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ABSTRACT

In this study, alumina-silica based aerogel powder was produced by the sol-gel method
under atmospheric drying conditions using natural raw materials such as perlite, diatomite
and zeolite as silica source and chamotte brick mortar as alumina source. Silica aerogels have
superior properties such as low density, high porosity and thermal insulation. However,
their dimensional stability and mechanical strength are poor athigh temperatures. Alumina-
silica based aerogel compositions have the potential to expand their application areas with
a significant improvement in material performance. In this study, powders (perlite,
diatomite, zeolite and chamotte brick mortar) were used as silica and alumina sources,
NaOH, HCl as base and acid sources and ethanol to strengthen the gel structure. The powders
were dissolved by boiling in NaOH solutions and neutralised after filtration. The gel was
surface modified with ethanol at room temperature. The powders dried at 120°C at
atmospheric pressure for 2 days were characterized using FTIR, XRD, SEM, and BET devices,
and the densities of aerogel powders were calculated. As a result of the experimental studies
and analyses, it was determined that alumina-silica aerogel powders with superior
properties were synthesised by atmospheric pressure drying technique.

Perlit, Diatomit, Zeolit ve Samot Tugla Harcindan
Aliimina-Silika Esasli Kompozit Aerojel Tozu

Uretimi

0Z

Bu ¢alismada, aliimina-silika esasl aerojel tozu; silika kaynagi olarak perlit, diatomit ve
zeolit gibi dogal hammaddeler ve aliimina kaynagi olarak samot tugla harci kullanilarak
atmosferik basin¢gta kurutma kosullar1 altinda sol-jel yontemiyle iretilmistir. Silika
aerojeller diisiik yogunluk, yliksek gozeneklilik ve 1s1 yalitimi gibi iistiin 6zelliklere sahiptir.
Bununla birlikte, boyutsal kararhiliklar1 ve mekanik mukavemetleri yiiksek sicakliklarda
zayiftir. Aliimina-silika esasl aerojeller, malzeme performansinda énemli bir iyilesme ile
uygulama alanlarini genisletme potansiyeline sahiptir. Calismada silika ve alimina kaynagi
olan tozlar (perlit, diatomit, zeolit ve samot tugla harci), baz ve asit kaynagi olarak NaOH,
HCl ve jel yapisini giiclendirmeki¢in etanol kullanilmistir. NaOH ¢o6zeltilerinde kaynatilarak
¢oziindiriilen tozlar, filtrasyon isleminin ardindan ndtralize edilmistir. Jelin, oda
sicakliginda etanol kimyasali yiizey modifikasyonu yapilmistir. 2 giin boyunca atmosferik
basingta 120°C'de kurutulan tozlar F kullanilarak karakterize edildi. Atmosferik basingta
120°C'de 2 giin boyunca kurutulan aerojel tozlar1 FTIR, XRD, SEM ve BET cihazlan
kullanilarak karakterize edilmis ve yogunluklar1 hesaplanmistir. Atmosferik basingta
kurutma teknigi ile tistiin 6zelliklere sahip aliimina-silika esasl aerojel tozlarinin sentezi
gerceklestirilmistir.
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1. Glrl$ (Introduction)

Aerojeller %99 oraninda yapilarinda hava barindirdiklari i¢in en diisiik yogunluga (0,001-0,5 g/cm3)
sahip acik gézenekli malzemelerdir [1]. icinde barindirdig1 acik gézenekler malzemenin icini bir ag gibi
kusatarak diisiik termal iletkenlik katsayisi ve diisiik dielektrik sabiti gibi 6zellikler saglamaktadir.
Gozenekli ve nanoboyutlu parcaciklardan olusan 6zgiin mikroyapilari nedeniyle oldukca fazla
uygulama alanlarina sahiptirler ve farkli yontemler ile iiretilebilmektedir [2]. Aerojeller yiiksek yiizey
alani, diistik y1gin yogunlugu, yiiksek capraz baglanabilme kabiliyetleri ve siirekli gézeneklilik gibi
tstiin o6zelliklerinden dolayr 1s1 yalitim malzemeleri, katalizér, dolgu maddeleri ve adsorban
malzemeleri gibi bircok sektdorde kullanilmaktadir [3]. Aliimina-silika esasli aerojeller diisiik 1sil
iletkenlikleri nedeniyle sicakliga duyarly, enerji verimli liriinler elde etme yetenekleri ve diger yalitim
malzemelerinden ¢ok daha lstiin 6zelliklere sahip olmalar:1 sebebiyle 1s1 yalitimi uygulamalar: icin
biiylik potansiyele sahiptirler [4]. Aerojeller sentetik hammaddelerin yani sira atik ve dogal
malzemeler kullanilarak da elde edilebilmektedir. Bilinen aerojel tiirleri; silika aerojeller, aliimina
aerojeller, karbon aerojeller ve diger aerojeller (kompozit, nanotiip, yari iletken metal aerojeller ve
polimer aerojeller vb.) seklindedir [5].

Yapilan ¢alismalarda silika matrisine daha yiiksek boyutsal kararliliga ve termal stabiliteye sahip bir
refrakter fazin (aliimina) eklenmesi ile gozenek stabilitesinin ve diisiik termal iletkenlik degerlerinin
(81 mWm-K-""in altinda) 1200-1400°C'ye kadar korundugu goriilmiistiir [6]. Saf aliimina aerojeller,
genellikle diisiik termal iletkenlige sahiptir. Ancak, aliimina-silika kompozit aerojellerde silika
bulunmasi, bu malzemelerin termal iletkenligini artirabilir [7]. Dolayisiyla, kompozitler genellikle saf
alimina aerojellerden daha yiiksek bir termal iletkenlige sahip olabilirler. Silika, aliiminaya kiyasla
daha diisiik mekanik dayanikliliga sahiptir. Bu durum, aliimina-silika kompozit aerojellerin genellikle
saf aliimina aerojellerden daha az, silika aerojellerden daha fazla mekanik dayanikliliga sahip
olabilecegi anlamina gelmektedir [8]. Aliimina, genellikle kimyasal olarak inert bir malzeme olarak
kabul edilirken, silika baz1 kimyasallara kars1 daha hassas olabilir. Bu, kompozit aerojellerin kimyasal
dayanikliiginin saf altimina aerojellere kiyasla degisebilecegi anlamina gelmektedir. Aliimina-silika
kompozit aerojeller, belirli uygulama alanlarinda (6rnegin, belirli sicaklik veya kimyasal kosullarda)
daha uygun olabilirken, saf aliimina aerojeller diger durumlarda daha avantajli olabilir [9,10]. Aliimina-
silika kompozit aerojellerin yiizey 6zellikleri, saf allimina aerojellerden farkl olmaktadir [8].

Aerojeller sol-jel prosesi ile ¢ozeltiye alma-jellestirme, yaslandirma ve kurutma asamasi olmak iizere 3
temel adimda tretilmektedir [5]. Cozeltiye alinabilen tim dogal hammaddeler/atiklarla baslatilan
liretim silireci; kurutma tipine gore (sliper kritik, dondurucu ve atmosferik sartlarda kurutma gibi)
degisik oOzellikler sergilemektedir. Sol-jel yontemi ile jel hazirlama, yaslandirma ve kurutma
asamalarindan gegirilerek aliimina-silika kompozit aerojellerin tiretiminin ilk asamasinda silika ve
alimina kaynaklar1 ayr1 ayri olarak ¢ozeltiye alinabilmektedir Aliimina ve silika sol ¢ozeltilerinin
birlestirilmesiyle hazirlanan ¢o6zeltiye katalizor eklendiginde jellesme meydana gelmektedir. Yaslanma
asamasinda, aliimina-silika agina yeni monomerlerin eklenmesi ile [11,12], aerojellerin stabilitesi ve
glcii artarak jel baglari gliclenmektedir [3]. Aliimina-silika aerojel yapisindaki baglari giiclendirmek ve
malzemenin mukavemetini arttirmak icin yaslandirma asamasinda yiizey modifikasyonu
yapilmaktadir. Sol-jel yontemi ile jelin porozitesi, yogunlugu ve diger fiziksel oOzelliklerinde
degisiklikler yapilarak, son {iriiniin istenen 6zellikleri belirlenebilmektedir [13,14].

Samot ates tuglasi en ¢ok kullanilan refrakter malzemelerden biridir [15] ve yapisindaki ag. %53
tizerindeki aliimina sayesinde mevcut ¢alismada aliimina kaynagi olarak kullanilmistir. Silika kaynagi
olarak diatomit (% ag. 85 Si0Oz2), perlit (% ag. 74 SiOz) ve zeolit (% ag. 72 SiOz) kullanilmistir.

Samot ates tuglasinin yiiksek sicaklik dayanmimi ve izolasyonu saglama yetenegi sayesinde sanayide
%55 seviyelerinde metaliirji, petrokimya ve rafineri, seramik ve cam ergitme sektdrlerinde
kullanilmaktadir [15]. Bina yapiminda kullanilmayan atik tuglalar samot haline getirilebilir [16].
Genellikle feldspatik kayaclarin ¢oziinmesi sonucu olusan kil yapisinda ¢6ziinme esnasinda olusan
mineralleri de yapilarinda barindirabilirler. Samot (ates) killerinin toplam 100 milyon ton civarindaki
rezervinin 66 milyon tonu Istanbul'da Sariyer, Eyiip, Sile, Biiyiikdere ve Rami, kalan1 Cankiri-Korkun,
Bilecik-S6§t-inhisar ve Kayseri-Selahiye-Badanilik’ta bulunmaktadir [15].

Diatomitin farkli kullanim alanlarina yonelik bir¢ok arastirma yapilmistir. Bu arastirmalarin; filtrasyon
islemleri, katki maddesi veya dolgu malzemesi, katalizor tasiyicisi, kimyasal madde hazirlanmasinda
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silika kaynag, izolasyon ve refrakter malzemesi Uretiminde, hafif yapi malzemesi ve seramik
hammaddesi olarak kullanimi ile diger kullanim alanlarina yoénelik bir¢ok arastirmalar oldugu
goriilmektedir [17]. Tirkiye'nin diatomit rezervi 125 milyon tondur [18]. Tonak ve ark. diatomit
atiklarinin farkh oranlarda portland ¢cimentosu Kklinkerine katilarak ¢imento tliretiminde [19], Gokge,
diatomitin iire-formaldehit baglayicisiyla birlikte hafif yapi elemani iiretiminde [20], Unal ve
Uygunoglu, diatomit agregalarinin hafif beton tiretiminde kullanilabilirligini arastirmislardir [21]. Bu
kaynaklarin bollugu ve endiistriyel atiklarin biiyiik miktarda {retilmesi, iretimi karli hale
getirebilmektedir.

Silika kaynagi olarak kullanilan perlit, dogal olarak olusan silika esasli volkanik kayalara verilen isimdir
[3]. Perliti diger volkanik tozlardan ayiran en 6nemli 6zelligi yumusama sicaklifi civarinda isitildiginda
orijinal hacminin yaklasik 20 katina kadar cikabilmesidir. Diinya rezervinin biiyiik ¢ogunlugu
Tirkiye'de olan perlit hammaddesi 870°C’'nin iizerine hizla isitildiginda termal olarak genleserek cok
sayida gozenek olusturabildiginden [22]; bu gézenek yapisi sayesinde miitkemmel 1s1 ve ses yalitim
ozelligi gostermektedir [23]. Perlit, insaat malzemeleri endiistrisinin yani sira tarim, bahcecilik vb.
alanlarda da degerli bir hafif malzemedir. Genlestirilmis perlitin hem tretimi hem de islenmesi
sirasinda, bir miktar ince taneli atik perlit olusmaktadir. Atik genlestirilmis perlitin son derece diisiik
y1gin yogunlugu nedeniyle tasinmasi, kullanilmasi zordur ve toz olusumuna neden olmaktadir [23].
Atik genlestirilmis perlitin; Kotwica ve arkadaslarinca yiiksek performansli puzzalonik ¢cimentoda [24],
El Mir ve G. Take tarafindan betonda dolgu malzemesi olarak [25] kullanimi arastirilmistir. Jia ve
arkadaslari ise genlestirilmis perlitin gézenekli yapisina aerojelin doldurulmasiyla binalarda yeni bir
1s1 yalitim malzemesi kompoziti aerojel/genlestirilmis perlit (AEP) liretiminde [26] kullanimu ile ilgili
calismalar yapmislardir.

Zeolitler 1756 yilinda Isvecli mineralog Axel Fredrik Cronstedt tarafindan kesfedilen yiiksek yiizey
alanina (350-450 m?/g) neden olan, molekiiler boyutlarda diizenli ve tek tip gozeneklere ve kanallara
sahip mikro gézenekli kristalli alimina silikatlardir. Zeolitler biiyiik dlgekte tiretilmektedir saf silis
icerigi, diisiik yogunlugu, hafifligi, gozenek boyutu ve yapisi sayesinde adsorban olarak, su aritmada,
gaz ayirmada, ila¢ tasiniminda, tarimda, fotovoltaik giines pillerinde, petrol rafinasyonunda, tarim
hayvancilikta, metaliirji malzeme ve petrokimya endiistrilerinde ve daha bir¢cok alanda
kullanilmaktadir. Zeolitler hidrotermal sentez yoluyla iiretilmekte olup bu stirecin ilk adimy, silika ve
aliimina iceren amorf reaktanlarin bazik bir ortamda bir katyonla birlikte karistirilmasidir. Karisim
sonrasinda bir otoklavda 100°C'nin lizerine 1sitilarak bu sicaklikta amorf aliiminosilikat hidrojelden
kristal aliiminosilikat zeolitlere doniistimiin gerceklesmesi i¢in bekletilir ve sonrasinda filtrasyon,
yikama ve kurutma islemlerinden sonra son haline getirilir. Zeolitler gézeneklilik, gézenek boyutu,
asitlik, bazlik, ylizey alani, yaklasik 800°C'ye kadar termal kararlilik gibi bir¢cok avantaja sahiptir ve
ozel gereksinimleri karsilamak tizere modifiye edilebilirler. Zeolitlerdeki gézenek boyutlar1 0,3-1,0 nm
arasinda degisir [3,27,28]. Dogal ve saf zeolitlerin kullanimi 1950’li yillardan sonra deniz ve golsel
tiflerde zeolit ham maddesine rastlanmasi ile yayginlasmaya baslamistir [3]. Sashkina ve arkadaslari
silika aerojel matrisine gomiili Fe iceren zeolit nanokristallere dayanan yeni kompozit malzeme
liretmisler ve bu malzemenin; N20 ile benzenin fenole hidroksilasyonu, nitrik oksidin amonyak ile
katalitik indirgenmesi, organik bilesiklerin degerli {iriinler liretmek icin hidrojen peroksit ile kismi
oksidasyonu, organik kirleticilerin toplam oksidasyonu yoluyla suyun aritilmasi ve radyoaktif
atiklardan radyoniiklitlerin uzaklastirilmas: gibi ¢esitli uygulamalarda kullanilma potansiyeli
tasiyacagi calisma kapsaminda vurgulanmistir [28].

Bu calismada aliimina-silika kompozit aerojelleri iiretmek i¢cin pahal sentetik malzemeler yerine
samot tugla harci, perlit, diatomit ve zeolit gibi dogal hammadde kaynaklar1 kullanilarak daha
ekonomik olarak ve ¢evre dostu liretim gergeklestirilmistir. Aliimina-silika aerojelleri genellikle pahali
sentetik ve c¢evreye zararli baslangic malzemeleri kullanilarak sentezlenebildiginden [2,3,5,8], bu
dezavantaji ortadan kaldirmak icin ¢evre dostu dogal aerojel hammadde kaynaklari kullanilarak
liretim yapilmasina yonelik ¢alismalar gelistiriimeye devam edilmelidir. Wang ve arkadaslar1 2013’te
yaptiklar1 ¢alisma kapsaminda diatomitten silika esasli aerojel tiretmislerdir [29]. Hu ve arkadaslar:
2016 yilinda, hammadde olarak kaolen igeren ve ortam basincinda kurutulan hidrofobik silika
aerojelleri sentezlemislerdir [30]. Zhu ve arkadaslar1 2015 yilinda bekleme siiresi ve kalsinasyon
sicaklig1 etkilerini arastirdiklar1 bir ¢alismada, sifir maliyetli madencilik atig1 olan kémiir gangini
hammadde olarak kullanarak SiO:-Al203 aerojeli sentezlemislerdir [31]. Aerojel iiretimi esnasinda
tercih edilen kurutma islemi, énemli ve kritik bir parametredir. Stiperkritik kurutma, maliyeti
arttirirken ¢ok pahali ve biiylik miktarda enerji kullanimina yol agmaktadir. Dolayisiyla ¢alisma
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kapsaminda daha ucuz ve dogal hammaddelerin kullanilmasi ve kurutma isleminin atmosferik basing
kosullarinda gergeklestirilmesi ile hem hammadde hem de tretim maliyeti diistrilmistir. Bu
calismada, silika kaynagi olarak perlit, diatomit ve zeolit, aliimina kaynagi olarak ise samot tugla harci
kullanarak, sol-jel metodu ile farkli Al/Si oranlarinda atmosfer basincinda kurutma ile aliimina-silika
esash aerojel tozu tiretimi gergeklestirilmistir. Uretilen aerojel tozlari taramah elektron mikroskobu
(SEM), XRD (X-Ray Difraktometre), FTIR ve BET cihazlar1 kullanilarak karakterize edilmis; yogunluk
ve termal iletkenlik katsayilar1 hesaplanmistir.

2. Deneysel Calismalar (Experimental Studies)
2.1. Baslangi¢c malzemeleri (Precursor materials)

Calismada baz kaynagi olarak NaOH (Merck Kimya 40 g/mol), asit kaynagi olarak HCI (Merck Kimya
%37), silika kaynag1 olarak perlit, diatomit ve zeolit tozlari, alimina kaynag: olarak ise samot tugla
harci kullanilmistir. Perlit, diatomit, zeolit ve samot tugla harcinin kimyasal bilesimleri XRF analizi ile
belirlenmis ve sonuglar Tablo 1'de paylasilmistir. Ayrica jel yapisini modifiye etmek ve giiclendirmek
icin Etanol C2HsOH (Isolab %99,9) kullanilmistir. Perlit malzemesinde silika igerigi agirlikca %74,
diatomit tozunda agirlikca %85, zeolitte ise agirlikca %72, samot tuglasinda ise aliimina orani agirlikca
%53 iken; silika igerigi agirlikca %42’dir. Uretim sirasinda jelin yikanmasi asamalart saf su kullamilarak
gerceklestirilmistir. Uretilen tiim numuneler 3 Molar (M) hacminde baz/asit ¢ozeltileri kullanilarak
hazirlanmistir. H1 kodlu aerojel tozu 10 gr perlit, 20 gr samot tuglasi ile, H2 kodlu aerojel tozu 10 gr
diatomit, 20 gr samot tuglasi ve H3 kodlu aerojel tozu 10 gr zeolit ve 20 gr samot tuglasi kullanilarak
hazirlanmistir.

Tablo 1. Perlit, diatomit, zeolit ve samot tugla harcinin kimyasal bilesimleri (Chemical compositions of perlite, diatomite, zeolite and
chamotte brick mortar)

. Hammaddeler (% ag.)
Bilesenler Perlit Diatomit Samot tuglas1  Zeolit
Si02 74 85 42 71,9
ALLOs3 1433 5 53 13,2
Ca0 0,58 1 0,3 2
K20 4,95 - - 3,5
Fe203 0,97 1,5 1,5 1,4
MgO0 0,28 0,5 0,2 1,1
Naz0 3,5 - - 0,3

2.2. Deneyin yapilisi (Experimental procedure)

Hammaddeler (Samot tuglasi, diatomit, zeolit ve perlit tozlar1) ¢ozeltiye alma islem kademesi 6ncesi
45 pm'’luk elekten gecirilmistir. Sekil 1’de tiretim akim semasi verilen alimina-silika esaslh kompozit
aerojel tozu icin aliimina kaynagi olan samot tugla harci (20 g) ve silika kaynaklari olan perlit, diatomit
ve zeolit tozlar (10 g), ayr1 ayr1 100 ml’lik beher igerisinde 100 ml 3 M NaOH ¢ozeltisinde 120°C’de 4
devir/dk karistirma hizinda 3 saat boyunca karistirilarak ¢éziindiiriilmiistiir. 3 saat sonra karisimdaki
¢oziinmemis kalintilar 125 mm c¢apl filtre kagidi ile siiziilerek ayrilmistir. Filtre kagidindan stiziilen
karisim 3 molarlik HCl kullanilarak pH'1 yaklasik 7’ye nétrleme islemi yapilmistir. 2 hafta oda
sicakliginda yaslandirilan karisim sonrasinda saf suda 1 hafta boyunca bekletilip siiziilerek yapidaki
safsizliklar (sodyum ve Kkloriir tuzlari) giderilmeye ¢alisilmistir. Siizme isleminin ardindan yaslandirma
stirecinde aliimina-silika jeli hacimce %45 Etanol/saf su ¢ozeltisinde 2 giin siireyle etiivde 60°C'de
bekletilmistir. Daha sonra stiziilerek %100 Etanol igerisinde etiivde 60°C’de 5 giin bekletilerek
yaslandirma islemi devam etmis, sonrasinda 120°C de 2 giin etiivde kurutma (atmosfer basincinda)
islemi yapilmistir Sekil 2’de samot tuglasi-perlit (H1), samot tuglasi-diatomit (H2) ve samot tuglasi-
zeolit (H3) ¢ozeltilerinin yaslandirma sonrasi elde edilen jellere ve iiretilen tozlara ait makro
goriintiler verilmistir.
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Silika dnciil malzemesinin baz alumina dnciil malzemesinin
katalizari [Na0OH) ile gizeltiye baz katalizérii [Ma0H) ile
alinmasi cozeltiye alinmas
silika 5ol Cazeltisi Eirleltirme —= alimina 5ol Cozeltisi

Elde edilen sol gizeltisine
asit katalizdri [HCI)
ekleyerek notralize edilmesi

)

Hazirlanan gpizeltinin oda

sicakhiginda yaslandinlmass

|

Deiyonize su ile safsizhk

giderme

Jelin HzO/Etanaol, Etanol
kansimlannda
yaslandmimasi ve ylzey
maodifikasyonu

Al

Atmosferik Sartlarda
120%'lerde kurutma

aliimina-silika esash aerojel
tozu eldesi ve
karakterizasyonu [SEM,
FESEM, BET, FTIR, ¥Ry, DTA]

Sekil 1. Aliimina-silika esasli aerojel tozu liretim akis semasi
(Alumina-silica based aerogel powder production flow chart)

2.3. Karakterizasyon (Characterization)

Samot tuglasi, perlit, diatomit ve zeolit baslangic malzemesini iceren aliimina-silika esasli aerojel
tozlarinin 6zelliklerinin belirlenmesi icin karakterizasyon islemi uygulanmistir. Aliimina-silika aerojel
tozlarinin mikro yapisi, morfolojisi ve elementel analizleri taramali elektron mikroskobu (SEM-EDS),
faz yapilar1 X-1s1n1 Kirmimi (XRD), yapidaki bilesiklerin ve bag tiirlerinin belirlenmesi i¢in Fourier
Doniistimli Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) analizleri, spesifik yiizey alani ve gézenek boyut dagilimy,
Micromeriticts Tristar II BET 6l¢iim cihazi kullanilarak belirlenmistir. BET yontemi, analiz edilecek
numune tabakasinin tek bir molekiiler yapi ile kaplanmasi i¢in mevcut gaz miktarinin belirlenmesi
prensibine dayanir. Analiz isleminden 6nce numuneler degas iinitesine yerlestirilerek 300°C’ye kadar
1sitma yapilarak saflastirillip sudan aritma islemi yapilir ve ardindan numuneler sivi azot gazi
kullanilarak analiz edilir. Aerojel tozlarinin yogunluklar: ise 0,9817 cm?1liikk hacme sahip bir kapta
d=m/v formiilii ile yaklasik olarak hesaplanmistir. Termal iletkenlik katsayilar1 ise Hotdisk marka
termal iletkenlik 6l¢iim cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir. Termal iletkenlik katsayis1 6l¢iimii i¢cin
sentezlenmis tozlar 6l¢iim kabina konularak 3,189 mm yaricapa sahip olan prop, tozlarin arasina
yerlestirilmistir. Ortam sicaklig1 ortalama 25°C olup; 6l¢iim siiresi 20 sn ayarlanmistir.
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Sekil 2. Aliimina-silika esaslh aerojel tozu eldesinde ¢ozeltiye alma, jellestirme ve kurutma agamalarina ait makro goriintiiler
(Macro images of the dissolution, gelling and drying stages of alumina-silica based aerogel powder production)

3. Bulgular (Findings)
3.1. Mikroyapi analizi (Microstructure analysis)

Baslangi¢c malzemeleri olarak kullanilan samot tugla harci, perlit, diatomit ve zeolit tozlarina ve bu
tozlardan elde edilen aliimina-silika esaslh aerojel tozlarina ait SEM-EDS mikroyap1 analiz goriintiileri
incelenmistir. Sekil 3’de samot tugla harci, perlit, diatomit ve zeolit tozlarinin 1000X biiyiitmede; Sekil
4’te samot tuglasi-perlit (H1), samot tuglasi-diatomit (H2) ve samot tuglasi-zeolitten (H3) tretilen
allimina-silika esasli kompozit aerojel tozlarinin 1000X ve 5000X biiyiitmelerdeki SEM mikroyapi ve
genel EDS analizleri verilmistir.
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Al Si
si Element | ag. %
N Element ag. % o 41,334
0 40,816 Na 2,282
Na 1,041 Al 8,231
¥ Al 28,567 0 si Si 42,483
Si 29,576 K 4,058
s Fe 1,613

5i Si
Element ag. % Element ag. %
0 45,88 0 42,66
Na 0,266 Na 0,366
Mg 0,335 Mg 0,968
\ Al 0,946 o si Al 8,302
o Si 52,573 Si 40,784
K 2,404
Ca 3,162
Fe 1,355

() (d)
Sekil 3. a) Samot tuglasi, b) Perlit, c) Diatomit ve d) Zeolit tozlarinin 1000X biiytitmedeki SEM-EDS Analizi
(SEM-EDS Analysis of a) Chamotte brick, b) Perlite, ¢) Diatomite and d) Zeolite powders at 1000X magnification)
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Sekil 3’'de gorildiagi gibi, kullanilan hammadde kaynaklar1 farkli miktarlarda aliimina, silika ve
safsizliklar icermektedir ve her birinin mikroyapisi farklidir. Samot tuglasi tozlarinin, genis toz boyut
araligina sahip, birbirine yakin oranda Al (ag. %28,567) ve Si (%29,576) igeriklerine sahip biiyiik ve
kiiresel parcaciklardan olustugu gozlenmistir. Diatomit tozunun karisik toz morfolojisine (¢ubuksu ve
plaka benzeri) sahip mikroyapi sergiledigi ve biiylik miktarda Si (%52,573) icerdigi gézlemlenirken;
zeolit tozunun, yiiksek Si icerigine (%40,784) sahip, biiyiik ve aglomere olmus par¢aciklardan olustugu,
perlit tozunun ise koseli yaprak benzeri (plaka gibi) pargacik yapisina sahip oldugu ve ayni zamanda
bliylik miktarda Si (%42,483) icerdigi tespit edilmistir.

N‘l‘(f;‘(;‘;le 1000X Biiyiitme 5000X Biiyiitme
Element % ag.
0 47,26
Na 3,99
H1 Al 5,78
Si 42,973
H2 Element % ag.
0 46,00
Na 4,44
Al 0,91
Si 48,65
Element | %ag.
0 47,88
Na 11,51
Al 12,55
Si 28,07
H3
e ST ad, ) 5 : a 158U ‘X5.«Bm

(©
Sekil 4. a) Samot tuglasi-perlit (H1), b) Samot tuglasi-diatomit (H2) ve c) Samot tuglasi-zeolit (H3) tozlarindan tiretilen
altimina-silika aerojel tozlarinin 1000X ve 5000X biiytitmelerdeki SEM-EDS Analizi
(SEM-EDS Analysis of alumina-silica aerogel powders produced from a) chamotte brick-perlite (H1), b) chamotte brick-diatomite (H2) and c)
chamotte brick-zeolite (H3) powders at 1000X and 5000X magnifications)

Sekil 4'deki EDS sonuclarindan goriildiigii tizere silikanin en yiiksek oldugu iiretim samot tuglasi ve
diatomit dnciilleriyle iiretilen H2 kodlu aerojel tozunda goriilmis olup; aliimina ve silika oranlarinin
birbirine en yakin oldugu numune ise samot tuglas1 ve zeolitten iiretilen H3 kodlu aerojel tozu
olmustur. Mikroyapilarda goriinen aglomerasyon (toz partikiillerinin ortam rutubetinden kaynaklh
topaklasmasi sorunu) (Sekil 5.'teki FTIR analizlerinde goriilen belirgin -OH bagi ile de dogrulanmakta
olup; iiretilen diger tozlarda da benzer durum goériilmektedir), toz tane boyut araliginin genis olmasi,
nano boyutta tanelerin olmas1 (BET analizi ile belirlenmistir) ve mikropartikiillerin siingerimsi bir
yapiya sahip olmasi, toz sekillerinin ¢ogunlukla kiiresel morfolojide oldugu tespit edilmistir. Ancak H1
kodlu numunede plaka benzeri toz tane yapilarinin da oldugu gézlenmekle birlikte, EDS analizlerinde
alimina ve silika bilesimine ilave olarak baz (NaOH) c¢ozeltisinden kaynakli Na pikleri de tespit
edilmistir. Uretilen tozlarin sodyum icerigi, samot tuglasi-perlit icin yaklasik ag. %3,99, samot tuglasi-
diatomit icin %4,44 ve samot tuglasi-zeolit icin %11,51 olup; saf su ile yikama sayisi arttirilarak Na
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miktar1 yapidan miimkiin oldugunca giderilebilir. Zhu ve arkadaslarinin baslangi¢ malzemesi olarak
komiir gangi kullanarak atmosfer basincinda kurutma sonucunda elde ettikleri SiO2-Al203 aerojellerin
iskeletinin 50nm’den kii¢iik nanopartikiillerden olustugu ve homojen, parcaciklar arasi olusan baglanti
kiimelerinin birbirine baglanmalari halinde siirekli olusturulan baglanti nedeniyle fazla sayida géozenek
olustugu gozlemlenmistir [32]. Peng ve arkadaslar1 baslangic malzemesi olarak aliiminyum-sek-
biitoksit ve tetraetilortosilikat (TEOS) kullanilarak ¢6zelti degisimi olmadan sol-jel yontemi ile siiper
kritik kurutma sartlari altinda (stiper kritik etanol) aliimina-silika aerojelleri sentezlemislerdir.
Yapilan ¢alismada sunulan farkh sartlardaki numunelere ait SEM goriintiilerinde tozlarin oldukca
kiicik homojen dagilmis nano parcaciklardan olustugu ve yilizey alaninin artmasiyla gozenek
boyutlarinda iyilesmeler oldugu gézlemlenmistir [33].

3.2. FTIR analizi (FTIR analysis)

Aliimina kaynag1 olarak samot tugla harci ve silika kaynaklar1 olarak perlit, diatomit ve zeolit
kullanilarak tretilen aliimina-silika esasli kompozit aerojel tozlarinin yapilarindaki fonksiyonel
gruplar hakkinda bilgi sahibi olabilmek i¢in FTIR analizi 450-4000 cm! dalga boyu araliginda
gerceklestirilmistir. Tablo 2’de samot tugla harci-perlit (H1), samot tugla harci-diatomit (H2) ve samot
tugla harci-zeolitten (H3) iiretilen aerojel tozlarina uygulanan FTIR analizi sonucunda elde edilen
piklerin tiirii ve dalga boylar1 verilmistir.

Tablo 2. Aliimina-silika aerojel tozlarinin FTIR pik tiirleri ve dalga boyu degerleri (FTIR peak types and wavelength values of
alumina-silica aerogel powders)

Pikler
Numune kodlar1 0-H Si-0-Al Si-0-Si C-H
~3423 cm'! PR 4
H1 ~1628 cm-! 1031 cm 799 cm -
H2 ~1630cm?! ~1062cm?! ~791cm?! ~1465cm!
~3445 cm1 } 4 4
H3 ~1645 cm-! ~1003 cm! 704 cm 1389 cm

Sekil 5.a’da H1, Sekil 5.b’de H2 ve Sekil 5.c’de H3 kodlu aerojel tozlarina yapilan FTIR analizi sonuglari
verilmistir.
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Sekil 5. a) H1, b) H2 ve c¢) H3 kodlu aerojel tozlarinin FTIR analizleri.
(FTIR analysis of (a) H1, b) H2 and c) H3 coded aerogel powder)

Sekil 5.a.’da samot tuglasi ve perlitten liretilen H1 kodlu numuneye yapilan FTIR analizi sonuclari
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verilmistir. ~799 cm-! bandi Si-0O-Si asimetrik bag gerilme titresimi ile iliskilidir. Si-O-Si asimetrik ve
simetrik baglar, bag biikiilmesi ve esneme titresimi nedeniyle gézlenmektedir. ~3423 cm! ve ~1628
cmVde ylizeyde tutunan suyun fiziksel olarak adsorbe edilmesi nedeniyle -OH adsorpsiyon baglari
olusmustur. H1 kodlu aliimina-silika esasli kompozit aerojel tozunda 1031 cm-de Si-O-Al baglari
tespit edilmis olup; iiretimin basarili oldugu séylenebilmektedir. Sekil 5.b'de H2 kodlu aerojel tozunda
1062 cmV’de giiglii ve belirgin Si-0-Al bagi, ~791 cm-1'de Si-0O-Si asimetrik baglari, C-H baglar1 ~1465
cmVde ve fiziksel olarak emilen su dolayisiile ~1630 cm'de -OH bag1 olusmustur. Sekil 5.c."de samot
tuglasi ve zeolitten iliretilen H3 kodlu numuneye yapilan FTIR analizinde ~704 cm-'’de asimetrik Si-O-
Si baglanmalari dolayisi ile belirgin ve giicli pik, ~3445 cm! ve ~1645 cm'de fiziksel olarak emilen
suyun gozeneklerin icerisine niifuz etmesiyle -OH baglar1 ve ~1003 cm’de Si-0-Al bag1 ve ~1389 cm-
I'de etanol modifikasyonuna ve adsorpsiyona bagl olarak C-H pikleri olustugu belirlenmistir. FTIR
analizinde olusan piklerin siddeti baglarin kuvvetli olusu ile dogru orantili olup Si-0-Al ve Si-O-Si
baglarinin kuvvetli oldugu yorumu yapilabilmektedir.

Lei ve arkadaslarinin yaptig silika aerojellere nano Al203 tozlarinin katkilandig1 bir calismada 880 ve
495 cm-1'deki pikler Al-O'nun titresimine, 1069 cm-1'deki, Al-OH'ye, 1074, 770 ve 479 cm! civarindaki
yogun piklerin sirasiyla ti¢ boyutlu Si-O-Si'nin asimetrik ve simetrik bag gerilme ve biikilme
titresimlerine ait oldugu agiklanmistir. 968 cm'deki pik, Si-OH gerilme titresimine karsilik
gelmektedir [6]. Wu ve arkadaslarinin yaptig1 aliimina katkili silika aerojeller ile ilgili calismasinda;
3450 ve 1638 cm-!'deki pikler su adsorpsiyonunun (-OH) varligini, 1095 cm-1'deki genis bant Si-O-
Si'nin asimetrik gerilme titresim pikine ve 798 ve 466 cm~-1'deki bantlar Si-O-Si'nin simetrik gerilme
titresim pikine karsilik gelmektedir. 400°C'nin altindaki 2972, 2898 ve 1402 cm~! bantlar1 hidrokarbon
gruplarinin Si-CHs titresimini gosterdigi ve 500 °C'nin tizerindeki 1s1l islem sonrasinda kayboldugu
bildirilmistir. Si-OH'nin biikiilme titresim pikine iliskin olan 955 cm-1'deki bant, sicakligin artmasiyla
kademeli olarak azalip ve 800 °C'deki 1s1l islemden sonra tamamen kaybolmaktadir. Bu sonug, 6nemli
dogrusal biiziilmeyle sonuglanan Si-OH'nin dehidrasyon reaksiyonunu gostermektedir. Al-O-Al ve Al-
OH baglar1 aliiminanin nispeten disiik katkilama igerigi nedeniyle FTIR spektrumlarinda
gozlemlenmemistir [7]. Wang ve arkadaslarinin diatomitten aerojel iirettikleri ¢alismada 2963 cm-
I'deki -CHs absorpsiyon piki ile 847 cm1’de gortilen Si-C piklerinin ylizey modifikasyonu i¢in kullanilan
trimetilklorosilan (TMCS) kaynakli oldugu bildirilmistir. 1094 cm-! ve 463 cm-'deki piklerin O-Si-O
titresimlerine, 3448 cm-! ve 1637 cm!'deki piklerin ise, -OH gruplarina ait oldugu gosterilmistir [29].
Yu ve arkadaslarinin, tetraetoksisilan (TEOS) baslangi¢c malzemesi kullanarak altimina-silika aerojel
sentezlemis olduklar1 ¢alismada, kalsinasyon sicakligit 1000°C'yi astifinda mullit fazinin olusmaya
basladig1 gorilmiistiir. Silika birikiminin pargaciklar arasindaki viskoz akisi sinirlayabildigini ve
pargaciklarin biyiimesi ve iskeletin kabalasmasi yoluyla iskelet mukavemetini artirabildigini ve
sistemde daha fazla Si-O-Al baglar1 olusturarak vy-Al20s3'lin  biiylimesini sinirlayabildigini
gostermektedir. Saf Al203 aerojeldeki 880, 785, 619 ve 487 cm-! ve 1164 cmV'deki zirveler sirasiyla
boehmitin Al-O ve Al-O-H baglarinin titresimlerini temsil etmektedir. Saf SiO2 aerojeldeki 1085, 800 ve
465 cm'deki tepe noktalar1 Si-O-Si'nin asimetrik ve simetrik gerilmesini ve biikiilmesini temsil
ederken, 1640 ve 960 cm-1'deki tepeler Si-OH'nin gerilme titresimini temsil etmektedir. Aliimina-silika
aerojel (ASA) ve silika katkili aliimina-silika aerojel (Si-ASA) numuneleri icin, 950 ile 1250 cm!
arasindaki genis giiclii absorpsiyon piki, Si-O ve Si-O-Si'nin asimetrik gerilme titresimlerine, 1145 ve
1085 cm'deki piklerden gelen katkilara dayandirilmistir. Si-0-Al baglar1 1039 cm-l'de ve Si-CHs3
baglariise 1204 cmt'deki piklerde gorilmiistiir. Si-ASA'nin Al-O ve Al-O-H baglarinin absorpsiyon tepe
yogunlugunun ASA'ninkinden daha diisiik ve Si-ASA'nin Si-O-Al baglarinin absorpsiyon pik yogunlugu
ASA'minkinden daha ytiksek oldugu gorilmiistiir. Bu, silikanin ASA'ya dahil edildigini ve silika
birikiminin Si-O-Al baglarinin miktarini artirabildigini gostermektedir [34]. Literatiirdeki ¢alismalar
incelendiginde; mevcut ¢calismada elde edilen verilerin literatiirdeki verilerle benzerilik gosterdigi ve
samot tugla harci, perlit, diatomit ve zeolitten iiretilen aliimina-silika esasli aerojellerde Si-O-Al bag
yapisinin saglandigi gorilmiistiir.

3.3. Faz analizi (Phase analysis)

Samot tuglasi, perlit, diatomit ve zeolitten elde edilen numunelerin faz yapisini incelemek icin XRD
analizi A=1,54056 nm dalga boyunda CuKa kullanilarak 2°/dk tarama hizi ve 26 tarama agis1 ise 10-80°
araliginda gergeklestirilmistir. Hammadde olarak kullanilan samot tuglasi, perlit ve diatomitin yaninda
bunlardan {iretilen samot tugla harci-perlit (H1) ve samot tugla harci-diatomit (H2) ve samot tugla
harci-zeolit (H3) aerojel tozlarina uygulanan XRD analiz sonuglari Sekil 6’da verilmistir.
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Sekil 6. a) Samot tugla harci ve b) perlit, diatomit, zeolit tozlar1 ve c) samot tugla harci-perlitten (H1), d) samot tugla harci-
diatomit (H2) ve e) samot tugla harci-zeolitten (H3) tiretilen aerojel tozlarina ait XRD analizi.

(XRD analysis of aerogel powders produced from a) chamotte brick mortar and b) perlite, diatomite, zeolite and c) chamotte brick mortar-perlite,
d) chamotte brick mortar-diatomite and e) chamotte brick mortar-zeolite)

Samot tugla harci baslangi¢c malzemesine yapilan Sekil 6.a’da verilen XRD analizinde yapida kaolinit
(Al2Si205(0OH)4), mullit (AleSi12013), kuvars (SiOz) ve korundum (Al203) pikleri, perlit ve diatomit
baslangi¢ malzemelerine yapilan analizde 26 = 20-40° araliginda genis amorf (Si02) pikleri goriiliirken,
zeolitin yapisinda klinoptilolit (KNazCaz(Si20Al7) 072.24H-0 fazina ait pikler belirlenmistir. Uretilen tiim
aerojel tozlarinda SiO: pikleri goriilmiis olup, ek olarak samot tuglasi-perlitten tiretilen H1 kodlu tozda
20=35,299°de mullit pikleri ve samot tuglasi-diatomitten tiretilen H2 kodlu aerojel tozunda 26=31,78,
45,56 ve 56,68%lerde NaCl tuz pikleri gorilmistiir. H2 kodlu numunenin jel miktarinin fazla
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olmasindan dolay1 yikama islemi ile tuz giderimi yetersiz olmustur. Distile su ile yikama islem sayisinin
arttirillmasi tuz giderimi icin 6nemlidir. Wu ve arkadaslarinin [35] ugucu kiil ve trona cevherinden silika
aerojel Urettikleri calismada; XRD analizinde genis amorf silika pikinin yami sira NaCl piki de
gozlemlenmistir. Zhu ve arkadaslarinin komiir gangindan sentezledikleri aliimina-silika aerojelin [32]
XRD analizinde 26=25° civarinda amorf SiO2 piki, 26=30°-80° arasinda ise Al203 pikleri gorilmiistiir.
Literatiirde yapilan diger ¢alismalarla karsilastirildigi zaman aliimina-silika esasl aerojellerin genel
XRD sonuglarina yakin sonuglar elde edildigi, yapida amorf yapinin gostergesi olan genis SiO:
piklerinin, miillit fazinin (H1) ve NaCl piklerinin varligi (H2) saptanmuistir.

3.4. BET analizi (BET analysis)

Dogal aliimina ve silika kaynaklarindan elde edilen aliimina-silika esashi aerojel tozlarinin yiizey
alanlarini, gézenek hacim ve boyutlarini ve partikiil boyutlarini 6l¢mek icin Micromeritics TriStar II
cihazi kullanilarak tek noktali BET analizi yapilmistir. Samot tuglasi ve perlitten elde edilen H1 kodlu
alimina-silika esasl aerojelde BET yiizey alaninin 248 m?/g, gozenek hacminin 0,122 cm3/g, gozenek
boyutunun ise 19,648 A (1,96 nm), H2 kodlu aerojel tozunun BET ytizey alan1 13,356 m?/g, g6zenek
hacmi 0,006416 cm3/g, gdzenek boyutunun ise 19,2 144 (1,92 nm) H3 kodlu aerojel tozunun ise yiizey
alan1 27,46 m?/g, gbzenek hacmi 0,01314 cm3/g ve gozenek boyutu 19,146 4 (1,91 nm) olarak tespit
edilmistir ve dolayisiyla nanoboyutta, mikro gozenekli aliimina-silika esash aerojel tozu tiretilebildigi
gorilmiustir.

Lei ve arkadaslarinin yaptig1 ¢calismada saf silika aerojelin yiizey alan1 837 m?/g iken; 1 gr Al203 toz
ilavesi ile 358,5 m2/g olmustur. Ortalama gozenek boyutu ise saf silika aerojelde 12,3 nm iken Al203
tozunun katki miktar arttikca artmis olup; 1 gr ilavede 22 nm olmustur [6]. Zhu ve arkadaslarinin
kémiir gangindan silika aerojel tirettikleri calismada gézenek ¢ap1 20-60 nm araliginda belirlenmistir
[31]. Wu ve arkadaslarinin ugucu kil ve trona cevheri kullanarak trettikleri silika aerojelde mikro
gozenek hacimlerinin ve BET 6zgiil ylizeyinin 6nce arttif1, sonra azaldigy, 1s1l islem sicaklig1 500 °C'ye
yaklastiginda 856,2 m?/g maksimum degere ulastig1 goriilmiistiir. BJH gézenek hacimleri de 500 °C'lik
151l islemden sonra maksimuma ytikselerek 2,92 cm3/g oldugu goriilmiistiir. Bu degerlerin daha sonra
azalmasi silika aerojel iskeletinin yiiksek sicakliklar altinda biliziilmesine baglanmistir [35].

3.5. Yogunluk analizi (Density analysis)

Aerojel tozlarinin yogunluklari ise 0,9817 cm?3’liik hacme sahip bir kapta d=m/v formiilasyonu ile
yaklasik olarak hesaplanmis olup; sonuglar Tablo 3’te verilmistir.

Tablo 3. Samot tuglasi-perlit, b) Samot tuglasi-diatomit ve c)Samot tuglasi-zeolit tozlarindan iiretilen aliimina-silika aerojel
tozlarinin yogunluk degerleri (Density values of alumina-silica aerogel powders produced from chamotte brick-perlite, b) chamotte brick-
diatomite and c) chamotte brick-zeolite powders)

Numune Yogunluk
Kodlar1 (g/cm3)
H1 0,2565
H2 0,176
H3 0,2536

Tablo 3’te goriildiigii lizere samot tugla harci ve diatomitten iiretilen H2 kodlu aerojel tozunun
yogunlugu 0,176 g/cm3 olup diger iki numuneye goére en diisiiktiir. EDS analizleri (Sekil 4) ile de
dogrulandigi iizere hem Na oraninin digerlerine goére daha diisiik olmas1 hem de silika oraninin yiiksek
alimina oraninin daha diisiik olmasi sebebiyle (silikanin yogunlugu<aliiminanin yogunlugu)
yogunlugunun da diisiik olmasi beklenen bir durum olmustur. Samot tuglasi-perlit ve samot tuglasi-
zeolitten iretilen aerojel tozlarinin yogunluklari ise birbirine yakin olup sirasiyla 0,2565 g/cm3 ve
0,2536 g/cm3 olup; literatiirdeki sonugclarla uyumlu ve ideal bir aralikta oldugu séylenebilmektedir.

Ji ve arkadaslarinin sol-jel yontemi kullanarak aliiminayla zenginlestirilmis bir Al203-SiO2 aerojeli
tirettikleri calismada 6nciil olarak ucuz bir inorganik aliiminyum tuzu Al(H20)9(NO3)3 ve iskelet takviye
maddesi olarak tetraetoksisilan (TEOS) kullanilmistir. Saf aliimina aerojel numunenin yogunlugu 1,3
iken Si/Al mol orami 0,5 olanin 0,3, 1 olanin 0,35 ve 3 olanin 0,5 g/cm3 olmustur [36]. Zhu ve
arkadaslarinin dogal hammadde kaynagi olarak komiir gangi kullandiklari ve atmosferik sartlar altinda
kurutma yontemi tercih ettikleri aliimina-silika esasli aerojel ¢alismalarinda tirettikleri aerojelin
yogunlugu 0,3475 g/cm3 olarak olciilmiistiir [32]. Literatiirdeki ¢alismalara kiyasla mevcut
calismadaki yogunluk degerinin sentetik kaynaklarla iiretilen aliimina-silika aerojellere gére daha
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disik (hafif) olmasi, hem maliyetin disiiriilmesi hem de rezervi bol olan dogal hammadde
kaynaklarinin katma degerli bir tiriine doniistiirebilmesi ve hafifligin 6nemli oldugu cesitli alanlarla
(valitim, sensor, katalizor tasiyicisi vb.) kullanilma potansiyeli tasimasi gibi avantajlar agisindan 6nemli
gorilmektedir.

3.6. Termal iletkenlik analizi (Thermal conductivity analysis)

Termal 6zellikler ve diger bircok malzeme 6zelliginin yani sira maliyet acisindan farklilik gosteren
bir¢ok yalitim malzemesi tiirii mevcuttur. Aerojellerin nano 6lgekli gozenek boyutundan dolay1 normal
sicaklik ve basingtaki termal iletkenligi, havaninkinden daha diisiiktiir ve bundan dolay1 siiper yalitim
malzemesi olarak bilinmektedir. Aerojel nano-goézenekli yalitim malzemelerinin son derece diisiik 1s1
iletkenligi, onlarin dogal karmasik nanoyapilarindan kaynaklanmaktadir. Nano gozenekli
malzemelerin nanopartikiilleri, karmasik bir ii¢c boyutlu ag yapisi olusturmak iizere birbirine baglanan
zincir iskeletleri olusturmak iizere rastgele bir araya gelmektedir. Aerojellerin icindeki gdzenek
boyutu, gaz molekiillerinin ortalama serbest yolundan daha kii¢iik veya buna yakinken; nano
gozenekler, gaz molekiillerinin serbest hareketini ciddi sekilde kisitlayacak ve gaz molekiilleri
arasindaki 1s1 transferini ciddi sekilde zayiflayacaktir. Ayrica 1s1 kat1 iskelet {izerinden aktarildiginda,
nano gozenekli yalitim malzemelerinin karmasik iskelet yapis, 1s1 transfer yolunu arttirarak, nano
gozenekli aerojel yalitim malzemelerinin biiytik termal diren¢ géstermesini saglayacak dolayisiyla kat
termal iletkenlik daha da diisecektir [37].

Sicak disk (HD), Gustafsson probu veya Halldahl olarak da adlandirilan gegici diizlem kaynag1 (TPS)
teknigi, malzemelerin termal iletkenligini 6l¢mek icin uygun ve dogru bir yontemdir. Hot disk AB
tarafindan tretilen sicak disk (HD), bir numunenin termal iletkenlik, termal yayilma ve 6zgiil 1s1 gibi
termal aktarim oOzelliklerini 6l¢gmek i¢in tasarlanmis bir sistemdir. Genel olarak termal iletkenlik,
yogunluk, sicaklik, nem iceriginin yani sira yapilarinda bulunan bilesenlere ve bosluklara da baghdir.
TPS sensorii, birkag esmerkezli daireye sarilmis ve her iki tarafi da iyi kimyasal dirence ve mekanik
ozelliklere sahip ince bir polimerle kaplanmis bir serit olarak kabul edilebilir. Esmerkezli daireler cift
sarmal seklinde yapilmis, boylece akim bir ugtan diger uca iletilebilir. TPS sensort, test edilecek
numune malzemenin iki pargasi arasina yerlestirilir. Bu sensér hem numunenin sicakligini arttirmak
icin bir 1s1 kaynagi hem de zamana bagl sicaklik artisini kaydetmek icin bir diren¢ termometresi gérevi
gormektedir. Belirlenmis bir siire boyunca 200 direng veri noktasi alinir ve bunlardan sicaklik ve
zaman arasindaki iligki kurulur. Sensoriin baslangictaki termal kiitle etkisi nedeniyle, genellikle ilk
birkag¢ saniye boyunca kaydedilen veriler goz ardi edilir. Sicak diskin ana avantajlar1 dogruluk, genis
iletkenlik 6l¢limu aralifl, nispeten ¢ok kisa bir siirede sonuglar iiretmesi ve farkli numune tiirlerini
barindirmak i¢in farkli sensér boyutlari kullanabilmesidir [38]. Uretilen aerojel tozlarindan elde edilen
termal iletkenlik katsayisi degerleri kullanilan hammadde kaynaklarinin termal iletkenlik katsayisi
degerleriyle birlikte Tablo 4’te verilmistir.

Tablo 4. H1, H2 kodlu aerojel tozlarinin ve baslangic hammaddelerinin termal iletkenlik degerleri (Thermal conductivity values of H1,
H2 coded aerogel powders and precursor raw materials)

Hammaddeler ve Termal iletkenlik
Numune kodlari katsayis1 (W/mK)
Samot tuglast 0,1874
Perlit 0,0412
Diatomit 0,0687
Zeolit 0,1188
H1 0,0929
H2 0,0608
H3 0,0720

Elde edilen sonuglarda baslangi¢ dnciillerinden olan samot tuglasi, perlit, diatomit ve zeolitin termal
iletkenlik katsayisi degerleri sirasiyla 0,1874, 0,0412, 0,0687 ve 0,1188 W/mK oldugu goriilmiis olup;
en diisiik degere sahip olan perlit iken; en yiiksek termal iletkenlik degeri zeolit hammaddesinde
bulunmustur. Samot tuglasi ve perlitten iiretilen aerojel tozu (H1) termal iletkenlik degeri 0,0929
W/mK, samot tuglasi ve zeolitten tiretilen aerojel tozunun ise (H3) 0,072 W/mK oldugu goériilmiistiir.
Samot tuglasi ve diatomitten iiretilen Tablo 3’den de en diisiik yogunluklu oldugu goériilen H2 kodlu
aerojel tozunun termal iletkenligi 0,0608 W/mK olup bu degerin oldukga diisiik oldugu goriilmiis ve 1s1
yalitiminda 1s1 yalitim elemani olarak kullanilmak i¢in uygun degerde ve daha ucuz bir muadil olacag:
soylenebilir.

Yu ve arkadaslarinin yaptig1 bir calismada fiber takviyeli Al203-Si02 aerojellerin termal iletkenligi, fiber
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icerigine bagh olarak 0,0403 W/mK-0,0545 W/mK araliginda degistigi goriilmistir [39]. Liu ve
arkadaslarinin mullit fiber (3Al203.2S102) takviyeli allimina aerojel iiretimlerinde mullit fiber igeriginin
artmasiyla numunelerin yogunlugunun 0,12 g/cm3'ten 0,33 g/cm3'e yiikselmesiyle, oda sicakliginda
termal iletkenlik katsayisinin da 0,032'den 0,050 W/m-K'e arttigi, dolayisiyla mullit fiber icerigi
arttikca aerojelin kati icerigi de arttig1 icin termal iletkenligin artmasina neden oldugu ac¢iklanmistir
[40]. Yu ve arkadaslarinin diisiik maliyetli ve yliksek performansli bir kompozit yalitim malzemesi
olarak atmosferik sartlarda kurutma ile hazirladiklar1 kuvars elyaf/Al203-SiO2 aerojellerde termal
iletkenligin oda sicakliginda 0.049 W/mK oldugu goriilmistiir [41].

4, Sonu(;lar ve Tartlsma (Results and Discussion)

Mevcut ¢calisma sol-jel yontemi ile silika kaynagi olarak perlit, diatomit ve zeolit aliimina kaynagi olarak
samot tugla harci kullanarak ortam basincinda kurutma ile aliimina-silika esasl aerojel tozu tiretimini
ve iiretilen tozlarin karakterizasyonunu kapsamaktadir.

¢ SEM analizi ile ii¢ boyutlu ve gézenekli mikroyapiya sahip olmasi sebebiyle diisiik yogunluga sahip
oldugu, toz tane boyutunun nano seviyede oldugu, yiizeyin siingerli yapiya sahip oldugu
gozlemlenmektedir. EDS analizi ile Si, Al ve O elementlerinin hakim oldugu gézlenmistir.

e FTIR analizi ile asimetrik ve simetrik baglanmadan dolay1 belirgin ve gii¢clii Si-0-Al ve Si-O-Si
piklerinin meydana geldigi, adsorbe edilen sudan kaynakli ise -OH pikleri tespit edilmistir.

« XRD analizi ile aliimina-silika esasl aerojellerin amorf yapinin gostergesi olan genis SiO: piklerinin
yanisira miillit fazinin varhigi da saptanmistir.

¢ H1, H2 ve H3 kodlu aliimina silika esash aerojelleri sirasiyla 248, 27,46 ve 13,356 m?/g gibi yliksek
BET ylizey alanlari, 0,122, 0,006416 ve 0,01314 cm3/g gozenek hacmi ve ~1,9 nm civarlarinda
ortalama gozenek boyutlar: gosterdigi gorulmiistir.

« H1, H2 ve H3 kodlu aliimina silika esasli aerojellerin sirasiyla yogunluk degerlerinin 0,2565, 0,176 ve
0,2536 g/cm3 oldugu, termal iletkenlik degerlerinin ise H1, H2 ve H3 i¢in sirasiyla 0,0929, 0,0608 ve
0,072 W/mK oldugu tespit edilmis olup sonuglarin literatiirdeki ¢alismalarla oldukg¢a uyumlu oldugu
gorilmistir.

e Yapilan karakterizasyon testleri sonucunda literatiirdeki aliimina-silika esasli aerojellere benzer
sonuclar elde edilmistir. Boylece aliimina kaynagi olarak samot tugla harci, silika kaynaklar1 olarak
perlit, diatomit ve zeolit kullanilarak Si-O-Al bag yapisinda, amorf yap1 gostergesi olan SiO: piklerine
sahip, nano boyutta aliimina-silika aerojel tozlari iiretilebilmistir. Mevcut proses etkili aliimina-silika
aerojel tozlarinin iretimi icin ¢ok uygundur. Dogal silika ve aliimina hammaddelerinden ortam
basincinda kurutma yontemiyle aerojel liretimi ¢ok dnemli ve bir¢ok endiistriyel alan i¢in faydahdir.
Aliimina-silika aerojellerin pahali kimyasallarin yanisira dogal hammadde ve atiklardan tretildigi ile
ilgili literatiirde ¢alismalar mevcut olmakla birlikte; samot tugla harci, perlit, diatomit ve zeolit
kullanilarak iiretilen aerojel ¢alismalarina rastlanmamaistir.
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