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oz

Bu aragtirma ¢aligmasinda, farkli aliiminyum kaynaklari kullanilarak emdirme yontemi ile spinel yapida kobalt (Co) ve aliiminyum
(Al) igerikli metal oksitlerin {iretimi gergeklestirilmistir. Bochmit (AI(OH)3) ve korundum (a-Al203) olmak iizere iki farkli Al
kaynaklarina kobalt(IDkloriirin (CoCl2-6H20) 1slak emdirmesi ile elde edilen Omeklerin termal analizleri (DTA/TG)
gergeklestirilerek Al kaynaginin Co-Al oksit sicakligina olan etkisi belirlenmistir. Termogravimetrik analiz sonucunda belirlenen
ti¢ farkl sicaklikta 6rnekler 1s1l isleme tabi tutularak kristal, yiizey ve morfolojik yapida meydana gelen degisimler incelenmistir.
Yapisal analizler sonucunda, kullanilan Al kaynaginin ve 1s1l islem sicakliginin Co-Al oksit liretiminde dnemli etkiye sahip oldugu
gorilmistiir. Deneysel caligmalar sonucunda tek fazli spinel yapidaki CoAlOa iiretimi i¢in Al kaynagi olarak boehmit (Al(OH)s)
kullanilmasi ve emdirme yontemi sonrasinda 1s1l islem sicakliginin 500 °C se¢ilmesi 6nerilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Kobalt, aliiminyum, metal oksit, iiretim.

The Syntesis of Co-Al Based Metal Oxides From
Different Aluminum Sources and Their Effect on The
Structural Properties

ABSTRACT

In this research study, cobalt (Co) and aluminum (Al) -based metal oxides were produced in the spinel structure by impregnation
technique by using different Al sources. The samples were synthesized by wet impregnation of cobalt (I1) chloride (CoCl2-6H20)
on two different Al sources as boehmit (Al (OH)3) and corundum (a-Al203), Thermal analyses (DTA/TG) of the samples were
used for understanding the effect on oxide temperature was determined. As a result of the thermogravimetric analysis, the samples
were subjected to heat treatment at three different temperatures and the changes in crystal, surface and morphological structure
were investigated. As a result of the structural analysis, it has been found that the Al source and the heat treatment temperature
have a significant effect on the production of Co-Al oxide. As a result of experimental studies, it is suggested that boehmit
(AI(OH)3) is used as Al source for CoAlO4 production in monophasic spinel structure and heat treatment temperature 500 °C is
chosen after impregnation method.

Keywords: Cobalt, aluminum, metal oxide, synthesis.

1. GiRiS (INTRODUCTION) kazanmaktadir [2, 3]. Bununla beraber, asit, baz, giines

Spinel oksitler olarak adlandirilan AB,Os kimyasal V¢ atmosferik kogullara karslld.aya.mkh yapisi sayesinde
yapisindaki  oksitler iki farkli katyonik iyon YAl iletken, sensor, repklendlrllmls p1a§t1k, boya, ?Iygf,
igermektedirler. Bu oksitler kimyasal ve termal olarak ~ Kagit, kauguk, cam, ¢imento ve seramik govdeleri i¢in
kararli olmalari sebebiyle manyetik ve katalitik Yaygm olarak  kullaniimaktadir [4]. CoAlOq'in

uygulamalar olmak iizere pek ¢ok sektorde genig Kristalinin biyikligi, malzemeye opaklik gibi Gzel
kullanim yelpazesine sahiptirler [1]. Ozelliklerini verdigi i¢in temel bir dneme sahiptir [5]. Bu

sebeple uygun kaynaklar kullanilarak iiretilmesi
arastirma-gelistirme c¢alismalarinin temelini olusturmus
ve bu alanda arastirmacilarin dikkatini ¢ekmistir.

Kobalt aliiminat (CoAl20s) kobalt ve aliiminyum
oksitlerden olusan ikili metal oksit olup genellikle iki
oksit bileseni arasindaki kati-hal reaksiyonuyla yiiksek ) o
sicaklikta sentezlenir [2]. Ozellikle Thenard'in mavisi Soq yll.larda yapllan gal?smalar incelendiginde, CO'A}I
olarak bilinen yogun bir mavi rengi ile hem termal hem oksnle_rl.n iretiminde sol-jel .[4, 6], kar}s1k metgl alkoksit
de kimyasal olarak kararlt bir bilesik olmasi nedeniyle ~ hidrolizi [7], kompleks polimer teknigi [8], jel yakma

ileri  teknolojik  proseslerde  kullanimi  &nem teknigi [9], birlikte ¢oktiirme [10] ve hidrotermal [11]
gibi ¢esitli yontemlerin  kullamildig1r  goriilmektedir.

*Sorumlu Yazar (Corresponding Author) Cozelti temelli iiretim yontemleri, diisiik sicakliklarda
e-posta : bilgecoskuner@gmail.com sivi  baslaticilar icerisindeki bilesen katyonlarinin
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quasiatomik dagilimina bagli olarak saf nano boyutlu
parcaciklarin sentezine olanak saglamaktadir [8]. Merino
vd. 2010 yilinda yapmis olduklar1 ¢alismada,
CoAl204%in lizin ve aspartik asitin yakit olarak
kullanildig1 jel-yanma yontemi ile 600 °C, 900 °C ve
1100 °C'de kalsine etmislerdir [5]. Salavati-Niasari vd.
2009 yilinda sol—jel teknigi ile aliiminyum nitrat, kobalt
nitrat baslaticilar ve glikol monoetil eter ile sitrik asiti
kullanarak hazirlamig olduklar1 yapiyr 350 °C’de 2 saat
kalsine ederek CoAl,O4 sentezini gergeklestirmislerdir
[4]. Otero Areana vd. alkoksitlerin oksidasyon yontemi
ile  bimetallik  kobalt-aliiminyum  izopropoksiti
(Co(AI(OC3H7)4)2) kismi oksidasyon ederek Co-Al oksit
iretimini  gergeklestirmislerdir [7].Cho ve Kakihana,
kobalt nitrat, aliiminyum nitrat, sitrik asit ve etilen glikol
baslaticilarini kullanarak kompleks polimerizasyon-kati
hal yontemi ile CoAl;O4 iiretimini gergeklestirmislerdir.
350 °C ila 1000 °C arasinda kalsine ettiginde sicakligin
artmasiyla beraber yapiin kristalliginin  arttigim
soylemektedirler [8]. Bu caligmalarda dikkat ¢eken nokta
iiretimde sol-jel tekniginin kullanilmast olup bu proses
icin kobalt ve aliiminyum kaynag diginda maliyet
arttirict kimyasal ajanlarin kullanildigr goriilmektedir.
Bu calisma ile sol-jel teknigine alternatif olarak spinel
Co-Al oksit yapisinin elde edilebilmesi i¢in emdirme
yontemi uygulanmstir. Boehmit (Al(OH)3) ve korundum
(a-Al;03) olmak tizere farkli Al kaynaklar1 kullanilarak
elde edilen oksitlerin yapisal karakterizasyonu
gerceklestirilerek  kararli  haldeki spinel yapinin
olusabilmesi i¢in gerekli olan 1sil islem sicakliklari
belirlenmistir.

2. MATERYAL VE METOD (MATERIAL and
METHOD)

2.1 Hammaddeler (Materials)

Deneysel caligmalarda kullanilan kimyasallar deneyler
Oncesi herhangi bir saflastirma islemine tabi tutulmamis
olup geldikleri saflikta kullanilmiglardir. Kobalt kaynagi
olarak kobalt(IT)kloriir hekzahidrat (CoClz-6H,0, Merck,
%97); aliminyum kaynagi olarak aliiminyum hidroksit
(boehmit, AI(OH)s-xH20, Merck, toz safliginda) ve
aliminyum oksit (Al,Os, Sigma-aldrich, >98%)
kullanilmustir. Tiim deneylerde saf su kullanilmstir.

2.2 Co-Al icerikli Oksitlerin Sentezlenmesi (Synthesis

of Co-Al Based Oxides)

Co-Al-O numunelerinin sentezlenmesinde, numunenin
Co igerigi %ag. 15 olacak sekilde emdirme yontemi ile
sentezler gerceklestirilmistir. Ik adim olarak, 85-90 °C
saf su igerisine CoCly'6H,0 eklenerek manyetik
karistirma altinda 20 dk ¢Ozilmiistir. Daha sonraki
adimda Al kaynagi Co igerikli ¢oOzelti igerisine
eklenmigtir. 85-90 °C’de ¢ozeltinin buharlagma prosesi
tamamlanana kadar karistirma islemine devam
edilmistir. Daha sonra numune 110 °C’de bir gece
kurutulmus ve havanda &giitiilmiistiir. Elde edilen toz
haldeki numuneler termal analiz (DTA/TG) sonuglarina
gore belirlenen 300 °C, 500 °C ve 700 °C sicakliklarinda
4 saat 1s1l isleme tabi tutulmustur. Isil islem esnasinda

stirtikleyici bir gaz kullanilmamigtir. Numuneler oda
sicakliginda yiiksek sicaklik firini igerisine yerlestirilmis
ve 5 °C/dk 1sitma hizi ile hedeflenen sicakliga
yiikseltilerek, statik sartlar altinda 1si1l isleme tabi
tutulmuslardir. Isil islem sonrasinda havanda 6giitiilerek
karakterizasyon islemleri i¢in hazir hale getirilmislerdir.
Sentezlenen numuneler Al kaynagma baglh olarak
Co/Al(OH)3 ve Co/Al,Os olarak kodlandirmistir. Ayrica
kalsinasyon sicakliklar1 kodlamada belirtilmistir.

Numunelerin karakteristik O6zellikleri; termal, Kkristal,
yiizey ve morfolojik 6zellikler olmak tizere dort farkls
temele bagli karakterizasyon teknikleri kullanilarak
belirlenmistir. 110 °C’de kurutulmug numunelerin termal
ozellikleri, Perkin Elmer Pyris Diamond DTA/TG cihaz
kullanilarak incelenmistir. Cihaz, analizler Oncesi
indiyum metalinin erime noktasi ile kalibre edilmistir.
Analizler 30-900 °C sicaklik araliginda, 10 °C/dk 1sitma
hizinda, oksijen atmosferinde (200 ml/dk) platin kroze
icerisinde  gerceklestirilmigtir. Numunelerin ~ kristal
ozellikleri, X 1simlarinin 45 kV ve 40 mA degerlerinde
CuKa tiipiinde iretildigi Philips Panalytical X Pert Pro
XRD cihaziyla incelenmistir. Toz haldeki numuneler,
aliminyum numune kabinda piiriizsiiz bir yiizeye sahip
olmasma dikkat edilerek analiz i¢in hazirlanmistir.
Analizler 0,01 26° adim sayisinda ve 1,2 sn tarama
zamaninda  gerceklestirilmistir.  Analiz  sonrasinda
numunelerin kristal fazlart X’Pert High Score Plus
programi ile analiz edilmis, Scherrer-Debye denklemi ile
krital boyutlar1 hesaplanmigtir (Esitlik 1).
091
Dp - B1/2.cos0

@)

Bu esitlikte D kristal boyutu (nm), A X-151n1 dalga boyu
(0.1542 nm), B (°) ve 6 (°) ifade etmektedir.

Numunelerin  ylizey  Ozellikleri,  Quantachrome,
Autosorb-1 marka yiizey analiz cihazinda belirlenmistir.
180 °C’de 3 saat’lik gaz giderme isleminden sonra
numunelerin - ¢ok noktali Brunauer—-Emmett-Teller
(BET) spesifik yiizey alanlar1 dl¢lilmiistiir. Numunelerin
morfolojik dzellikleri ZEISS EVO LS10 marka taramali
elektron mikroskobu (SEM) ile analiz edilmistir.
Numuneler analiz 6ncesinde karbon bant {izerine
yapistirilmig ve altin ile kaplanarak SEM analizi igin
hazir hale getirilmiglerdir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSION)

Sekil 1’de Co/Al(OH); ve Co/Al,Os numunelerine ait
termal analiz sonuglart verilmektedir. Genel olarak
incelendiginde her iki numunenin termal davranisinin
farkli oldugu goriilmektedir. Sekil.1a’da  verilen
Co/Al(OH)3 ve Co/Al,03 numunelerine ait TG analiz
sonuglar1 incelendiginde, Al kaynaginin sicakliga bagh
olarak yapilarin kiitlesel degisiminde farkli davranislar
sergilemesine neden oldugu belirlenmistir. 900 °C’de
tamamlanan analizler sonucunda her iki numunedeki
kiitlesel diigiis miktarlart arasindaki yaklasik agirlikca
%20.50’lik fark dikkat ¢ekmektedir. Sekil.la, b ve ¢
birlikte degerlendirildiginde, Co/Al(OH)s numunesinin
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sicakligin artis1 ile yapisinda meydana gelen kiitle
degisiminin dort ana basamaktan olusan 5 adet reaksiyon
gerceklestigi goriilmiistiir. Bu reaksiyonlar, endotermik
ozellikte olup kiitle azalisina sebep olmusglardir.
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Sekil.1 Co-Al numunelerine ait termal analiz sonuglari: (a) TG,
(b) DTG ve (c) DTA (Thermal analysis results of Co-
Al samples: (a) TG, (b) DTG and (c) DTA)

Ilk reaksiyon, 85 °C civarinda baslamis olan 103.80
°C’de %ag. 2.752 diigisii ile tamamlanan ylizey
nemlerinin uzaklasmasi reaksiyonudur. Ikinci reaksiyon
adimi1 bunu takiben gergeklemis olup 222,69 °C’de %ag.
3,582 agirlik kaybi ile tamamlanmstir. Ugiincii
reaksiyon basamaginda, birbirini ardi ardina takip eden
iki kademede gergeklesen bir reaksiyondur. i1k ve yavas
kademenin gergeklestigi maksimum sicaklik 239,35 °C
olup, hizl1 reaksiyonun ise 282.09 °C’de gerceklestigi ve
toplamda %ag. 18,52 kiitle kaybi ile son buldugu

belirlenmistir. Dordiincii reaksiyon basamagi 304,55°C
ila 555,19 °C arasinda %ag. 13,015 kiitle kaybi ile
gerceklestigi  goriilmektedir. 555,19 °C  sonrasinda
herhangi bir reaksiyonun olmadigi gorilmekte olup
toplamda %ag. 35,12’lik kiitle kayb1 ger¢eklesmistir.
Sekil.1’de verilmekte olan Co/Al,Os numunesine ait
termal analiz sonuglar1 incelendiginde 3 basamakli
endotermik reaksiyon sonucunda toplamda %ag.
14,626’11k kiitle kayb1 oldugu goriilmektedir. Co/Al2O3
numunesinin yiizey nemlerinin uzaklagmasi etkin olarak
77,32 °C’de gergeklesmis ve 95,52 °C’de %ag. 1,616°lik
kiitle kaybr ile sonlanmistir. ikinci reaksiyon 95,52 °C-
155,22 °C sicaklik araliginda gerceklesmistir. Bu
endotermik adimdaki kiitle kayb1 %ag. 3,14’ diir. Ugiincii
reaksiyon %ag. 9,874 liik kiitle kayb1 ile 310 °C-538,90
°C sicakliklar1 arasinda gergeklesmis olup T 498,13 °C
olarak belirlenmistir. Bu reaksiyon sonrasinda herhangi
bir endo ya da ekzo termik reaksiyonun gerceklesmedigi
termal analiz sonuglarinda goriilmektedir.

Her iki numuneye ait termal analiz sonuglari
karsilagtirildiginda ilk iki basamagin benzerlik gdsterdigi
dikkatleri cekmektedir. Ilk basamak yiizey neminin
numuneden uzaklagmasi ve ikincisi ise kobalt kloriire ait
hidrat yapisindaki sularin numuneden uzaklagsmasina
tekabiil etmektedir [12]. Ayrica boehmit, 222,64 °C-

304,55 ©°C araliginda gergeklesen iki kademeli
reaksiyonlar sonucunda aliminaya (A1,03)
doniismektedir (Esitlik 2 ve 3) [13].
LSt
Al(OH); — AIOOH + H,0 @)
LSt
2AI00H = Al,05 + H,0 ®)

Bununla beraber son reaksiyon basamaginda kobalt
yapisindaki kristal sularin tamamen kaybi1 gergekleserek
kimyasal yap1 doniisiimiiniin tamamlandigi ve 550 °C
sonrasinda da  bir reaksiyon gerceklesmedigi
goriilmektedir.

Sekil.2’de farkli aliimina kaynaklarindan hazirlanan
Co-Al-O numunelerine ait X-1s1m1 kirmmim  desenleri
verilmektedir. Sekil.2a’da farkli sicakliklarda termal
isleme tabi tutulmus Co/Al(OH)s numunelerine ait XRD
sonuglart goriilmektedir. 300 °C’de kalsine edilmis
numunenin kristal yapist incelendiginde ortorombik
yapidaki AIOOH (JCPDS:00-017-0940) ve CoCl,-H,0
(JCPDS:00-023-0933) fazlarinda  olustugu tespit
edilmistir. AIOOH’a ait karakteristik pikler 14°, 28° ve
38 civarinda ve CoCly'H2O ait ana pikler ise 2,59°,
15,61° ve 31,37° civarinda kaydedilmistir. 300 °C’de
hazirlanan Co/Al(OH)3-300 numunesine ait kristal yapi
sonuglarinin termal analiz sonuglari ile uyum igerisinde
oldugu belirlenmistir. Boehmit ve CoCly'6H20
bilesenlerinden hazirlanan numunenin 300 °C’de islem
gormesi ile termal analiz sonuglarindan elde edilen,
biinyedeki kristal sularin ve nemin uzaklastigi, fakat
kristal fazin Co-Al oksit yapisina doniisiimiiniin
tamamlandig1r belirlenmistir. Termal analiz sonucu
degerlendirildiginde, kiitlesel azalmanin 300 °C’e
sonrasinda  endotermik pik ile devam ettigi
goriilmektedir. 500 °C’de kalsine edilen ~ Co/Al(OH)s-
500 numunesinin kristal faz incelenmesi gergeklestiginde
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yapimnin CoAl,0s (JCPDS:00-003-0896) ’e¢ doniistiigii
belirlenmistir. CoAl2O4 yapisina ait karakteristik piklerin
31,2°, 36,8° ve 65,2°’de kaydedilmistir. Bununla beraber
kalsinasyon sicakliginin 700 °C’ye ¢ikartilmasi ile
beraber yapinin CoAl,O4 (JCPDS:01-070-0753) yapisint
korudugu goriilmiistiir. Ayrica Sekil.2a’da Al(OH)3
kaynagindan hazirlanan numunelere ait optik kamera ile
kaydedilen goriintiiler i¢ grafik olarak verilmektedir.
Gorilintiilerden de  anlasildign  tizere, Al(OH)3
kaynagindan hazirlanan Co/Al(OH); numunelerinin
kalsinasyon sicakliginin arttirilmasi ile belirgin renk
degisim gosterdigi belirlenmistir. 300 °C’de hazirlanan
numune lila renginden fiimeye doniismiis, 700 °C’de
kalsinasyon sonrasinda ise CoAl,O4’e 6zgii kobalt mavisi
rengini almustir.

'wa ColAl(OH),-300 .
P S 1
o — LSS, W - P
2.0 ColAI(OH).-500
®
© . CoIAI(OH)S—TOO.
10 20 30 40 50 60 70 80 90
Position [°2 Theta] (Copper (Cu))
(@)
| Co/Al,0,-300 .
wod | | I | .
2 | | ColAL0.-500 S
3 2:0 | I ‘l |
O e Y P i\
] COIA|203-700‘
10 ZID 3‘0 AU 5‘0 60 7‘0 ‘BU 20

Position [*2 Theta] (Copper (Cu))
(b)
Sekil.2  Farkli sicakliklarda kalsine edilen numunelere ait X-
1sm1 kirinim desenleri: Co/AlI(OH)s ve (b) Co/Al203
(X-ray diffraction patterns of the samples calcined at

different temperatures:(a) Co/Al(OH)s and (b)
Co/Al203)
Sekil.2b’de Al,O3 kaynagindan farkli sicakliklarda

termal isleme tabii tutulmus Co-Al-O numunelerine ait
X-1g1m1 kirinim sonuglart verilmektedir. Sonuglar detayli
olarak incelendiginde, 300 °C’de hazirlanmig olan
numunenin ¢ift fazdan olustugu belirlenmistir. Yapi
hekzagonal Al,Os (JCPDS: 01-071-1128) olup 25,7°,
35,3° and 37,9° karakteristik pikleri kaydedilmistir.
Ayrica numunenin kaya tuzu kiibik yapidaki CoO;
(JCPDS:01-089-8399)  kristallerine  sahip  oldugu
belirlenmistir. Co/Al,03-500 kodlu numunenin de
Co/Al;03-300 kodlu numune ile benzer ¢ift fazl yapida
oldugu ve hekzagonal a-Al,O3 (JCPDS: 01-071-1127) ve
kiibik yapidaki Cos0s (JCPDS:03-065-3103) yapilar
ihtiva ettigi analiz edilmistir. Kalsinasyon sicakliginin
300 °C’den 500 °C’ye arttirilmasi sonucunda kobalt oksit
fazinin oksidasyon seviyesinin degisim gostererek

Co0O2’den Co304’e doniistiigli dikkatleri cekmektedir.
700 °C’de kalsine edilen Co/A1,03-700 kodlu numunenin
kristal fazlar1 incelendiginde yapiin 500 °C’de
hazirlanan numuneyle benzerlik gosterdigi tespit
edilmistir. Numunenin sirasiyla 35,12°, 43,33° ve 57,47°
karakteristik piklerine sahip a-Al2O3 (JCPDS: 01-
088-0826) ve kiibik yapidaki Co3Os (JCPDS:01-074-
2120) fazlarindan olustugu belirlenmistir. Ayrica
Sekil.2b’de Al>Os kaynagindan hazirlanan numunelerin

Co/Al;O3 numunelerinin  optik kamera goriintileri
verilmektedir.  Al,O;  kaynagindan  hazirlanan
numunelerin  renginin 300 °C’de kobalt kloriir

monohidrat icerigi sebebiyle pudra pembesi renkte
oldugu goriilmektedir. Kalsinasyon sicakliginin artisi ile
rengin grinin tonlarinda oldugu goériilmektedir.

Tim X-isimt kirimim sonuglart  degerlendirildiginde,
kobalt aliiminyum oksit iiretimi i¢in en uygun Al
kaynaginin Al(OH); oldugu goriilmektedir. Ayrica
kobalt aliimina (CoAl>0O4) doniisiimiiniin gerceklesmesi
i¢in uygulanacak olan termal islemin en az 500 °C’de
yapilmasi gerekmektedir. Elde edilen 500 °C ve 700
°C’de sentezlenen CoAl;O4 iiriinlerinin pargacik
boyutlar1 Scherrer-Debye denklemi kullanilarak 27,76
nm ve 13,51 nm olarak hesaplanmistir. Sonuglardan
goriilmektedir ki, kalsinasyon sicakliginin arttirilmasiyla
beraber elde edilen CoAl;O4’lin pargacik boyutunda
yaklasik olarak % 51°lik azalma olmaktadir.

Tablo.1 ve Sekil.3’de farkli aliimina kaynaklarindan 500
°C ve 700 °C’de hazirlanan numunelere ait BET yiizey
analiz sonuglar1 ve Ny yiizey adsorpsiyon isotermleri
verilmektedir.

Cizelge.1 500 °C ve 700 °C’de hazirlanan numunelere ait
BET yiizey analiz sonuglart (BET surface
analysis results of samples prepared at 500 °C

and 700 °C)
| Tw | Aeer, Vg, Dy,
Al kaynagi | C megL cmigt am
500 |133,4357 | 0,136796 | 4,10073
AlOH)s - =5 59,9071 | 0,142884 | 9,54039
ALO 500 | 0,0217 | 0,000774 [142,44810
22% 1700 | 0,0160 | 0,000466 |116,59784

DTA/TG ve XRD sonuglar1 beraber degerlendirildiginde
iretim igin  belirlenen sicakliklarda hazirlanan
numunelerin ylizey 6zelliklerinin aydinlatilmasina karar
verilmistir. Al(OH); kaynagindan hazirlanan kobalt
aliminalarin mezogozenekli yapida ve BET yiizey
alanimin  ~133 m?g? oldugu belirlenmistir. Kalsinasyon
sicakliginin 200 °C artmasiyla beraber BET yiizey
alaninda yaklasik % 55°lik bir diisis ve godzenek
biiytikliigiinde ise yaklasik %133’°lik bir artig tespit
edilmistir. Bunun yam sira, Al,Os kaynagindan
hazirlanan Co-Al numunelerinin olduk¢a diisiikk ylizey
alant oldugu belirlenmistir. Ayrica diisik gozenek
hacmine sahip numunelerin makro gézenek biiytikliikleri
dikkat cekmektedir.
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Sekil.3 500 °C ve 700 °C’de hazirlanan numunelere ait N2
yiizey adsorpsiyon isotermleri: (a) Co/Al(OH)z ve (b)
Co/Al203 (N2 surface adsorption isotherms of samples
prepared at 500 °C and 700 °C: (a) Co/Al(OH)3 and (b)
Co/Al03)

Sekil.4’de farkli aliimina kaynaklarindan 500 °C ve
700 °C’de hazirlanan numunelere ait SEM goriintiileri
verilmektedir. Sekil.4a’da verilmekte olan AI(OH)3
kaynagindan sentezlenen tek fazli CoAl;Oa kristallerin
oktahedral yapida oldugu dikkat ¢ekmektedir. Bununla
beraber yapilarin boyut dlgiimleri en kiigiik 0,42 pm en
biiyiik 3,6 um olup ortalama 2,22 um olarak 6l¢iilmiistiir.
Kalsinasyon sicakliginin 500 °C’den 700 °C’ye
yiikseltilmesiyle beraber oktahedral yapilarin kafes
yapilarindaki bozunma dikkati ¢cekmektedir (Sekil.4b).

Sekil.4c’deki 500 °C AlOs kaynagindan hazirlanan
numuneye ait SEM goriintiisii incelendiginde, kristal
yapilar1  farklilik  gostermesine ragmen Al(OH)3
kaynagindan 500 °C’de sentezlenen numune ile benzer
yapisal ozellik gosterdigi dikkatleri ¢ekmektedir. En
kiigiik pargacik boyutu 3,75 pum ile 5,25 um ortalama
boyutlara sahip oktahedral yapilar oldugu dl¢iilmiistiir.
Bunun yani sira, kalsinasyon isleminin 700 °C’de
gerceklestirilmesi ile yigin yapilar {izerindeki 0,8 pm
bliytikliigiindeki oktahedral yapilar oldugu tespit
edilmigtir.

Co/Al(OH),-500

Co/Al,0,-500

Sekil 4. 500 °C ve 700 °C’de hazirlanan numunelere ait SEM
goriintiileri: (a) Co/Al(OH)s3-500, (b) Co/Al(OH)s-
700, (c) Co/Al203-500 ve (d) Co/Al203-700 (SEM
images of samples prepared at 500 °C and 700 °C: (a)
Co/Al(OH)3-500, (b) Co/Al (OH)3-700, (c)
Co/Al203-500 and (d) Co/Al203-700)

4. SONUC (CONCLUSION)

Bu ¢alismada, boehmit ve korundum olmak tizere farkli Al
kaynaklari ile kobalt kloriiriin emdirme yontemini takiben 1s1l
islem sonrasi tek fazli  spinel CoAl20s4  iiretimi
gerceklestirilmistir. Kullanilan Al kaynaginin ve 1si islem
sicakliginin Co-Al oksit iiretiminde 6nemli etkiye sahip oldugu
goriilmiistiir. Deneysel ¢alismalar sonucunda, tek kristal faza
sahip sentezi icin Al kaynagi olarak boehmit kullanilmasi
onerilmektedir. Sol-jel yontemi ile karsilastirildiginda maliyet
arttirict ve CO2 salmimina sebep olan organik ajanlarin
kullanimini gerektirmeyen emdirme yontemi takiben 500 °C’de
uygulanan 1s1l islem sonrast1 mezo gozenekli yiiksek ylizey
alanli spinel yapinin olustugu tespit edilmistir. Farkli yapida
sentezlenen spinel yapidaki Co-Al igerikli oksitlerin 6zellikle
bor igerikli kimyasal hidriirlerin dehidrojenasyonu, CO
oksidasyonu, NOx/Oz yanma reaksiyonlar1 gibi Kkatalitik
uygulamalarda kullanim potansiyeline sahiptir. Bunun yani sira
katalitik Ozellikleri sebebiyle gaz, nem ve ugucu organik
bilesiklerin tayininde sensor Dbileseni olarak kullanim
gelistirilebilir.
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SIMGELER VE KISALTMALAR (SYMBOLS AND
ABBREVIATIONS)

%ag.
°C : Celcius derece
(6{0) : Karbon monoksit

: Yiizde agirlikca

CO2 : Karbon dioksit
Dk : Dakika
G : Gram
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JCPDS: Joint Committee on Powder Diffraction Standarts

m2 : metrekare

nm : Nanometre
NOx/O2: Azot oksit/oksijen gazi
sn : saniye

Tm : Erime sicakligt

o : Alfa

0 ‘Teta

pm  : Mikrometre

Tk: Kalsinasyon sicakligt
Ager : BET yiizey alan1

Vq :Gozenek hacmi

Dy : Gozenek boyutu
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