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Figure A. XRD pattern of the solid phase after thermally fusion reaction a) K, b) K-0.8, ¢) K-1, d) K-1.2, ¢) K-1.4, f)
K-1.6, g) K-1.8, h) K-2

Purpose: This research aims to demonstrate the synthesis of silica based hydrophobic aerogel from sand by
using of ultrasonic assisted sol-gel method. The modification process of aerogel was carried out during
production and all drying processes were completed at ambient pressure without the use of supercritical
pressure. Optimum sample was evaluated for the production of plaster with thermal insulation properties.

Theory and Methods:
The silica solutions were obtained from the sand, and the synthesis of materials was based on the base-
catalyzed sol-gel process.

Results:

Hydrophobic silica based aerogels were synthesized by using a combination of the ultrasonic method and the
one step sol-gel method, with the sand. Parameters that have an effect on the synthesis of hydrophobic silica
aerogel as well as on the properties of synthesized samples, such as pH, silicon/total material mass ratio, reflux
time, reflux temperature, aging time, aging temperature and drying method, were investigated. The physical
properties of the produced material were determined by FT-IR, contact angle and density measurements. For
the sample with the lowest density, XRD, TG / DTG, N2 adsorption / desorption and SEM analyzes were
performed and evaluated in the production of thermal insulating plaster.

Conclusion:

As aresult of the analyzes, optimum synthesis conditions were determined as pH 9, Si / total amount of 0.25,
reflux temperature 100° C and 30 minutes, aging temperature 50° C, aging time 24 hours and fixed drying
process. It was determined that the optimum sample was amorphous silicon, the surface area was 281.73 m%/g
and the average pore width was 24.44 nm. The sample evaluated in the thermal insulation plaster production
has been added to the mixture in various mass percentage ratios and it has been observed that the thermal
conductivity coefficient decreases due to the increase in the amount of aerogel in the content until it reaches
to 10%.
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Artan niifus yogunluguna bagli olarak ortaya ¢ikan agir1 enerji tiiketimi, gevre kirliligi ve kiiresel 1sinma, tim
diinya i¢in tehdit olusturmaktadir. Cevresel alanda meydana gelen bu degisimler tiim diinyada
aragtirmacilarin dikkatini ¢ekmekte ve pek c¢ok akademik ortamda calisilan konular arasinda yerini
almaktadir. Binalarin termal olarak yalittimi uzun yillardir arastirilip gelistirilen bir konu haline gelmistir.
Son yillarda ileri teknolojiler kullanilarak gelistirilen dstiin 6zellikli yalitm malzemeleri, uzun yillardir
kullanimda olan geleneksel yalitim malzemelerinin yerini almakta ve yeni bir ticari pazar yaratmaktadir. Bu
caligmada ultrasonik destekli sol-jel yontemi kullanilarak, ucuz ve kolay ulagilabilir bir malzeme olan
kumdan, hidrofobik ozellikli aerojel iiretimi gerceklestirilmistir. Aerojelin modifikasyon islemi iiretim
sirasinda gerceklestirilmis ve tiim kurutma iglemleri siiper kritik basin¢ kullanilmadan ortam basincinda
tamamlanmigtir. Cesitli iretim parametrelerinin elde edilen aerojelin yogunlugu iizerine olan etkisi incelenip
en diisiik yogunluktaki malzemenin sentezlendigi kosullar optimum kosullar olarak belirlenmistir. Uretilen
malzemenin fiziksel ozellikleri FT-IR, temas agis1 ve yogunluk Olgiimleri ile belirlenmistir. En diigiik
yogunluga sahip olan numune icin XRD, TG/DTG, N2 adsorpsiyon/desorpsiyon ve SEM analizleri
gergeklestirilerek malzeme karakterize edilmis ve termal yahitim &zelligi olan siva iiretiminde
degerlendirilmistir.

Synthesis of aerogel usage of sand by ultrasonically assisted sol-gel method,
characterization and thermal insulation plaster application
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Excessive energy consumption, environmental pollution and global warming, which arise due to increasing
population density, pose a threat to the whole world. These changes attract the attention of researchers all
over the world and are among the topics that are studied in many academic researches. Thermal insulation
of buildings has been explored and developed for many years. Highly featured insulation materials which
developed by using advanced technologies in recent years, have taken the place of traditional insulation
materials that have been in use for many years and create a commercial market. In this study, ultrasonic
assisted sol-gel method was used to synthesize hydrophobic aerogel by using sand which is a cheap and
easily accessible material. The modification process of aerogel was carried out during production and all
drying processes were completed at ambient pressure without the use of supercritical pressure. The effect of
various production parameters on the aerogel density was investigated and the conditions under the lowest
density material was synthesized were determined as the optimum conditions. The physical properties of the
produced material were determined by FT-IR, contact angle and density measurements. XRD, TG / DTG,
N2 adsorption / desorption and SEM analyzes were performed for the optimum sample with the lowest
density. Optimum sample was characterized and evaluated for the production of plaster with thermal
insulation properties.
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1.GIRIS INTRODUCTION)

Hizli niifus artisi; sera etkisi, kiiresel 1sinma, stratosferik
ozon tiikketimi, asit ¢okmesi ve asir1 enerji tiiketimi gibi
birgok gevresel problemi beraberinde getirmektedir. Insan
temelli olan bu sorunlar; erozyona, deniz kirliligine, hayvan
ve bitki tiirlerinin kaybmna neden olmaktadir. Cevresel
sorunlarin  ¢ogu, asi1 enerji  kullainnm ve CO;
konsantrasyonundaki artis ile ilgilidir [1, 2]. Gelismis
iilkelerin enerji stratejilerinin en temel dayanagi enerji
tasarrufudur. Smirli enerji kaynaklar1 ve buna bagl cevre
sorunlari, enerji tasarrufunu bir zorunluluk haline
getirmektedir [3].

En biiylik enerji tiiketimi ve kayiplar1 diinyanin dort bir
yanindaki ~ binalarda  gerceklesmektedir.  Binalarin
izolasyonu; enerji kullaniminin azaltilmasi ve birim enerji
maliyetinin disiiriilmesi agisindan ¢ok o6nemlidir. Binanin
yalitim Kkabiliyeti bina dig cephesinde kullanilan
malzemelerin 6zelliklerine baghdir. Insaatta kullamlan bu
malzemelerin termal yalitim 6zellikleri, 1s1 yaymasi veya 1st
emilimi 6l¢iilmesiyle karakterize edilir [4]. Tiirkiye'de diigiik
kaliteli yakit kullanimi ve yetersiz yalitim nedeniyle alan
1sitmas1 i¢in gereginden fazla enerji tiiketilmektedir. Is1
yaliim malzemeleri, bir binadaki dis duvarlar, i¢ duvarlar,
tavan ve dosemelerde kullanilabilir. Bu izolasyon
prosediiriiniin kullanilmasi toplam enerji kaybinin %53'ini
engeller [1]. Fiberglas, perlit, seliiloz ve kopiik metaller
yalitim amaci ile yapi sektoriinde kullanilan malzemelerdir
[4, 5] Tiirkiye’de, 1s1 yalitim teknolojileri sayesinde
enerjiden  yiiksek oranda tasarruf  saglanabilmesi
miimkiindiir. Uygun bir bi¢gimde yalittim yapilmig binalarin
yalitim maliyeti, bina dmrii boyunca kendini birgok kez geri
6deyebilecek durumdadir. Yapilan yalitim ile birlikte birlikte
enerji tiiketimi azalacag1 gibi buna bagl olarak da olusan
baca gazi emisyonlari da azalmaktadir [6].

Aecrojel, 1931'de Kistler tarafindan kesfedilen ve son
zamanlarda yalitim amagli olarak kullanilmaya baslanan bir
malzemedir. Aerojel, yiiksek spesifik yiizey alani, yiiksek
gozeneklilik, diisiik yogunluk, diisik dielektrik sabiti ve
mitkemmel 1s1 yalitim &zelliklerine sahip, nano gozenekli
hafif bir malzemedir [7]. Aerojeller, diisiik termal
iletkenliklerinden dolayi; yalitim, portatif sogutucular,
havacilik uygulamalar1 ve kriyojenik malzeme iiretiminde
kullanmaktadir [8-10]. Aerojeller gbzenekli yapilari
nedeniyle katalizor, adsorbentler, sensorler, yakit depolama
uygulamalar1, iyon degisimi ve lazer uygulamalari igin
kullanilmaktadir  [11-18].  Seffaf olmasi1 aerojelin
avantajlarindan  biridir. Bu 06zellik aerojellerin  optik
uygulamalarda ve dedektorlerde kullanilmasina olanak
tanimaktadir [ 19-21]. Son yillarda silika bazli hidrofobik
acrojeller tetrametoksisilan (TMOS), tetraetil ortosilikat
(TEOS), polietoksidisiloksan, endiistriyel su cami, ugucu
kiil, diatomit, bentonit ve sodyum silikat gibi silika
kaynaklar1 kullanilarak sentezlenmektedirler [22-28]. Shi
vd. gergeklestirmis olduklar1 ¢alismada silisyum kaynagi
olarak ugucu kiil kullanmig ve ortam sartlarinda kurutma ile

silisyum aerojel elde etmislerdir. Calismada {iretim
parametrelerinin elde edilen aerojel numunelerinin yiizey
alani, gozenek hacmi ve gozenek dagilimi iizerine olan
etkileri incelenistir [25]. Wang vd. silika aerojelleri
diatomitten ortam basinci altinda iireterek farkli seyreltme
oranlarmin aerojellerin fiziksel dzellikleri tizerindeki etkileri
incelemiglerdir [26]. Suchithra vd. nin gergeklestirmis
oldugu c¢alismada SiO, ve polietilenglikol bentonit
kullanilarak organik-inorganik hibrit aerojel iiretilmis, bu
sirada baskin bir mezogdzenekli ve kismen mikrogdzenekli
yap1 meydana gelmistir [27]. Sarawade vd. nin ¢aligmasinda
diisiik yogunluklu seffaf mezogozenekli silisyum aerojeller
ortam kosullarinda kurutma ile sodyum silikat kullanilarak
sentezlenmistir. Malzemenin c¢atlamasini engellemek i¢in
amonyak ¢ozeltisi damla damla eklenmistir [28].

Atiklarin ve killerin aerojel sentezinde kullanilmasi, daha
ekonomik ve c¢evre dostu bir {iretim igin ¢ok biiyilk dnem
tagimaktadir. Bu ¢aligmada, yiiksek SiO; igerigi géz Oniine
alinarak kum silisyum kaynagi olarak secilmistir. Kumdan
silisyum esasli aerojel sentezi ve sentez parametrelerinin
aerojel lizerindeki etkisi ile ilgili bu kadar detayli bir ¢alisma
daha once literatiirde yer almamustir. Calismanin bir diger
yeniligi ise; ¢alismanin sonucu olarak elde edilen optimum
ozelliklere sahip numunenin termal yalitim sivast iretiminde
degerlendirilerek bir uygulama alant bulmasidir. Tek
basamakli ultrasonik destekli sol-jel yontemiyle sentezlenen
numunelerin  hidrofobik 6zellik kazandirilmak iizere
gergeklestirilen modifikasyon islemi ayr1 bir iiretim
basamag1 olarak yapilmamis sol-jel {iiretimi sirasinda
gerceklestirilmistir. Sentezlenen tiim numunelerin fiziksel
ozellikleri; temas agist  ve yogunluk  Olgiimleri
gerceklestirilerek  belirlenmistir.  Optimum numunenin
karakterizasyonu i¢in i¢in XRF, XRD, SEM ve N,
adsorpsiyon / desorpsiyon analizleri gerceklestirilmistir.
Termal yalitim sivast {iretimi i¢in optimum numune farklt
oranlarda (kiitlesel olarak %1, %5 ve%10) kullanilmus ve en
etkin oran, termal iletkenlik katsayilarmin O6lgiilmesi ile
belirlenmistir.

2.MATERYAL VE METOT (MATERIALS AND METHODS)
2.1. Malzemeler (Materials)

Bu ¢alismada kullanilan kum Istanbul, Silivri'den temin
edilmistir. Kum herhangi bir saflagtirma veya zenginlestirme
islemi yapilmadan, 24 saat boyunca 105 ° C'de kurutularak
ogitiilip, 90 pum altina elenerek kullanilmigtir. Sentez
asamasinda kullanilan sodyum hidroksit yerel pazarda
mevcuttur. Hidroklorik asit (HC1, %37), siilfiirik asit
(H2S04, %95-97), amonyak (NHs, %25) ve hekzan (C¢His,
>%99) Merck'ten, etanol (C,HeO, %25) ve trimetilklorosilan
(CsHoClSi, >%99) Sigma Aldrich'den temin edilmistir.

2.2. Ekipmanlar (Apparatus)

Malzemenin kristalografik ozelliklerinin belirlenmesi igin
X-1g1m1 kirmimi (XRD) analizi, 3-80° tarama araliinda 45
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kV ve 40 mA'da Cu-Ka tiip (A = 0,153 nm) ile PANalytical
Xpert Pro  X-ism1 kimmim  Olger  kullanilarak
gerceklestirilmistir. Kumun kimyasal bilesimi, Rigaku, NEX
CG X-Ray Flouresans (XRF) kullanilarak Na-U elemanlari
araliginda ii¢ tekrar ile belirlenmistir. Kumdan elde edilen
silisyum ¢6zeltisinin element analizi, Perkin Elmer Optima
2100 DV indiiktif ¢ift plazma optik emisyon spektrometresi
(ICP-OES)  kullanilarak  analiz  edilmistir. ~ Yiizey
modifikasyonu iglemi sonucunda numuneler Perkin Elmer
Spectrum One marka Fourier donisiimii infrared
spektrometresi  (FT-IR)  kullanmilarak  4000-450 cm’!
araliginda KBr teknigi ile analiz edilmistir. Temas agis1 (h)
Olctimleri PicPick yazilim ile RoHs optik mikroskop
kullanilarak  gergeklestirilmistir.  Elde edilen silika
aerojellerin yogunluklari, numunelerin kiitle / hacim oranlari
Olgiilerek volumetrik olarak hesaplanmigtir [28]. N,
adsorpsiyon / desorpsiyon izotermleri ve sentezlenen
numunelerin gdzenek ¢apt dagilimi Micromeritics ASAP
2020 yiizey alani ve porozimetri analizorii kullanilarak
Ol¢iilmiigtiir. Numunenin yiizey alam1 ve gbzenek ¢api
dagilimlar1 sirasiyla Brunauer-Emmett-Teller (BET) ve
Barrett-Joyner-Halenda (BJH) yontemleriyle hesaplanmustir.
Elde edilen optimum o&zellikteki {irliniin  mikroyapisal
ozellikleri Hitachi Mikroskop TM3030Plus marka Taramali
elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Aerojel bazli
siva Orneklerinin termal iletkenlikleri TCi C-Therm Thec
analizori kullanilarak 6l¢iilmiistiir.

2.3. Kumdan Alkali Fiizyon Yontemi ile Silisyum Cozeltisi

Elde Edilmesi
(Extraction of Silicon Solution by Alkali Fusion Method from Sand)

Kum temin edildikten sonra 105°C’de kurutulmus ve
mekanik ogiitiiciide ogiitiilerek tane boyutunun homojen
hale gelmesi saglanmugtir. Ogiitme isleminden sonra kum
kalibre edilmis elekle 90 um altina elenmis ve herhangi bir
on islem yapilmaksizin kullanilabilir hale getirilmislerdir.
Kumdan silisyum ¢ozeltisi eldesi islemi i¢in; Shigemoto vd.
tarafindan gerceklestirilen fiizyon islemi temel alinip bazi
modifikasyonlar yapilarak kullanilmistir[29].

Kumdan silisyum eldesi i¢in NaOH kullanilarak fiizyon
islemi gergeklestirilmis ve NaOH/kum orani i¢in 0,8, 1, 1,2,
1,4, 1,6 1,8 ve 2 oranlar1 denenmistir. Kumdan alkali flizyon
yontemi ile silisyum ¢ekilmesi isleminde taranan
parametreler Tablo 1°de verilmektedir.

Kum belirlenen oranda NaOH ile nikel kroze igerisinde
homojen hale getirilinceye kadar karistirilmig 550°C’de kiil
firminda 1 saat siireyle 1sil igleme tabi tutulmustur. Farklt
flizyon oranlarinin  elde edilen ¢o6zeltideki silisyum
konsantrasyonuna etkisi bdylelikle incelenmistir. Fiizyon
neticesinde elde edilen kati {irlin yeniden 6giitiilerek belirli
miktarda saf su ile karigtinnlmistir. Sulu ¢ozelti 25°C’de 16
saat siireyle calkalamali su banyosunda karistirilmstir.
Karigim mavi banth siizge¢ kagidi kullanilarak ana
¢ozeltiden ayrilmistir. Elde edilen siv1 fazin silisyum igerigi
ICP-OES analizi ile belirlenmistir. Kumun kati fazina
fizyon iglemi oOncesinde ve sonrasinda XRD ve XRF
analizleri yapilmstir.
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Tablo 1. Silisyum ¢ozeltisi eldesi i¢in kullanilan

parametreler
(Parameters used to obtain silicon solution)
Madde/NaOH Sicaklik Siire
Hammaddeler o
orani (°O) (saat)
1:0,8 550 1
1:1 550 1
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

2.4. Silisyum Cézeltisinden Aerojel Uretimi
(Aerogel Synthesis from Silicon Solution)

Fiizyon yontemi ile elde edilen silisyum ¢ozeltisinin pH’1
stilfiirik asit kullanilarak istenilen degere ayarlanmistir. pH’1
ayarlanan ¢ozelti TMCS: Etanol: H,O: HCl mol oranlari
0,36:3,1:1,2:7x10* olacak sekilde ultrasonik probda 1-1
saniye sarsma ile 10 dakika siiresince karistirilmigtir.
Reaksiyon kosullari i¢in Li vd. nin ¢aligmasi esas alinmigtir
[30]. Karisim belirlenen siire ve sicakliklarda riflaks altinda
bekletilmistir. Riflaks sonrasi etanol, su ve amonyak mol
oranlar1 1: 7: 5x10* olacak sekilde baslangig ¢ozeltisine
eklenip manyetik karistiricidda 15  dakika siire ile
karistirilmistir. Yaslandirma siire ve sicakliklari i¢in gerekli
bekletme yapilarak jel olusumu gozlemlenmis ve olusan jel
hekzanla yikanip kurutmaya alinmistir. Bu ¢alisma igin pH,
silisyum/toplam malzeme orani, riflaks sicakligi, riflaks
stiresi, yaslandirma sicaklig1, yaslandirma siiresi ve kurutma
tipinin iiretime etkisi incelenmistir.

2.4.1. pH etkisi (pH Effect)

Malzeme iiretimine pH etkisini incelerken diger biitiin
parametreler sabit tutulmus ve numuneler K-pH-X seklinde
isimlendirilmigtir. K; kumu temsil etmektedir. pH degerini
temsil eden X degeri 3, 5, 7, 9 ve 11 olacak sekilde
taranmistir. Elde edilen numunelerin yogunluk, temas agisi
olgtimleri ve FT-IR analizleri gerceklestirilmis, yogunlugu
en diisiik olan numunenin sentezlendigi pH degeri iiretim
i¢in optimum pH olarak belirlenmistir.

2.4.2. Si/toplam madde miktart (Si/Total mass ratio)

Malzeme iiretimine silisyum miktari/toplam madde
miktarinin etkisini incelerken pH 9 olarak almarak 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 taranmustir. Elde edilen numunelerin
yogunluk, temas agist Olgiimleri ve FT-IR analizleri
gerceklestirilmis ve yogunlugu en diisiik olan numunenin
sentezlendigi madde miktar1 degeri iiretim igin optimum
olarak belirlenmistir.
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2.4.3. Riflaks sicakligt (Reflux temperature)

Riflaks sicakligi jellesme iizerine etkisi olan bir
parametredir. Dolayist ile riflaks parametrelerinin malzeme
tizerindeki etkisi incelenmistir. Riflaks kolonunda numune
karisirken kullanilan sicaklik degerleri i¢in 80°C, 100°C ve
120°C denenerek elde edilen numunelere yogunluk, temas
acist Olglimleri ve FT-IR analizleri yapilmis, yogunlugu en
diisiik olan numunenin sentezlendigi riflaks sicakli1 degeri
iretim i¢in optimum riflaks sicakligi olarak belirlenmistir.
Malzeme tiretimine riflaks sicakligi etkisini incelerken diger
biitiin parametreler sabit tutulmus ve numuneler K-R-XS
seklinde isimlendirilmisgtir.

2.4.4. Riflaks siiresi(Reflux time)

Riflaks siiresinin {iretime etkisi incelenen parametreler
arasindadir. Riflaks kolonunda numune karisirken taranan
siireler (X) 30, 60 ve 120 dakikadir. Uretime riflaks siiresinin
etkisini incelemek adina sentezlenen numunelere yogunluk,
temas agist Ol¢limii ve FT-IR analizleri yapilmis ve elde
edilen numuneler K-R-XT olarak adlandirilmistir. Yogunluk
Olgimii sonucunda en diisiik yogunluga sahip olan
numunenin sentezlendigi riflaks siiresi optimum siire olarak
belirlenmis ve ¢alismanin ilerleyen basamaklarinda sabit
tutulmustur.

2.4.5. Yaslandirma sicakligi(Aging temperature)

Kumdan silika bazli aerojel liretiminde yaslandirma sicakligi
iiretime etkisi incelenen parametreler arasindadir. Uretim ile
kurutma asamalari arasinda gerceklestirilen yaglandirma
isleminde sicakligin etkisi taranarak yaslandirma sicakligt
olarak 25°C, 50°C ve 75°C denenmistir. Elde edilen
numuneler K-Y-XS olarak adlandirilmistir. K-Y-25S, K-Y-
508 ve K-Y-75S numunelerine numunelere yogunluk, temas
acist Olglimleri ve FT-IR analizleri yapilmistir. Yogunluk
Olglimii neticesinde en diisik yogunluga sahip olan
numunenin yaglandirildigt sicaklik en iyi yaslandirma
sicakligi olarak belirlenmis ve ¢aligmanin ilerleyen
basamaklarinda sabit tutulmustur.

2.4.6. Yaslandirma siiresi (Aging time)

Yaslandirma siiresi jel olusumuna etki eden bir parametredir
ve caligma kapsaminda iretime etkisi incelenmistir.
Yaslandirma siiresi olarak 0, 6, 12, 24 ve 48 saat siireler
taranmis ve elde edilen numuneler K-Y-XT olarak
adlandirilmigtir. Numunelere daha onceki parametrelerde
oldugu gibi yogunluk, temas agist Ol¢imleri ve FT-IR
analizleri yapilmistir. Yogunluk Ol¢iimii neticesinde en
diisiik yogunluga sahip olan numunenin yaglandirilma siiresi
en iyi yaglandirma siiresi olarak belirlenmis ve ¢aligmanin
ilerleyen basamaklarinda sabit tutulmustur.

2.4.7. Kurutma tipi(Drying Programme)

Jel olusumunun ardindan; kurutma ydnteminin iiretime olan
etkisinin incelenmesi igin sabit kurutma 50°C’de 6 saat

siireyle ve kademeli kurutma iglemi sirasiyla 60°C, 80°C,
120°C ve 180°C’de ikiser saat siireyle gerceklestirilmistir.
Numuneler K-SABIT ve K-KADEMELI olarak
isimlendirilmigtir. Numunelere daha 6nceki parametrelerde
oldugu gibi yogunluk, temas agist Ol¢iimii ve FT-IR
analizleri yapilmustir. Yogunluk Ol¢iimii neticesinde en
diisiik yogunluga sahip olan numune, kumdan iretimde en
iyi 6zellikteki numune olarak belirlenmistir.

2.5. Aerojel Esash Termal Yaliim Sivast Uretimi
(Production of aerogel based thermal insulating plaster)

Termal yalitim &zelligine sahip stva iiretimi i¢in optimum
numune kullanilarak aerojel esasli siva  Ornekleri
hazirlanmistir. Termal yalitim sivasi {iretimi igin belirlenen
miktarda aerojel etanol ile karistirilarak homojen bir karigim
elde edilmistir. Ayn1 zamanda alg1 bazl siva ile su gerekli
oranlarda manyetik karistirici ile karigtirtlip homojen hale
getirilmistir. Aerojel-etanol ve siva-su karigimlari bir araya
getirilerek 15 dakika siire ile karigtirilmistir. Bu asamada
stva igerisinde bulunan aerojel miktarinin yalitim tizerindeki
etkisini incelemek amaciyla farkli kiitle oranlarinda (%1, %5
ve %10) aerojel-etanol karigimi kullanilmistir. Elde edilen
harglar kaliplara bosaltilmis ve 1 giin siire ile oda
kosullarinda kurumak iizere bekletilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMALAR
(RESULTS AND DISCUSSIONS)

3.1. Kumun Karakterizasyonu (Characterization of sand)

Deneysel calismada kullanilan kumun yapisal 6zellikleri
XRD ve XRF analizleri gerceklestirilerek incelenmistir.
Kumdan elde edilen silisyum ¢6zeltisinin konsatrasyonu ise
ICP-OES cihaz1 kullanilarak tespit edilmistir. Kumun kristal
yapist XRD analizi ile 3-80° arasinda degisen difraksiyon
acilarinda gergeklestirilmigtir. Sekil 1’de kuma ait XRD
difraktogrami verilmektedir. Analiz sonucuna goére kumun
yapisinda (PDF no: 01-085-0794) kuvars bulunmaktadir.

Kumun kimyasal bilesimi XRF analizi ile tespit edilmis ve
kumun %76,1 oraninda silisyum icerdigi tespit edilmistir.
Kumda SiO>’den sonra sirasiyla %7,79 oraninda AlOs,
%06,4 oraninda Na,O ve %3,73 oraninda K,O bulunmaktadir.
Bilesimde yer alan diger tiim oksitler %2’nin altindadir.
Analiz sonucu Tablo 2’de verilmistir.

3.2. Kumdan elde edilen silisyum ¢ézeltisinin ve kati fazin

analizleri
(Characterization of silicon solution and solid phase obtained from sand

Kumdan silisyum ¢ozeltisi eldesi isleminin ardindan elde
edilen s1vi ¢ozeltiye ICP-OES analizi yapilarak en yiiksek
silisyum konsantrasyonunun elde edildigi Si/NaOH miktar1
belirlenmistir. Daha hassas olmasi agisindan iki paralel
kullanilarak ¢alisilmistir. Tablo 3’de kumdan elde edilen
silisyumm  ¢ozeltilerinin  ICP-OES  analiz  sonuglari
verilmektedir. ICP-OES sonuglarina bakilarak kum/NaOH
kiitle oran1 arttikca elde edilen ¢oOzeltinin  Si
konsantrasyonunun arttig1 goriilmektedir. 1:1,8 oranindan
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Sekil 1. Kuma ait XRD difraktogrami (A: kuvars) (XRD diffractogram of sand (A: quartz))
Tablo 2. Kuma ait XRF Tablosu (XRF Table of Sand)
SiOz A1203 KzO F€203 NaZO CaO MgO SO3 PzOs
76,1 7,79 3,73 1,77 6,4 2,01 1,77 0,08 0,13
Tablo 3. Kumdan elde edilen silisyum ¢ozeltilerinin ICP-OES analiz sonuglari
(ICP-OES analysis results of silicon solutions obtained from sand)
Numune Konsantrasyon (ppm) Ortalama Si
Adi Al Si Na Fe Konsantrasyonu
29250 £ 58200 + 29,79 +
K-0,8 799,5 +£ 4,94 1796.,05 3408.3 0.23 29250
46680 + 86055 + 39,675 +
K-1-1 1374 £ 4,24 1838.48 530,33 3.20 46680
1790,5 £ 52400 = 105450 + 35,085
K-1,2 103,94 70,71 7141,78 0,56 52400
24485 + 94465 + 181000 = 30,165 +
K-14 109,60 8676,2 17253,4 2,01 94465
3130+ 84870 = 147200 + 13,705 +
K-1.6 246,07 4157,79 7495,33 0,44 84870
2978,5 150610 + 186300 + 11,67 =
K-1.8 238,295 9913,63 8768,12 0,39 150610
3738,5+ 108500 + 213000 + 12,16 +
K-2 348,6 1979,89 20647,52 1,25 108500

sonra konsantrasyonda bir azalma meydana gelmistir. Ayrica
alkali flizyon isleminden sonra silisyum ¢ozeltisi filtrasyon
ile ayrilip elimizde kalan kat1 faza da XRD ve XRF analizleri
uygulanmig, bdylece fiizyon isleminin kat1 faza etkisi
incelenmistir. ICP-OES analizi sonug¢lart XRF analizi ile
desteklenerek en yiiksek oranda silisyumun cekildigi
kum/NaOH orani belirlenmistir. Kum i¢in kum/NaOH oran
taramasindan elde edilen kati fazin XRF sonuglari Tablo
4’de verilmigtir.

Kum i¢in kum/NaOH oran taramasindan elde edilen kati
fazin XRD difraktogramlar1 Sekil 2’de verilmistir. Analiz
sonuclarina bakilarak kristal SiO, yapisinda olan kumun
alkali fizyon islemi sonrasinda sodyum silikat ve NaOH
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icerigine sahip oldugu ve SiO, piklerinin artan NaOH
oranina bagli olarak sodyum silikata doniisiip kayboldugu
goriilmektedir [31, 32].

3.3. Sentezlenen Aerojel Numunelerinin Karakterizasyonu
(Characterization of synthesized aerogel samples)

Sentezlenen numunelerin yogunluk ve temas agisi 6lgiimleri
Tablo 5’te verilmistir. Yogunluk dl¢iimlerine gore en diisiik
yogunluga sahip olan numune optimum olarak belirlenmis
ve termal yaliim sivasi {iretiminde kullanilmigtir. Temas
agist  Olglimleri  sentezlenen numunelerin  hidrofobik
ozelliklerinin tespit edilmesi i¢in gergeklestirilmis ve elde
edilen sonuglara gore sentezlenen tiim numunelerin 90°’den
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Tablo 4. Fiizyon sonrasi kat1 fazin XRF analizi (XRF analysis of the solid phase after fusion)

Kiitlece % Bilesim

Numune Adi

NaZO MgO A1203 SiOz KzO CaO F6203

K-0,8 45 2 9,4 37 1,92 1,94 2,1
K-1 46 3 10 34,7 1,68 2,17 2,5
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
1000 {&)

; L

100 ) LA._M
0 Tw ! — s A A .
¢)

400

Sayimlar

20

Sekil 2. Fiizyon sonras1 kat1 fazin XRD analizi a) K b) K-0,8 ¢) K-1 d) K-1,2 e) K-1,4 f) K-1,6 g) K-1,8 h) K-2
(XRD analysis of the solid phase after fusion a) K b) K-0.8 ¢) K-1 d) K-1.2 ) K-1.4 f) K-1.6 g) K-1.8 h ) K-2)

biiyiik temas agisina sahip olup hidrofobik 6zellikte oldugu
belirlenmistir. Yogunluk 6l¢timii sonuglarina gore farkli pH
ve Si/toplam madde miktar1 degerleri i¢in sentezlenen
numunelerden K-pH-9 ve K-0,25 numuneleri sirasi ile 0,239
g/cm?® ve 0,162 g/cm® yogunluklari ile bu iki parametre igin
optimum olarak belirlenmistir. Riflaks sicakligi ve riflaks
siiresi taramalarinda en diisiik yogunluga sahip optimum
numuneler K-R-100S ve K-R-30T olarak bulunus olup
yogunluklar1 siras1 ile 0,122 g/em® ve 0,115 g/cm®tiir.
Yaslandirma sicakligi, yaslandirma siiresi ¢aligmalarinda
optimum olarak elde edilen numuneler; 50°C yaslandirma
sicakliginda 24 saat yaslandirma siiresi ile sabit kurutma
islemi ile elde edilmis olup yogunlugu 0,097 g/cm*’tiir.

3.4. Optimum Aerojel Numunesinin Karakterizasyonu
(Characterization of optimum aerogel sample)

Yogunluk &l¢iim sonuglarma gore elde edilen optimum
sentez kosullar1 pH 9, Si/toplam madde miktar1 0,25, riflaks
sicakligt 100°C, riflaks siiresi 30 dakika, yaglandirma
sicakligi 50°C, yaslandirma siiresi 24 saat ve sabit kurutma
islemi  olarak belirlenmistir. Optimum numunenin
karakterizasyonu i¢in FT-IR, XRD, N»

adsorpsiyon/desorpsiyon ve SEM analizleri
gerceklestirilmistir.  Optimum  numuneye ait FT-IR
spektrumu  Sekil 3’te verilmistir. Numunenin FT-IR
spektrumuna goére; 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
grubundan, 1250 cm™! ve 840-850 cm!’de hidrofoblagtirma
ajan1 olarak kullanilan TMCS’nin yapiya baglanmasindan
dolay1r olugan Si-C ve Si—CHj3 absorpsiyon bantlart
gbzlemlenmistir. Si-C ve Si—CHj3 absorpsiyon bantlarinin
gozlemlenmesi  sentezlenen numunelerin  hidrofobik
ozellikte oldugunu gostermektedir. Malzemelerin hidrofobik
ozellikte oldugu temas agis1 Slglimleri ile de teyit edilmistir.
[26, 33]. Kumdan elde edilen optimum aerojel numunesine
ait XRD difraktogrami Sekil 4’de verilmektedir. Analiz
sonucu elde edilen XRD difraktogrami literatiirle uyum
gostermektedir. Numunenin amorf yapida oldugu ve 26 =
24°>de amorf silisyum piki yer aldig1 ve baska bir olusumun
bulunmadigr goriilmektedir. XRD diftograminda amorf
silisyum piki diginda bir pike rastlanmamis olmasi yapida
herhangi bir safsizligin bulunmadigini gostermektedir.[34].
Kumdan iretilen optimum aerojel numunesinin N>
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Tablo 5. Sentezlenen numunelerin yogunluk ve temas agis1 dl¢timleri
(Density and contact angle measurements of synthesized samples)

Parametreler Numune Adi Yogunluk (g/cm?) Temas Agist (°)
K-pH-3 0,362 107,46
K-pH-5 0,278 109,89
pH K-pH-7 0,251 118,06
K-pH-9 0,239 111,12
K-pH-11 0,273 114,56
K-0,25 0,162 105,24
Si/toplam madde miktari K-0,5 0,239 111,12
K-0,75 0,322 109,3
K-R-80S 0,162 105,24
Riflaks sicakligi (°C) K-R-100S 0,122 106,84
K-R-120S 0,211 104,82
K-R-30T 0,115 105,99
Riflaks siiresi (dakika) K-Y-60T 0,122 106,84
K-Y-120T 0,123 104,82
K-Y-25S 0,115 105,99
Yaslandirma sicakligi (°C) K-Y-50S 0,097 108,58
K-Y-75S 0,105 101,98
K-Y-0T 0,119 108,42
K-Y-6T 0,107 101,47
Yaglandirma siiresi (saat) K-Y-12T 0,120 105,54
K-Y-24T 0,097 108,58
K-Y-48T 0,124 114,14
Kurutma tipi K-SABIT 0,097 112,33
K-KADEMELI 0,129 114,75

K SABIT

%T

1091

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800

em

1

1600 1400 1200 1000 800 600

Sekil 3. Optimum numunenin FT-IR spektrumu (FT-IR spectrum of the optimum sample)

adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi ve gozenek dagilim
grafigi Sekil 5a ve 5b’de verilmektedir.

77 K’de elde gergeklestirilen adsorpsiyon/desorpsiyon
analizi sonucu adsorblanan gaz miktar1 kismi basincin bir
fonksiyonu olarak verilmistir. Silika aerojelin literatiirle
uyumlu olarak aerojelin [IUPAC siniflandirmasina goére 1V.
tip N» adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi ile uyumlu ve H3-
tipi histerisine sahip oldugu oldugu goriilmektedir [35-37].
Numunede gozlemlenen histerisis doygun basing altinda
numunenin gozeneklerinde olusan kilcal yogunlagma ile
agiklanabilir [36]. Numunenin yiizey alan1 281,73 m*/g ve
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ortalama g6zenek genisligi 24,44 nm olarak bulunmustur ve
mezo gozenekli malzeme oldugu belirlenmistir [38].

Kumdan {iretilen aerojel numunesinin SEM analizine ait
goriintii Sekil 6’da verilmistir.

Malzemenin farkli biiyiitmelerde ¢ekilen SEM goriintiilerine
bakilarak, malzemenin homojen tane boyutuna sahip
olmadigi, taneciklerin hafif koseli yapida oldugu ve
topaklanarak kiimeler haline geldigi gozlenmistir [39]. 1000
biiylitmede yapilan tane boyutu 6l¢iimiine gére malzemenin
tane boyutu 5,18 um ile 29,3 pm araliginda degismektedir.
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Sekil 4. Optimum numunenin XRD difraktogrami (XRD diffractogram of the optimum sample)
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Sekil 5 a) b) Optimum aerojel numunesinin N> adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi ve gozenek dagilim grafigi
(a) b) N2 adsorption / desorption isotherm and pore scatter chart of the optimum aerogel sample)

Sekil 6. Optimum aerojel numunesinin SEM goriintiileri a)100X, b)1000X, ¢)2500X ve d)S000X
(SEM images of the optimum aerogel sample a) 100X, b) 1000X, c¢) 2500X and d) 5000X)
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3.5. Yalium Svalarimin Termal letkenlik Katsayis
Olciimleri

(Thermal conductivity measurement of insulating plaster samples)

Farkli kiitle oranlarinda aerojel igerecek sekilde hazirlanan
yalittm sivalarinin  termal iletkenlik katsayisi Olgiim
sonuglar1 grafik halinde Sekil 7°de verilmistir. Analiz
sonuglarina goére siva igerisinde artmakta olan aerojel
miktarina bagli olarak termal iletkenlik katsayisinin azaldigi
goriilmektedir. Grafige bakilarak %10 oraninda aerojel
iceren sivanin en iyi yalitim ozelligine sahip oldugu
goriilmektedir. Tablo 6’da kiitlece aerojel yiizdesine bagl
olarak termal iletkenlik katsayisinda meydana gelen diisiis
degerleri yiizdece hesaplanarak verilmistir.

\_
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=
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1

=
\e}
1

=
—
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Termal iletkenlik katsayis1 (W/mK)
=
w
1

(=)

0 5 10 15
Aerojel igerigi (kiitlece %)

Sekil 7. Aerojel igeren sivalarin termal iletkenlik katsayisi

degerleri
(Thermal conductivity coefficient values of acrogel-containing plasters)

Tablo 6. Yalitim sivalarin termal iletkenlik azalis oranlar
(Thermal conductivity reduction rates of insulation plasters)

Aerojel igerigi (kiitlece %) 0 1 5 10
Azalma orani (%) - 10,2 2536 26,05

%10 oraninda aerojel igeren siva karigimi aerojel igermeyen
stvaya gore %26,05 degerinde daha etkin yalitim 6zelligine
sahiptir. Aerojel miktari arttik¢a yalitim 6zelliginin iyilestigi
goriilmektedir. Daha yiiksek oranlar igin yapilan
denemelerde; aerojel malzemesinin yogunlugunun diisiik
olmasi sebebiyle karisimda hacimce yiiksek oranda aerojel
bulunmasi nedeniyle sivanin baglayici 6zelligini kaybettigi
gorillmiistiir.

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Bu c¢alismada kum silisyum kaynagi olarak kullanilarak,
ultrasonik destekli sol-jel metodu ile diisiik yogunluklu
aerojel {iretimi gerceklestirilmistir. Uretime etkisi olabilecek
parametrelerden; pH, Si/toplam madde miktari, riflaks
sicaklig, riflaks siiresi, yaslandirma sicakligi, yaslandirma
siiresi ve kurutma tipinin malzeme iizerindeki etkileri
incelenmigtir. Yapilan analizler sonucunda optimum sentez
kosullart pH 9, Si/toplam madde miktar1 0,25, riflaks
sicakligi 100°C, riflaks siiresi 30 dakika, yaslandirma
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sicakligi 50°C, yaslandirma siiresi 24 saat ve sabit kurutma
islemi olarak belirlenmistir. Optimum numunenin amorf
silisyum yapisinda oldugu, yiizey alaninmn 281,73 m?/g ve
ortalama gozenek genisliginin 24,44 nm oldugu tespit
edilmistir. Elde edilen en diisiik yogunluklu malzeme tiim
sentezlenen numuneler gibi hidrofobik o&zellikte olup
yogunlugu 0,097 g/cm? olarak bulunmustur.

Termal yalitim sivasi iiretiminde degerlendirilen numune
cesitli kiitlece yiizde oranlarinda karisima katilmig ve %10
degerine ulasana kadar igerikteki aerojel miktarinin artigina
bagli olarak termal iletkenlik katsayisinin diistiigii ye
dolayisi ile yalitim o6zelliginin iyilestigi gozlemlenmistir.
Gergeklestirilen ¢alisma sonucunda pahali saf silisyum
kaynaklar1 yerine ucuz bir hammadde olan kum kullanilarak
aerojel sentezinin gergeklestirilebilecegi ve yaliim 6zellikli
stva iiretiminde degerlendirilebilecegi goriilmektedir.
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