Uludag Universitesi Miihendislik Fakultesi Dergisi, Cilt 25, Sayi 3, 2020 ARASTIRMA

DOI: 10.17482/uumfd.750246

SOL-JEL YONTEMIYLE URETILEN ALUMINANIN
FiZIKOKIMYASAL VE YAPISAL OZELLIKLERi UZERINE
KALSINASYON SICAKLIGININ ETKIiSi

Nihan KAYA ~
Dilek CANTURK OZ ™"

Alinma: 09.06.2020; diizeltme: 22.09.2020; kabul: 02.10.2020

Oz: Aliimina; sert, kimyasal olarak inert, yiiksek erime noktasina sahip, oksidasyona, korozyona, termal
ve mekanik soklara ve asinmaya karsi yiiksek direng gosteren bir malzeme oldugu igin basta seramik
endiistrisi olmak iizere elektronik, kozmetik ve saglik gibi pek ¢ok endiistride genis uygulama alani
bulmaktadir. Gliniimiizde, teknolojinin gelismesiyle ve {iretimin artmastyla birlikte aliiminanin kullanim
alanlar1 da her gecen yil artis gdstermektedir. Ustiin fiziksel ve teknik 6zellikleri sebebiyle endiistriyel
acidan 6nemli bir mineral olan aliimina, genellikle boksit cevherinden Bayer prosesi ile iiretilmekte ve
cevherden iiretim nedeniyle de safsizliklar barindirabilmesi 6nemli bir sorun teskil etmektedir. Bu
calismada, sol-jel yontemiyle sentezlenen aliimina kriyojelin 600-1300 °C araliginda farkli sicakliklarda
kalsine edilmesiyle, endiistriyel alanda genis bir kullanim alanina sahip aliimina formuna doniistiiriilmesi
amaclanmigtir. Elde edilen Uriinlerin karakterizasyonu FT-IR, BET, SEM, XRD, TGA/DTA ve DSC
analizleri ile yapilmis ve aliiminanin fizikokimyasal 6zellikleri ile faz gegisleri incelenerek, kalsinasyon
sicakliginin son iiriiniin yapisal 6zellikleri lizerine etkisi belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Sol-Jel Y6ntemi, Kriyojel, Kalsinasyon, Aliimina.

Effect of Calcination Temperature on Physicochemical and Structural Properties of Alumina
Produced by Sol-Gel Process

Abstract: Alumina, as a smooth, chemically inert, high-melting material and highly resistant to oxidation,
corrosion, thermal and mechanical shocks, and abrasion, it is widely used in many industries such as
electronics, cosmetics, health, and particularly in the ceramics industry. Today, with the development of
technology and the increase of production, alumina usage areas are increasing every year. Alumina, which
is an important mineral in industry because of its superior physical and technical properties, is currently
produced from bauxite ore with Bayer process and it is an important problem to be able to contain impurities
due to production from ore. In this study, it was aimed to convert alumina cryogel, synthesized by sol-gel
method, to alumina form which has a wide usage area by calcining at 600-1300 °C at different temperatures.
The characterization of the obtained products was carried out by FT-IR, BET, SEM, XRD, TGA/DTA and
DSC analyzes and the physicochemical properties and phase transitions of alumina were examined and the
effect of the calcination temperature on the structural properties of the final product was determined.

Keywords: Sol-Gel Method, Cryogel, Calcination, Alumina.

* Hitit Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Kimya Miihendisligi B&liimii, 19030, Corum.
Iletisim Yazari: Nihan KAYA (nihankaya@hitit.edu.tr)

1459


http://orcid.org/0000-0001-8676-6768
http://orcid.org/0000-0002-1407-5631

Kaya N.,Cantiirk Oz D.:Sol-Jel Yont. Uretilen Aliminanin Ozellikleri Uzrn. Kalsinasyon Sicakhginin Etkisi

1. GIRIS

Aliimina (Al203), metal aliiminyumdan olugan tek oksittir. Korundum adi verilen bu bilesik
dogada kristal formda bulunan tek aliiminyum bilesigi olup, elmastan sonraki en sert mineral
olarak bilinir (Kumar vd., 2013). Ayrica Al-O atomlari arasinda yiiksek enerjili iyonik ve kovalent
bag olmasi sebebiyle bilinen en kararli oksitlerden biridir (Singh, 2012). Gelismis teknik
seramiklerden biri olan aliimina, yiiksek termal kararliliga, yliksek asinma ve korozyon direncine,
yiiksek refrakterlik derecesine ve yiiksek dielektrik kuvvetine sahip, biyouyumlu bir malzeme
olmas1 sebebiyle; atik su aritimi, seramikler, asindirict ve kesici aletlerin yapimi, katalizorler ve
katalizor destekleri, yalittim malzemesi, refrakter malzemeler, dis protezleri, kemik ve dis
implantlari, entegre devre paketleri gibi genis bir yelpazede pek ¢ok farkli alanda kullanim yeri
bulan 6nemli bir endiistriyel kimyasaldir (Bai vd., 2005; Cerezci, 2008; Matori vd., 2012; Sonmez
vd., 2019).

Aliimina, genel olarak hidroksit bilesiklerinin karisimindan olusan bir cevherden firetilir ve
bu karisima boksit adi verilir. Boksit karigimin genel ismi olup, bohmit (AIO(OH)), gibsit
(AI(OH)s3) ve diasporit (Al203.H20) minerallerinin yani sira, SiOz, TiO,, FeO, Fe;O3 veya FesO4
safsizliklarim1 da igerebilir (http://www.mta.gov.tr/v3.0/bilgimerkezi/boksit, 2020). Aliimina
yapilari, oksijen anyonlarinin diizenlenme sekline gore iki kategoriye (yiizey merkezli kiibik-ymk
ve altigen yakin paket-ayp) ayrilabilir. Her kategori, katyonlarin dagilimina dayanan farkli
yapilari igerir. vy, 0, & ve n-aliiminalarin ymk yapilari vardir. k, a ve y-aliiminalarin ise ayp yapilari
vardir. Tiim sicakliklarda kararh tek altimina fazi olan a-Al,O3’ nin faz dontigiimleri (ki (), eta
(n), kappa (x), gama (y), delta (8) ve teta (0)) gozenekli bir yapi olusturmaktadir. Baslangig
malzemelerinin kimyasal yapisi ve isisal gecislere bagli olarak tuzlarin, hidroksitlerin ve
oksihidroksitlerin hava atmosferinde normal basingta ayrigmasinin ve hatta eriyikten
kristallenmesinin farkli aliimina yapilarinin olusmasina sebep oldugu bilinmektedir (Sekil 1)
(Al’myasheva vd., 2005).

Yer kabugunun yaklasik %25’ ini olusturan aliimina dogada serbest halde bulunamadigindan,
genellikle boksit cevherinin Bayer prosesi ile islenmesi sonucunda elde edilir. Bu nedenle Bayer
prosesi boksit cevherinden aliimina tiretimi i¢in kullanilan en eski ve en yaygin metotlardan
birisidir. Bayer prosesi, boksitin dgiitiilmesi, bulamag haline getirilmesi, kalintilarin ¢oktiiriilmesi
ve yikanmasi, hidratlarin kristallendirilmesi ve hidratlarin kalsine edilmesi olmak flizere 5
asamadan olugmaktadir (Davis, 2011). Ancak Bayer prosesi kullanilarak {iretilen aliiminanin
yapisinda gerek cevherden gelen SiO2 ve Fe,Os gerekse iiretim asamasinda yapiya dahil olan
Na,O gibi safsizliklar bulunabilmektedir. Bununla birlikte yiiksek iiretim miktarlarina bagh
olarak gerek lilkemizde gerekse diinyada boksit rezervlerinin hizla azalmasi sonucu aliimina
iiretim maliyetlerinde son yillarda ciddi artiglar yasanmaktadir. Bu nedenle giiniimiizde yapilan
calismalar boksit dis1 kaynaklardan aliimina {iretimi konusuna odaklanmaktadir (Erdemoglu vd.,
2018).

Aliimina iiretiminde Bayer prosesinden baska hidrotermal proses, sol-jel yontemi, kimyasal
buhar biriktirme prosesi, ¢okeltme prosesi ve termofiziksel sentez gibi cesitli yontemler
gelistirilmistir (Noordin ve Liew, 2010; Tok vd., 2006; Piriyawong vd., 2012). Ancak bu
yontemler icerisinde sol-jel prosesi, yiiksek saflikta homojen malzemelerin Uretimine olanak
sagladig i¢in son yillarda pek ¢ok alanda 6nemli derecede ragbet goren bir tekniktir. Sol-jel
islemi, oksit malzemelerin sentezine yeni yaklagimlar onermektedir (Livage vd., 1989). Bu
yontem, seramik malzemelerin {iretimi i¢in bir sol ¢ozeltisinin hazirlanmasi, solun jellesmesi ve
¢Oziiclinlin ¢ikarilmasi basamaklarimi igerir. Sol, sivi bir ¢oziicii icerisinde kolloidal kati
taneciklerin kararli bir siispansiyonudur. Jel ise bu kolloidal taneciklerin ¢oktiiriilmesiyle elde
edilen gozenekli yapiya sahip kat1 bir matristir. Sol-jel yontemi ise genel olarak inorganik tuzlar
ya da metal alkoksitlerin hidrolizi ve kondenzasyonudur (Deng, 2006; Brinker ve Scherer, 1990).
Diger bir deyisle hidroliz ve yogunlagma olmak iizere iki ana reaksiyon tiiriinii igeren sol-jel
islemi, su ile indiiklenen inorganik polimerizasyon reaksiyonlar1 yoluyla bir dncii soliisyonun
(6rnegin metal alkoksitlerin) inorganik bir kat1 haline doniistiiriilmesi olarak tanimlanabilir. Sol-
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jel islemi ile hazirlanan jeller, gézenekleri ¢dziicli sivi ile dolu iki fazli bir katidir. Dolayisiyla bu
islak jelin kurutma islemine tabi tutularak, icindeki ¢Oziiciiniin hava ile yer degistirmesi
saglanmalidir. Uygulanan kurutma yontemine goére, buharlastirarak kurutulanlar kserojel, ortam
basincinda kurutulanlar ambijel, dondurularak kurutulanlar kriyojel ve siiperkritik sartlarda
kurutulanlar ise aerojel olarak adlandirilir. Son iki kurutma yontemi, 1slak jelin gozenekliligi ve
jel aginin korunmasi i¢in daha uygundur (Schneider ve Baiker, 1995).

Bu calismada sol-jel yontemiyle sentezlenen ve dondurularak kurutulan aliimina kriyojelin
600-1300 °C sicaklik araliginda kalsine edilerek, seramik endiistrisi bagta olmak iizere pek ¢ok
endiistride kullanim alan1 bulan aliimina formuna doéniistiiriilmesi amaglanmistir. Bu kapsamda
hazirlanan numunelerin kKarakterizasyonu BET, SEM, FT-IR, XRD, TGA/DTA ve DSC analizleri
kullanilarak yapilmistir. Hammadde kaynagi olarak aliimina kriyojellerin kullanimi ile
endiistriyel uygulamalar agisindan olduk¢a Onem tasiyan aliimina iiretiminde, kalsinasyon
sicakligiin son iirlinlin fizikokimyasal ve yapisal ozellikleri {lizerine etkisi belirlenmis ve
aliminanin faz gecisleri incelenmistir.

o o

30° 850
a — Al(OH); (bayerlt) z307S n— A1203(H20) S © — Al,05(H,0) = a— Al,04
30° 00°C 200°C
Y — AI(OH)3 (gleIt) —)X A1203(M Hzo) _)K A1203(M Hzo) —) o— A1203

M+ tarafindan sabitlenen eser safsizlik

o= AI(OH)3 (bayerlt) 230 °C,vakum 50°C 0°C
Y — Al(OH)3 (glelt) _— p A1203(H20) —>'Y A1203(H20) _>
Al(OH)3; (nordstandit)
1200°C
0 — Al,05(H,0) —— a — Al, 04

300 °C,70—-90 MPa 450 °C,70—90 MPa
Y— AIO(OH)3 (amorf) Hidrotermal Proses _ AlO(OH) (béhmit) Hidrotermal Proses o — A1203

vy — Al(OH); (gibsit)

200°C
o— AlO(OH) (diasporit) —> a— Al,04
50 ° 600°C
vy — AIO(OH) (b6hmit) —>y Al,03(H,0) — 6 — Al,03(H,0) ——

200°C
o — A1203(H20) —) oa— A1203
Al(MOn)3 —)’Y A1203(H O) —>9 A1203(H20) — o — A1203

dengeli kristallesme

1050°C

. .. . dengesiz kristallesme
Al, 05 (yiiksek sicaklikta eriyik) vy — Al,04
1300 °C
Al,05(eriyik + eser miktarda Si0,) — i — Al,03 —— o — Al, 05
Sekil 1:

Farkl: yapidaki aliiminann faz déniisiimleri (Al’myasheva vd., 2005)

2. MATERYAL VE METOT
2.1.Malzemeler

Bu c¢alismada kullanilan, Aliiminyum-Tri-Sec-Biitoksit - AIJOCH(CH3)C2Hs]s (ATSB),
Etanol - CH3;CH>OH (EtOH), Metanol - CH30H (MetOH), Glasiyel Asetik Asit - CH;CO;H (AA)
ve Aseton - CH3COCHS3 (A) sentez safliginda olup, Merck firmasindan temin edilmistir.

2.2. Aliimina Kriyojelin Hazirlanmasi
Sol-jel yontemiyle aliimina alkojel sentezinde jelin hazirlamasinda, 2003 yilinda Poco ve

Hrubesh tarafindan patenti alian regete kullanilmistir (Poco vd., 2001). ilk asama; sol olusumu
yani aliiminanin hidrolizidir. Bunun i¢in ATSB:EtOH:H>O 1:16:0,6 molar oraninda, aliiminyum-
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tri-sec-biitoksit, etanol ve ultra saf sudan olusan karigim 60 °C’ ye 1sitilarak 45 dakika karigtirilmig
ve kontrollii olarak hidroliz islemi gerceklestirilmistir. Baslangigta karisim, beyaz (bulanik)
renkte ve viskoz iken, hidroliz tamamlandik¢a seffaf ve akigkan kivama geldigi goriilmiistiir.
Jellesme asamasina gegmeden Once sol ¢ozeltisi oda sicakligina sogutulmustur.

Jellesme i¢in sol ¢ozeltisine kiitlesel orani, SOL:MetOH:H,0:AA 1:0,2:0,003:0,03 olacak
sekilde metanol, su ve asetik asit ilave edilmistir ve 30 dakika boyunca karistirilmistir. Bu siire
sonunda ¢ozelti viskoz bir kivama gelmis ve olusan bu viskoz s1vinin jellesmesinin tamamlanmasi
icin kaliba dokiilerek, 2 saat beklenilmistir. Sonug olarak seffaf renkte ve oldukca kirilgan yapida
1slak jeller elde edilmistir.

Jellesmenin tamamlanmasi ve giiclii bir ag yapisinin olugsmasi igin jellesme ve kurutma islemi
arasindaki ara adim olarak diisiiniilen yaglanma siireci, jelin mikro yap1, gdzeneklilik, yiizey alani,
gozenek boyutu ve hacim daralmasi iizerinde biiylik etkiye sahiptir. Bu nedenle hazirlanan
alimina alkojelin yaslandirilmasi icin elde edilen 1slak jeller oncelikle 24 saat metanol
banyosunda dinlendirilmis ve sonrasinda belirli periyotlarla degistirilen taze aseton banyosunda
7 glin boyunca yaslandirilmistir. Metanol banyo siiresi tamamlandiginda jellerin seffafliginm
kaybettigi ve daha opak renkte ve daha az kirilgan bir yap1 gosterdigi gozlenmistir (Yoldas, 1975).

Banyo siiresi tamamlanan 1slak jeller, Christ marka Epsilon 2-4 LSC model liyofilizatoérde
dondurularak kurutulmus ve jelin gbzenekleri icerisindeki sivi, jelin yapisina zarar verilmeden
cikartilmaya ¢alisilmistir (He vd., 2015).

2.3. Aliimina Kriyojelin Kalsinasyonu

Islak jelin liyofilizatérde dondurularak kurutulmasi sonucu elde edilen aliimina kriyojeller, 5
°C/dk 1sitma hiziyla sirasiyla 600, 700, 800, 900, 1100 ve 1300 °C’ de 5 saat siireyle kalsine
edilerek, aliminanin faz gegisleri ve kalsinasyon sicakliginin nihai iiriiniin fizikokimyasal ve
yapisal ozellikleri lizerine etkisi incelenmistir.

2.4.Karakterizasyon Calismalar

Farkli sicakliklarda kalsine edilen kriyojeller yardimiyla iiretilen aliiminay1 karakterize etmek
amaciyla BET  (Brunauer-Emmett-Teller), FT-IR (Fourier Donistimli  KizilGtesi
Spektroskopisi), XRD (X-Isim1 Kirinimi), TGA/DTA (Termogravimetrik Analiz), DSC
(Diferansiyel Taramali Kalorimetre) ve SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) analizleri
yapilmistir.

2.4.1. BET analizi

BET analizi Quantachrome marka 1Q-Chemi model cihaz ile yapilmistir. Numunelere analiz
oncesinde 200 °C’ de 12 saat degaz islemi uygulanmis ve sonrasinda 77,3 K' de sivi N ortaminda,
N2 gaz1 adsorpsiyonu teknigine dayali olarak ¢ok noktali BET analizi yapilarak, 6zgiil yiizey alan1
belirlenmistir.

2.4.2. FT-IR analizi
Numunelerin FT-IR spektrumlart KBr ile pellet yapilarak, Thermo Scientific marka Nicolet
IS10 model FT-IR spektrofotometresi ile 400-4000 cm? aralifinda alinmis olup, elde edilen

spektrumlardan her bir farkli kalsinasyon sicakliinda numunelerde yapisal degisimin olup
olmadigi, fonksiyonel gruplarin verdigi pikler yardimiyla belirlenmistir.
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2.4.3. XRD analizi

Numunelerin X-1sin1 kirmim desenleri Cu-K radyasyonu (A= 1.392 A) kullanilarak, 40 kV
ve 30 mA’ de calisan Rigaku SmartLab X-1s1m1 difraktometresi ile 10°-80° (20) araliginda
kaydedilmistir.

2.4.4. TGA/DTA analizi

Numunelerin 1sisal davranisi, DMAQ800 model termal analizorde 10 °C/dk’ lik 1sitma
hiztyla, durgun hava ortaminda 25-1100 °C sicaklik araliginda olgiilmiistiir. Elde edilen
TGA/DTA egrilerinden sicaklia bagli olarak kiitle kayb1 belirlenmistir.

2.4.5. DSC analizi

Numunelerin 1s1sal davranisi, Mettler—Toledo/TGA/DSC 1 HT marka cihaz ile 10 °C/dk’ lik
1sitma hiziyla, hava ortaminda 25-1100 °C sicaklik aralifinda 6l¢iilmiistiir. Elde edilen DSC
egrilerinden 1s1 akigina bagli olarak faz gecisleri yorumlanmustir.

2.4.6. SEM analizi

Hazirlanan numunelerin yapilarini nano boyutta goriintiileyebilmek i¢in Quanta marka
FEI/Quanta 450 FEG model SEM cihazi kullanilmigtir. Numunelerin yiizeyinin topografik
goriintiileri, 20 kV ile farkli biiyiitme oranlarinda elde edilmistir.

3. BULGULAR

Aliimina iretiminde yiiksek saflik, mikroyap1 ve molekiiler dlgekte homojenlik gibi ¢esitli
avantajlar sunan sol-jel yontemi ve dondurarak kurutma teknigi kullanilarak hazirlanan (Simon-
Herrero vd., 2016) ve daha sonra farkli sicakliklarda kalsine edilen kriyojel numunelere ait bilgiler
Tablo 1’ de verilmis olup, hazirlik agamalarina ait akim semasi ise Sekil 2’ de gosterilmistir.
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RS k. )

Su
Asetik Asit
Su
— i
_— .
Oda sicakhgmna
[> sogutulur

Sol Cazeltisi Aerojel

Aliimina Alkojelin
Hazirlanmasi

60 °C" de 45 dakika karistinihe 30 dakika Karstinhir 120 dakika sonra
jellesme tamamlany

Aliimina Alkojelin
Yaslandirilmasi

Aliimina Alkojelin
Kurutulmasi

Aliimina Kriyojelin
Kalsinasyonu

Sekil 2:
Sol-jel yontemiyle iiretilen altiminamin hazirltk asamalarina ait akum semasi

Tablo 1. Aliimina Kkriyojel numunelerde kalsinasyon Kosullari

Numune Ismi Numune Hazirlama Kosullar:

KR» Altimina kriyojel

KR,-600 600 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel
KR,-700 700 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel
KR,-800 800 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel
KR.-900 900 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel
KR,-1100 1100 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel
KR-1300 1300 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel
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3.1. Kalsinasyon Sicakh@mnin Yiizey Alanina Etkisi

Sol-jel yontemiyle sentezlenen alkojelin dondurularak kurutulmasiyla elde edilen aliimina
kriyojelin farkli sicakliklarda kalsine edilmesi sonucunda numunelerin yiizey alanlarindaki
degisim, ¢ok noktali BET analiz yontemi ile belirlenmis olup, sonuglar Sekil 3 *de verilmistir.

KR2-1300 49
KR2-1100 4,3

KR2-900 | o J 31,1

KR2-800

43,8
KR2-700 & 2,3
KR2-600 2,5

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Yiizey Alam (m?/g)

Sekil 3:
Farkl sicakliklarda kalsine edilen aliimina kriyojelin BET yiizey alanina, kalsinasyon
sicakliginin etkisi

1970" lerin ortasinda Yoldas tarafindan aliiminyum alkoksitlerin hidroliz ve yogunlagmasi ile
monolitik aliimina jel sentezlenebilecegi kesfi, bugiine kadar devam eden sol-jel arastirmasindaki
patlamanin en biiyiik sebebi olmustur (Brinker ve Scherer, 1990). Giiniimiizde Yoldas y6ntemi,
oldukga gbzenekli olan aliimina sentezlemek icin kullanilan standart yontemlerden biri haline
gelmistir (Kureti ve Weisweiler, 2002). Bu ¢alismada da baslangi¢ maddesi olarak aliiminyum-
tri-sec-biitoksit kullanilarak Yoldas tarafindan onerilen sol-jel yontemiyle aliimina alkojeller
hazirlanmigtir. Hazirlanan bu 1slak jeller dondurularak kurutulmus ve yiiksek gozeneklilige ve
ylizey alanina sahip aliimina kriyojeller (KR>) elde edilmistir. Hazirlanan aliimina kriyojellerin
kalsinasyon dncesi 491,6 m?/g yiizey alanma ve 1,89 cm®/g gozenek hacmine sahip oldugu tespit
edilmistir (Cantiirk Oz ve Kaya, 2020). Literatiirde aliimina esasli monolitik aerojellerin
olusumunu tarif eden c¢aligmalar incelendiginde, stiperkritik kosullarda kurutularak yiiksek
gozeneklilik derecesinde elde edilen jeller icin en yiiksek BET yiizey alam1 376 m?/g olarak
belirlenmistir (Poco vd., 2001). Kullanim1 her gegen giin artan bu sentetik malzemenin iiretiminde
sadece kurutma teknigi degistirilerek literatiire kiyasla daha yiiksek yiizey alanina sahip jelin
iiretilebiliyor olmas1 biiyiik bir avantajdir. Ancak hazirlanan bu yiiksek gozeneklilige ve yiiksek
ylizey alanina sahip aliimina kriyojelin, Sekil 3 den goriildiigii gibi kalsinasyonla birlikte yiizey
alaninda ciddi bir azalma meydana gelmistir. 600 °C ve 700 °C’ de kalsine edilen numunelerin
yiizey alanlar1 birbirine olduk¢a yakin ¢ikmustir. 230-850 °C arasinda bayerit formundaki
alliminanin 1, bohmit formundaki aliiminanin § fazinda oldugu ve her iki fazin da yiizey merkezli
kiibik yapida oldugu diisiiniilecek olursa, bu sonu¢ olduk¢a anlamlidir. Yine benzer sekilde 850-
1100 °C arasinda bayerit formundaki aliimina ©, béhmit formundaki aliimina 1050 °C’ ye kadar
d, bu sicakliktan sonra © fazinda oldugundan ve yine her iki fazin yiizey merkezli kiibik yapida
olmasi, 800°C ve 900 °C’ deki ylizey alanlarmin birbirine yakin ¢ikmasina vesile olmustur. 1100
°C’ den sonra ise hem bayerit hem de bohmit formundaki aliimina o fazina gegctigi i¢in 1100 °C
ve 1300 °C’ deki yiizey alanlar1 birbirine yakindir. 800 °C ile 900 °C’ de kalsine edilen aliimina
kriyojel numuneleri arasindaki fark diger sicakliklarda kalsine edilen numunelere oranla daha
fazladir. Bunun sebebinin bayerit formundaki aliiminanin, n fazindan © fazina gecis sicakliginin
bu iki sicaklik araliginda kalmasindan ve bohmit formundaki aliiminanin ise § fazinda olmasi
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sebebiyle bu sicaklik araliginda aymi anda ii¢ fazin birden bulunmasindan kaynaklandigi
diisiiniilmektedir. Deneysel sonuglar kalsinasyonla birlikte sadece yiizey alaninda degil ayni
zamanda g6zenek hacminde de dnemli oranda azalma meydana geldigini géstermistir. 800 °C’ de
kalsine edilen ve en yiiksek yiizey alanina sahip KR>-800 numunesi i¢in gézenek hacmi 0,15
cm?/g olarak belirlenmistir. Sonug olarak aliimina eldesinde kullanilan ve sol-jel yontemiyle
iiretilen kriyojel malzeme, jel evresinde iken sahip oldugu gozenekli dokuyu kalsinasyon islemi
ile kaybetmistir. Benzer sonu¢ Khosravi Mardkhe vd. tarafindan 2016 yilinda gergeklestirilen
calismada da gozlenmistir. Bu calismada kalsinasyon iglemi ile gerceklesen yapisal doniisiim
sonucu aliimina formuna (a-Al2O3) ulagilmis ancak bu esnada pordz yapimin ¢okmesi sonucu
diisiik gdzenekli bir malzeme elde edilmistir.

3.2.Kalsinasyon Sicakhiginin Yapisal Ozelliklere Etkisi

Farkli sicakliklarda kalsine edilen kriyojel numunelerine ait FT-IR spektrumlar1 Sekil 4’ de
verilmistir. Yapilan analiz sonucunda kalsinasyon sicakliginin ve dolayisiyla da faz
dontisiimlerinin yapisal farkliliklara yol agtigi goriilmiistiir. 1050 cm™’de yapidaki Al-O-H
gerilmesine ait absorpsiyon pikinin, 650 cm™ ve 750 cm™°de ise Al-O gerilmesine ait absorpsiyon
piklerinin 800 °C’ ye kadar goriiniir sekilde azaldigi, 900 °C’ den sonra ise tamamen kayboldugu
gozlenmistir. 1500 cm™ ve 1600 cm™*’de H-O-H gerilme bandina ait absorpsiyon piklerinin 1630
cm? 'de yapida yer alan serbest su molekiillerine ait piklerin ve 3500 cm™ 'de aliimina kriyojelin
yiizeyinde adsorplanmis olan su molekiillerinden kaynaklanan O-H piklerinin kalsinasyon
sicakhig1 arttikga tamamen kayboldugu belirlenmistir. 2150 ¢cm™-2500 cm™? frekans araliginda,
O-H gruplart ile birlikte C-O komplekslerine ait piklerin 600 °C’ de gergeklesen kalsinasyon ile
birlikte ortaya c¢iktig1 ve 900 °C’ ye kadar sabit kaldigi ancak 1100 °C’ den sonra ise piklerin
siddetinin azaldig1 gdzlenmistir (Zu vd., 2011). 2000 cm™ ile 2500 cm™ dalga boyu araligindaki
sacilmadan kaynaklanan 151k kaybini gosteren piklerin kalsinasyon sicakligi ile birlikte 900 °C’
ye kadar arttig1, 900 °C’ de neredeyse kriyojelin baslangi¢ seviyesine dondiigii ve 1100 °C’ den
sonra yeniden ve daha siddetli olarak ortaya ¢iktigi goriilmektedir.

Sekil 4’ de yer alan kalsine edilmis olan kriyojellere ait spektrumlar gerek birbirleri arasinda
gerekse kalsine edilmemis kriyojelin spektrumu ile kiyaslandiginda, 6zellikle 600 °C’ de, 800-
900 °C arasinda ve 1100 °C sonrasinda hemen hemen tiim piklerde keskin degisimler
goriilmektedir. Bahsi gegen sicaklik araliklari aliiminanin faz gegis sicakliklari oldugundan,
piklerde gozlemlenen degisimler faz gecisinden kaynaklanmaktadir. Aliiminanin bayerit formu
230-850 °C arasinda n-aliimina, 850-1200 °C arasinda ©-aliimina ve 1200 °C’ den sonra ise en
kararli formu olan a-aliimina formundadir. Altiminanin béhmit formu ise 450-600 °C arasinda y-
aliimina, 600-1050 °C arasinda 6-aliimina, 1050-1200 °C arasinda ©-aliimina ve 1200 °C’ den
sonra a-aliimina formuna gegmektedir. Dolayistyla farkli sicakliklarda kalsine edilmis kriyojel
numunelerinde her sicaklikta aliiminanin farkli bir fazin1 gérmek miimkiindiir. Bu fazlar Sekil 5°
de verilen XRD spektrumunda agikca goriilmektedir.
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Sekil 4:

Farkl sicakliklarda kalsine edilen kriyojel numunelerine ait FT-IR spektrumlar
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Sekil 5:

Farkl sicakliklarda kalsine edilen altimina kriyojel numunelerine ait XRD deseni

5 °C/dk 1sitma hiz1 ve 5 saat siireyle farkli sicakliklarda kalsine edilen aliimina kriyojel
numunelerine ait XRD deseni Sekil 5° de verilmistir. Sol-jel yontemiyle sentezlenen aliimina
kriyojel numunesi igerisinde daha 6nce belirtilmis olan aliiminanin hem bayerit hem de bohmit
formu yer almaktadir. Dolayisiyla XRD deseninde her sicaklik i¢in hem bayeritten hem de
bohmitten kaynaklanan faz pikleri goriilmektedir. Bayeritten kaynaklanan n fazina ait pik, 600 ve
700 °C’ de genis ve siddeti ¢ok az oldugu icin XRD deseninde agik¢a goriilememektedir
(Khosravi Mardkhe vd., 2016). Bununla birlikte literatiire gore y fazina ait pik bohmitten
kaynaklanmakta olup, 450-600 °C arasinda goriilmesi gerekmektedir (Al’myasheva vd., 2005;
Du vd., 2009). Ancak 900 °C’ de elde edilen XRD deseninde y fazina ait pik gortilmektedir. 800
°C’ de kalsine edilen kriyojel numunesinde bohmit formundan kaynaklanan 6 fazi (Rajaeiyan ve
Bagheri-Mohagheghi, 2013; Padmaja vd., 2004) ve bayeritten kaynaklanan n faz1 (Keysar vd.,
1997) goriilmektedir. 900 °C’ de yapilan kalsinasyon isleminde, bohmit formundan kaynaklanan
6 fazi (Masuda vd., 2015) ve bayeritten kaynaklanan © fazi (Du vd., 2009) ile birlikte ayrica y
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fazina ait pik de goriilmektedir. 1100 ve 1300 °C’ de yapilan kalsinasyon isleminde ise yalnizca
a-aliiminaya ait pikler goriilmektedir. Bununla birlikte kalsine edilmemis aliimina kriyojel
numunesine ait kirinim deseninde de beklenildigi gibi amorf yap1 gézlenmistir. Cilinkii jeller,
diizenli bir kristal yapiya sahip olmadiklar1 i¢in amorf yapidadirlar. Dolayisiyla diizensiz yapida
bir kristal diizlemine gelen X-1sin1 demeti kristal diizlemlerine herhangi bir agiyla carparsa,
kirinim gerceklesmez. Bu nedenle amorf yapilarin XRD spektrumlarinda herhangi bir kirinim
piki gozlenmez. Ciinkii kristal diizlemlerinden yansiyan X-isinlarimin aldiklar1 yollarin
uzunluklar farkli oldugundan, s6z konusu 1sinlar arasinda faz farki olusur ve bu 1sinlar birbirlerini
iptal ederler (Bono vd., 2010).

3.3.Kalsinasyon Sicakh@inin Isisal Davranisa Etkisi

Aliiminyum oksit ¢ok cesitli kristal yapida bulunabilir ancak a-aliimina, kristal halindeki en
kararli ve en yaygin olarak bilinen tiiriidiir. a-aliimina en kararli Al;O3 formu oldugu i¢in de
genellikle yiiksek sicakliklarda kristallestirilir. Bunun disinda, y-, 8-, n-, 6- , k- ve y-alumina da
mevcut olmakla birlikte aliiminanin kalsinasyon sicaklig: yiikseldikge, v, 6, 6 ve o -aliiminaya
daha fazla faz gecisi meydana gelmektedir (Matori vd., 2012; Lee, 2013). Bu nedenle a-aliimina
fazinin olusumuna kadar yiikselen kalsinasyon sicakligi ile meydana gelen fazlarin sayisi ve
olusum sicaklik araligt calisma kapsaminda hazirlanan her kriyojel numunede farklilik
gosterecektir. Sekil 6-11° de verilen farkli sicakliklarda kalsine edilmis numunelere ait DSC ve
TGA-DTA-DTG egrileri yardimiyla, kalsinasyon sicakliginin 1sisal davranisa etkisi termal analiz
yontemleri kullanilarak tespit edilmeye ¢alisilmistir. Termal analizde numune sicakligi kontrollii
bir sekilde degistirilirken, numunenin herhangi bir 6zelliginin (agirlik, enerji, iletkenlik, manyetik
ozellikler vb.) sicaklikla degisimi siirekli bir sekilde 6l¢iilmektedir. Maddelerin yap1 analizlerinde
ve safliklarinin kontroliinde kullanilan bu yontemlerden TGA, incelenecek numunenin agirlik
kaybina ugrayip ugramadigini ve bu kaybin miktarin1 gosterir. Bu analizde agirlik degisimleri
sicakligin fonksiyonu olarak (% agirlik) kaydedilebildigi gibi dW/dT olarak da kaydedilebilir. Bu
durumda yapilan analiz DTG analizi olup agirlik kayb1 hizi, sicakligin veya siirenin fonksiyonu
olarak kaydedilir. DTG’ nin kullanmilmasinin asil amaci agirlik kaybinin en fazla (maksimum)
hangi sicaklikta olustugunun gorsel olarak gdzlenmesini kolaylastirmaktir. DTA ve DSC
analizleri ise reaksiyonun endotermik mi yoksa ekzotermik mi oldugunu ve aktarilan 1s1 miktarini
gosterir. Bu analizler sonucu elde edilen termogramlarda gozlenen ekzotermik pikler kimyasal
reaksiyonlar, polimerlesme veya kristallenme islemleri ile ilgilidir. Endotermik pikler ise faz
degisimleri, dehidrasyon, indirgenme ve bozunmalarla ilgilidir. Bu ¢alismada oncelikle 1sitma
islemi sirasinda numunelerde meydana gelen faz doniisiimlerini belirlemek amaglanmis olup
bunun i¢in DTA analizleri gerceklestirilmistir. Bu faz degisikliklerine ait kantitatif veriler ise
DSC analizi ile elde edilmistir.
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Sekil 6:
600°C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait
a. DSC egrisi, b. TGA-DTA-DTG egrileri
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Sekil 6’ da verilen 600 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait DSC egrisi
incelendiginde, 240-290 °C arasinda 42,4 J/g, 320-380 °C arasinda 15,5 J/g ve 760-960 °C
arasinda 35,4 J/g ekzotermik ii¢ pik tespit edilmistir. Bu sicaklik araliklar1 aliiminanin faz gegis
bolgelerine aittir. TGA-DTA-DTG egrilerinden ise 300-350 °C arasinda % 11°lik kiitle kayb1
oldugu anlagilmaktadir. Ancak bu kiitle kaybi belirtilen sicaklik araliginda gergeklesen faz
gecisinden kaynaklanmamaktadir. Ciinkii faz gegisinde kiitle kayb1 gerceklesmez. Dolayistyla
%11 lik kiitle kayb1 yapidaki kristal suyun buharlagsmasina atfedilebilir. Bununla birlikte 600 °C’
de kalsine edilen bu numunede a-aliimina fazinin olusumuna kadar tim faz gegislerinin
tamamlanmadig: diisiiniilmektedir.

Sekil 7° de verilen 700 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait DSC egrisi
incelendiginde, aliiminanin faz gegis sicakliklarina bagli olarak; 260-320 °C arasinda 27,2 J/g,
380-440 °C arasinda 6,2 J/g ve 760-820 °C arasinda 50,4 J/g ekzotermik ii¢ pik goriilmektedir.
Ayrica 500-720 °C arasinda 288 J/g ve 820-940 °C arasinda 61,1 J/g endotermik iki pik oldugu
da tespit edilmistir. TGA-DTA-DTG egrilerinden ise toplamda yaklasik % 4,8 kiitle kaybi oldugu
goriilmektedir. Bu kiitle kayb1 numunenin buharlagtiginin bir gostergesidir. Ciinkii a-Al(OH)3
(bayerit) yap1 diistik sicakliklarda (~250 °C) kristal suyunu birakarak, y-AIO(OH) (b6hmit)
yapisina doniismektedir. Faz gecisinden ziyade ortamdaki su molekiillerinin uzaklagmasi ile
gergeklesen bu kiitle kayb1 600 °C’ de kalsine edilen numunede de gbzlenmistir (Huang vd.,
2014).
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Sekil 7:
700°C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait
a. DSC egrisi, b. TGA-DTA-DTG egrileri
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Sekil 8:

800°C" de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait
a. DSC egrisi, b. TGA-DTA-DTG egrileri
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Sekil 8’ de verilen 800 °C ’° de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait DSC egrisi
incelendiginde, 30-70 °C arasinda numunenin absorbe ettigi nemden kaynakli 4,7 J/g ve 530-670
°C arasinda ise aliiminanin faz gecisinden kaynaklanan 122,3 J/g endotermik iki pik oldugu tespit
edilmistir. TGA-DTA-DTG egrilerinden ise 100 °C civarinda numunenin absorbe ettigi nemden
kaynaklanan yaklasik % 4,2’ lik kiitle kaybi oldugu goriilmektedir.
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Sekil 9:
900°C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait
a. DSC egrisi, b. TGA-DTA-DTG egrileri

Sekil 9” da verilen 900 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait DSC egrisi
incelendiginde, yine aliiminanin faz geg¢isinden kaynaklanan, 360-780 °C arasinda 1599,15 J/g ve
1040-1140 °C arasinda 239,03 J/g endotermik iki pik oldugu ve 1140-1180 °C arasinda 16,26 J/g
ekzotermik bir pik oldugu tespit edilmistir. Bununla birlikte TGA-DTA-DTG egrileri
incelendiginde, numunenin absorbe ettigi nemden kaynakli yaklasik % 0,8 ihmal edilebilir bir
kiitle kayb1 oldugu goriilmektedir.
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Sekil 10:
1100°C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait
a. DSC egrisi, b. TGA-DTA-DTG egrileri

Sekil 10’ da verilen 1100 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait DSC egrisi
incelendiginde, ¢alisilan sicaklikta aliminanin kararl a- fazina ge¢isi tamamlandigindan dolay1
herhangi bir pik olusumu goézlenmemistir. TGA-DTA-DTG egrilerinde de beklenildigi gibi
herhangi bir kiitle kaybinin olmadigi tespit edilmistir. Ciinkii kiitle kaybinin olmadigi sicaklik
araligi, numunenin kararli oldugu durumu ifade eder.
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Sekil 11:
1300°C’ de kalsine edilen altimina kriyojel numunesine ait
a. DSC egrisi, b. TGA-DTA-DTG egrileri

Sekil 11” de verilen 1300 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait termal analiz
sonuglari, 1100 °C’ de kalsine edilen numune ile benzer ¢ikmistir. Yine herhangi bir kiitle kayb1
ve pik olusumu gézlenmemistir. Bu sonug, ¢aligilan sicaklikta a-fazinin kararliligini korumasiyla
acgiklanabilir. Bununla birlikte ortamda sadece o-fazinin mevcut olmasi da termal analiz
sonuclarinin saf maddelerin termogramlarina benzer sonucglar almamiza vesile olmustur. Ayrica
termogravimetrik analizlerde 6l¢iim alinirken inert referans madde olarak a-Al>Os kullanildigr
diisiiniilecek olursa, termogramlarda herhangi bir degisimin olmamasi siirpriz olmamustir.

Tiim termal analiz sonuglar1 bir arada degerlendirildiginde, farkli sicakliklarda kalsine edilen
numunelerde sicaklik etkisiyle ger¢eklesen buharlasmalara ve kristallesmelere bagli olarak TGA-
DTA-DTG egrilerinde kiitle kayiplarinin gézlendigi ancak numunelerde gézlemlenen bu kiitle
kayiplarinin kalsinasyon sicaklig1 arttikca azaldig: tespit edilmistir. Ozellikle 800 °C” den sonra
gozlemlenen ve ihmal edilebilecek kadar diistik kiitle kayb1 yapida —OH gruplarinin tamamen yok
olduguna isaret etmektedir. 1100 °C’ den sonra kararli a-aliimina fazinin olusumuyla birlikte
numuneler kararli 1sisal davranig sergilemis olup, herhangi bir kiitle kaybi yasanmamuistir
(Siahpoosh vd., 2017). Bununla birlikte a-aliimina fazinin olusumuna kadar ytikselen kalsinasyon
sicakligr ile birlikte numune iginde meydana gelen fazlar farklilik gosterdigi icin, bu faz
gecislerine ait ekzotermik ve endotermik pikler 1100 °C’* de faz ge¢isi tamamlanincaya kadar
DSC egrilerinde acikca yer almustir.

3.4.Kalsinasyon Sicakhiginin Morfolojik Ozelliklere Etkisi

Aliimina kriyojelin farkli sicakliklarda kalsine edilmesi ile elde edilen numunelerin faz
yapilarinda ve morfolojik 6zelliklerinde meydana gelen degisimlerin belirlenebilmesi amaciyla
her bir numune i¢in farkli biiyiitme oranlarinda alinan SEM goriintiileri Sekil 12-18 arasinda
verilmistir.

Sekil 12’ de verilen 600 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojelin SEM goériintiilerinde iki
farkli yap1 goriilmektedir. a, b, ve ¢’ de goriilen yapi1 bayeritten kaynaklanan n-aliiminaya; d, e ve
> de goriilen yap1 ise bohmitten kaynaklanan y-aliiminaya aittir (Shen vd., 2007).
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Sekil 12:
600°C’ de kalsine edilen kriyojel numunesine ait farkl biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri

a. 25000x, b. 50000x, c. 100000x (n-aliimina fazi)
d. 25000x, e. 50000x, f. 100000x (y-aliimina fazi)

700 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesindeki n-aliimina fazina ait morfolojik
yap1 Sekil 13’ de yer alan a, b ve ¢ goriintiilerinde; y-aliimina fazina ait morfolojik yapi ise d, e
ve f goriintiilerinde yer almaktadir.

Sekil 13:
700°C" de kalsine edilen kriyojel numunesine ait farkl: biiyiitme oranlarmdaki SEM gériintiileri
a. 25000x, b. 50000x, ¢. 100000x (1-aliimina fazi)

d. 25000x, e. 50000x, f. 100000x (y-aliimina fazi)

Sekil 14’ de 800 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait SEM goriintiisii
verilmistir. Bayerit formundan kaynaklanan n-aliiminanin karnabahar yapisinin daha koseli bir
yapiya doniistiigli ve bu yapiin da ©-aliimina faz1 oldugu diisiiniilmektedir (Sekil 13 a, b ve ¢)
(Wilson ve Stacey, 1981; Schaper ve Van Reijen, 1984). Sekil 13 d, e ve f* de goriilen kalin gubuk
yap1 ise bohmitten kaynaklanan §-aliiminaya aittir (Santos vd., 2000).
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Sekil 14:
800°C’ de kalsine edilen kriyojel numunesine ait farkl biiyiitme oranlarindaki SEM gériintiileri
a. 25000x, b. 50000x, c. 100000x (e-aliimina fazi)
d. 25000x, e. 50000x, f. 100000x (6-aliimina fazi)

Sekil 15’ de 900 °C’ de kalsine edilen aliimina kriyojel numunesine ait SEM goriintiisii
verilmistir. a, b ve ¢ *de ©-aliimina faz1 (Wilson ve Stacey, 1981; Schaper ve Van Reijen, 1984);
d, e ve f* de y-aliimina fazi1 oldugu tespit edilmistir (Shen vd., 2007).

Sekil 15:

900°C" de kalsine edilen kriyojel numunesine ait farkli biiyiitme oranlarindaki SEM goriintiileri
a. 25000x, b. 50000x, ¢. 100000x (©-aliimina fazi)
d. 25000x, e. 50000x, f. 100000x (y-aliimina fazi)
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Sekil 16:
900°C’ de kalsinasyon sonucu elde edilen nanotiip aliiminaya ait SEM gériintiisii
a. 10000x, b. 25000x

Diniz ve ark. (2007) ile Masuda ve ark. (2015), yaptiklar1 ¢aligmalarda aliimina nanotiip
sentezlemigler ve XRD analizleri sonucunda tiip yapisinin y fazinda pikler verdigini
belirlemislerdir (Masuda vd., 2015; Diniz vd., 2007). Bu sebeple 450-600 °C arasinda goriilmesi
beklenen y fazinin, ¢aligmamizda daha yiiksek sicakliklarda kalsine edilen aliimina kriyojel
numunelerinin - XRD  desenlerinde de goriilmesinin aliiminanin nanotlip  yapisindan
kaynaklandigini diisiindiirmekte ve Sekil 16 daki SEM goriintiileri de bu fikri desteklemektedir.

Sekil 17:
1100 °C’ de kalsine edilen kriyojel numunesine ait farkli biiyiitme oranlarindaki SEM
gortintiileri
a. 25000x, b. 50000x, c. 100000x (a-altimina fazy),
d. 25000x, e. 50000x, f. 100000x (y-aliimina fazi)

Sekil 17 a, b ve ¢’ de a-aliiminaya; d, e ve f* de ise y-aliiminaya ait yapilar SEM analizi ile
tespit edilmistir (Santos vd., 2000). 1100 °C” de XRD desenlerinde yalnizca a-aliimina fazi tespit
edilmesine ragmen, SEM goriintiilerinde y-aliimina fazinin da oldugu belirlenmistir. 1100 °C’ de
v-alimina fazinin miktarinin az oldugu ve a-aliimina faz1 tarafindan baskilandig
diistintilmektedir.
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Sekil 18:
1300 °C ’de kalsine edilen kriyojel numunesine ait farkli biiyiitme oranlarindaki SEM

gortintiileri
a. 25000x, b. 50000x, c. 100000x (a-altimina fazi)

Sekil 18’ de aliimina kriyojel numunesinin 1300 °C’ de kalsine edilmesiyle elde edilen a-
aliiminaya ait SEM goriintiisii verilmistir (Kindl vd., 1991; Lamouri vd., 2017).

Sonug olarak, aliimina kriyojelin 1100 °C’ ye kadar kalsine edilmesi ile aliiminanin tiim gecis
fazlarinin net olarak gézlemlenebilecegi ve 1100 °C’ den sonra ise kararli faz olan a-aliiminanin
elde edilebilecegi anlagilmigtir. Deneysel sonuglar aliiminanin gegis fazlari olan x-Al2Os3, n-Al2Os,
K-Al203, v-Al203, 5-Al03 ve 6-Al,03 fazlarmin daha gozenekli bir yapida oldugunu, sicakligin
artmasiyla birlikte kararli yap1 olan a-Al.O3 fazina dontisme egiliminde olduklarimi ve kararl a-
Al;O3 fazinin ise daha az gozenekli ve inert bir yapida oldugunu gostermektedir. Bu nedenle
sentezlenen a-Al,Os, refrakter malzeme, asindirici malzeme ve renk pigmenti olarak kullanim
alam1 bulmakla birlikte, gézenekli bir yapiya sahip olan gecis fazlar ise adsorbent, kurutucu,
katalizor ve katalizor destegi olarak kullanilabilecektir.

4. TARTISMA VE SONUC

Altimina, kimyasal ve termal olarak kararli bir yapiya sahip olmasi, yiiksek mukavemeti,
yiiksek termal ve elektrik yalitim 6zellikleri sayesinde diinyada en ¢ok ¢alisilan ve miithendislik
uygulamalarinda en yaygin kullanilan minerallerden biridir. Bu nedenle farkli baslangig
materyallerinden farkli tekniklerle aliimina tiretimi konusu biiyiik bir 6Gneme sahiptir. Endiistriyel
acidan 6nemli bir bilesik olan aliiminanin yiiksek saflikta elde edilebilmesi i¢in kullanilan sol-jel
yontemi ise son yillarda pek ¢ok alanda 6nemli derecede ragbet goren bir tekniktir. Bu ¢alismada
alimina kriyojelin farkli sicakliklarda kalsine edilerek, aliimina formuna doniistiiriilmesi
amaglanmis ve kalsinasyon sicakliginin son {iriiniin yapisal ve fizikokimyasal 6zellikleri {izerine
etkisi aragtirtlmistir. Aliimina kriyojellerin kalsinasyon sicakliginin artmasi ile,

o Kiriyojelin 6zgiil ylizey alan1 ve gdzenekliliginin kalsinasyon isleminden sonra 6nemli 6l¢iide
azaldig1 ve artan sicaklik ile birlikte faz gecislerine bagl olarak degisim gosterdigi,

e Aliiminanin bayerit formunda n— 6 = o ve boéhmit formunda ise y > 8 -0 - a faz
donisiimlerinin gergeklestigi,

e On goriilmemesine ragmen 900 °C’ de y fazina ait pikler veren nanotiip yapida aliiminanin da
sentezlendigi,

e 600-1100 °C sicaklik araliginda gergeklesen faz gecisleri nedeniyle 1sisal davraniglarda da
degisim oldugu ancak 1100 °C ve 1300 °C’ de herhangi bir faz gecisinin olmamasi nedeniyle
1s1sal davranista da herhangi bir degisim olmadigi,

o Kalsinasyon ile birlikte faz yapilarimin ve morfolojik 6zelliklerinin degisim gosterdigi
belirlenmistir.
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