 dakika ve yaslandirma sicakligi 25°C olarak

alinmistir.

Temas Acisi

BA-Y-25, BA-Y-50 ve BA-Y-75 numunelerinin temas agisi degerleri Olgllmuis ve Sekil

6.24’te grafik olarak verilmistir. Temas agisi 6l¢lim goriintileri EK A’da verilmistir.
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Sekil 6. 24 BA-Y-XS numunelerinin temas agisi grafigi
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Temas acisi Olclim sonuglarina goére tiim numunelerin hidrofob olarak sentezlendigi ve
temas acilarinin 109,64° ile 114,43° arasinda degismekte oldugu belirlenmistir. En

ylksek temas acisi degeri BA-Y-50 numunesine aittir.

FT-IR Analizi

BA-Y-XS numunelerine ait karakteristik bag 6zelliklerinin belirlenmesi igin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.25’de verilmistir.
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Sekil 6. 25 BA-Y-XS numunelerinin karsilastirmal FT-IR spektrumu
Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gore; daha
onceki numunelerde gozlemlenen pikler gozlemlenmistir. Karsilastirmali FT-IR
spektrumuna gore BA-Y-25, BA-Y-50 ve BA-Y-75 numunelerinin ayni karakteristik pikleri

icerdigi ve tim yaslandirma sicakhgl kosullarinda sentezin basari ile gerceklestigi

gorilmektedir.

6.6.2.6 Yaslandirma siiresi

Yaslandirma siresi aerojel Gretimini etkileyen parametrelerden bir digeridir. Aritma

¢amurundan uretim icin pH 9, Si/toplam malzeme kiitlesi 0.5, riflaks sicakligi 100°C,
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riflaks stiresi 60 dakika ve yaslandirma sicakligi 25°C alinarak deneyler yapilmistir.
Yaslandirma siiresi olarak verilen X degeri 0, 6, 12, 24 ve 48 saat slireler taranmis ve
elde edilen numuneler BA-Y-XT olarak adlandiriimigtir. Numunelere daha &nceki
parametrelerde oldugu gibi yogunluk ve temas acisi ol¢cimleri ile FT-IR analizleri
yapilmistir. Yogunluk olcimi neticesinde en disiik yogunluga sahip olan numunenin
yaslandirma siresi en iyi yaslandirma siiresi olarak belirlenmis ve ¢alismanin ilerleyen

basamaklarinda sabit tutulmustur.

Yogunluk

Farkli yaslandirma siirelerinde sentezlenen numunelerin yogunluklari 6lgtlerek Sekil

6.26’da grafik halinde verilmistir.
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Sekil 6. 26 BA-Y-XT numunelerinin yogunluk grafigi

Degisik yaslandirma slirelerine karsi olclilerek grafige gecirilen yogunluk degerlerine
gore en duslik yogunluk degeri BA-Y-24 numunesinde elde edilmistir. Yaslandirma
suresi ile sentezlenen malzemenin yogunlugu arasinda dogrusal bir degisim olmadigi;
baslangicta yer alan silirelerde yogunluk az miktarda degisim gosterirken BA-Y-12
numunesinden sonra disls gosterdigi ve 24 saatten sonra yogunlugun yiikselerek
baslangic degerine yaklastigl goriilmektedir. 0,23 g/cm3 ile 0,130 g/cm3 araliginda
degisen yogunluk verileri elde edilmistir. Calismanin ilerleyen kisimlarinda aritma

camurundan Uretim icin optimum degerler; pH 9, Si/toplam malzeme kdtlesi 0.5, riflaks
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sicakhgr 100°C, riflaks stiresi 60 dakika, yaslandirma sicakhg 25°C ve yaslandirma

suresi 24h olarak belirlenmistir.

Temas Agisi

Farkh siire degerleri igin sentezlenen numunelerin temas agcilari 6l¢tlerek hidrofobluk
ozelligi test edilmistir. Olglilen temas acisi degerleri Sekil 6.27’deki grafikte

verilmektedir. Temas agisi 6l¢iim gorintileri EK A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 27 BA-Y-XT numunelerinin temas agisi grafigi

Temas agisi 6lclim sonuglarina gore tiim numunelerin hidrofob karakteristik gdsterdigi
ve olclilen temas acilarinin 106,57° ve 116,66° arasinda degistigi goriilmektedir. En

ylksek temas acisi degeri BA-Y-6 numunesine aittir.

FT-IR Analizi

BA-Y-XT numunelerine ait karakteristik bag ozelliklerinin belirlenmesi icin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.28’de verilmistir.

Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda ATR yontemi ile gerceklestirilen gerceklestirilen
analiz sonucuna gore aerojel numunelerine ait karakteristik pikler goézlenmistir.
Karsilastirmali FT-IR spektrumuna gore BA-Y-0, BA-Y-6, BA-Y-12, BA-Y-24 ve BA-Y-48
numunelerinin ayni karakteristik pikleri icerdigi ve tim yaslandirma sicakhgi

kosullarinda sentezin basari ile gerceklestigi gériilmektedir.
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Sekil 6. 28 BA-Y-XT numunelerinin karsilastirmal FT-IR spektrumu

6.6.2.7 Kurutma tipi

Literatlire bakildiginda aerojel Gretiminde genellikle tercih edilen kurutma yontemi
stiperkritik kurutmadir. Bunun yaninda dondurarak kurutma ve ortam kosullarinda
kurutma ile ilgili de calismalar yer almaktadir. Calisma kapsaminda ortam basincinda
kurutma ile yine ortam basincinda kademeli sicaklik degisimi kullanilarak kurutma
islemleri gergeklestirilmis ve bu iki islemin malzemenin yapisinda ve ozelliklerinde
herhangi bir degisime neden olup olmadigi incelenmistir. Sabit kurutma ve kademeli
kurutma olarak adlandirlan islemlerde; sabit kurutma 50°C’de 6 saat sureyle ve
kademeli kurutma islemi 60°C, 80°C, 120°C ve 180°C'de ikiser saat slreyle
gerceklestirilmistir. Numuneler BA-SABIT ve BA-KADEMELI olarak isimlendirilmistir.

Numunelere daha 6nceki parametrelerde oldugu gibi yogunluk ve temas acisi 6l¢limleri
ile FT-IR analizleri yapilmistir. Yogunluk 6lciimi neticesinde en disiik yogunluga sahip

olan numune, altin madeni aritma camurundan Uretimde en iyi 6zellikteki numune

olarak belirlenmistir.
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Yogunluk

Daha 6nceki asamalarda optimum olarak belirlenen parametreler kullanilarak Gretim
gerceklestirilmis ve kurutma etkisini belirlemek icin elde edilen numunelerin yogunluk

olctimleri Sekil 6.29'da grafik halinde verilmistir.
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Sekil 6. 29 BA-SABIT ve BA-KADEMELI numunelerinin yogunluk grafigi

Grafikte verilen degerlere gére BA-KADEMELI numunesinin daha diisik yogunluga
sahip oldugu gorulmustir. Ayrica sabit ve kademeli kurutma islemleri icin numunenin
yogunlugunda cok ciddi bir degisim gézlenmemistir. BA-SABIT numunesinin yogunlugu

0,130 g/cm3 iken BA-KADEMELI numunesinin yogunlugu 0.129 g/cmg’t[]r.

Bergama altin madeni aritma ¢amurundan gerceklestirilen tretim igin belirlenen tim
parametreler tarandiginda, baslangicta 0.172 g/cm? olan yogunluk degerinin optimum
kosullar belirlenerek %25’lik bir degisimle 0.129 g/cm3'e disuraldugi gorulmektedir.
Taranan parametreler géz oniine alinarak aritma ¢amurundan aerojel Uretiminde
optimum sentez kosullari; pH 9, silisyum/toplam malzeme kiitlesi 0.5, riflaks sicaklig
100°C,riflaks stiresi 60 dakika, yaslandirma sicakligi 25°C, yaslandirma siresi 24h ve
kademeli kurutma olarak belirlenmistir. Sentezlenen optimum numunenin XRD, SEM

ve BET analizleri yapilarak, numune yalitim amacl siva tretiminde degerlendirilmistir.
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Temas Agisi

Sabit ve kademeli kurutma islemi ile sentezlenen numunelerin temas agilari dlgllerek
hidrofobluk 6zelligi test edilmistir. Olclilen temas acisi degerleri Sekil 6.30’daki grafikte

verilmektedir. Temas agisi 6l¢iim gorintileri EK A’da yer almaktadir.

116.5 -

116 -

1155 -

115 ~

1145 ~

Temas agisi (°)

114

1135 ~

113

Sabit L. Kademeli
Kurutma tipi

Sekil 6. 30 BA-SABIT ve BA-KADEMELI numunelerinin temas acisi grafigi

Temas agisi Olcim sonuglarina gére her iki kurutma yontemi igin sentezlenen
numunelerin hidrofob ézellik gésterdigi belirlenmistir. BA-SABIT numunesinin temas

acisi 114.1° iken ve BA-KADEMELI numunesinin temas agisi 116.24°dir.

FT-IR Analizi

BA-SABIT ve BA-KADEMELI numunelerine ait karakteristik bag &zelliklerinin

belirlenmesi icin FT-IR analizi gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.31’de verilmistir.

Numunelerin FT-IR spektrumuna gére; 3400 ve 1630 cm™ dolaylarinda fiziksel olarak
adsorplanmis olan sudan kaynaklanan O-H titresimleri, 1080 ve 750-790 cm“de
asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri, 2960 cm™ dolaylarinda —CHs grubundan, 1250
ve 840-850 cm™de hidrofoblastirma ajani olarak kullanilan TMCS’nin yapiya
baglanmasindan dolayl olusan Si-C ve Si—CH3 absorpsiyon bantlari goézlenmistir.
Numunelerinin ayni karakteristik pikleri icerdigi ve her iki kurutma kosulunda da

sentezin basari ile gerceklestigi gorilmektedir.
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Sekil 6. 31 BA-SABIT ve BA-KADEMELI numunelerinin FT-IR spektrumu

6.6.3 Ugucu kiilden iiretim

6.6.3.1 pH etkisi

Ugucu kilden aerojel Uretim parametrelerinin etkisi incelenirken aritma ¢amurunda
oldugu gibi 6nce pH etkisi Gzerine ¢alisiimistir. Tim diger parametreler sabit tutularak
gerceklestirilen pH taramasinda numuneler UK-pH-X seklinde isimlendirilmistir. UK
ucucu killi temsil etmektedir. pH degerini temsil eden X degeri 3, 5, 7, 9 ve 11 olacak
sekilde sentez yapilmistir. Elde edilen numunelerin yogunluk ve temas acisi dlcimleri
ile FT-IR analizleri gerceklestirilmis ve yogunlugu en disik olan numunenin

sentezlendigi pH degeri tGretim icin optimum pH olarak belirlenmistir.

Yogunluk

pH degeri 3, 5, 7, 9 ve 11 olarak sentezlenen numunelerin yogunluklari olcilmis ve

Sekil 6.32’de grafik olarak verilmistir.
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Sekil 6. 32 UK-pH-X numunelerinin yogunluk grafigi

Sekilde verilen grafige gore ugucu kilden uretilen aerojel numuneleri icin en diisik
yogunlugun pH 9’da 0.285 g/cm? olarak elde edildigi gérilmektedir. pH degisimi ile
yogunluk arasinda dogrusal bir degisiklik gozlenmemekle birlikle dlgiilen pH degerleri
0.875 g/cm’ ile 0.285 g/cm® arasinda degismektedir. Optimum pH degerinin
belirlenmesi ile malzemenin yogunlugunda % 67,4’lik disls saglanmistir. Calismanin
ilerleyen kisimlarinda ugucu kiilden dretim icin optimum pH degeri pH 9 olarak

belirlenmistir.

Temas Agisi

Ucucu kilden degisik pH degerlerinde hazirlanan numunelerin hidrofobluk 6zelliginin
incelenmesi icin temas acilari 6lcilmis ve degerler grafik olarak Sekil 6.33’de

verilmistir. Temas acisi 6lcim goruntileri EK A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 33 UK-pH-X numunelerinin temas agisi grafigi
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Temas acisi Olciim sonuclarina goére sentezde kullanilan tiim pH degerlerinde lretilen
numunelerinin 90°’den bulylk temas agisina sahip olduklari ve dolayisiyla hidrofob
Ozellige sahip olduklari goriilmustir. En yiksek hidrofobisitenin elde edildigi pH degeri
5 olarak belirlenmistir. UK-pH-X numunelerinin temas acilari 100.16° ile 122.82°

araliginda degismektedir.

FT-IR Analizi

UK-pH-X numunelerine ait bag ozelliklerinin belirlenmesi igin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.34’te verilmistir.
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Sekil 6. 34 UK-pH-X numunelerinin karsilastirmal FT-IR spektrumu
Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen FT-IR analizi sonuglarina gore;
3400 ve 1630 cm™ dolaylarinda fiziksel olarak adsorplanmis olan sudan kaynaklanan
O-H titresimleri, 1080 ve 750-790 cm™“de asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri,
2960 cm™ dolaylarinda —CH; grubundan, 1250 ve 840-850 cm™de hidrofoblastirma
ajani olarak kullanilan TMCS’nin yapiya baglanmasindan dolayi olusan Si-C ve Si—CHs
absorpsiyon bantlari gozlemlenmistir. Karsilastirmali analiz sonucuna bakilarak tim pH

degerleriicin Gretimin basariyla gerceklestirildigi goriilmektedir.
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6.6.3.2 Si/toplam madde miktan

Malzeme Uretimine silisyum miktari/toplam madde miktarinin etkisini incelerken pH
degeri 9 olarak alinmis ve diger biitlin parametreler sabit tutulmustur. Sentezlenen
numuneler UK-X seklinde isimlendirilmistir. Madde miktari etkisi incelenirken X degeri
0.25, 0.5 ve 0.75 olacak sekilde taranmistir. Elde edilen numunelerin yogunluk ve
temas acisi olglimleri ile FT-IR analizleri gerceklestirilmis ve yogunlugu en disik olan
numunenin sentezlendigi madde miktari degeri Uretim icin optimum olarak

belirlenmistir.

Yogunluk

Si/toplam madde miktarinin Uretime etkisi incelenirken; Silisyum miktari/toplam
madde miktari degeri 0.25, 0.5 ve 0.75 olarak sentezlenen numunelerin yogunluklari

OlclilmUs ve Sekil 6.35’de grafik olarak verilmistir.

0.7

Yogunluk {g/cm3)
o o o o o
o] W =Y %] [=)]

=
=
1

o

0.25 0.5 0.75
Si / toplam kiitle

Sekil 6. 35 UK- X numunelerinin yogunluk grafigi
Sekilde verilen grafige gore ucucu kiilden elde edilen aerojel numuneleri igin
reaksiyona giren silisyum orani arttikca yogunlugun arttigi dolayisiyla en disik
yogunlugun UK-0,25 numunesinde elde edildigi gorilmektedir. UK-0.75 numunesinin
yogunlugu 0.576 g/cm®, UK-0.50 numunesinin yogunlugu 0.285 g/cm?® ve UK-0.25
numunesinin yogunlugu 0.097 g/cm¥tir. Calismanin ilerleyen kisimlarinda ucucu

kilden tGretim icin pH 9 ve Si/toplam malzeme kiitlesi 0.25 olarak alinmistir.
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Temas Agisi

Cesitli Si/toplam malzeme kitlesi degerlerine gére hazirlanan numunelerin hidrofobluk
Ozelliginin incelenmesi igin temas acilari 6lglilmis ve degerler grafik olarak Sekil

6.36’da verilmistir. Temas agisi 6lglim goriuntileri EK A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 36 UK -X numunelerinin temas agisi grafigi

Temas acisi Ol¢lim sonuglarina gore sentezde kullanilan tim malzeme orani degerleri
icin Uretilen numunelerinin 90°’den blylk temas acisina sahip olduklari ve dolayisiyla
hidrofob 6zellikte olduklari gortilmustir. En yiksek hidrofobisite ise 0.75 oraninda elde
edilmistir. UK-0.25 numunesinin temas acisi 114.89°, UK-0.50 numunesinin temas agisi

114.9° ve UK-0.75 numunesinin temas acisi 125.07° olarak ol¢tlmdstar.

FT-IR Analizi

UK-X numunelerine ait bag 6zelliklerinin belirlenmesi icin FT-IR analizi gercgeklestirilmis

ve analiz sonucu Sekil 6.37’de verilmistir.

79



943 847

Gegirgenlik (%)

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 450
cm?

Sekil 6. 37 UK- X numunelerinin karsilastirmal FT-IR spektrumu
Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gore; daha
onceki asamalarda elde edilen FT-IR verileri ile paralellik gosteren O-H titresimleri,
asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri, —CHs, Si-C ve Si—CHs; absorpsiyon bantlar
gozlemlenmistir. FT-IR spektrumlari dogrultusunda tim Si/toplam madde oranlari igin
Uretimin basariyla gergeklestirildigi ve hidrofoblastirici ajanin yapiya baglandigi
gorilmektedir. Analiz sonucunda elde edilen pikler karakteristik silika bazli aerojel

pikleri ile uyum icerisindedir.

6.6.3.3 Riflaks sicakhigi

Sentez asamasinda kullanilan riflaks islemi ucucu kiilden aerojel sentezi icin de sicaklik
ve sire acisindan taranacak parametreler arasinda ter almaktadir. Riflaks kolonunda
numune karisirken kullanilan sicaklik degerleri 80°C, 100°C ve 120 °C alinarak elde
edilen numunelere yogunluk, temas acisi Olclimleri ve FT-IR analizleri yapilmis,
yogunlugu en disik olan numunenin sentezlendigi riflaks sicakhgr degeri Giretim icin
optimum riflaks sicakhigl olarak belirlenmistir. Malzeme Uretimine riflaks sicakligi
etkisini incelerken diger bitin parametreler sabit tutulmus ve numuneler UK-R-XS

seklinde isimlendirilmistir.
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Yogunluk

Riflaks sicakliginin sentezlenen malzemenin o6zellikleri Uzerindeki etkisi incelenirken
denenen g farkli sicaklik igin numunelerin yogunluklari 6lgilmis ve grafik haline

getirilerek Sekil 6.38’de verilmistir.
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Sekil 6. 38 UK-R-XS numunelerinin yogunluk grafigi

Sekilde verilen grafige gore ugucu kilden Uretilen aerojel numuneleri igin en disuk
yogunluk degeri 80°C riflaks sicakhginda elde edilmis olup riflaks sicakhiginin artmasi ile
yogunlukta artis oldugu gozlenmistir. Bu nedenle c¢alismanin ilerleyen kisimlarinda
ucucu kulden dretim icin pH 9, Si/toplam malzeme kiitlesi 0.25 ve riflaks sicakhgi 80°C

olarak alinmistir.

Temas Agisi

Ucucu kilden elde edilen aerojellerin hidrofobluk derecesinin belirlenmesi amaciyla
temas acilar Ol¢lilmis ve Olclim neticesinde elde edilen sonuglar grafik haline
getirilerek Sekil 6.39’da verilmistir. Temas acisi Olcim gorintileri EK A’da yer

almaktadir.

Temas acisi Ol¢lim sonuclarina gore sentezin riflaks asamasinda kullanilan tiim sicaklik
degerleri icin Uretilen numunelerin hidrofob 6zellikte oldugu gozlenmis ve en yliksek
hidrofobisite degerinin 80°C’de elde edildigi gorulmustir. Ayrica riflaks sicakhgi ile

temas agisi arasinda ters oranti oldugu goérilmektedir.

81



116 -
114

112

=

=

o
1

Temas acisi
=
o
co
1

106 -

104 T T 1
80 100 120

Riflaks sicakligi (°C)
Sekil 6. 39 UK-R-XS numunelerinin temas agisi grafigi

FT-IR Analizi

UK-R-XS numunelerine ait bag o0zelliklerinin belirlenmesi igin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.40’ta verilmistir.
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Sekil 6. 40 UK-R-XS numunelerinin karsilastirmali FT-IR spektrumu
Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gore; daha
onceki numunelerde goézlemlenen O-H titresimleri, asimetrik ve simetrik Si-O-Si
gerilmeleri, Si-C ve Si—CHs absorpsiyon bantlari gbzlemlenmistir. Analiz sonuglar goz

onine alinarak tim sicaklik degerlerinde aerojel numunelerinin basariyla sentezlendigi
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ve elde edilen spektrumda goriilen piklerin karakteristik silika aerojel pikleri ile uyumlu

oldugu gozlenmistir.

6.6.3.4 Riflaks suiresi

Uretim parametreleri taranirken riflaks siiresinin iiretime etkisi incelenmistir. Riflaks
kolonunda numune karisirken taranan siireler 30, 60 ve 120 dakikadir. Uretime riflaks
suresinin etkisini incelemek adina sentezlenen numunelere yogunluk, temas agisi
Olcimleri ve FT-IR analizleri yapilmistir. Elde edilen numuneler BA-R-XT olarak
adlandirilmistir. Yogunluk 6lgiimi sonucuna gore en dusik yogunluga sahip olan
numunenin sentezlendigi riflaks siiresi optimum riflaks siresi olarak belirlenmis ve

galismanin ilerleyen basamaklarinda sabit tutulmustur.

Yogunluk

Riflaks sliresinin Uretim Uzerine olan etkisi incelenirken sentezlenen numunelerin

yogunluklari dlgllerek Sekil 6.41’de grafik halinde verilmistir.
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Sekil 6. 41 UK-R-XT numunelerinin yogunluk grafigi

Yogunluk degerlerine karsilik riflaks siireleri kullanilarak cizilen grafik géz 6niline
alindiginda en dusiik yogunluk degerinin 1 saatlik riflaks siresinde elde edildigi
gozlenmistir. Grafikte gorilen degerlere gore de riflaks sicakligi ile yogunluk arasinda

dogrudan bir baginti olmadigi gorilmektedir. Calismanin ilerleyen kisimlarinda ugucu
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kilden Gretim igin pH 9, Si/toplam malzeme kdtlesi 0.25, riflaks sicakhgi 80°C ve riflaks

suresi 60 dakika olarak alinmistir.

Temas Agisi

Ugucu kilden aerojel tiretimi icin riflaks sicakhigl incelenirken elde edilen numunelerin
temas aglilar olglilmis ve grafik haline getirilerek Sekil 6.42’de verilmistir. Temas agisi

Olciim goriintileri EK A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 42 UK-R-XT numunelerinin temas agcisi grafigi

Verilen grafige gore sentezin riflaks asamasinda kullanilan tim silire degerleri igin
uretilen numunelerin 90°’den buyilk temas agisina sahip olarak hidrofob 6zellikte
oldugu gorilmektedir. Ugucu kilden aerojel sentezinde riflaks slresi arttik¢a

hidrofobisitenin azaldigi gozlenmistir.

FT-IR Analizi

UK-R-XT numunelerine ait karakteristik bag ozelliklerinin belirlenmesi icin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.43’de verilmistir.
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Sekil 6. 43 UK-R-XT numunelerinin karsilastirmal FT-IR spektrumu

Numunelerin analiz sonucuna gére; 3400 cm™ ve 1600 cm™ dolaylarinda gorilen
numune hazirlama silrecinde fiziksel olarak adsorplanan sudan kaynaklanan O-H
titresimleri, 1080 cm™ ve 750-790 cm™de malzemenin silisyum yapisindan
kaynaklanan asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri, 2960 cm™, 1250 cm™ ve 840-850
cm™Vde hidrofoblastirict  ajan olarak kullanilan TMCS'nin  aerojel yapisina
baglanmasindan kaynaklanan Si-C ve Si—CH; absorpsiyon bantlari gézlemlenmistir.

Taranan tim sire degerleri igin sentezin basariyla gerceklestigi gérilmektedir.

6.6.3.5 Yaslandirma sicakhgi

Altin madeni aritma ¢amurunda oldugu gibi ucucu kiilden sentezde de yaslandirma
sicakligl parametresi taranmistir. Uretim ile kurutma asamalarinin arasinda yer alan
yaslandirma basamaginda yaslandirma sicakligi olarak 25°C, 50°C ve 75°C denenmistir.
Elde edilen numuneler UK-Y-XS olarak adlandiriimistir. UK-Y-25S, UK-Y-50S ve UK-Y-75S
numunelerine yogunluk, temas acisi 6lcimleri ve FT-IR analizleri yapiimistir. Yogunluk
Olclimi neticesinde en disik yogunluga sahip olan numunenin yaslandirildigi sicaklik

en iyi yaslandirma sicakligi olarak belirlenmistir.
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Yogunluk

Sentez ile kurutma basamaklari arasinda gergeklestirilen yaslandirma isleminin Gretim
Uzerindeki etkisi incelenirken sentezlenen aerojel numunelerinin yogunluklari élgilerek

Sekil 6.44’de grafik halinde verilmistir.

0.12

0.115 -

0.11 -

0.105 -

0.1 A

Yogunluk {g/cm?)

0.095 A

0.09 -

0.085 . . .
25 50 70
Yaslandirma sicakhg (°C)

Sekil 6. 44 UK-Y-XS numunelerinin yogunluk grafigi

Verilen grafige gore en distk yogunluk degeri 25°C’'de elde edilmis ve sicakliga bagh
olarak malzemenin yapisinda dogrusal bir degisim gézlenmemistir. Calismanin ilerleyen

kisimlarinda yaslandirma sicakligi 25°C olarak alinmistir.

Temas Agisi

UK-Y-25S, UK-Y-50S ve UK-Y-75S numunelerinin temas agisi degerleri 6l¢lilmis ve
hidrofobluk 6zelligi belirlenmistir. Elde edilen temas acisi 6lciim sonugclari grafik haline
getirilerek Sekil 6.45'de verilmistir. Temas acisi Olcim gorintileri EK A’da yer

almaktadir.

Temas acisi Olciim sonuglarina goére tim numunelerin hidrofob olarak sentezlendigi ve
temas acilarinin UK-Y-25S icin114.89°, UK-Y-50S icin 105.81 ve UK-Y-70S icin 103.5°
oldugu bulunmustur. En yiiksek temas acisi degeri 25 °C’'de yaslandirma basamagi

gerceklestirilen UK-Y-25S numunesine ait oldugu gorilmustir.

86



116 -
114 -
112 -

=110 -

z 108 -

o

® 106 -

©

£ 104 -

@

F 102 -
100 -
98 -

96 T T 1
25 50 70
Yaslandirma sicakhgi (°C)

Sekil 6. 45 UK-Y-XS numunelerinin temas agcisi grafigi

FT-IR Analizi

UK-Y-XS numunelerine ait karakteristik bag 6zelliklerinin belirlenmesi igin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.46’da verilmistir.
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Sekil 6. 46 UK-Y-XS numunelerinin karsilastirmali FT-IR spektrumu
Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gore; daha
onceki numunelerde gozlenen pikler yeniden go6zlenmistir. Karsilastirmal FT-IR

spektrumuna gore UK-Y-25S, UK-Y-50S ve UK-Y-75S numunelerinin ayni karakteristik
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pikleri icerdigi ve tiim yaslandirma sicakligi kosullarinda sentezin basari ile gergeklestigi

gorilmektedir.

6.6.3.6 Yaslandirma siiresi

Yaslandirma siresi ugucu kiilden aerojel Uretimini etkileyen parametrelerden bir
digeridir. Yaslandirma siiresi olarak 0, 6, 12, 24 ve 48 saat sireler taranmis ve elde
edilen numuneler UK-Y-XT olarak adlandiriimistir.  Numunelere daha &nceki
parametrelerde oldugu gibi yogunluk, temas acisi Olcimleri ve FT-IR analizleri
yapilmistir. Yogunluk olciimi neticesinde en disiik yogunluga sahip olan numunenin
yaslandirma sliresi optimum yaslandirma siresi olarak belirlenmis ve g¢alismanin

ilerleyen basamaklarinda sabit tutulmustur.

Yogunluk

Onceki basamakta belirlenen en iyi yaslandirma sicakligi olan 25°C kullanilarak farkli
yaslandirma siirelerinde sentezlenen numunelerin yogunluklari él¢lilerek grafik halinde

Sekil 6.47’de verilmistir. Temas agisi 6lgiim goriintileri EK A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 47 UK-Y-XT numunelerinin yogunluk grafigi

Degisik yaslandirma siirelerine karsi olclilerek grafige gecirilen yogunluk degerlerine
gore en dislik yogunluk degeri O saatte yani yaslandirma islemi olmadan sentezlenen
numunede elde edilmistir. 24 saate kadar olan slirede malzemenin yogunlugunun

dogrusal olarak arttigi ve 24 saatten sonra yeniden azalma oldugu gordlmiustar.
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Olciilen yogunluk degerleri 0.091 g/cm® ile 0.146 g/cm’ arasinda degismektedir.
Calismanin ilerleyen kisimlarinda ugucu kilden dretim igin; pH 9, Si/toplam malzeme
kitlesi 0.25, riflaks sicakligi 80°C, riflaks stresi 60 dakika, yaslandirma sicakligi 25°C ve

yaslandirma siresi O saat olarak alinmistir.

Temas Agisi

Farkh siire degerleri igin sentezlenen numunelerin temas agcilari 6lgtlerek hidrofobluk
ozelligi test edilmistir. Olclilen temas acisi degerleri Sekil 6.48’deki grafikte

verilmektedir. Temas acisi 6l¢im gortntileri EK A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 48 UK-Y-XT numunelerinin temas acisi grafigi

Temas agisi 6lcim sonuglarina goére tim numunelerin hidrofob karakteristik gosterdigi
ve Olculen temas acilarinin 99.9° ve 116.93° arasinda degistigi gorilmektedir. En
ylksek temas acisi degeri UK-Y-48T numunesine aittir. Ayrica ol¢lilen temas acilari ile

yaslandirma sireleri arasinda net bir baginti olmadigi gézlenmistir.

FT-IR Analizi

UK-Y-XT numunelerine ait karakteristik bag ozelliklerinin belirlenmesi icin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.49'da verilmistir.
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Sekil 6. 49 UK-Y-XT numunelerinin karsilastirmali FT-IR spektrumu
Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gergeklestirilen analiz sonucuna gore; daha
onceki numunelerde goézlenen pikler yeniden go6zlenmistir. Karsilastirmali FT-IR
spektrumuna gore UK-Y-OT, UK-Y-6T, UK-Y-12T, UK-Y-24T ve UK-Y-48T numunelerinin
ayni karakteristik pikleri icerdigi ve tim yaslandirma sicakligi kosullarinda sentezin

basari ile gerceklestigi ve elde edilen sonuglarin literatiirle uyumlu oldugu

gorilmektedir.

6.6.3.7 Kurutma tipi

Calisma kapsaminda ortam basincinda kurutma ile yine ortam basincinda kademeli
sicaklik degisimi kullanilarak kurutma islemleri gerceklestiriimis ve bu islemin
malzemenin yapisinda ve oOzelliklerinde herhangi bir degisime neden olup olmadigi
incelenmistir. Sabit kurutma ve kademeli kurutma olarak adlandirilan islemlerde; sabit
kurutma 50°C’de 6 saat stireyle ve kademeli kurutma islemi 60°C, 80°C, 120°C ve

180°C’de ikiser saat siireyle gerceklestirilmistir. Numuneler UK-SABIT ve UK-KADEMELI

olarak isimlendirilmistir.

Numunelere daha 6nceki parametrelerde oldugu gibi yogunluk, temas agisi élglimleri
ve FT-IR analizleri yapilmistir. Yogunluk olciimi neticesinde en disik yogunluga sahip
olan numune ugucu kiilden tretimde en iyi 6zellikteki numune olarak belirlenmistir.
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Yogunluk

Ugucu kilden silika bazl aerojel iretiminde daha énceki asamalarda optimum olarak
belirlenen parametreler kullanilarak Gretim gergeklestirilmis ve kurutma etkisini
belirlemek icin elde edilen numunelerin yogunluk élgiimleri Sekil 6.50’de grafik halinde

verilmistir.
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Sekil 6. 50 UK-SABIT ve UK-KADEMELI numunelerinin yogunluk grafigi

Grafikte gorilen degerlere gore ucucu kiilden sentezde sabit kurutma ile elde edilen
numunenin yogunlugunun daha disik oldugu belirlenmistir. UK-SABIT numunesinin

yogunlugu 0.091 g/cm? iken UK-KADEMELI numunesinin yogunlugu 0.165 g/cm™tr.

Ucgucu kilden gergeklestirilen Gretim icin belirlenen tim parametreler tarandiginda,
baslangicta 0.285 g/cm? olan yogunluk degerinin optimum kosullar belirlenerek %68’lik
bir degisimle 0.091 g/cm®e dusurildugu gorulmektedir. Taranan parametreler goz
Onine alinarak ucucu kiilden aerojel lretiminde optimum sentez kosullar;; pH 9,
Si/toplam malzeme kutlesi 0.25, riflaks sicakhgl 80°C,riflaks siiresi 60 dakika,
yaslandirma sicakhgr 25°C, yaslandirma siresi 0 saat ve kurutma tipi sabit kurutma
olarak belirlenmistir. Sentezlenen optimum numuneye XRD, SEM ve BET analizleri

yapilarak numune yalitim amach siva tretiminde degerlendirilmistir.

91



Temas Agisi

Sabit ve kademeli kurutma islemi ile sentezlenen numunelerin temas agilari dlgllerek
hidrofobluk 6zelligi test edilmistir. Olgiilen temas acisi degerleri Sekil 6.51’deki grafikte

verilmektedir. Temas agisi 6l¢iim gorintileri EK A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 51 UK-SABIT ve UK-KADEMELI numunelerinin temas acisi grafigi

Temas agisi Olcim sonuglarina gére her iki kurutma yontemi icin sentezlenen
numunelerin hidrofob ézellik goésterdigi belirlenmistir. UK-SABIT numunesinin temas

acisi 102.24° iken ve UK-KADEMELI numunesinin temas acisi 110.98° dir.

FT-IR Analizi

UK-SABIT ve UK-KADEMELI numunelerine ait karakteristik bag 6zelliklerinin
belirlenmesi icin FT-IR analizi gergeklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.52’de verilmistir.
Numunelerin FT-IR spektrumuna gére; 3400 ve 1630 cm™ dolaylarinda fiziksel olarak
adsorplanmis olan sudan kaynaklanan O-H titresimleri, 1080 ve 750-790 cm“de
asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri, 2960 cm™ dolaylarinda —CHs grubundan, 1250
ve 840-850 cm™de hidrofoblastirma ajani olarak kullanilan TMCS’nin yapiya
baglanmasindan dolayr olusan Si-C ve Si—CHz absorpsiyon bantlari goézlenmistir.
Numunelerin ayni karakteristik pikleri icerdigi ve her iki kurutma kosulunda da sentezin

basari ile gerceklestigi gortilmektedir.
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Sekil 6. 52 UK-SABIT ve UK-KADEMELI numunelerinin karsilastirmal FT-IR spektrumu

6.6.4 Taban kiliinden iiretim

6.6.4.1 pH etkisi

Taban kiliinden aerojel Gretim parametrelerinin etkisi incelenirken aritma camurunda
ve ugucu kilde oldugu gibi 6nce pH etkisi Gzerine ¢ahsiimistir. Tim diger parametreler
sabit tutularak gerceklestirilen pH taramasinda numuneler TK-pH-X seklinde
isimlendirilmistir. TK taban kilini temsil ederken pH degerini temsil eden X degerleri
3, 5, 7, 9 ve 11 olacak sekilde sentez yapilmistir. Elde edilen numunelerin yogunluk,
temas agisi 6lciimleri ve FT-IR analizleri gerceklestirilmis ve yogunlugu en dislik olan

numunenin sentezlendigi pH degeri liretim icin optimum pH olarak belirlenmistir.

Yogunluk

Farkli pH degerlerinde sentezlenen numunelerin yogunluklari 6lcilerek Sekil 6.53’de

grafik olarak verilmistir.
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Sekil 6. 53 TK-pH-X numunelerinin yogunluk grafigi

Sekilde verilen grafige gore en dislik yogunluga sahip olan numunenin pH 9’da

yogunlugu 0.276 g/cm? olarak elde edildigi ve yogunlukta pH degisimi ile dogrusal bir

degisim meydana gelmedigi gozlenmistir. Numunelerin oOlgllen yogunluklari pH 3’ten

baslayarak sirasi ile 0.317 g/cm?, 0.280 g/cm?, 0.511 g/cm?, 0.276 g/cm?>ve 0.520 g/cm?

olarak olg¢lilmustiir. Calismanin ilerleyen kisimlarinda taban kiiliinden Gretim igin pH 9

olarak alinmistir.

Temas Acisi

Taban kiliinden degisik pH degerlerinde hazirlanan numunelerin hidrofobluk

Ozelliginin incelenmesi igin temas acilari 6lglilmis ve degerler grafik olarak Sekil

6.54’de verilmistir. Temas agisi 6lciim gorintileri EK A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 54 TK-pH-X numunelerinin temas agisi grafigi
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pH degerlerine karsilik temas agilari getirilerek ¢izdirilen grafige gére numunelerin
tamaminin 90°’den blyuk temas agisina sahip olmalar sebebiyle hidrofob 6zelikte
oldugu belirlenmistir. En yilksek temas agisi degeri pH 5’te elde edilmistir.

Numunelerin temas acisi degerlerinin farkhh pH degerlerinde 117.53° ile 123.3°

araliginda degistigi goriilmektedir.

FT-IR Analizi

TK-pH-X numunelerine ait bag ozelliklerinin belirlenmesi igin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.55’de verilmistir.
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Sekil 6. 55 TK-pH-X numunelerinin karsilastirmal FT-IR spektrumu
Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen FT-IR analizi karsilastirmali
sonuclarina bakilarak tim pH degerleri icin Gretimin basariyla gerceklestirildigi ve daha

once elde edilen sonuclarla uyum icinde oldugu gorilmustr.

6.6.4.2 Si/toplam madde miktan

Taban kiliinden silisyum bazh aerojel sentezinde Si/toplam madde miktarinin etkisi
incelenirken; daha 6nceki asamada en iyi sonucu veren pH degeri olarak belirlenen pH

9’da uretim yapilmis ve diger tim parametreler de sabit tutulmustur. Numuneler TK-X
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seklinde adlandirilip, X degeri 0.25, 0.5 ve 0.75 olacak sekilde galisilmistir. Sentezlenen
numunelerin yogunluk ve temas acisi dl¢iimleri ile FT-IR analizleri gergeklestirilmis ve
yogunlugu en diisiik olan numunenin sentezlendigi madde miktari degeri liretim icin

optimum olarak belirlenmistir.

Yogunluk

Farkli Si/toplam madde miktarina goére sentezlenen numunelerin yogunluklari dlgtlmis

ve Sekil 6.56’da grafik olarak verilmistir.
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Sekil 6. 56 TK- X numunelerinin yogunluk grafigi

Sekilde verilen grafige gore taban kiliinden yapilan sentez icin silisyum orani arttikca
yogunlugun arttigi gézlenmektedir. Buna bagli olarak en disik yogunluga sahip olan
numunenin TK-0.25 oldugu tespit edilmistir. Daha dnceki asamada calisilmis olan ugucu
kiilden Uretimde de benzer sonuglar elde edilmistir. Calismanin ilerleyen kisimlarinda
taban kulinden Uretim icin pH 9 ve silisyum/toplam malzeme kitlesi 0.25 olarak

alinmstir.

Temas Agisi

TK-0.25, TK-0.50 ve TK-0.75 numunelerinin hidrofobluk 6zelliklerinin incelenmesi icin
temas agisi 6lciimleri gerceklestirilmis ve 6lciim sonucunda elde edilen a¢i degerleri
grafik halinde Sekil 6.57’de verilmistir. Temas acisi 6lcim gorintileri EK A'da yer

almaktadir.
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Sekil 6. 57 TK -X numunelerinin temas agisi grafigi

Temas agisi 6lgim sonuglarina bakilarak her ¢ numunenin de hidrofob 6zellik
gosterdigi ve en yiksek hidrofobisiteye sahip numunenin 117.54° ile TK-0.50 oldugu
tespit edilmistir. TK-0,25 103.78° ve TK-0.75 112.34°’lik temas acilarina sahiptir.

FT-IR Analizi

TK-X numunelerine ait bag 6zelliklerinin belirlenmesi icin FT-IR analizi gergeklestirilmis

ve analiz sonucu Sekil 6.58’de verilmistir.

Gegirgenlik (%)
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Sekil 6. 58 TK- X numunelerinin karsilastirmali FT-IR spektrumu
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Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gére; daha
onceki asamalarda elde edilen FT-IR verileri ile paralellik gésteren O-H titresimleri,
asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri, —CHs, Si-C ve Si—CHs absorpsiyon bantlari
gozlenmistir. FT-IR spektrumlari dogrultusunda tim Si/toplam madde oranlari igin
Uretimin basariyla gergeklestirildigi ve hidrofoblagtirici ajanin yapiya baglandigi
gorilmektedir. Analiz sonucunda elde edilen pikler karakteristik silika bazli aerojel

pikleri ile uyum igerisindedir.

6.6.4.3 Riflaks sicakhgi

Daha 6nceki asamalarda altin madeni aritma ¢amuru ve ugucu kiilden tiretimde oldugu
gibi taban killinden silika bazl aerojel sentezinde de riflaks parametreleri taranmistir.
Onceki calismalara paralel olarak riflaks kolonunda numune karisirken kullanilan
sicaklik degerleri icin 80°C, 100°C ve 120 °C denenerek elde edilen numunelere
yogunluk ve temas agisi Olglimleri ile FT-IR analizleri yapilmis, yogunlugu en disiik olan
numunenin sentezlendigi riflaks sicakligi degeri lretim igin optimum riflaks sicakhgi
olarak belirlenmistir. ~ Malzeme Uretimine riflaks sicakhgi etkisini incelerken diger

bitlin parametreler sabit tutulmus ve numuneler TK-R-XS seklinde isimlendirilmistir.

Yogunluk

Riflaks sicakliginin sentezlenen malzemenin o6zellikleri Gzerindeki etkisi incelenirken
denenen (g farkli sicaklik icin numunelerin yogunluklari 6lglilmis ve grafik haline

getirilerek Sekil 6.59'da verilmistir.

Sekilde verilen grafige gore taban kilinden Uretilen aerojel numuneleri icin en disuk
yogunluk degeri 80°C riflaks sicakliginda elde edilmis olup riflaks sicakhiginin artmasi ile
yogunlukta artis oldugu gozlenmistir. Ayrica elde edilen sonuglarin ucucu kiilden
Uretilen aerojeller i¢in Olcllen degerlerle benzerlik gosterdigi tespit edilmistir. Bu
nedenle calismanin ilerleyen kisimlarinda ugucu kilden Uretim icin pH 9, Si/toplam

malzeme kutlesi 0.25 ve riflaks sicakligi 80°C olarak alinmistir.
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Sekil 6. 59 TK-R-XS numunelerinin yogunluk grafigi

Sekilde verilen grafige gore taban kiliinden Uretilen aerojel numuneleri icin en disik
yogunluk degeri 80°C riflaks sicakliginda elde edilmis olup riflaks sicakhginin artmasi ile
yogunlukta artis oldugu gozlenmistir. Ayrica elde edilen sonuglarin ugucu kiilden
Uretilen aerojeller igin o6lglilen degerlerle benzerlik gosterdigi tespit edilmistir. Bu
nedenle calismanin ilerleyen kisimlarinda ugucu kilden Uretim icin pH 9, Si/toplam

malzeme kutlesi 0.25 ve riflaks sicakligi 80°C olarak alinmistir.

Temas Acisi

Taban kiilinden aerojel sentezi calismalarinda bu basamak icin elde edilen TK-R-80S,
TK-R-100S ve TK-R-120S numunelerinin temas acilari oOlgliliip grafik haline getirilerek

Sekil 6.60’da verilmistir. Temas agisi 6l¢lim gorintileri EK A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 60 TK-R-XS numunelerinin temas agisi grafigi

99



Temas acisi 6l¢lim sonuclarina gore sentezin riflaks asamasinda kullanilan tiim sicaklik
degerleri icin Gretilen numunelerin hidrofob 6zellikte oldugu gozlenmis ve en yiksek
hidrofobisite degerinin 120°C’de elde edildigi gorulmustir. Ayrica riflaks sicakligi ile

temas agisi arasinda dogru oranti oldugu gorilmektedir.

FT-IR Analizi

TK-R-80S, TK-R-100S ve TK-R-120S numunelerine ait bag 6zelliklerinin belirlenmesi igin

FT-IR analizi gergeklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.61’de verilmistir.
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Sekil 6. 61 TK-R-XS numunelerinin karsilastirmali FT-IR spektrumu

Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gore; daha
onceki numunelerde gozlenen O-H titresimleri, asimetrik ve simetrik Si-O-Si
gerilmeleri, Si-C ve Si—CHs absorpsiyon bantlari gbzlemlenmistir. Analiz sonuglar goz
Oonine alinarak tim sicaklik degerlerinde aerojel numunelerinin basariyla
gerceklestirildigi ve elde edilen spektrumda gortilen piklerin karakteristik silika aerojel

pikleri ile uyumlu oldugu goézlenmistir.
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6.6.4.4 Riflaks suresi

Uretim parametreleri taranirken daha énceki hammaddelerde oldugu gibi taban
kilinden uretim igin de riflaks stiresinin Giretime etkisi incelenmistir. Riflaks kolonunda
numune karisirken taranan siireler 30, 60 ve 120 dakikadir. Uretime riflaks siiresinin
etkisini incelemek adina sentezlenen numunelere yogunluk ve temas acisi 6lcimleri ile
FT-IR analizleri yapilmis ve elde edilen numuneler TK-R-XT olarak adlandirilmistir.
Yogunluk 6l¢limi sonucunda en dislik yogunluga sahip olan numunenin sentezlendigi
riflaks stresi optimum riflaks siresi olarak belirlenmis ve calismanin ilerleyen

basamaklarinda sabit tutulmustur.

Yogunluk

Riflaks siresinin Uretim Uzerindeki etkisi incelenirken; 30, 60 ve 120 dakika slreleri

denenmis ve sentezlenen numunelerin yogunluklari élgtlerek Sekil 6.62’de verilmistir.
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Sekil 6. 62 TK-R-XT numunelerinin yogunluk grafigi
Yogunluk degerlerine karsilik riflaks siireleri ile cizilen grafik géz 6niline alinarak en
disiik yogunluk degerinin 60 dakikalk riflaks siresinde elde edildigi gozlenmistir.
Grafikte goriilen degerlere gore de riflaks sicakhgi ile yogunluk arasinda dogrudan bir
baginti olmadigi goérilmektedir. Calismanin ilerleyen kisimlarinda ugucu kilden Gretim
icin pH 9, Si/toplam malzeme kutlesi 0.25, riflaks sicakligi 80°C ve riflaks sliresi 60

dakika olarak alinmistir.
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Temas Agisi

Taban killiinden aerojel Uretimi icin riflaks sicakhigl incelendiginde elde edilen
numunelerin temas agllari 6lglilmus ve grafik haline getirilerek Sekil 6.63’de verilmistir.

Temas agisi 6l¢lim gorintileri EK A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 63 TK-R-XT numunelerinin temas agisi grafigi
Grafige bakilarak en ylksek temas acisi degerinin TK-R-120T numunesine ait oldugu ve
bununla birlikte TK-R-30T ve TK-R-60T numunelerinin de 90°’den buyuk temas agisina
sahip olarak hidrofob oOzellikte oldugu go6zlemlenmistir. Taban kilinden aerojel
sentezinde riflaks sliresi ile temas acisi arasinda dizenli bir baginti olmadigl

gorilmektedir.

FT-IR Analizi

TK-R-XT numunelerine ait karakteristik bag 6zelliklerinin belirlenmesi icin FT-IR analizi
gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.64’te verilmistir. Numunelerin 4000-450 cm™
araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gére; 3400 cm™ ve 1600 cm™ dolaylarinda
gorilen numune hazirlama sirecinde fiziksel olarak adsorplanan sudan kaynaklanan O-
H titresimleri, 1080 cm™ ve 750-790 cm™de malzemenin silisyum yapisindan
kaynaklanan asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri, 2960 cm™, 1250 cm™ ve 840-850
cm™de hidrofoblastirict  ajan  olarak kullanilan TMCS’nin  aerojel yapisina

baglanmasindan kaynaklanan Si-C ve Si—CHs absorpsiyon bantlari gézlenmistir. Taranan
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tim sire degerleri icin silika bazl hidrofobik aerojel sentezinin basariyla gerceklestigi

gorilmektedir.
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Sekil 6. 64 TK-R-XT numunelerinin karsilastirmali FT-IR spektrumu

6.6.4.5 Yaslandirma sicakhgi

Altin madeni aritma ¢amurunda ve ucucu kiilde oldugu gibi taban kiilinden sentezde
de yaslandirma sicakligi parametresi taranmistir. Uretim ile kurutma asamalarinin
arasinda yer alan yaslandirma basamaginda yaslandirma sicakligi olarak 25°C, 50°C ve

75°C denenmistir.

Elde edilen numuneler TK-Y-XS olarak adlandirilmistir. TK-Y-25S, TK-Y-50S ve TK-Y-75S
numunelerine yogunluk, temas acisi 6lcimi ve FT-IR analizleri yapilmistir. Yogunluk
Olciimi neticesinde en disik yogunluga sahip olan numunenin yaslandirildigi sicaklik
en iyi yaslandirma sicakhigi olarak belirlenmis ve calismanin ilerleyen basamaklarinda

sabit tutulmustur.
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Yogunluk

Sentez ile kurutma basamaklari arasinda gergeklestirilen yaslandirma isleminin Gretim
Uzerindeki etkisi incelenirken sentezlenen numunelerin yogunluklari oOlgllerek Sekil

6.65’de grafik halinde verilmistir.
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Sekil 6. 65 TK-Y-XS numunelerinin yogunluk grafigi

Degisik yaslandirma sicakligi degerlerine karsi 6lgllerek grafige gecirilen yogunluk
degerlerine gore en dusuk yogunluk degeri 25°C'de elde edildigi ve malzemenin
yapisinda sicakliga bagl olarak diizenli bir degisim olmadigi goézlenmistir. Taban

kiliinden sentez icin ilerleyen asamalarda yaslandirma sicakhigi 25°C olarak alinmistir.

Temas Agisi

TK-Y-25S, TK-Y-50S ve TK-Y-75S numunelerinin temas acisi degerleri 6l¢ilmis ve
hidrofobluk 6zelligi belirlenmistir. Elde edilen temas acisi 6lcim sonuglar grafik haline
getirilerek Sekil 6.66’da verilmistir. Temas acisi Olcim gorintileri EK A’da yer

almaktadir.

Temas acisi 6lciim sonuglarina gére tim numunelerin hidrofob 6zellikte oldugu ve
temas acilarinin TK-Y-25S icin 103.78°, TK-Y-50S icin 100.01 ve TK-Y-70S icin 97.14°
oldugu bulunmustur. En yiiksek temas acisi degeri 25 °C’'de yaslandirma basamagi

gerceklestirilen TK-Y-25S numunesine ait oldugu gorilmustdr.
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Sekil 6. 66 TK-Y-X°C numunelerinin temas agcisi grafigi

FT-IR Analizi

TK-Y-XS numunelerine ait karakteristik bag 6zelliklerinin belirlenmesi icin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.67’de verilmistir.
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Sekil 6. 67 TK-Y-XS numunelerinin karsilastirmali FT-IR spektrumu

Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gore; daha
onceki numunelerde goézlenen pikler yeniden goézlemlenmistir. Karsilagtirmali FT-IR

spektrumuna gore TK-Y-25S, TK-Y-50S ve TK-Y-75S numunelerinin ayni karakteristik
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pikleri icerdigi ve tiim yaslandirma sicakligi kosullarinda sentezin basari ile gergeklestigi

gorilmektedir.

6.6.4.6 Yaslandirma siiresi

Yaslandirma siresi aerojel Uretimini etkileyen ve daha 6nce aritma ¢amuru ve ugucu
kiilden (rretim icin de taranan parametrelerden bir digeridir. Ayni parametreler taban
kil icin de taranarak optimum kosullar belirlenmistir. Yaslandirma siiresi olarak O, 6,
12, 24 ve 48 saat sireler taranmis ve elde edilen numuneler TK-Y-XT olarak
adlandirilmistir. Numunelere daha 6nceki parametrelerde oldugu gibi yogunluk, temas
acgisi Olgimu ve FT-IR analizleri yapilmistir. Yogunluk 6l¢imi neticesinde en distk
yogunluga sahip olan numunenin yaslandirma siresi en iyi yaslandirma siiresi olarak

belirlenmis ve ¢calismanin ilerleyen basamaklarda sabit tutulmustur.

Yogunluk

Taban kdlinden (retim icin 6nceki basamaklarda belirlenen optimum kosullar
kullanilarak farkli yaslandirma sireleri denenmistir. Sentezlenen numunelerin yogunluk

degerleri grafik halinde Sekil 6.68’de verilmistir.
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Sekil 6. 68 TK-Y-XT numunelerinin yogunluk grafigi

Sentezlenen numuneler icin Olglilen yogunluk degerleri grafige gecirildiginde en distk
yogunluk degerinin 24 saat yaslandirma siiresi ile Uretilen TK-Y-24T numunesine ait

oldugu gorilmektedir. Yaslandirma siresinin uygulanmadigl sentezde aerojel olusumu
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gozlenmemistir. Olclimler sentezi basarili olan numuneler igin yapilmistir. 6 ve 12
yaslandirma uygulanan numuneler c¢ok ciddi bir degisim gostermezken 24 saat
yaslandirma uygulanan numunede yaklasik olarak %17’lik bir azalma olurmus, 48 saat
yaslandirma uygulanan numunenin yogunlugunun 0.128 g/cm>e vyiikseldigi
belirlenmistir. Calismanin ilerleyen kisimlarinda taban kiliinden Uretim igin; pH 9,
Si/toplam malzeme kutlesi 0.25, riflaks sicakligi 80°C, riflaks slresi 60 dakika,

yaslandirma sicakligi 25°C ve yaslandirma siresi 24 saat olarak alinmistir.

Temas Agisi

Ugucu kilden aerojel sentezinde yaslandirma siresi etkisi incelenirken sentezlenen
numunelerin temas acilari élcilerek hidrofobluk 6zelligi test edilmistir. Olciilen temas
acisi degerleri Sekil 6.69'daki grafikte verilmektedir. Temas agisi 6l¢im gorintileri EK

A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 69 TK-Y-XT numunelerinin temas acisi grafigi

Temas acisi Olciim sonuglarina gore tiim numunelerin hidrofob karakteristik gdsterdigi
ve Olgulen temas agilarinin TK-Y-6T icin 107.18°, TK-Y-12T icin 99.11°, TK-Y-24T igin
101.75° ve TK-Y-48T icin 101.61° olarak tespit edilmistir.
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FT-IR Analizi

TK-Y-6T, TK-Y-12T, TK-Y-24T ve TK-Y-48T numunelerine ait karakteristik bag
Ozelliklerinin belirlenmesi igin FT-IR analizleri gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil

6.70’de verilmistir.
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Sekil 6. 70 TK-Y-XT numunelerinin karsilagtirmali FT-IR spektrumu
Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gore; daha
onceki numunelerde goézlenen pikler yeniden gozlemlenmistir. Karsilastirmali FT-IR
spektrumuna goére numunelerin ayni karakteristik pikleri icerdigi ve tiim yaslandirma
sicakligi kosullarinda sentezin basari ile gerceklestigi ve elde edilen sonuglarin

literatlrle uyumlu oldugu gorilmektedir.

6.6.4.7 Kurutma tipi

Calisma kapsaminda ortam basincinda kurutma ile yine ortam basincinda kademeli
sicaklik degisimi kullanilarak kurutma islemleri gerceklestirimis ve bu islemin
malzemenin yapisinda ve oOzelliklerinde herhangi bir degisime neden olup olmadigi
incelenmistir. Sabit kurutma ve kademeli kurutma olarak adlandirilan islemlerde; sabit

kurutma 50°C'de 6 saat sireyle ve kademeli kurutma islemi 60°C, 80°C, 120°C ve
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180°C’de ikiser saat siireyle gerceklestirilmistir. Numuneler TK-SABIT ve TK-KADEMELI

olarak isimlendirilmistir.

Numunelere daha dnceki parametrelerde oldugu gibi yogunluk, temas acisi 6lcimleri
ve FT-IR analizleri yapiimistir. Yogunluk 6l¢iimi neticesinde en disik yogunluga sahip

olan numune taban kiliinden Gretimde en iyi 6zellikteki numune olarak belirlenmistir.

Yogunluk

Taban kiliinden silika bazli aerojel Uretiminde daha dnceki asamalarda en iyi sonucu
verdigi tespit edilen kosullarda yeni uretimler gergeklestirilerek kurutma tipinin
malzeme 06zellikleri Gizerindeki etkisi incelenmistir. Elde edilen numunelerin yogunluk

Olctimleri Sekil 6.71’de grafik halinde verilmistir.
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Sekil 6. 71 TK-SABIT ve TK-KADEMELI numunelerinin yogunluk grafigi

Grafikte gorilen degerlere goére taban killinden gerceklestirilen sentezde sabit
kurutma ile elde edilen numunenin yogunlugunun daha distk oldugu belirlenmistir.
Elde edilen sonug, ucucu kiilden elde edilen sonug ile uyumluluk gostermektedir. TK-
SABIT numunesinin yogunlugu 0.120 g/cm? iken TK-KADEMELI numunesinin yogunlugu
0.144 g/cm™tir. Taban kilinden sentez icin tim parametreler taranirken; baslangicta
0.276 g/cm3olan yogunluk degerinin optimum kosullar belirlenerek %6’lik bir degisimle
0.120 g/cm™e dusurildugu gorulmektedir. Taranan parametreler géz éniine alinarak
taban kiliinden aerojel Gretiminde optimum sentez kosullari; pH 9, Si/toplam malzeme
katlesi 0.25, riflaks sicakhgr 80°C, riflaks stresi 60 dakika, yaslandirma sicakligi 25°C,
yaslandirma siresi 24 saat ve sabit kurutma olarak belirlenmistir. Sentezlenen
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optimum numuneye XRD, SEM ve BET analizleri yapilarak numune yalitim amagh siva

Uretiminde degerlendirilmistir.

Temas Agisi

Sabit ve kademeli kurutma islemi ile sentezlenen numunelerin temas agilari dlgllerek
hidrofobluk 6zelligi test edilmistir. Olclilen temas agisi degerleri Sekil 6.72’deki grafikte

verilmektedir. Temas agisi 6l¢iim gorintileri EK A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 72 TK-SABIT ve TK-KADEMELI numunelerinin temas agisi grafigi
Temas acisi Olcim sonuglarina gore her iki kurutma yontemi icin sentezlenen
numunelerin hidrofob 6zellik gosterdigi belirlenmistir. TK-SABIT numunesinin temas

acisi 100.16° iken ve TK-KADEMELI numunesinin temas agisi 99.67°dir.

FT-IR Analizi

TK-SABIT ve UK-KADEMELI numunelerine ait karakteristik bag ozelliklerinin
belirlenmesi icin FT-IR analizi gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.73’de verilmistir.
Numunelerin FT-IR spektrumuna gére; 3400 cm™ ve 1630 cm™ dolaylarinda fiziksel
olarak adsorplanmis olan sudan kaynaklanan O-H titresimleri, 1080 ve 750-790 cm “de
asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri, 2960 cm™ dolaylarinda —=CH; grubundan, 1250
cm™ ve 840-850 cm™de hidrofoblastirma ajani olarak kullanilan TMCS’nin yapiya
baglanmasindan dolayi olusan Si-C ve Si—CHs absorpsiyon bantlari gézlenmistir.
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Sekil 6. 73 TK-SABIT ve TK-KADEMELI numunelerinin karsilastirmali FT-IR spektrumu
Numunelerinin ayni karakteristik pikleri icerdigi ve her iki kurutma kosulunda da

sentezin basari ile gerceklestigi gorilmektedir.
6.6.5 Kumdan iiretim

6.6.5.1 pH etkisi

Malzeme Uiretimine pH etkisini incelerken diger biitlin parametreler sabit tutulmus ve
numuneler K-pH-X seklinde isimlendirilmistir. K; kumu temsil etmektedir. pH degerini
temsil eden X degeri 3, 5, 7, 9 ve 11 olacak sekilde taranmistir. Elde edilen numunelerin
yogunluk, temas acisi olciimleri ve FT-IR analizleri gerceklestirilmis, yogunlugu en

dislik olan numunenin sentezlendigi pH degeri lretim icin optimum pH olarak

belirlenmistir.

Yogunluk

Farkh pH’larda sentezlenen numunelerin yogunluklar 6lgiilmis ve Sekil 6.74’de grafik

olarak verilmistir.
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Sekil 6. 74 K-pH-X numunelerinin yogunluk grafigi

Kumdan Uretim icin gergeklestirilen pH taramasi sonuglarina gére en disiik yogunluk
degerinin grafikte gorildigi gibi pH 9'da elde edildigi gorilmektedir. Yogunluk degeri
pH 9’a kadar azalis gostermekte ve pH 11’de yeniden artmaktadir. Yogunlugunun
disiik olmasi sebebiyle en iyi numune olarak belirlenen K-pH-9 numunesinin
yogunlugu 0.239 g/cm3 olarak ®6lcilmistir. ileriki asamalarda kumdan {retim icin

parametreler taranirken optimum pH 9 olarak alinmistir.

Temas Acisi

Degisik pH degerleri kullanilarak hazirlanan numunelerin hidrofobluk 6zelliginin
incelenmesi icin temas acilar Olcilmis ve degerler grafik olarak Sekil 6.75'de
verilmistir. Temas acisi o6l¢im gorintileri EK A’da yer almaktadir. Temas agisi 6lglim
sonuclarina gore sentezde kullanilan tim pH degerlerinde Uretilen numunelerinin
90°'den blylk temas acisina sahip olduklari goérilmiustir. En yliksek hidrofobisitenin
elde edildigi pH degeri 7 olarak belirlenmistir. K-pH-3 numunesinin temas acisi 107.46°
iken, K-pH-5 numunesinin temas acisi 109.89°, K-pH-7 numunesinin temas agisi
118.06°, K-pH-9 numunesinin temas agcisi 111.12° ve K-pH-11 numunesinin temas agisi

114.56%dir.
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Sekil 6. 75 K-pH-X numunelerinin temas agcisi grafigi

FT-IR Analizi
K-pH-X numunelerine ait bag 6zelliklerinin belirlenmesi ve hidrofoblastirici ajan olan
TMCS’nin yapiya baglanip baglanmadiginin saptanmasi i¢in icin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.76’da verilmistir.
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Sekil 6. 76 K-pH-X numunelerinin karsilastirmal FT-IR spektrumu

Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gore; 3400 cm™
ve 1630 cm™ dolaylarinda fiziksel olarak adsorplanmis olan sudan kaynaklanan O-H

titresimleri, 1080 ve 750-790 cm™“de asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri, 2960
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cm™ dolaylarinda —CH; grubundan, 1250 ve 840-850 cm “de hidrofoblastirma ajani
olarak kullanilan TMCS'nin yapiya baglanmasindan dolayl olusan Si-C ve Si—CHs;
absorpsiyon bantlari gézlenmistir. Karsilastirmali analiz sonucuna bakilarak tim pH
degerleri icin Uretimin basariyla gergeklestirildigi gorilmektedir. Ayrica tim pH

degerleri igin hidrofoblastirma ajaninin yapiya baglandigi da tespit edilmistir.

6.6.5.2 Si/toplam madde miktan

Malzeme Uretimine silisyum miktari/toplam madde miktarinin etkisini incelerken pH 9
olarak alinarak diger biitlin parametreler sabit tutulmus ve numuneler K-X seklinde
isimlendirilmistir. K; kumu temsil etmektedir. Si/toplam madde miktarini temsil eden X
degeri 0.25, 0.5 ve 0.75 olacak sekilde taranmigtir. Elde edilen numunelerin yogunluk,
temas agisi 6lcimleri ve FT-IR analizleri gergeklestirilmis ve yogunlugu en disiik olan
numunenin sentezlendigi madde miktari degeri Uretim icin optimum olarak

belirlenmistir.

Yogunluk

Farkli silisyum miktari/toplam madde miktarinin Gretime etkisi incelenirken; Si/toplam
madde miktari degeri kullanilarak sentezlenen numunelerin yogunluklari dlgilmis ve

Sekil 6.77’de grafik olarak verilmistir.
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Sekil 6. 77 K- X numunelerinin yogunluk grafigi

Sekilde verilen grafige gére kumdan Uretilen aerojel numuneleri igin en disiik yogunluk

degeri silisyum kutlesinin toplam reaksiyona giren malzeme kiitlesinin 0.25’ini

114



olusturdugu durumda elde edilmistir. Calismanin ilerleyen kisimlarinda kumdan Gretim
icin pH 9 ve Si/toplam malzeme kitlesi 0.25 olarak alinmistir. Grafige bakilarak Si
/toplam malzeme orani arttikca elde edilen aerojelin yogunlugunun arttig
gozlenmistir. Yogunluk degerleri K-0.25 igin 0.162 g/cm3, K-0.50 igin 0.239 g/cm3 ve K-
0.75 igin 0.322 g/cm’ olarak bulunmustur.

Temas Acisi

Degisik Si/toplam malzeme kutlesi degerlerine goére hazirlanan numunelerin
hidrofobluk 6zelliginin incelenmesi igin temas agilari 6lglilmis ve degerler grafik olarak

Sekil 6.78’de verilmistir. Temas agisi 6lgiim goriintiileri EK A’da yer almaktadir.

Temas acisi Olcim sonuclarina gore sentezde kullanilan tim malzeme oranlar
degerleri icin Uretilen numunelerinin 90°’den buyik temas agisina sahip olduklari ve
dolayisiyla hidrofob o6zellikte olduklari gorilmuistir. En yliksek hidrofobisite 0.5
oraninda elde edilmistir. Temas agisi degerleri K-0.25 i¢in 105.24°, K-0.50 igin 111.12°

ve K-0.75 igin 109.3° olarak bulunmustur
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Sekil 6. 78 K -X numunelerinin temas agisi grafigi

FT-IR Analizi

K- X numunelerine ait bag 6zelliklerinin belirlenmesi igin FT-IR analizi gergeklestirilmis

ve analiz sonucu Sekil 6.79’da verilmistir.
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Sekil 6. 79 K- X numunelerinin karsilagtirmali FT-IR spektrumu
Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gergeklestirilen analiz sonucuna gore; 3400 cm™
ve 1630 cm™ dolaylarinda numune analiz i¢cin hazirlanirken olusan fiziksel olarak
adsorplanmis olan sudan kaynaklanan O-H titresimleri, 1080 cm™ ve 750-790 cm™de
asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri, 2960 cm™ dolaylarinda —CH3 grubundan, 1250
cm™ ve 840-850 cm™de hidrofoblastirma ajani olarak kullanilan TMCS’nin yapiya
baglanmasindan dolayi olusan Si-C ve Si—CH3 absorpsiyon bantlari goézlenmistir.
Karsilastirmal analiz sonucuna bakilarak tim sicaklik degerleri icin Uretimin basariyla
gerceklestirildigi gorilmektedir. Analiz sonucunda elde edilen pikler karakteristik silika

bazli aerojel pikleri ile uyumluluk géstermektedir.

6.6.5.3 Riflaks sicakhigi

Daha onceki asamalarda oldugu gibi kumdan Uretim icin de riflaks parametrelerinin
etkisi incelenmistir. Riflaks kolonunda numune karisirken kullanilan sicaklik degerleri
icin 80°C, 100°C ve 120 °C denenerek elde edilen numunelere yogunluk, temas agisi
Olcimleri ve FT-IR analizleri yapilmis, yogunlugu en disik olan numunenin
sentezlendigi riflaks sicakligi degeri Uretim igin optimum riflaks sicakhgl olarak
belirlenmistir. Malzeme (retimine riflaks sicakhgi etkisini incelerken diger bitin

parametreler sabit tutulmus ve numuneler K-R-XS seklinde isimlendirilmistir

116



Yogunluk

Sentez asamasinda kullanilan riflaks sicakhginin iretim Gzerindeki etkisi incelenirken;
80°C, 100°C ve 120 °C sicakliklar denenmis ve sentezlenen numunelerin yogunluklari

Olculerek Sekil 6.80’de grafik halinde verilmistir.
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Sekil 6. 80 K-R-XS numunelerinin yogunluk grafigi
Yogunluk 6lciim sonuclarina gore cizilen grafikte; kumdan Gretim icin riflaks sicaklig
etkisi incelenirken en distik yogunluga sahip olan K-R-100S numunesinin sentezlendigi
sicakhk optimum riflaks sicakhg olarak belirlenmistir. Calismanin ilerleyen
bolimlerinde kumdan dretim icin pH 9, Si/toplam malzeme kitlesi 0.25 ve riflaks
sicakligl 100°C olarak alinmistir. Degisik riflaks sicakliklarinda elde edilen numunelerin

yogunluk degerleri 0.122 g/cm3 ile0.211 g/cm3 araliginda degismektedir.

Temas Agisi

Malzemenin hidrofobluk 6zelliginin tespitinde kullanilan yonteme gore sentezlenen
tim numuneler analiz edilmis ve sonuclari grafik haline getirilerek Sekil 6.81'de

verilmistir. Temas acisi Ol¢lim goriintileri EK A’da yer almaktadir.

Temas acisi Ol¢lim sonuclarina gore sentezin riflaks asamasinda kullanilan tim sicaklik
degerleri icin lretilen numunelerin hidrofob 6zellikte oldugu gozlenmistir. En yiksek
hidrofobisite degerinin altin madeni aritma ¢gamurundan Uretimde riflaks sicakligi etkisi

taranirken oldugu gibi 100°C’de elde edildigi gortlmustir.
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Sekil 6. 81 K-R-XS numunelerinin temas agisi grafigi

FT-IR Analizi

K-R-XS numunelerine ait bag 0Ozelliklerinin belirlenmesi igin  FT-IR

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.82’de verilmistir.
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Sekil 6. 82 K-R-XS numunelerinin karsilastirmali FT-IR spektrumu

Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gore; daha

onceki numunelerde gozlenen O-H titresimleri,

gerilmeleri, Si-C ve Si—CHs3 absorpsiyon bantlari gozlenmistir.

asimetrik ve simetrik Si-O-Si

Analiz sonuglarl goz

ontine alinarak tim sicaklik degerlerinde aerojel numunelerinin basariyla sentezlendigi
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ve elde edilen spektrumda gorilen piklerin karakteristik silika aerojel pikleri ile uyumlu

oldugu gozlenmistir.

6.6.5.4 Riflaks suiresi

Daha onceki asamalarda farkl silisyum kaynaklarindan {retim yapilirken oldugu gibi
kumdan Uretimde de riflaks sliresinin lretime etkisi incelenmistir. Riflaks kolonunda
numune karisirken taranan siireler (X) 30, 60 ve 120 dakikadir. Uretime riflaks
suresinin etkisini incelemek adina sentezlenen numunelere yogunluk, temas agisi
Olcimi ve FT-IR analizleri yapilmis ve elde edilen numuneler K-R-XT olarak
adlandirilmistir.  Yogunluk 6l¢imi  sonucunda en dustk yogunluga sahip olan
numunenin sentezlendigi riflaks siresi optimum sire olarak belirlenmis ve galismanin

ilerleyen basamaklarinda sabit tutulmustur.

Yogunluk

Sentez asamasinda kullanilan riflaks siresinin iretim Gzerindeki etkisi incelenirken; 30,
60 ve 120 dakika siireleri denenmis ve sentezlenen numunelerin yogunluklari élgllerek

Sekil 6.83’de grafik halinde verilmistir.
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Sekil 6. 83 K-R-XT numunelerinin yogunluk grafigi

Yogunluk degerlerine karsilik gizilen grafige gére kumdan Uretilen aerojel numuneleri
icin en disik yogunluk degeri 30 dakikalik riflaks siiresinde elde edilmistir. K-R-30T
numunesinin yogunlugu 0.155 g/cm?®, K-R-60T numunesinin yogunlugu 0.122 g/cm? ve

K-R-120T numunesinin yogunlugu 0.123 g/cm® olarak él¢tlmistir. Calismanin ilerleyen
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kisimlarinda kumdan uretim icin pH 9, Si/toplam malzeme kitlesi 0.25, riflaks sicakhgi

100°C ve riflaks stiresi 30 dakika olarak alinmistir.

Temas Agisi

Temas agisi 6lgimi sonucunda elde edilen agi degerleri grafik olarak Sekil 6.84’de

verilmistir. Temas agisi 6lgiim gorintileri EK A’da yer almaktadir.

Temas agisi 6l¢im sonuglarina gore sentezin riflaks asamasinda kullanilan tim sire
degerleri icin Uretilen numunelerin hidrofob 6zellikte oldugu gdzlenmis ve en yiksek
hidrofobisite degeri 120 dakikahk riflaks slresinde K-R-120T numunesinde

bulunmustur. Ayrica riflaks siresi arttikca hidrofobisitenin arttig1 gézlenmistir.
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Sekil 6. 84 K-R-XT numunelerinin temas agisi grafigi

FT-IR Analizi

K-R-XT numunelerine ait karakteristik bag o6zelliklerinin belirlenmesi icin FT-IR analizi
gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.85’de verilmistir. Numunelerin 4000-450 cm™
araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gore; daha 6nceki numunelerde gézlenen O-
H titresimleri, asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri, Si-C ve Si—CHsz absorpsiyon

bantlari gozlenmistir.
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Sekil 6. 85 BA-R-XT numunelerinin karsilagtirmali FT-IR spektrumu
Analiz sonuglari gbz 6nlne alinarak tim sicaklik degerlerinde aerojel numunelerinin
basariyla gerceklestirildigi ve elde edilen spektrumda gorilen piklerin karakteristik
silika aerojel pikleri ile uyumlu oldugu gozlenmistir. Calismada kumdan dretim
asamasinda taranan riflaks slreleri icin malzemenin yapisinda herhangi bir degisiklik

gozlemlenmemis tliim slirelerde sentez gerceklesmistir.

6.6.5.5 Yaslandirma sicakhgi

Kumdan silika bazli aerojel Gretiminde yaslandirma sicakligi daha onceki kaynaklarda
oldugu gibi Uretime etkisi incelenen parametreler arasindadir. Uretim ile kurutma
asamalari arasinda gerceklestirilen yaslandirma isleminde sicakhgin etkisi taranarak
yaslandirma sicakhgi olarak 25°C, 50°C ve 75°C denenmistir. Elde edilen numuneler K-
Y-XS olarak adlandiriimistir. K-Y-25S, K-Y-50S ve K-Y-75S numunelerine yogunluk, temas
acisi Olglimleri ve FT-IR analizleri yapiimistir. Yogunluk 6l¢iimi neticesinde en distk
yogunluga sahip olan numunenin yaslandirildigi sicaklik en iyi yaslandirma sicakhigi

olarak belirlenmis ve calismanin ilerleyen basamaklarinda sabit tutulmustur.
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Yogunluk

Sentez ile kurutma basamaklari arasinda gergeklestirilen yaslandirma isleminin Gretim
Uzerindeki etkisi incelenirken sentezlenen numunelerin yogunluklari oOlgllerek Sekil

6.86’da grafik halinde verilmistir.
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Sekil 6. 86 K-Y-XS numunelerinin yogunluk grafigi
Degisik yaslandirma sicakhgl degerlerine karsi Olgllerek grafige gegirilen yogunluk
degerlerine gore en dusik yogunluk degeri 50°C'de elde edilmis ve sicakliga bagl
olarak malzemenin yapisinda dogrusal bir degisim gézlenmemistir. Calismanin ilerleyen
kisimlarinda kumdan uretim igin pH 9, Si/toplam malzeme kitlesi 0.25, riflaks sicakhgi

100°C, riflaks stiresi 30 dakika ve yaslandirma sicakhgi 50°C olarak alinmistir.

Temas Acisi

K-Y-25S, K-Y-50S ve K-Y-75S numunelerinin temas acisi degerleri 6lclilmis ve Sekil

6.87’de grafik olarak verilmistir. Temas acisi 6lciim gortntileri EK A’da yer almaktadir.

122



110

108

Temas agisi (°)
= = =
=] ] (=]
] s (=]
1 Il 1

=

o

o
1

Us]
co

25 50 70
Yaslandirma sicakhigi (°C)

Sekil 6. 87 K-Y-XS numunelerinin temas agisi grafigi

Temas acisi 6l¢im sonuglarina gére tim numunelerin hidrofob olarak sentezlendigi ve
temas agilarinin K-Y-25S numunesi igin 105.99°, K-Y-50S numunesi igin 108.58° ve K-Y-

75S numunesi i¢in 101.98° oldugu tespit edilmistir. En yiksek temas agisi degeri K-Y-

50S numunesine aittir.

FT-IR Analizi

K-Y-XS numunelerine ait karakteristik bag 6zelliklerinin belirlenmesi igin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.88’de verilmistir.
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Sekil 6. 88 K-Y-XS numunelerinin karsilagtirmali FT-IR spektrumu
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Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gerceklestirilen analiz sonucuna gore; daha
onceki numunelerde gozlenen pikler yeniden goézlenmistir. Karsilastirmal FT-IR
spektrumuna gore K-Y-25S, K-Y-50S ve K-Y-75S numunelerinin ayni karakteristik pikleri
icerdigi ve tim vyaslandirma sicakligi kosullarinda sentezin basari ile gerceklestigi

gorilmektedir.

6.6.5.6 Yaslandirma siiresi

Tez g¢alismasi kapsaminda tim hammedeler gibi kum iginde yaslandirma siresinin
Uretime etkisi incelenmistir. Yaslandirma siresi olarak 0, 6, 12, 24 ve 48 saat slireler
taranmis ve elde edilen numuneler K-Y-XT olarak adlandirilmistir. Numunelere daha
Oonceki parametrelerde oldugu gibi yogunluk, temas acisi 6lciimleri ve FT-IR analizleri
yapilmistir. Yogunluk olglimi neticesinde en disiik yogunluga sahip olan numunenin
yaslandirilma siiresi en iyi yaslandirma siiresi olarak belirlenmis ve ¢alismanin ilerleyen

basamaklarinda sabit tutulmustur.

Yogunluk

Bir onceki asamada belirlenen yaslandirma sicakligi olan 50°C yaslandirma islemi
belirtilen sirelerle gerceklestirilmis ve sentezlenen numunelerin yogunluklar 6lgilerek

Sekil 6.89’da grafik halinde verilmistir.
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Sekil 6. 89 K-Y-XT numunelerinin yogunluk grafigi

Degisik yaslandirma slirelerine karsi olcllerek grafige gecirilen yogunluk degerlerine

gore en distk yogunluk degeri K-Y-24T numunesinde elde edilmistir. Yaslandirma
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suresi ile sentezlenen malzemenin yogunlugu arasinda dogrusal bir degisim olmadigi
gorilmektedir. K-Y-OT numunesinin yogunlugu 0.119 g/cm3, K-Y-6T numunesinin
yogunlugu 0.107 g/cm’, K-Y-12T numunesinin yogunlugu 0.120 g/cm®, K-Y-24T
numunesinin yogunlugu 0.097 g/cm® ve K-Y-48T numunesinin yogunlugu 0.124 g/cm?
olarak bulunmustur. GCalismanin ilerleyen kisimlarinda kumdan dretim igin pH 9,
Si/toplam malzeme kutlesi 0.25, riflaks sicakhgi 100°C, riflaks suresi 30 dakika ve

yaslandirma sicakligi 50°C ve yaslandirma siresi 24 saat olarak alinmistir.

Temas Agisi

Farkh slire degerleri icin sentezlenen numunelerin temas acilari dl¢tlerek hidrofobluk
ozelligi test edilmistir. Olgililen temas acisi degerleri Sekil 6.90’daki grafikte

verilmektedir. Temas acisi 6l¢ciim gorintileri EK A’da yer almaktadir.
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Sekil 6. 90 K-Y-XT numunelerinin temas acisi grafigi

Temas acisi (°)

Temas acisi Olclim sonuglarina gore tiim numunelerin hidrofob karakteristik gdsterdigi
ve Olclilen temas acilarinin 101.47° ve 114.14° arasinda degistigi goriilmektedir. En

ylksek temas acisi degeri K-Y-48T numunesine aittir.

FT-IR Analizi

K-Y-XT numunelerine ait karakteristik bag 6zelliklerinin belirlenmesi icin FT-IR analizi

gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.91'de verilmistir.
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Sekil 6. 91 K-Y-XT numunelerinin karsilastirmali FT-IR spektrumu

Numunelerin 4000-450 cm™ araliginda gercgeklestirilen gerceklestirilen analiz sonucuna
gore; daha 6nceki numunelerde gozlenen pikler yeniden gozlenmistir. Karsilagtirmali
FT-IR spektrumuna gore K-Y-OT, K-Y-6T, K-Y-12T, K-Y-24T ve K-Y-48T numunelerinin
ayni karakteristik pikleri icerdigi ve tim yaslandirma sicakligi kosullarinda sentezin

basari ile gerceklestigi gortlmektedir.

6.6.5.7 Kurutma tipi

Calisma kapsaminda daha once diger hammaddeler icin uygulanan sabit kurutma
50°C’de 6 saat sureyle ve kademeli kurutma islemi 60°C, 80°C, 120°C ve 180°C’de
ikiser saat siireyle gerceklestirilmistir. Numuneler K-SABIT ve K-KADEMELI olarak
isimlendirilmistir. Numunelere daha o©nceki parametrelerde oldugu gibi yogunluk,
temas acisi Olciimi ve FT-IR analizleri yapilmistir. Yogunluk Olciimi neticesinde en
dislik yogunluga sahip olan numune, kumdan Uretimde en iyi 6zellikteki numune

olarak belirlenmistir.

Yogunluk

Daha 6nceki asamalarda optimum olarak belirlenen parametreler kullanilarak Gretim
gerceklestirilmis ve kurutma etkisini belirlemek icin elde edilen numunelerin yogunluk

Olcimleri Sekil 6.92’de grafik halinde verilmistir.

126



0.14 +

0.12 -

e
=
1

0.08 +

Yogunluk {g/cm?3)
o
&

o

o

B
1

o

=

()
1

0 T 1
Sabit Kademeli

Kurutma tipi

Sekil 6. 92 K-SABIT ve K-KADEMELI numunelerinin yogunluk grafigi

Grafikte goriilen degerlere gére K-SABIT numunesi daha diisiik yogunluga sahiptir. K-
SABIT numunesinin yogunlugu 0.097 g/cm?® iken K-KADEMELI numunesinin yogunlugu
0.129 g/cm3'ti]r. Kurutma sekline bagl olarak malzemenin yogunlugunda %24.8'lik bir

degisim gozlenmektedir.

Aerojel sentezinde; kumdan gergeklestirilen Uretim icin taranan parametreler goz
onune alinarak optimum sentez kosullari; pH 9, Si/toplam malzeme kitlesi 0.25, riflaks
sicakhigr 100°C, riflaks stiresi 30 dakika, yaslandirma sicakligi 50°C, yaslandirma siresi
24 saat ve kurutma tipi sabit kurutma olarak belirlenmistir. Sentezlenen optimum
numuneye XRD, SEM ve BET analizleri yapilarak numune yalitim amacgli siva liretiminde

degerlendirilmigtir.

Temas Acisi

Sabit ve kademeli kurutma islemi ile sentezlenen numunelerin temas agcilari dlgllerek
hidrofobluk 6zelligi test edilmistir. Olgiilen temas acisi degerleri Sekil 6.93’deki grafikte

verilmektedir. Temas agisi 6l¢lim gorlintileri EK A’da yer almaktadir.

Temas acisi Olcim sonuglarina gore her iki kurutma yontemi icin sentezlenen
numunelerin hidrofob &zellik gosterdigi belirlenmistir. K-SABIT numunesinin temas

acisi 112.33° iken ve K-KADEMELI numunesinin temas agisi 114.75°dir.
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Sekil 6. 93 K-SABIT ve K-KADEMELI numunelerinin temas agisi grafigi

FT-IR Analizi

K-SABIT ve K-KADEMELI numunelerine ait karakteristik bag 6zelliklerinin belirlenmesi

icin FT-IR analizi gerceklestirilmis ve analiz sonucu Sekil 6.94’de verilmistir.

K SABIT

Gegirgenlik (%)

K KADEMELI

1038

4/

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 450
cm?

Sekil 6. 94 K-SABIT ve K-KADEMELI numunelerinin karsilastirmal FT-IR spektrumu

Numunelerin FT-IR spektrumuna gére; 3400 cm™ ve 1630 cm™ dolaylarinda fiziksel
olarak adsorplanmis olan sudan kaynaklanan O-H titresimleri, 1080 cm™ ve 750-790

cm™de asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri, 2960 cm™ dolaylarinda —CHj
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grubundan, 1250 cm™ ve 840-850 cm™de hidrofoblastirma ajani olarak kullanilan
TMCS’nin yapiya baglanmasindan dolayi olusan Si-C ve Si—CH3 absorpsiyon bantlari
gozlenmistir. Numunelerinin ayni karakteristik pikleri igerdigi ve her iki kurutma

kosulunda da sentezin basari ile gerceklestigi gorilmektedir.

6.7 Optimum Kosullarda Sentezlenen Aerojellerin Karakterizasyonu

6.7.1 TEOS’tan liretim

TEOS’tan lretimde elde edilen numunenin XRD, N, adsorpsiyon/desorpsiyon ve SEM

analizleri gergeklestirilmistir.

6.7.1.1 XRD analizi

Sekil 6.95'de TEOS’tan (Uretilen aerojel numunesi igin verilen XRD diyagramina
bakilarak numunenin amorf yapida oldugu gorilmektedir. Yaklasik olarak 26 = 24°’de
numuneye ait amorf silisyum piki yer almaktadir. Amorf silisyum disinda bir yapiya

rastlanmamistir.
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Sekil 6. 95 TEQS’tan Uretilen aerojelin XRD diyagrami

6.7.1.2 N, adsorpsiyon/desorpsiyon analizi
TEOS’tan Uretilen aerojelin N, adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi ve gézenek dagihm

grafigi Sekil 6.96 (a) ve (b)’'de verilmektedir.
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Sekil 6. 96 TEOS’tan uretilen aerojelin a) N, adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi,
b) G6zenek dagilim grafigi

77 K'de elde edilen adsorpsiyon/desorpsiyon egrisi incelendiginde adsorblanan gaz
miktarinin kismi basincin bir fonksiyonu olarak ifade edildigi gorilmektedir. Silika
aerojelin literatirle uyumlu olarak aerojelin IUPAC siniflandirmasina gore IV. tip N,
adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi ile uyumlu ve H1-tipi histerisine sahip oldugu oldugu

gorilmektedir [66-68]. Numunenin gozenek dagilim grafiginde goruldigu gibi iki ayr
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pik olusumu mevcuttur. Keskin olan ilk pik kiigik mezo gézenek yapilarinin varligini ve
ikinci yayvan pik ise buyik mezo gbdzenek yapilarinin varligini géstermektedir [67].
Numunenin yilizey alani 943.8 mz/g ve ortalama gozenek genigligi 16.01 nm olarak

bulunmustur.

6.7.1.3 SEM analizi

TEOS’tan Uretilen aerojele ait SEM goruntileri Sekil 6.97’de verilmistir.

Sekil 6. 97 TEOS’tan Uretilen aerojele ait SEM goruntileri a)100X, b)1000X, c)2500X ve
d)5000X

SEM goruntilerine bakilarak malzemenin homojen tane boyutuna sahip olmadigl,
taneciklerin hafif koseli yapida oldugu ve topaklanarak kimeler haline geldigi
gozlenmistir [69]. 1000 bliyitmede yapilan tane boyutu 6lclimiine gore malzemenin

tane boyutunun 9.76 um ile 13.6 um araliginda degismektedir.
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6.7.2 Altin madeni aritma ¢gamurundan iiretim

Altin madeni aritma ¢amurundan aerojel tretiminde optimum sentez kosullari (pH 9,
silisyum/toplam malzeme kiitlesi 0.5, riflaks sicakligi 100°C, riflaks stiresi 60 dakika,
yaslandirma sicakligi 25°C, yaslandirma siiresi 24saat ve kademeli kurutma) kullanilarak
sentezlenen numunenin karakterizasyonu, XRD, N, adsorpsiyon/desorpsiyon ve SEM

analizleri ile gergeklestirilmistir.

6.7.2.1 XRD analizi

Sekil 6.98’de aritma g¢amurundan Uretilen aerojel numunesi igin verilen XRD
diyagramina bakilarak numunenin amorf yapida oldugu ve 26 = 24°’de amorf silisyum

piki yer aldigi gérilmektedir.
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Sekil 6. 98 Aritma ¢camurundan Uretilen optimum aerojelin XRD diyagrami

6.7.2.2 N, adsorpsiyon/desorpsiyon analizi

Aritma ¢camurundan Uretilen aerojel numunesinin N, adsorpsiyon/desorpsiyon

izotermi ve gozenek dagilim grafigi Sekil 6.99 (a) ve (b)’ de verilmektedir.
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Sekil 6. 99 Aritma ¢camurundan Uretilen optimum aerojelin a) N,
adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi, b) Gézenek dagilim grafigi

77 K’'de elde gerceklestirilen adsorpsiyon/desorpsiyon analizi sonucu adsorblanan gaz
miktarinin kismi basincin bir fonksiyonu olarak verilmistir. Silika aerojelin literatirle
uyumlu  olarak  aerojelin  IUPAC  siniflandirmasina  goére IV. tip N,
adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi ile uyumlu ve H3-tipi histerisine sahip oldugu oldugu

gorilmektedir [66-68]. Numunede gozlenen histerisis doygun basing altinda
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numunenin gdzeneklerinde olusan kilcal yogunlasma ile agiklanabilir [67]. Numunenin

yiizey alani 325.56 m?/g ve ortalama gézenek genisligi 21.65 nm olarak bulunmustur.

6.7.2.3 SEM analizi

Aritma ¢amurundan dretilen aerojel numunesinin SEM analizine ait gorinti Sekil

6.100’de verilmistir.
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Sekil 6. 100 Aritma ¢amurundan dretilen aerojel numunesinin SEM goriintlisi a)100X,
b)1000X, c)2500X ve d)5000X

SEM goruntilerine bakilarak malzemenin homojen tane boyutuna sahip olmadigi,
taneciklerin hafif koseli yapida oldugu ve topaklanarak kimeler haline geldigi
gozlenmistir [69]. 1000 bilylitmede yapilan tane boyutu Olgiimiine gére malzemenin

tane boyutu, 7.55 um ile 25.8 um araliginda degismektedir.
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6.7.3 Ugucu kiilden iiretim

Ucgucu kilden aerojel Gretiminde optimum sentez kosullari (pH 9, Si/toplam malzeme
kitlesi 0.25, riflaks sicakligi 80°C, riflaks siiresi 60 dakika, yaslandirma sicakhgi 25°C,
yaslandirma siresi 0 saat ve sabit kurutma) kullanilarak sentezlenen numunenin
karakterizasyonu icin XRD, N, adsorpsiyon/desorpsiyon ve SEM analizleri

gerceklestirilmistir.

6.7.3.1 XRD analizi

Sekil 6.101'de ucucu kiilden dretilen optimum aerojel numunesi icin verilen XRD
diyagramina bakilarak numunenin amorf yapida oldugu ve 26 = 24°’de amorf silisyum

piki yer aldig1 ve baska bir olusumun bulunmadigi gértlmektedir.
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Sekil 6. 101 Ucgucu kiilden Gretilen optimum aerojelin XRD diyagrami

6.7.3.2 N, adsorpsiyon/desorpsiyon analizi

Ucucu kulden uretilen optimum aerojel numunesinin N, adsorpsiyon/desorpsiyon

izotermi ve gozenek dagihm grafigi Sekil 6.102 (a) ve (b)’de verilmektedir.
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Sekil 6. 102 Ugucu kilden Uretilen optimum aerojelin a) N, adsorpsiyon/desorpsiyon
izotermi, b) Gozenek dagilim grafigi

77 K’'de elde gerceklestirilen adsorpsiyon/desorpsiyon analizi sonucu adsorblanan gaz
miktari kismi basincin bir fonksiyonu olarak verilmektedir. Silika aerojelin literatirle
uyumlu  olarak  aerojelin  IUPAC siniflandirmasina  goére IV. tip N,
adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi ile uyumlu ve H3-tipi histerisine sahip oldugu oldugu

gorilmektedir [66-68]. Numunede goézlemlenen histerisis doygun basing altinda
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numunenin gdzeneklerinde olusan kilcal yogunlasma ile agiklanabilir [67]. Numunenin

ylzey alani 355.44 mz/g ve ortalama gozenek genisligi 18.53 nm olarak bulunmustur.

6.7.3.3 SEM analizi

Ugucu kilden Gretilen aerojel numunesinin SEM analizine ait gorlinti Sekil 6.103’de

verilmistir.

Sekil 6. 103 Ugucu kiilden tretilen aerojel numunesinin SEM gorintileri a)100X,
b)1000X, c)2500X ve d)5000X

SEM gorintilerine bakilarak malzemenin homojen tane boyutuna sahip olmadigl,
taneciklerin hafif koseli yapida oldugu ve topaklanarak kiimeler haline geldigi
gozlenmistir [69]. 1000 bliyitmede yapilan tane boyutu 6lciimiine gore malzemenin

tane boyutu 4.53 pm ile 12.1 um araliginda degismektedir.
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6.7.4 Taban kiliinden tiretim

Taban kiilinden aerojel Uretiminde optimum sentez kosullari (pH 9, Si/toplam
malzeme katlesi 0.25, riflaks sicakhgi 80°C, riflaks stiresi 60 dakika, yaslandirma
sicakhgl 25°C, yaslandirma siresi 24 saat ve sabit kurutma) kullanilarak sentezlenen
numunenin karakterizasyonu igin XRD, N, adsorpsiyon/desorpsiyon ve SEM analizleri

gerceklestirilmistir.

6.7.4.1 XRD analizi

Taban kiliinden elde edilen optimum aerojel numunesine ait XRD diyagrami Sekil
6.104’de verilmistir. Literatirle ve daha 6nceki numunelerle uyumlu olarak bakilarak
numunenin amorf yapida oldugu ve 20 = 24°’de amorf silisyum piki yer aldigi ve baska

bir olusumun bulunmadigi gérilmektedir.
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Sekil 6. 104 Taban killinden iretilen optimum aerojelin XRD diyagrami

6.7.4.2 N, adsorpsiyon/desorpsiyon analizi

Taban kulinden Uretilen optimum aerojel numunesinin N, adsorpsiyon/desorpsiyon

izotermi ve gozenek dagilhim grafigi Sekil 6.105 (a) ve (b)’de verilmektedir.
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Sekil 6. 105 Taban kiliinden Uretilen optimum aerojelin a) N, adsorpsiyon/desorpsiyon
izotermi, b) Gozenek dagilim grafigi

77 K’'de elde gerceklestirilen adsorpsiyon/desorpsiyon analizi sonucu adsorblanan gaz
miktari kismi basincin bir fonksiyonu olarak verilmistir. Silika aerojelin literatirle
uyumlu  olarak  aerojelin  IUPAC siniflandirmasina  goére IV. tip N,
adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi ile uyumlu ve H3-tipi histerisine sahip oldugu oldugu

gorilmektedir [66-68]. Numunede gozlemlenen histerisis doygun basing altinda
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numunenin gdzeneklerinde olusan kilcal yogunlasma ile agiklanabilir [67]. Numunenin

ylzey alani 338.29 mz/g ve ortalama gozenek genisligi 24.31 nm olarak bulunmustur.

6.7.4.3 SEM analizi

Taban kiliinden uretilen aerojel numunesinin SEM analizine ait goriinti Sekil 6.106’da

verilmistir.

Sekil 6. 106 Taban kiliinden Uretilen aerojel numunesinin SEM goriintileri a)100X,
b)1000X, c)2500X ve d)5000X

Malzemenin farkh blyitmelerde cekilen SEM goriintilerine bakilarak, malzemenin
homojen tane boyutuna sahip olmadigi, taneciklerin hafif koseli yapida oldugu ve
topaklanarak kiimeler haline geldigi gbzlenmistir [69]. 1000 buylitmede yapilan tane
boyutu o6lcimiine gbére malzemenin tane boyutu 8.3 um ile 33.8 um araliginda

degismektedir.
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6.7.5 Kumdan liretim

Kumdan aerojel iretiminde daha 6nceki asamada belirlenen optimum sentez kosullari
(pH 9, Si/toplam malzeme kitlesi 0.25, riflaks sicakligi 100°C, riflaks stresi 30 dakika,
yaslandirma sicakhgi 50°C, yaslandirma siresi 24 saat ve sabit kurutma) kullaniimistir.
Sentezlenen optimum numunenin karakterizasyonu, XRD, N, adsorpsiyon/desorpsiyon

ve SEM analizleri ile gergeklestirilmistir.

6.7.5.1 XRD analizi

Kumdan elde edilen optimum aerojel numunesine ait XRD diyagrami Sekil 6.107’de
verilmektedir. Analiz sonucu elde edilen XRD diyagrami literatlirle ve daha 6nceki
numunelerle uyum gostermektedir. Numunenin amorf yapida oldugu ve 26 = 24°de

amorf silisyum piki yer aldig1 ve baska bir olusumun bulunmadigi gérilmektedir.

100

Counts

D T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70

20

Sekil 6. 107 Kumdan Uretilen optimum aerojelin XRD diyagrami

6.7.5.2 N, adsorpsiyon/desorpsiyon analizi

Kumdan Uretilen optimum aerojel numunesinin N, adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi

ve gozenek dagilim grafigi Sekil 6.108 (a) ve (b)’de verilmektedir.

141



a) I
700
i |
Tao d
~—_ 600 |
|
- I|
5 500 || ‘
z [ ]
= |
e 100-] f |I
5 T
5 1
O 300 .-'I ,."
5 /]
3 '/
< 200
m”__ W ==
0 N T T LI LI T T 1 T T
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1.0
/Po
1.4 | S—
b ) / \\
1.2 f \
— ) l"l
o ."'I \
oh / \
e 10 / \
£ / \
_— [ \
- — .;'l |II
£ os ;’f \
Q / |
o / |
< 7 \
O 0.6 / \
[ .l"f |I
2 / \
! !
9 /
0.4 / |
II
IIII
0.2 b
0.0 T T T T — T T
1 50 100

5 10
Gozenek genisligi (nm)

Sekil 6. 108 Kumdan uretilen optimum aerojelin a) N, adsorpsiyon/desorpsiyon
izotermi, b) Gozenek dagilim grafigi

77 K'de elde gerceklestirilen adsorpsiyon/desorpsiyon analizi sonucu adsorblanan gaz

miktari kismi basincin bir fonksiyonu olarak verilmistir. Silika aerojelin literatirle

uyumlu  olarak aerojelin  IUPAC  siniflandirmasina  goére  IV.

tip N,
adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi ile uyumlu ve H3-tipi histerisine sahip oldugu oldugu

gorilmektedir [66-68]. Numunede goézlemlenen histerisis doygun basing altinda
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numunenin gdzeneklerinde olusan kilcal yogunlasma ile agiklanabilir [67]. Numunenin

yiizey alani 281,73 m?/g ve ortalama gézenek genisligi 24.44 nm olarak bulunmustur.

6.7.5.3 SEM analizi

Kumdan dretilen aerojel numunesinin SEM analizine ait gorintl Sekil 6.109'da

verilmistir.

a)

Sekil 6. 109 Kumdan uretilen aerojel numunesinin SEM gorintileri a)100X, b)1000X,
€)2500X ve d)5000X

Malzemenin farkh buiylUtmelerde gekilen SEM goriintiilerine bakilarak, malzemenin
homojen tane boyutuna sahip olmadigi, taneciklerin hafif kdseli yapida oldugu ve
topaklanarak kiimeler haline geldigi gbzlenmistir [69]. 1000 blyiitmede yapilan tane
boyutu Olglimiine gbére malzemenin tane boyutu 5.18 pm ile 29.3 um araliginda

degismektedir.
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6.8 Optimum Aerojeller Kullanilarak Uretilen Sivalarin Isil iletkenlik Analizi

Sonuglari

6.8.1 TEOS’tan liretilen aerojel ile hazirlanan siva numuneleri

Farkh kitle oranlarinda TEOS’tan Uretilen aerojel numunesi ile hazirlanan yaltim
sivalarinin termal iletkenlik katsayisi Olcim sonuglari grafik halinde Sekil 6.110'da
verilmistir. Analiz sonuglarina gore siva igerisinde artmakta olan aerojel miktarina bagli

olarak termal iletkenlik katsayisinin azaldigi gérilmektedir.
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Sekil 6. 110 TEOS’tan Uretilen aerojel kullanilarak Gretilen siva numunelerinin termal
iletkenlik katsayisi degerleri

Cizelge 6.12’de kutlece aerojel ylizdesine bagl olarak termal iletkenlik katsayisinda

meydana gelen diisis degerleri ylizdece hesaplanarak verilmistir.

Cizelge 6. 12 Yalitim sivalarin termal iletkenlik azalis oranlari (TEOS)

Aerojel igerigi (kitlece %) 0 1 5 10
Azalma orani (%) - 2.04 14.28 38.77

%10 oraninda aerojel iceren siva karisimi aerojel icermeyen sivaya gore %38.77
degerinde daha etkin yalitim o6zelligine sahiptir. Numunede bulunan aerojel miktari
arttikca yalitim o6zelliginin iyilestigi gorilmektedir. Daha yiksek oranlar icin yapilan
denemelerde; aerojelin yogunlugunun disik olmasi sebebiyle karisimda hacimce
yiksek oranda aerojel bulunmasi sivanin baglayici 6zelligini kaybetmesine sebep
olmustur.
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6.8.2 Altin madeni aritma ¢amurundan iiretilen aerojel ile hazirlanan siva

numuneleri

Farkh kitle oranlarinda altin madeni aritma gamurundan uretilen aerojel numunesi ile
hazirlanan yalitim sivalarinin termal iletkenlik katsayisi 6lgim sonuglari grafik halinde
Sekil 6.111’de verilmistir. Analiz sonuglarina gore siva igerisinde artmakta olan aerojel

miktarina bagli olarak termal iletkenlik katsayisinin azaldigi gérilmektedir.
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Sekil 6. 111 Altin madeni aritma ¢gamurundan Uretilen aerojel kullanilarak tretilen siva
numunelerinin termal iletkenlik katsayisi degerleri

Cizelge 6.13’de kutlece aerojel ylizdesine bagl olarak termal iletkenlik katsayisinda

meydana gelen diisis degerleri ylizdece hesaplanarak verilmistir.

Cizelge 6. 13 Yalitim sivalarin termal iletkenlik azalis oranlari (altin madeni aritma
gamuru)

Aerojel icerigi (kutlece %) 0 1 5 10
Azalma orani (%) - 14.28 18.37 42.86

%1 oraninda aerojel iceren siva karisimi %14.28 oraninda daha iyi yalitim saglarken
artan aerojel miktari ile birlikte %10 oraninda aerojel igceren siva karisimi aerojel
icermeyen sivaya gore %42.86 degerinde daha etkin yalitim oOzelligine sahiptir.
Numunede bulunan aerojel miktari arttikca yalitim 6zelliginin iyilestigi gériilmektedir.
Daha yuksek oranlar igin yapilan denemelerde; aerojel malzemesinin yogunlugunun
disiik olmasi sebebiyle karisimda hacimce yliksek oranda aerojel bulunmasi sivanin

baglayici 6zelligini kaybetmesine sebep olmustur.
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6.8.3 Ugucu kiilden iiretilen aerojel ile hazirlanan siva numuneleri

Farkli kitle oranlarinda ugucu kilden Uretilen aerojel numunesi ile hazirlanan yalitim
sivalarinin termal iletkenlik katsayisi Ol¢ciim sonuclari grafik halinde Sekil 6.112’de
verilmistir. Analiz sonuglarina gore siva igerisinde artmakta olan aerojel miktarina bagl

olarak termal iletkenlik katsayisinin azaldigi gorilmektedir.
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Sekil 6. 112 Ugucu kilden Uretilen aerojel kullanilarak tiretilen siva numunelerinin
termal iletkenlik katsayisi degerleri

Cizelge 6.14’de kiitlece aerojel ylizdesine bagli olarak termal iletkenlik katsayisinda

meydana gelen disis degerleri ylizdece hesaplanarak verilmistir.

Cizelge 6. 14 Yalitim sivalarin termal iletkenlik azalis oranlari (ugucu kil)

Aerojel igerigi (kUtlece %) 0 1 5 10
Azalma orani (%) - 14.28 28.57 51.02

%10 oraninda aerojel iceren siva karisimi aerojel icermeyen sivaya gére %51.02
degerinde daha etkin yalitim o6zelligine sahiptir. Numunede bulunan aerojel miktari
arttikca yalitim o6zelliginin iyilestigi gorilmektedir. Daha yilksek oranlar icin yapilan
denemelerde; aerojel malzemesinin yogunlugunun distk olmasi sebebiyle karisimda
hacimce yiksek oranda aerojel bulunmasi sivanin baglayici 6zelligini kaybetmesine

sebep olmustur.
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6.8.4 Taban kiiliinden lretilen aerojel ile hazirlanan siva numuneleri

Farkli kitle oranlarinda taban kiilinden Uretilen aerojel numunesi ile hazirlanan yalitim
sivalarinin termal iletkenlik katsayisi Ol¢ciim sonuclari grafik halinde Sekil 6.113’de
verilmistir. Analiz sonuglarina gore siva igerisinde artmakta olan aerojel miktarina bagl

olarak termal iletkenlik katsayisinin azaldig gorilmektedir.
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Sekil 6. 113 Taban kiliinden uretilen aerojel kullanilarak tiretilen siva numunelerinin
termal iletkenlik katsayisi degerleri

Cizelge 6.15’de kiitlece aerojel ylizdesine bagl olarak termal iletkenlik katsayisinda

meydana gelen disis degerleri ylizdece hesaplanarak verilmistir.

Cizelge 6. 15Yalitim sivalarin termal iletkenlik azalis oranlari (taban kuli)

Aerojel igerigi (kUtlece %) 0 1 5 10
Azalma orani (%) - 24.49 46.94 53.06

%10 oraninda aerojel iceren siva karisimi aerojel icermeyen sivaya gore %53.06
degerinde daha etkin yalitim o6zelligine sahiptir. Numunede bulunan aerojel miktari
arttikca yalitim o6zelliginin iyilestigi gorilmektedir. Daha yilksek oranlar icin yapilan
denemelerde; aerojel malzemesinin yogunlugunun disuk olmasi sebebiyle karisimda
hacimce yiksek oranda aerojel bulunmasi sivanin baglayici 6zelligini kaybetmesine

sebep olmustur.
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6.8.5 Kumdan iiretilen aerojel ile hazirlanan siva numuneleri

Farkli katle oranlarinda kumdan (retilen aerojel numunesi ile hazirlanan yalitim
sivalarinin termal iletkenlik katsayisi Ol¢ciim sonuclari grafik halinde Sekil 6.114’de
verilmistir. Analiz sonuglarina gore siva igerisinde artmakta olan aerojel miktarina bagl

olarak termal iletkenlik katsayisinin azaldigi gérilmektedir.
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Sekil 6. 114 Kumdan Uretilen aerojel kullanilarak Gretilen siva numunelerinin termal
iletkenlik katsayisi degerleri

Cizelge 6.16’da kiitlece aerojel ylizdesine bagl olarak termal iletkenlik katsayisinda

meydana gelen disis degerleri ylizdece hesaplanarak verilmistir.

Cizelge 6. 16Yalitim sivalarin termal iletkenlik azalis oranlari (kum)

Aerojel igerigi (kUtlece %) 0 1 5 10
Azalma orani (%) - 10.2 25.36 26.05

%10 oraninda aerojel iceren siva karisimi aerojel icermeyen sivaya gére %26.05
degerinde daha etkin yalitim oOzelligine sahiptir. Numunede bulunan aerojel miktari
arttikca yalitim o6zelliginin iyilestigi gorilmektedir. Daha yilksek oranlar icin yapilan
denemelerde; aerojel malzemesinin yogunlugunun disiik olmasi sebebiyle karisimda
hacimce yiksek oranda aerojel bulunmasi sivanin baglayici 6zelligini kaybetmesine

sebep olmustur.
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BOLUM 7

GENEL SONUCLAR VE TARTISMALAR

Bu doktora tez ¢alismasinda, silika bazli aerojel Giretiminde TEQS, termik santral ugucu
kiili, altin madeni saflastirma tesisinden cikan atik aritma c¢amurunun yani sira,
simdiye kadar hi¢ kullanilmamis olan, termik santral taban kili ve kum silisyum
kaynagi olarak kullanilmistir. En uygun deneysel kosullarin belirlenmesi amaciyla
Uretime etki eden tim parametreler taranmistir. Bununla beraber elde edilen en iyi
Ozellikteki numuneler kullanilarak yalitim sivasi hazirlanmis ve yalitim performansi

incelenmistir.
Deneysel calismalar sonucunda asagidaki sonuglar elde edilmistir;

e Altin madeni saflastirma tesisinden ¢ikan atik aritma ¢amurunun XRD analizi yapilarak

ana faz olarak kuvars (SiO;) ve aliminyum oksit (Al,0s) icerdigi,

e XRF analiz sonuglarina gére aritma ¢amurunun igerisinde %89,6 oraninda SiO,

bulundugu,

e Aritma camurunun yapisinda bulunan silisyum ve aliminyumun alkali fizyon islemi

sonucunda sodyum silikat ve sodyum aliminyum oksit yapilarina donistiga,

e Ucucu kalin XRD analizi sonucu kuvars (SiO,), maghemit (Fe;03) ve miillit (AlgSi,O13)

icerdigi,
e XRF analiz sonuglarina goére ugucu killn igerisinde %47.5 oraninda SiO, bulundugu,

eUcucu kulin yapisinda bulunan silisyum ve aliminyumun alkali fazyon islemi

sonucunda sodyum silikat ve sodyum aliminyum oksit yapilarina dénustigu,
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e En ylksek oranda silisyum elde edilmesi icin alkali flizyon reaksiyonlari neticesinde

ICP analizi ile belirlenen kil/NaOH oraninin 1:1.6 oldugu,
e Taban kiliiniin XRD analizi yapilarak kuvars (SiO,) ve demir oksit icerdigi,
¢ XRF analiz sonuglarina gore taban kiilinin %58.3 oraninda SiO; icerdigi,

e Taban kiliinde bulunan silisyumu ekstrakte etmek icin gergeklestirilen alkali flizyon

isleminde en etkin kil/NaOH oraninin 1:1.6 oldugu,
e Kumun XRD analizi neticesinde silisyum ve kuvars icerdigi,
e XRF analizi sonucuna gore %76.1’lik kisminin SiO, oldugu,

e Kum/NaOH orani 1:1.8 oldugu durumda en vyiksek konsantrasyonda silisyum

ekstraksiyonunun mimkdin oldugu,

e TEOS'tan Uretimde elde edilen aerojelin XRD analizi sonucuna gére amorf silisyum

yapida oldugu,

eTEOS’tan Uretimde elde edilen aerojelin N, adsorpsiyon/desorpsiyon analizi sonucuna

gore 943.8 m?/g yiizey alanina ve ortalama 16.01 nm gézenek capina sahip oldugu,

e TEOS’tan Uretilen numuneye 1000 blylitmede yapilan tane boyutu oOl¢glimine gore

malzemenin tane boyutunun 9.76 pum ile 13.6 um araliginda degisme oldugu,

e Aritma camurundan aerojel Uretimi icin Uretim parametreleri taranarak sentez icin en
iyi kosullarin; pH 9, silisyum/toplam malzeme kitlesi 0,5, riflaks sicakligi 100°C, riflaks
siresi 60 dakika, yaslandirma sicakligi 25°C, yaslandirma siiresi 24 saat ve kademeli

kurutma oldugu,

e Aritma ¢amurundan lretilen optimum numunenin yogunlugunun 0.172 g/cm3, temas
acisinin 116.24° olarak bulundugu ve FT-IR analizi sonuglarina gore literatiirle uyumlu

oldugu,

e Aritma camurundan (retilen optimum aerojel numunesinin XRD analizi sonucuna

gore amorf silisyum yapida oldugu,
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e Aritma ¢amurundan Uretilen optimum aerojel numunesinin N,
adsorpsiyon/desorpsiyon analizi sonucuna gére 325.56 m?/g yiizey alanina ve ortalama

21.65 nm gozenek ¢apina sahip oldugu,

e Aritma ¢amurundan Uretilen optimum aerojel numunesinin 1000 biiylitmede yapilan
tane boyutu o6l¢iimiine gére malzemenin tane boyutunun 7.55 pum ile 25.8 um

araliginda degismekte oldugu,

e Ucucu kilden aerojel Uretimi icin Uretim parametreleri taranarak sentez icin en iyi
kosullarin; pH 9, Si/toplam malzeme katlesi 0.25, riflaks sicakligi 80°C, riflaks stresi 60

dakika, yaslandirma sicakligi 25°C, yaslandirma siiresi O saat ve sabit kurutma oldugu,

e Ucucu kiilden dretilen optimum numunenin yogunlugunun 0.091 g/cm3, temas
acisinin 102.24° olarak bulundugu ve FT-IR analizi sonuglarina goére literatiirle uyumlu

oldugu,

e Ucucu kiilden Uretilen optimum aerojel numunesinin XRD analizi sonucuna goére

amorf silisyum yapida oldugu,

e Ucucu kilden Uretilen optimum aerojel numunesinin N, adsorpsiyon/desorpsiyon
analizi sonucuna gore 355.44 m%/g yiizey alanina ve ortalama 18.53 nm gézenek capina

sahip oldugu,

e Ugucu kiilden uretilen optimum aerojel numunesinin 1000 biylitmede yapilan tane
boyutu Olgclimiine gére malzemenin tane boyutu 4.53 um ile 12.1 um araliginda

degismekte oldugu,

e Taban kiillinden aerojel {iretimi icin Gretim parametreleri taranarak sentez icin en iyi
kosullarin; pH 9, Si/toplam malzeme kitlesi 0.25, riflaks sicakhgr 80°C, riflaks stresi 60

dakika, yaslandirma sicakligi 25°C, yaslandirma siiresi 24 saat ve sabit kurutma oldugu,

e Taban kiiliinden (retilen optimum numunenin yogunlugunun 0.120 g/cms, temas
acisinin 100.16° olarak bulundugu ve FT-IR analizi sonuglarina gore literatiirle uyumlu

oldugu,

e Taban kiliinden Uretilen optimum aerojel numunesinin XRD analizi sonucuna gore

amorf silisyum yapida oldugu,
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e Taban kaliinden Uretilen optimum aerojel numunesinin N, adsorpsiyon/desorpsiyon
analizi sonucuna goére 338.29 m2/g ylzey alanina ve ortalama 24.31 nm gozenek ¢apina

sahip oldugu,

e Taban kiliinden uretilen optimum aerojel numunesinin 1000 blyitmede yapilan
tane boyutu 6lciimiine gére malzemenin tane boyutu 8.3 um ile 33.8 um araliginda

degismekte oldugu,

e Kumdan aerojel Uretimi icin Uretim parametreleri taranarak sentez icin en iyi
kosullarin; pH 9, Si/toplam malzeme kutlesi 0.25, riflaks sicakhgi 100°C, riflaks stiresi 30

dakika, yaslandirma sicakligi 50°C, yaslandirma stiresi 24 saat ve sabit kurutma oldugu,

e Kumdan {retilen optimum numunenin yogunlugunun 0.097 g/cm3, temas agisinin

112.33°olarak bulundugu ve FT-IR analizi sonuglarina gore literatiirle uyumlu oldugu,

e Kumdan dretilen optimum aerojel numunesinin XRD analizi sonucuna gére amorf

silisyum yapida oldugu,

e Kumdan Uretilen optimum aerojel numunesinin N, adsorpsiyon/desorpsiyon analizi
sonucuna gore 281.73 mz/g ylizey alanina ve ortalama 24.44 nm gbzenek ¢apina sahip

oldugu,

e Kumdan (retilen optimum aerojel numunesinin 1000 biyitmede yapilan tane
boyutu 6lciimiine gére malzemenin tane boyutunun 5.18 um ile 29.3 um araliginda

degismekte oldugu,

e TEOS’tan Uretilen aerojel numunesi icin kiitlece %1, %5 ve %10 aerojel iceren siva
numunelerinin termal iletkenlik analizi sonucuna gore; en disik iletkenlik degeri 0.3

W/mK olarak %10 aerojel igeren numunede,

e Aritma ¢gamurundan Uretilen optimum aerojel numunesi igin kiitlece %1, %5 ve %10
aerojel iceren siva numunelerinin termal iletkenlik analizi sonucuna gore; en disuk

iletkenlik degeri 0.28 W/mK olarak %10 aerojel iceren numunede,

e Ucucu kiilden dretilen optimum aerojel numunesi icin kitlece %1, %5 ve %10 aerojel
iceren siva numunelerinin termal iletkenlik analizi sonucuna gore en dusuk iletkenlik

degeri 0.24 W/mK olarak %10 aerojel iceren numunede,
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e Taban kilinden {retilen optimum aerojel numunesi igin kiitlece %1, %5 ve %10
aerojel iceren siva numunelerinin termal iletkenlik analizi sonucuna goére en duisuk

iletkenlik degeri 0.23 W/mK olarak %10 aerojel iceren numunede,

e Kumdan Uretilen optimum aerojel numunesi icin kitlece %1, %5 ve %10 aerojel
iceren siva numunelerinin termal iletkenlik analizi sonucuna gore en dustk iletkenlik

degeri 0.36 W/mK olarak %10 aerojel iceren numunede elde edilmistir.

Sonug olarak aritma ¢amuru, ugucu kil, taban kili ve kumun higbir 6n aritma islemi
uygulanmadan silisyum kaynagl olarak aerojel {retiminde kullanilabilecegi
gorilmustir. Uygun maliyet ve ¢evreci Uretim kosullari nedeni ile ¢calisma kapsaminda
silisyum kaynagl olarak kullanilan atiklarin gozenekli malzeme Uretiminde
degerlendirilmesi ©nerilmektedir. Ayrica bu calisma sayesinde her sene vyiksek
miktarlarda ortaya ¢ikan atiklara yeni bir kullanim alani yaratilacaktir. Bununla beraber,
saf silika kaynagindan ve atiklardan Uretilen aerojellerin termal yalitim saglayan siva

Uretiminde kullanilabilecegi belirlenmistir.
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EK-A

TEMAS AGISI OLCUM GORUNTULERI

A-1 Aritma Camurundan Uretilen Aerojellerin Temas Agisi Olgiimleri

)1* (255,99")

Sekil A. 2 BA-pH-5 numunesinin temas acisi dlciim gorintisi
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Sekil A. 3 BA-pH-7 numunesinin temas acisi 6l¢lim goriintisi

TR

A AR

Sekil A. 4 BA-pH-9 numunesinin temas agisi 6l¢cim gorintisi

Sekil A. 5 BA-pH-11 numunesinin temas acisi 6l¢ciim gorintisi

Sekil A. 6 BA-0.25 numunesinin temas agisi 6l¢ciim gorintiisi
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Sekil A. 7 BA-0.50 numunesinin temas agisi 6l¢ciim gorintiisi

i
Sekil A. 8 BA-0.75 numunesinin temas agisi 6l¢ciim goériintisu

Sekil A. 10 BA-R-100S numunesinin temas agcisi 6lciim goriintisi
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108,86' (251,14")

Sekil A. 11 BA-R-120S numunesinin temas agisi 6l¢iim gorintisu

110,87" (249,13')

R

Sekil A. 12 BA-R-30T numunesinin temas agisi 6lcim goérintisi

Sekil A. 13 BA-R-60T numunesinin temas agisi 6lcim goérintisi

| o

‘ 116,04' (243,96")

Sekil A. 14 BA-R-120T numunesinin temas agisi 6l¢lim gorintisi
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114,10' (245,90")

Sekil A. 15 BA-Y-25S numunesinin temas agisi 6l¢im goérintisi

114,43 (245,57")

Sekil A. 16 BA-Y-50S numunesinin temas agisi 6l¢cim gorintisa

i e i

109,64 (250,36")

Sekil A. 17 BA-Y-70S numunesinin temas agisi 6lcim gorintisi

‘1‘11,44' (246,.56') W
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Sekil A. 18 BA-Y-OT numunesinin temas agisi 6lcim goérintisi
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Sekil A. 19 BA-Y-6T numunesinin temas agisi 6lcim gorintisi

112,41' (247,59')

i i

Sekil A. 20 BA-Y-12T numunesinin temas agisi 6l¢cim gorintisa

106,57' (253,43")

Sekil A. 21 BA-Y-24T numunesinin temas agisi 6lcim gorintisi

111,63' (248,37")

Sekil A. 22 BA-Y-48T numunesinin temas agisi 6lgim gorintisi
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Sekil A. 23 BA-SABIT numunesinin temas agisi dl¢lim goriintiisi

116,24' (243,76') “
ot

Sekil A. 24 BA-KADEMELI numunesinin temas agisi 6l¢lim goriintiisi

A-2 Ugucu Kiilden Uretilen Aerojellerin Temas Agisi Olgiimleri

i

Sekil A. 25 UK-pH-3 numunesinin temas acisi 6lciim gorintisi
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Sekil A. 26 UK-pH-5 numunesinin temas agisi 6lciim gorintisi

| ,M g I

111,76 (248,24')

o ‘
Bl

Sekil A. 27 UK-pH-7 numunesinin temas agisi 6lciim gorintisi

Sekil A. 28 UK-pH-9 numunesinin temas agisi 6lciim gorintdsi

121,83' (238,17")

T e

Sekil A. 29 UK-pH-11 numunesinin temas agisi 6l¢lim gorintisu
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114,89' (245,11")

Sekil A. 30 UK-0.25 numunesinin temas acisi 6l¢lim goriintisi
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Sekil A. 32 UK-0.75 numunesinin temas acisi 6l¢lim goriintis

114,89 (245,11")

Sekil A. 33 UK-R-80S numunesinin temas agisi 6lctim gorintiisi
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Sekil A. 34 UK-R-100S numunesinin temas agisi 6lcim gorintisi

108,00' (252,00")

Sekil A. 35 UK-R-120S numunesinin temas agisi 6l¢iim goérintisi

il 121,98" (238,02')

Sekil A. 36 UK-R-30T numunesinin temas acisi 6lciim goriintisi

a

Sekil A. 37 UK-R-60T numunesinin temas acisi 6lcim goriintisi
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108,45" (251,55")

Sekil A. 38 UK-R-120T numunesinin temas acisi 6lcim goriintisi

Sekil A. 39 UK-Y-25S numunesinin temas agisi 6l¢iim goérintisi

105,81"' (254,19')

Sekil A. 40 UK-Y-50S numunesinin temas agisi 6l¢ciim goérintisi

103,05 (256,95')

Sekil A. 41 UK-Y-75S numunesinin temas acisi dl¢ciim gorintisi
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Sekil A. 42 UK-Y-OT numunesinin temas acisi 6l¢lim goriintis

Sekil A. 43 UK-Y-6T numunesinin temas agisi 6l¢lim goriintis

109,63' (250,37")

SIS = ==

Sekil A. 45 UK-Y-24T numunesinin temas agisi 6l¢im gorintisu
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Sekil A. 46 UK-Y-48T numunesinin temas agcisi 6l¢lim goriintis

Sekil A. 47 UK-SABIT numunesinin temas acisi lgiim goriintiisi

110,98' {(249,02")

Sekil A. 48 UK-KADEMELI numunesinin temas acisi lgiim goriintiisi
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A-3 Taban Kiiliinden Uretilen Aerojellerin Temas Agisi Olgiimleri

120,96' (239,04")

Sekil A. 49 TK-pH-3 numunesinin temas agisi 6l¢iim gorintdsi

123,30' (236,70')

Sekil A. 50 TK-pH-5 numunesinin temas acisi 6lciim gorintisi

117,85' (242,15")

s i M%M\:‘IMMM

Sekil A. 51 TK-pH-7 numunesinin temas agisi 6lciim gorintisi
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Sekil A. 52 TK-pH-9 numunesinin temas acisi 6lciim gorintisi

121,54' (238,46')

Sekil A. 53 TK-pH-11 numunesinin temas agisi 6lcim goérintisi

Sekil A. 54 TK-0.25 numunesinin temas agisi 6l¢liim gorintisu

Sekil A. 55 TK-0.5 numunesinin temas agisi 6lgim gorintisi

173



Sekil A. 56 TK-0.75 numunesinin temas agcisi 0l¢lim goriintisi

Sekil A. 57 TK-R-80S numunesinin temas agisi 6lgiim gorintisi

108,18" (251,82")

Sekil A. 58 TK-R-100S numunesinin temas agisi 6lciim gorintisi

Sekil A. 59 TK-R-120S numunesinin temas agisi 6lciim gorintisi
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105,30' (254,70)

Sekil A. 60 TK-R-30T numunesinin temas acisi 6l¢lim goriintlisi

Sekil A. 61 TK-R-60T numunesinin temas agisi 6lglim goriintiisi

Sekil A. 62 TK-R-120T numunesinin temas agisi 6lclim goriintlsi

Sekil A. 63 TK-Y-25S numunesinin temas agcisi 6l¢clim goriintisi
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Sekil A. 64 TK-Y-50S numunesinin temas acisi 6l¢lim goriintisi

-

97,14' (262,86")

Sekil A. 65 TK-Y-70S numunesinin temas agisi 6l¢lim goriintis

Sekil A. 66 TK-Y-6T numunesinin temas agisi 6lciim goérintlsi

99,11' (260,89")

Sekil A. 67 TK-Y-12T numunesinin temas agisi 6lciim gorintisu
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Sekil A. 68 TK-Y-24T numunesinin temas agisi 6lciim gorintisu

101,61 (258,39')

=

Sekil A. 69 TK-Y-48T numunesinin temas agisi 6l¢iim gorintisu

100,16' (259,84")

Sekil A. 70 TK-SABIT numunesinin temas agisi 6lciim gériintisii

t‘“r!?!llM; L

99,67" (260,33")

Sekil A. 71 TK-KADEMELI numunesinin temas agisi 6lciim gériintiisi
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A-4 Kumdan Uretilen Aerojellerin Temas Agisi Olgiimleri

107,46' (252,54')

Sekil A. 72 K-pH-3 numunesinin temas agisi 6l¢iim goérintlsi

109,98' (250,02')

e m'@lﬁllﬂW

Sekil A. 73 K-pH-5 numunesinin temas acisi 6lcim goérintisi

118,06' (241,94")

Sekil A. 74 K-pH-7 numunesinin temas acisi 6lcim goérintisi
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Sekil A. 75 K-pH-9 numunesinin temas acisi 6lcim gorintisi

114,56' (245,44')

i %J‘-e. 3

Sekil A. 76 K-pH-11 numunesinin temas agisi 6l¢iim goérintisi

Sekil A. 77 K-0.25 numunesinin temas acisi 6l¢im gorintisi

Sekil A. 78 K-0.5 numunesinin temas acisi 6l¢ciim gorintisi
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109,30' (250,70")

Sekil A. 79 K-0.75 numunesinin temas acisi 6lcim gorintisi

106,84' (253,16')

Sekil A. 81 K-R-100S numunesinin temas agisi 6lglim goriintis

104,82 (255.18')

Sekil A. 82 K-R-120S numunesinin temas agisi 6lglim goérintusi
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105,99' (254,01")

Sekil A. 83 K-R-30T numunesinin temas agcisi 6lciim goriintisu

Sekil A. 84 K-R-60T numunesinin temas agisi 6l¢lim gorintisu

|

107,57" (252,43!)

W il

Sekil A. 85 K-R-120T numunesinin temas acisi 6l¢glim goriintis

i

105,99' (254,01')

Sekil A. 86 K-Y-25S numunesinin temas agisi 6lciim gorintisi
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108,58" (251,42")

Sekil A. 87 K-Y-50S numunesinin temas acisi 6lciim gorintisi

101,98’ (258,02")

Sekil A. 88 K-Y-70S numunesinin temas agisi 6l¢iim gorintisu

Sekil A. 89 K-Y-OT numunesinin temas agisi 6l¢im gorintisi

101,47 (258,53")

Sekil A. 90 K-Y-6T numunesinin temas acisi 6l¢ciim gorintisi
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105,54 (254,96")
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Sekil A. 91 K-Y-12T numunesinin temas agisi 6l¢lim gorintis

I

Sekil A. 92 K-Y-24T numunesinin temas agisi 6lcim goérintisi

114,14! (245,86')

J M
|

Sekil A. 93 K-Y-48T numunesinin temas acisi 6l¢ciim gorintisi
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Sekil A. 94 K-SABIT numunesinin temas acisi 6lciim goriintiisii
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Sekil A. 95 K-KADEMELI numunesinin temas agisi 6l¢iim goriintiisi
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