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Kalsiyum Karbonat Polimorflarinin Olusumuna Yaslandirma
Siiresinin EtKisi

Ozlem DOGAN!

OZET: Bu c¢alismada, yaslandirma siiresinin, baslangi¢ reaktan konsantrasyonunun, reaktan besleme hizinin
ve katki maddesinin kalsiyum karbonat kristalizasyonuna etkisi 1slak ¢oktiirme yontemi ile incelenmistir.
Kristalizasyon deneylerinde ¢oken faza belirlenen siirelerde yaslandirma islemi uygulanmis ve elde edilen kristaller
Fourier Doniistimlii Kizilotesi Spektroskopi (FT-IR) ve X-Isinlart Toz Difraksiyon (XRD) metotlari ile karakterize
edilmistir. CaCO, kristallerinin polimorflarinin olusumunda yaslandirma siiresinin ve kullanilan polimerik katki
maddesinin etkili oldugu goriilmiistiir.
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Effects of Aging Time on The Formation of Calcium Carbonate
Polymorphs

ABSTRACT: In this work, effects of aging time, initial reactant concentration, reactant feeding rate and a polymeric
additive on calcium carbonate crystallization were investigated by wet precipitation. The precipitated phase
was aged at specified times. Then the obtained crystal forms were characterized by Fourier Transform Infrared
Spectroscopy (FT-IR) and X-Ray Powder Diffraction (XRD) methods. Results showed that the polymorph of the
calcium carbonate crystals was affected by aging time and additive used.
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GIRIS

Inorganik kristallerin  yapisi, biiyiikligi ve
morfolojisini kontrol edebilmek, spesifik boyut ve
morfolojide malzeme iiretimi gerektiren tip, kataliz,
elektronik, seramik pigment ve kozmetik gibi bircok
alanda onemlidir. Cekirdek olusumunu (niikleasyon)
ve kristal biiylime prosesini etkileyen termodinamik ve
kinetik faktorler ¢ok olmasia ragmen, belirli amaclar
icin tasarlanmig ekonomik kristal malzemelerin
tekrarlanabilir iretimi son yillarda en dnemli aragtirma
konularindan biri olmustur. Bu amagla ¢ozelti pH’1,
yaslandirmassiiresi degistirilerek, organik veya inorganik
katki maddeleri kullanilarak mineral olusumunun
cekirdeklenme ve kristal biiyiime agamalarint kontrol
etmek icin bircok yaklasim gelistirilmistir (Oner et
al., 1998; Li et al., 2002; Manoli et al., 2002; Yu et al.,
2004; Butler et al., 2006; Kirboga et al., 2016).

Kalsiyum karbonat (CaCO,) kristal biiytimesi
biyolojik, biyokimyasal ve endiistriyel islemlerde
onemlidir. Ozellikle polimorflara sahip bir mineral
olmasi ve asir1 doymus ¢ozeltilerde birden fazla kristal
faz1 olusturabilmesi kalsiyum karbonatin 6nemini
arttirmaktadir. Kalsiyum karbonat kalsit, aragonit ve
vaterit olmak iizere farkli karakteristik 6zelliklere sahip
iic susuz kristalin polimorfa sahiptir. Termodinamik
acidan en kararl kristalin yapist kalsittir. Vaterit ve
aragonit termodinamik olarak kararsizdir ve kolaylikla
kalsit haline doniigebilir. (Xie et al., 2005; Ouhenia et
al., 2008; Wang et al., 2009; Chen and Xiang 2009;
Hariharan et al., 2014). Kalsiyum karbonat kristalleri
genellikle polimorfkarisimi ya da bir polimorfun yogun
oldugu karisim seklinde sentezlenmektedir. Kristal
triinliin  6zellikleri yapisinda bulunan polimorflarin
ylizdesine bagli olarak degisiklik gosterdigi icin,
sentezlenmis kristallerde polimorflarin miktarlarinin
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belirlenmesi  gerekmektedir.  Literatiirde  farkli
polimorf ve morfolojilere sahip CaCO, kristallerinin
sentezi lizerine birgok ¢aligma bulunmaktadir. CaCO,
kristalizasyonuna katki maddesinin (Zhu et al. 2009;
Wei et al. 2003), asir1 doygunlugun (Kawano et al.
2002), pH’1in (Han et al. 2006) ve sicakligin (Gopi et
al. 2013) etkisinin incelendigi g¢aligmalarda calisma
sartlarina bagli olarak kararsiz vaterit fazin kalsit faza
doniisiimiiniin tamamen veya kismen engellenebildigi
gorliilmiistir. ~ Bu c¢alismada, yaslandirma siiresi,
baslangic reaktan konsantrasyonu, reaktan besleme hizi
vekatkimaddesininkalsiyumkarbonatkristalizasyonuna
etkisi arastirilmistir. Katki maddesi olarak stiren-akrilik
kopolimer bazli sulu mikroemiilsiyon kullanilmigtir.
FT-IR, XRD analizlerine gore elde edilen CaCO,
kristallerinin polimorfik yapis1 yaslandirma siiresine
ve katki maddesi kullanimima bagli olarak degisiklik
gOstermistir.

MATERYAL VE YONTEM

CaCO, numunelerinin iretimi 1slak ¢oktiirme
yontemi ile esit konsantrasyonda ve esit hacimde
kalsiyum kloriir (CaCl,) ve sodyum karbonat (Na,CO,)
¢ozeltilerinin 25°C’de karistirilmasiyla elde edilmistir.
CaCl, ¢ozeltisi igine Na,CO, ¢ozeltisi peristaltik pompa
ile beslenmistir. Ortamdaki CO,’i uzaklastirmak
icin sistemden siirekli azot gazi gecisi saglanmistir
(Sekil 1). Polimerik katki maddesi varliginda

gergeklestirilen deneylerde, polimer CaCl, ve Na,CO,
¢ozeltileri ile birlikte sisteme ilave edilmistir. Islem
tamamlandiktan sonra ¢dzelti siiziiliip elde edilen
kristaller saf su ile yikanmig ve 24 saat boyunca etiivde
100°C’de kurutulmus ve oda sicakliginda desikatorde
saklanmistir.
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Sekil 1. Deney sistemi.
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Yaslandirma iglemi uygulanan deneylerde kristaller
25°C’de kendi doygun ¢ozeltisi i¢cinde bekletilmistir.
Yaslandirma isleminin tamamlanmasindan sonra filtre
edilerek 100°C’de kurutulmus ve oda sicakliginda
desikatorde saklanmistir.

CaCO, kristallerinin X-1ginlar1 kirmimi (XRD)
analizi Panalytical X’Pert Pro cihazi ile Cu X-1g1m1
tiipii (A=1.5405 A) kullanilarak 40mA ve 45kV’de

BULGULAR VE TARTISMA

CaCO, kristalizasyonuna yaslandirma siiresinin
ve polimerik katki maddesinin etkisinin incelendigi
deneysel ¢aligmalarda elde edilen kristallerin polimorfik
yapilar1 Cizelge 1°de 6zetlenmistir. Kristallerin yapilari
X-1ginlar ve FT-IR analizleri ile belirlenmis ve CaCO,
kristalleri oldugu dogrulanmistir.

0.1 mol L [Ca™] baslangi¢c konsantrasyonunda,
0.5 mL dk' ve 1 mL dk' Na,CO, eklenme hizlarinda,
farkli yaslandirma stirelerinde elde edilen CaCO,
kristallerinin FT-IR spektrumlart Sekil 2°de verilmistir.
0.5 mL dk' (C2) ve 1 mL dk' (C4) Na,CO, eklenme
hizlarinda ve yaslandirma islemi uygulanmadan elde
edilen kristallerin FT-IR spektrumlarinda yaklagik
1450, 1085, 873 ve 745 cm™! civarindaki pikler yapinin
vaterit oldugunu gdstermektedir (Vagenas et al.,
2003; Gopi et al., 2013). 1 mL dk' Na,CO, eklenme

gerceklestirilmistir. 20 araligi 5°-90° arasinda 6l¢iim
yapilmistir.

Kristallerin FT-IR analizi Bruker Alpha-P FT-IR
Spektroskopisi ile ATR teknigi kullanilarak yapilmaistir.
400-4000 cm! dalga boyu araliginda numunelerdeki
fonksiyonel gruplarin adsorbans degerleri belirlenmis
ve elde edilen karakteristik piklerden kalsiyum karbonat
kristallerinin yapis1 analiz edilmistir.

hizinda ve 1 giin yaslandirma igslemi uygulanarak elde
edilen kristallerin (C5) FT-IR spektrumlarinda yine
yaklagik 1450, 1085, 873 ve 745 cm™ civarindaki
goriilen pikler yapinin vaterit oldugunu gostermektedir
(Vagenas et al., 2003; Gopi et al., 2013). 0.5 mL dk*
(C3) ve 1 mL dk' (C6) Na,CO, eklenme hizlarinda
ve 7 gilin yaslandirma isleminden sonra elde edilen
kristallerin FT-IR spektrumlarinda yaklagik 1400, 872
ve 711 ecm civarindaki pikler ise yapmin tamamen
kalsite doniigtiiglinii gostermektedir (Andersen 1991;
Shivkumara et al., 2006). 0.1 mol L' [Ca*?] baslangi¢
konsantrasyonunda elde edilen kristal yapimnin 0 ve 1
giinliik yaslandirma siirelerinin sonunda vaterit yapida
oldugu ancak 7 giinliik yaslandirma siiresinin sonunda
kalsit yaprya donistigii gorilmektedir. Na,CO,
eklenme hizinin yariya disiiriilmesi polimorflarin
olusumunu etkilememistir.

Cizelge 1. Deneysel parametrelerin CaCO, kristalizasyonuna etkisi (T=25°C).

Polimer

Yaslandirma

DeneyNo [CHINeICOT COBOIene I amimisyons S o matmtan
gL’ (giin) }

C1 0.05 1 - 7 Kalsit

C2 0.1 0.5 - 0 Vaterit

C3 0.1 0.5 - 7 Kalsit

C4 0.1 1 - 0 Vaterit

Cs 0.1 1 - 1 Vaterit

Co 0.1 1 - 7 Kalsit

Cc7 0.2 0.5 - 0 Vaterit

C8 0.2 0.5 - 7 Kalsit

Cc9 0.2 1 - 0 Vaterit

C10 0.2 1 - 1 %355 Kalsit + %45 Vaterit
C11 0.2 1 - 7 Kalsit
CP1 0.2 1 1 7 %4 Kalsit + %96 Vaterit
CP2 0.2 1 1 14 %13 Kalsit + %87 Vaterit
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Sekil 2. CaCO, kristallerinin FT-IR spektrumlari ([Ca™] =0.1 mol L™).

0.2 mol L' [Ca™] baslangi¢c konsantrasyonunda,
0.5 mL dk' ve 1 mL dk' Na,CO, besleme hizlarinda,
farkli yaslandirma siirelerinde elde edilen CaCO,
kristallerinin FT-IR spektrumlar1 Sekil 3’te verilmistir.
0.5 mL dk' (C7) ve 1 mL dk' (C9) Na,CO, besleme
hizlarinda ve yaslandirma islemi uygulanmadan elde
edilen kristallerin FT-IR spektrumlarinda yaklasik
1445, 1085, 873 ve 745 cm™! civarindaki pikler yapinin
vaterit oldugunu gostermektedir (Vagenas et al., 2003;
Gopi et al., 2013). 1 mL dk' Na CO, besleme hizinda
ve 1 gilin yaslandirma islemi uygulanarak elde edilen
kristallerin (C10) FT-IR spektrumlari incelendiginde
1445 cm!' civarindaki pikin 1440 cm? civarina
kaydig1 ve yaklagik 710 cm civarinda pik olustugu
gortilmektedir. Yaklagik 1440, 1085, 873, 745 ve 710
cm’ civarindaki goriilen pikler yapmin kalsit-vaterit
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karisimindan olustugunu gostermektedir (Andersen
1991; Zhang et al., 2012; Gopi et al., 2013). Bu sonug
XRD analiziyle de dogrulanmistir (Sekil 4). 0.5 mL/
dk (C8) ve 1 mL/dk (C11) Na,CO, besleme hizlarinda
ve 7 glin yaglandirma isleminden sonra elde edilen
kristallerin FT-IR spektrumlarinda yaklasik 1400, 872
ve 711 em™ civarindaki pikler ise yapinin tamamen
kalsite donistiigiini gostermektedir (Andersen 1991;
Shivkumara et al., 2006). 0.2 mol L' [Ca*?] baslangi¢
konsantrasyonunda elde edilen kristal yapinin 0 giinliik
yaslandirma siiresi sonunda vaterit yapida oldugu, 1
giinliik yaglandirma stiresi sonunda kalsit-vaterit yapida
oldugu, ancak 7 giinliik yaslandirma stiresinin sonunda
tamamen Kkalsit yapiya donlstigli goriilmektedir.
Na,CO, eklenme yartya
polimorflarin olugsumunu etkilememistir.

hizinin disiiriilmesi
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Sekil 3. CaCO, kristallerinin FT-IR spektrumlari ([Ca™] = 0.2 mol L).

0.2 mol L' [Ca™] baslangi¢c konsantrasyonunda,
1 mL dk' Na,CO, besleme hizinda, farkli yaslandir-
ma stirelerinde elde edilen CaCO, kristallerinin XRD
analizi sonuglar1 Cizelge 2 ve Sekil 4’te verilmistir.
Kristalizasyon deneyleri sonucunda elde edilen ve
yaslandirma islemi uygulanmayan kristallerin (C9)
XRD analizi (JCPDS 01-072-0506) ile vaterit yapi-
sinda oldugu dogrulanmistir. Vaterit fazina ait karakte-
ristik difraksiyon pikleri, sirastyla (002), (100), (101),
(102), (110), (112), (104) ve (202) miller indislerine
karsilik gelen 20.9°, 24.9°, 27.0°, 32.7°, 43.8°, 49.0°,
49.9° ve 55.7° 20 degerlerinde goriilmektedir. 1 giin
yaglandirma islemi uygulanan kristallerin (C10) kal-
sit-vaterit karisimindan olustugu XRD analizi (JCPDS
01-086-2334 ve JCPDS 00-033-0268) ile dogrulan-
mistir. Kalsit fazina ait karakteristik difraksiyon pik-
leri, sirasiyla (012), (104), (110) ve (202) miller indis-

Cilt / Volume: 8, Say1 / Issue: 3, 2018

lerine karsilik gelen 23.0°, 29.4°, 35.9° ve 43.1° 20
degerlerinde goriilmektedir.

Vaterit fazina ait karakteristik difraksiyon pikleri
ise, sirastyla (004), (110), (112), (114), (008), (300)
ve (118) miller indislerine karsilik gelen 20.9°, 24.9°,
27.0°, 32.8°,42.7°, 43.8° ve 50.1° 20 degerlerinde go-
riilmektedir. 7 giin yaglandirma islemi uygulanan kris-
tallerin (C11) ise kalsit yapisinda oldugu XRD analizi
(JCPDS 01-083-1762) ile dogrulanmistir. Kalsit fazina
ait karakteristik difraksiyon pikleri, sirasiyla (012),
(104), (110), (113), (018), (116) ve (122) miller indis-
lerine karsilik gelen 23.0°, 29.4°, 35.9°, 39.4°, 47.5°,
48.5° ve 57.3° 20 degerlerinde goriilmektedir. Kawano
ve ark. (2002) asirt doygunlugun etkisini incelemisler
ve 20°C’de asir1 doygun ¢ozeltiden rombohedral kalsit
ve kiiresel vaterit kristaller sentezlemislerdir.
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Cizelge 2. C9, C10 ve C11 numunelerinin XRD difraktometre degerleri.

C9 Numunesine ait pikler C10 Numunesine ait pikler
(Ref. no: 01-072-0506) (Ref. no: 00-033-0268 (V) ve 01-086-2334 (K))

Int. (%)  hkl Faz 20 d(A) Int. (%) hkl Faz
11.95 002 v 20.9586 4.23520 2.16 004 \Y%
77.32 100 v 23.0753 3.85126 2.29 012 K

100.00 101 v 24.9042 3.57243 25.40 110 \Y
84.27 102 v 27.0799 3.29014 33.24 112 A%
54.49 110 v 29.4413 3.03140 100.00 104 K
13.90 112 A% 32.8398 2.72503 22.92 114 v
39.01 104 A% 35.9903 2.49339 4.69 110 K
12.28 202 A% 42.7270 2.11456 2.69 008 v

43.1854 2.09317 4.80 202 K
43.8331 2.06373 18.96 300 v
50.1085 1.81899 12.98 118 v

C11 Numunesine ait pikler
(Ref. no: 01-083-1762)

20 d (&) Int. (%) hkl Faz
23.0610 3.85682 10.15 012 K
29.3949 3.03859 100.00 104 K
35.9492 2.49822 13.10 110 K
39.4042 2.28488 22.83 113 K
47.4955 1.91279 22.56 018 K
48.4954 1.87566 22.87 116 K
57.3842 1.60445 9.15 122 K
K K: Kalsit
V: Vaterit
c11 K K KK Tk
)| P Y T T [ ST R (RN, AR
K
Yo i v v K .
|c10 sl wu f G o o
v. |V |V

Sekil 4. CaCO, kristallerinin toz X-151n1 difraktometre diyagrami ([Ca™] = 0.2 mol L', Na,CO, besleme hizi=1 mL dk™).
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0.2 mol L' [Ca™] baslangi¢c konsantrasyonunda,
1 mL dk' Na,CO, besleme hizinda,1 giin yaslandirma
islemi uygulanan kristallerin (C10) yapisindaki vaterit

Iya10)Hy12)tv(114)

ﬁ):

Iy110)Hy12) Hv114) Hk (104)

Burada, 7, ve I sirasiyla XRD difraktometre
degerlerinde vaterit ve kalsit fazlarma ait piklerin
siddetini gostermektedir. Cizelge 1’den de goriildigi
gibi aymi sartlarda {iretilen ve yaslandirma iglemi
uygulanmayan kristaller (C9) tamamen vaterit yapida
olusurken, 1 giinliik yaslandirma islemi sonunda %55
kalsit ve %45 vaterit karistmindan olusan kristaller
elde edilmistir. Han ve ark. (2006) kalsiyum karbonat
polimorflarinin olusumuna pH’1n etkisini inceledikleri
disik pH’larda  sentezledikleri
kristallerin sadece vaterit fazdan olustugunu XRD
analizi ile gostermislerdir. ~ Wei ve ark. (2003)

caligsmalarinda,

fraksiyonu (f,) Rao’s Esitligi (Esitlik 1) (Wei et al,,
2003; Han et al., 2006) kullanilarak hesaplanmis ve
sonuclar Cizelge 1°de verilmistir.

(1)

termodinamik agidan kararsiz olan vaterit fazin kararh
kalsit faza doniistimiinii poli (N-vinil-2-pirrolidone)
(PVP) varliginda arastirmiglar ve olusan fazlari
XRD analizi ile belirlemislerdir. PVP’nin, vaterit faz
olusumunu engelledigini, kalsit faz olusumunu ve
vaterit fazin kalsit faza doniisiimiinii hizlandirdigin
bildirmislerdir.

Farkli baslangi¢ konsantrasyonlarinda, 1 mL dk!
Na,CO, besleme hizinda ve 7 giinlik yaslandirma
stiresi sonunda elde edilen CaCO, kristallerinin
kalsit yapida oldugu FT-IR analizi ile dogrulanmistir
(Sekil 5).

C11
|
ce i | .
x®
S
o | ——— »
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Dalgaboyu (cm'l)

Sekil 5. Farkli baslangi¢ konsantrasyonlarinda elde edilen CaCO, kristallerinin FT-IR spektrumlar1 (Na,CO, besleme hizi=1 mL dk’,

yaslandirma siiresi=7 giin).

Cilt / Volume: 8, Say1 / Issue: 3, 2018
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Polimerik katki maddesinin etkisinin incelendigi
kristalizasyon deneyleri 0.2 mol L' [Ca™] baslangig
konsantrasyonunda, 1 mL dk' NaCO, besleme
hizinda ve 1 g L' polimerik katki maddesi varliginda

gerceklestirilmigti. Coken faza 7 ve 14 giinlik
siirelerde yaglandirma islemi uygulanmais ve elde edilen
CaCO, kristallerinin FT-IR analizi sonuglar1 Sekil 6’da
verilmistir.

m:_m_._wmﬂ /\@/ -

v

g
il - | A v
WP
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Dalgaboyu (cm™1)

Sekil 6. Polimerik katki maddesi varliginda elde edilen CaCO, kristallerinin FT-IR spektrumlari ([Ca™]=0.2 mol L', Na,CO, besleme hizi=1

mL dk’!, polimer konsantrasyonu=1 g L").

FT-IR spekturumlart incelendiginde (CP1 ve
CP2) kristallerin tamamen kalsit yapiya doniismesi
icin 7 ve 14 gilinliik yaslandirma siirelerinin yeterli
olmadigi, kristallerin  kalsit-vaterit ~karisimindan
olustugu goriilmektedir. Yaklasik 1435, 873 ve 712
cm’! civarinda goriilen pikler kalsit yapisinin, yaklasik
1088 ve 745 cm! civarindaki pikler ise vaterit yapisinin
varligin1 gostermektedir (Andersen 1991).

1 g L' polimerik katki maddesi varliginda elde
edilen CaCO, kristallerinin XRD analizi sonuglari
Cizelge 3 ve Sekil 7°de verilmistir. Sekil 7°den de
goriildigi gibi polimerik katki maddesi varliginda
elde
olusmaktadir. 7 giin yaslandirma islemi uygulanan
kristallerin (CP1) kalsit-vaterit karisimindan olustugu
XRD analizi (JCPDS 01-072-1651 ve JCPDS 00-033-
0268) ile dogrulanmistir. Kalsit fazina ait karakteristik
difraksiyon piki (104) miller indisine karsilik gelen

edilen kristaller Kkalsit-vaterit karisimindan

234

29.5° 20 degerinde goriilmektedir. Vaterit fazina ait
karakteristik difraksiyon pikleri ise, sirasiyla (004),
(110), (112), (114), (008), (300), (304), (118) ve
(224) miller indislerine karsilik gelen 21.0°, 24.9°,
27.1°, 32.8°, 42.8 °, 43.9°, 49.1°, 50.1° ve 55.9° 26
degerlerinde goriilmektedir. 14 giin yaslandirma iglemi
uygulanan kristallerin (CP2) kalsit-vaterit karisimindan
olustugu XRD analizi (JCPDS 01-072-1651 ve JCPDS
00-033-0268) ile dogrulanmustir.

Kalsit fazina ait karakteristik difraksiyon
pikleri, sirasiyla (012), (104), (110) ve (113) miller
indislerine karsilik gelen 23.1°, 29.4°, 36.0° ve 39.5°
20 degerlerinde goriilmektedir. Vaterit fazina ait
karakteristik difraksiyon pikleri ise, sirasiyla (004),
(110), (112), (114), (008), (300), (304), (118) ve
(224) miller indislerine karsilik gelen 21.0°, 24.9°,
27.1°, 32.8°, 42.8 °, 43.9°, 49.1°, 50.1° ve 55.9° 26
degerlerinde goriilmektedir.

Igdir Uni. Fen Bilimleri Enst. Der. / Igdur Univ. J. Inst. Sci. & Tech.



Kalsiyum Karbonat Polimorflarinin Olusumuna Yaslandirma Suresinin Etkisi

Cizelge 3. CP1 ve CP2 numunelerinin XRD difraktometre degerleri.

CP1 Numunesine ait pikler
(Ref. no: 00-033-0268 (V) ve 01-072-1651 (K))

CP2 Numunesine ait pikler
(Ref. no: 00-033-0268 (V) ve 01-072-1651 (K))

20 dA) Int. (%) hkl Faz 20 d(A) Int. (%) hkl Faz
21.0836  4.21385 14.03 004 \Y 21.0711 421633  21.95 004 \Y%
249983  3.56214 7291 110 \Y 23.1461  3.84283 2.92 012 K
27.1733 328176  100.00 112 \Y 249891  3.56343  70.07 110 \Y
29.5175  3.02625 8.98 104 K 27.1613  3.28319  100.00 112 \Y
32.8877 272344  81.14 114 \Y 294982  3.02819  36.79 104 K
428135  2.11223 7.09 008 \Y 32.8657  2.72521 86.90 114 \Y
439452  2.06043  59.06 300 \ 36.0842  2.48918 3.73 110 K
49.1797  1.85268 14.98 304 \ 39.5138  2.28068 10.10 113 K
50.1535  1.81897  36.50 118 \ 42.8262 2.11164 8.35 008 \Y
55.9238  1.64419  12.04 224 \ 43.9455  2.06042 5127 300 \
49.1854  1.85248 13.88 304 \
50.1686  1.81846  43.06 118 \
55.9083  1.64461 13.38 224 \
| K: Kalsit
V: Vaterit
CP1 Vv K
\ML.;JJ..J A ]
V
Vv
) K
il
v
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Sekil 7. CaCO, kristallerinin toz X-ism difraktometre diyagrami ([Ca™]=0.2 mol L', Na,CO, besleme hizi=1 mL dk"', polimer

konsantrasyonu=1 g L'").

Polimer varhiginda elde edilen kristallerin
yapisindaki vaterit fraksiyonu (Esitlik 1) kullanilarak
hesaplanmis ve sonuglar Cizelge 1°de verilmistir.
Cizelge 1°den de goriildiigii gibi 7 giinliik yaslandirma
islemi sonunda elde edilen kristaller (CP1) %4 kalsit
ve %96 vaterit karisimindan, olusurken, 14 giinliik

Cilt / Volume: 8, Say1 / Issue: 3, 2018

yaslandirma iglemi sonunda elde edilen kristaller (CP2)
%13 kalsit ve %87 vaterit karisimindan olusmaktadir.
Yaglandirma siiresi arttik¢a olusan kristal yapida vaterit
fazin oran1 azalmaktadir. Gopi ve ark. (2013) kalsiyum
karbonat kristalizasyona sicakligin ve katki maddesinin
etkisini inceledikleri ¢aligmalarinda, 60°C %81 kalsit -
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Ozlem DOGAN

%19 aragonit karisimindan olusan kristaller, 230°C’de
ise %97 kalsit - %3 aragonit karigimindan olusan
kristaller elde etmislerdir. Dietillen triamin penta asetik
asit (DTPA) varliginda; 60°C %7 kalsit - %93 aragonit
karigimindan olusan kristaller, 230°C’de ise %2 kalsit -

SONUC

Yaslandirma siiresi ve polimerik katki maddesinin
CaCO, kristallerinin ~ polimorflarinin  olusumuna
etkili oldugu bulunmustur. Calisilan [Ca™] baslangig
konsantrasyon ve Na,CO, besleme hizi degerlerinde, 1
giinliik yaglandirma siiresinin saf CaCO, numunelerinin
kalsite doniistimii i¢in yeterli olmamstir. Saf CaCO,
numuneleri 7 giinliik yaslandirma islemi sonunda
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