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NANO KRISTAL AL O; SENTEZI

Ozlem Ozcan
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Tez Danigmant: Yrd. Do¢.Dr.Hasan Go¢gmez

OZET

Bu ¢alismada; aliiminyum nitrat, stearik asit, oksalik asit, tartarik asit gibi farkli asitler
ve tozlarin kullanimiyla sol-jel yontemi uygulanarak nano boyutlu a-Al,Os toz sentez iiretimini
gerceklestirmek amaglanmugtir.  Yiiksek safliktaki malzemeler stokiyometrik oranlarda
karistirilip, jel haline getirildikten sonra kurutulup sinterlenmistir. Elde edilen numunelerin faz
analizleri X-1ginlan difraksiyonu kullanilarak yapilmistir. Calisma sonucunda diisiik sicaklikta

sol-jel yontemi ile nano boyutlu a-Al,O; sentezlenmistir.

Anahtar Kelimeler : Nano, Sol-Jel



SYNTHESIS OF NANO CRYSTAL Al,O;

Ozlem Ozcan
Ceramic Engineering, M.S.Thesis, 2006
Thesis Supervisor: Yrd. Dog¢.Dr. Hasan Gogmez

SUMMARY

The aim of this study is to produce nano a-Al,O; using different acid and materials, as
aluminium nitrate, stearic acid, ogzalic acid, tartaric acid, with sol-gel method. For this study
high pure oxides were mixed stoichiometric proportion, gelling, drying, sintering. Phase
idendification and microstructural analysis were used by X- ray difraction. At the end of this

study nano a-Al,O; synthesis by sol-gel method at low tempureture.

Keywords : Nano, Sol-Gel
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1. GIRIS

Son yillarda teknolojideki hizli ilerleme sonucu kullanilacak malzemelerden istenen ve
beklenen 6zelliklerde artis oldugundan yeni gelisme ve yeni uygulamalar daha iistlin 6zelliklere
sahip malzeme ihtiyacin1 dogurmaktadir. Bu ihtiyaglara paralel olarak Malzeme Bilim ve
Miihendisligi hizla geligsmistir. Hem gelisen teknolojilerin ihtiyaci olan malzemeleri iiretir hem

de bu malzemeler sayesinde yeni adimlara 6n ayak olur duruma gelmistir [4,21].

Seramik malzemeler alaninda kullanilan baslangi¢ malzemelerinin daha ince ve saf,
daha reaktif ve daha diisiik sicakliklarda sinterlenebilir olmasi istenmektedir. Yaygin mikron
altt kullamimi mekanik, elektrik, 1sil, optik, kimyasal, niikkleer 6zelliklerinden ayrica lazer,
katalitik konverter, mikro elektronik altliklar ve tekstil sanayindeki gelismis kullanimindan

dolayi “aliimina” olusturmustur[21].

a- AlLO; tabiatta korundum olarak bulunur. Korundum renksiz, hegzogonal, iri

kristallerden olusur. o Al,Os ‘nin déniisiimii[ 1-6];

v- A1203 — > ) —A1203 —_— 0 -A1203_> o -A1203 [5]

Aliimina iiretildigi cevhere bagli olarak dogada ¢ok degisik fazlar1 bulunmaktadir [19].
Bunlardan sadece bazilari [4];

- Jibsit (a -ALO; 3H,0)

- Bayerit ( B- Al,0; 3H,0)

- Bohmit ( a -Al,O0; H,0)

- Diaspor ( B -AlLO; H,0O)

a- Al,Os tozlar yiiksek mukavemetli maddelerde, elektronik seramiklerde, katalistlerde,
entegre devrelerinde, kesici elemanlarda, biyoseramiklerde yaygin kullanim alanlarina sahiptir.
Bu kullanim onu yayginlastirdigindan o -Al,Os tozlar ince, saf, uniform, ince tane boyutu ve
kimyasal homojenlige sahip olmasi gerekir. Bundan dolay1 ince a -Al,O; toz sentezine ilgi

artmigtir [5,8,12,17,18,21]

Bu tez g¢aligmasinda, nano boyutta o -AlO; tozlari sol- jel metodu uygulanarak
sentezlenmeye c¢alisilmistir. Sol-jel metodu genelde baslangic malzemesi olarak metal alk oksit
kullanimint gerektirir. Bu c¢aligmada da baslangic malzemesi olarak aliiminyum nitrat
(AI(NO3)3.9H,0),asit olarak stearik asit (Ci3H340;), oksalik asit (C,H,04.2H,0) ve tartarik asit
(C4HgO4) kullanilmustir.  Nanokristal a- Al,O; sentezinin amaci; daha kiigiik boyutlu toz

iireterek malzemenin yiizey enerjisini arttirip daha siki1 ve daha diisiik sicaklikta toz tireterek ¢ok



daha mukavemetli, yiiksek sertlikli malzeme elde edip, kullanim alanlarindaki 6zelliklerini daha
da gelistirmek i¢in yapilmistir. Farkli asitlerin denenmesinin nedeni ise aymi sicakliklardaki
nano kristal a-Al,O5’lin kristal boyut araliklarin1 gérmek ve en diisiik sicaklikta yiiksek yiizey

alanli malzemeye ulasmaya ¢aligmaktir.



2. ALUMINYUM OKSIT

2.1. Yapasi ve Doniisiim Formlari

Alliimina oksit esasli seramik hammaddeleri tiiketimi en fazla olandir. Yiiksek sertlik,
diisiik yogunluk, 1s1sal kararlilik ve korozyona dayanim gibi iistiin 6zelliklerinin yan1 sira diisiik

maliyeti aliiminanin tiikketimini arttirmaktadir [25].

Aliiminanin bir ¢ok tipi vardir. o -Al,Os; hegzogonal, korundum yapili ve endistride
kullanimi yaygindir.[1] Alimina kovalent ve iyonik karisimli yapiya sahiptir. Diisiik doniisiim
enerjisine ve yiiksek erime noktasina sahiptir. Moh’s skalasina gore aliiminanin serligi 9’dur.

[1,4].

Sekil 2.1. Aliiminanin kristal yapisi[26]



Aliiminanin doniisiim formlart:

Cizelge 2.1. Aliimina Doniisiim Formlari [1]

I I | I 1 I 1 | I | I | |
- - a
Gibsit r’ Chi - Kappa Alfa
B6hmit e —————— Gama Delta Teta Alfa
b
a
Bayerit Eta — Teta Alfa
Diaspor Alfa Alimina
| | 1 1 | | | | 1 | | | l
0 100 200 300 400 500 600 700 800 200 1000 1100 (Slcakllk / OC)

Yukarida Cizelge 2.1. Aliiminaya ait doniisim formlar1 goériilmektedir. Bu fazlar yari
kararl1 yapidadir ve biitiin bu yar1 kararli formlar kristal yap1 igerisinde diizensizlik olusturur.

Yap1 a aliiminaya dogru daha da kararlhilagtigindan diizenlilik olugsmaktadir [4,8].
2.2. Aliimina Uretim Yontemleri

Aliimina bliylik oranda Bayer prosesi ile tiretilmektedir. Bu temel hammadde boksittir.

I mm.nin altinda 6giitilmiis yaklasik % 55- 60 Al,Os iceren boksit cevheri 250 °C’de 4N/
mm?>lik basing altinda sodyum ¢ozeltisinde islenmektedir. Burada ¢ozelti igerisinde tiim
hidratlar sodyum aliiminat sekline doniismektedir. Demir oksitler, silikatlar, titanyum oksitler
¢Oziinmeksizin kalmakta ve bu kirmizi slam seklinde posa ayristirilmaktadir. Sonra sodyum
aliminat ¢ozeltisi, aliiminat g¢o6zeltisinden gelen hidrarjilitten olusmakta trommolin doner
filtrelerinde filtre edilmekte, ince dagilimhi hidroksit ilavesi ve suyla koyulagtirildiktan sonra
biiylik karigtirma tanklarina alinmaktadir. Daha sonra doner firinlarda 1200- 1300 °C’ye kadar
pisirilmesiyle o -Al,Os olusuncaya kadar kalsine edilmektedir [25].

Aliiminanin diger tretim yontemleri ise asagidaki sekildedir. [1,25].

Diasppor o - ALO; [500°C]

—
Béhmit y T-ALO; [450°C]-— 0 -ALO; [850°C]

Gibsit 5  x-ALO; [300°C]--- k-ALO; [800°C]



Bayerit —— Bohmit veya Gibsit [200 °C]
Diaspor = 500 °C’da termodinamik olarak kararli bir sekilde o -Al,O; olusturur.

Bohmit, ¢ikan madde olarak once kurutularak r(eta) -Al,Os;formunu alir. Sonra fazla bir
OH grubuyla kararli olabilen Al,O; kiibik formundaki 6 -Al,O; sekline girmektedir. 6 -Al,O4
son olarak 1100 °C’de aliiminaya doniismektedir. Ancak bohmit hidrotermel sartlar altinda
diaspor formunu alabilmektedir. Bu yapildiktan sonra diaspor da oldugu gibi ~ 500 °C’de direkt
olusmaktadir[25].

Gibsit veya bayerit son derece yavas kurutulursa yaklasik 300°C’de suyunu terk
etmektedir. Bu yolla isleme giren bu madde x(chi)- AL,O; ve bu formda yaklasik 800°C’de
k(kappa)- ALO; formunu meydana getirir. Daha sonra 1300 °C civarinda ¢ok yavas islenerek
alimina elde edilir. Bu iki form hidrotermal sartlar altinda once bohmit sonra diaspora

doniistiiriilebilir [25].

Erime noktasina kadar en kararli faz hegzogonal kafes yapisina sahip a -Al,0; olmasina
ragmen cesitli kat1 ¢ozeltileriyle ve diger oksitlerle olusan reaksiyonlar neticesinde degisik
spinel ve diger tozlar ve kafes yapilarinda olabilmektedir. Bunlar o-, B, r-, , 6, k-, x- AL,O;
seklindedir. Ancak a -Al,O; endiistriyel kullanimda en fazla uygulamasi olandir. o -Al,O5’lin
koordinasyon sayist 6, valans1 3’tiir, birim kristal kafesinda taban ylizeyindeki atomsal arasi

mesafe 0,4758 nm ve kafes yiiksekligi ise 1,2991 nm’dir[1,21,25].

Aliiminyum atomu 15°2s*2p®3s*3p' elektron yapisina sahiptir. Kararli hale gegmek igin
3 e verir ve +3 yiik degerini alarak Al iyonunu olusturur. Oksijen atomu ise 1s*2s™2p* e

yapisina sahip oldugu i¢in kararli olmak igin 2 ¢ alir[25].
2.3. Aliimina Tipleri

a) Hareketli (aktivated) Aliimina: ¢ok yiiksek derecede poroziteye sahiptir. Bu tip
alimina katalistlerde, katalist tasiyicilarinda, adsorbantlarda kullanilir. Yiksek direng, termal

ve mekaniksel sok ve adsorbe 6zelligine sahiptir. x, 1, y fazlarindadir[1,4].

b) Tabular Aliimina: hemen hemen % 100 o fazindadir. Refrakterlerde kullanilir.

1870°C’nin tizerinde 1sitilmasiyla olusur[4].

¢) Erimis (fused) Aliimina: 2040°C {izerinde erimis aliiminadir. Beyaz ve kahverengi
formlar1 vardir. Beyaz aliimina bayer prosesindan {iretilirken kahve rengi olani da boksitten

uretilir[4].



d) Kalsine Aliimina: Tamamyla o fazindadir. Yiiksek sertlige sahiptir[4].

e¢) Kolloidal Aliimina: Nano boyutlu partikiillii aliiminalarin sulu dagilmisidir. Burada

partikiiller pozitif yiizey yiiklidiir. Birbirlerini iterek koloidal siispansiyon olustururlar [4].
2.4. Aliimina Uygulama Alanlari

Aliimina baslica; makine ve tezgahlarda asinmaya dayanakli malzeme olarak, kimya
endistrisinde korozyana dayanikli malzeme olarak, elektronik ve elektro- teknikte izolasyon
malzemesi olarak, 1sitma sistemlerinde yiiksek sicaklik malzemesi, miihendislik malzemeleri,
bilya olarak kullanilmaktadir. Ayrica optik ve tip tekniklerinde de kullanimlart mevcuttur [9,
17,18,25]. Asagidaki Cizelge 2.2°de aliiminanin uygulama alanlar1 ve Sekil 2.2°de bu uygulama

alanlarina ait resimler goriilmektedir.

Cizelge 2.2. Aliimina ylzdesine gore kullanim alanlari[4].

Aliimina (%) | Uygulama Alam

85 Elektrik ve mekanik uygulamalarim g¢ogunda yalitkan, 6glitme, nozul,

tebesir, pompa daldirmalarinda

90 Daha ¢ok mekanik kullanimlarda
94 Entegre devre, transistor altlik
96 Ozellikle elektronik uygulamalarinda

98- 99,5 Ince film altlik, bilgisayar bant rehberi

99,8 Korozyon ortamlarinda kullanilan firm tiipii, labarotuar geregleri

99,9 Kesici uglar, niikleer seramik ve diger gereksinimler




Sekil 2.2. Aliiminanin ¢esitli uygulama 6rnekleri[26].



3. NANOTOZ SENTEZIi

3.1. Nanomalzeme ve Ozellikleri

Nanokristal malzemeler tek fazli veya ¢ok fazli malzemeler olup, kristal boyutlar1 1-
100 nm arasindadir. Nano kristal malzemelerin sekilleri ve yapilart farklidir; kiiresel, tabakali
v.b. seklinde olabilirler[2]. Asagidaki Sekil 3.1’de nano kristallerin C- 60 nano tiip yapisindaki
kiiresel molekiillerle siki paketlenmesi ve atomsal dizilisi goriillmektedir burada molekiiller

hegzogonal sekilde birlesmislerdir. [2,12].

Sekil 3.1. Nano kristallerin C- 60 nano tiip yapisindaki atomsal diziligi[2].



Nano malzemeler degisik bigimde siniflandirilabilir. Bunlar Cizelge 3.1°de gosterilmistir.

Cizelge 3.1. Nanomalzemelerin simiflandirilmasi [12].

Siniflandirma Ornek
Boyutsal
Uc boyutlu < 100 nm - Partikiiller
Iki boyutlu < 100 nm - Fiberler
Tek boyutlu < 100 nm - Kaplamalar
Faz Kompozisyonu
Tek fazli katilar - Kristaller
Cok fazli katilar - Matriks kompozitler, kaplanmus partikiiller
Cok fazli sistemler - Kolloidler

Uretim Prosesleri

Gaz faz reaksiyonu - Yogunlastirma
S1v1 faz reaksiyonu - Sol- Jel, hidrotermel
Mekaniksel prosesler - Ogiitme, plastik deformasyon

Nanomalzemeler optiksel adsorbsiyon, erime noktasi, elektrik ve termal iletkenlik gibi
Ozellikleri yapisindaki maddelere baglidir. Nanomalzemelerin spesifik 6zellikleri yiizey alanlarn
ile ilgilidir. Tane boyu kiiciildiikge ylizey enerjisi artar, sinterlenebilme karakteristigi artar[2].

Asagidaki Cizelge 3.2°de nano malzemelerin 6zellikleri gosterilmistir [23].
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Cizelge 3.2. Nanomalzemelerin 6zellikleri [20].

Ozellikler Malzeme Uygulamalan
Magnetik Yumusak ferrit Sicaklik sensorleri
Sert ferrit Gili¢ motorlart
Optiksel Yar1 saydam aliimina Yiiksek basingli sodyum buharlanmalari

Yar1 saydam Y,03-ThO, seramikler | Lazer malzemeleri

Mekaniksel | Al,O; Kesici uglar

Biyolojiksel | Aliimina seramikler Kemiklerde

Kimyasal Gaz sensorleri ( ZnO, Fe,0;, SnO,) | Florokarbon dededktorleri

Bu arada dikkat edilmesi gereken énemli noktalardan biri de nanotozlarin topaklanma
problemidir. Tozlarda goriilen bu topaklagsma mukavemeti, sertligi olumsuz etkileyeceginden
dolay1 toz sentezleme proseslerine dikkat edilmesi gerekmektedir ¢linkii proses agamalari tozun

spesifik karakterlerini etkiler. [23].

Nanomalzemeler yiiksek yiizey alanina sahip olduklarindan dolay1 topaklasma egilimi

gosterirler. Bu tiir yapilarda iki ¢ift topaklagma goriilmektedir. Bunlar [2,23]:
a) Yumusak Topaklasma
b) Sert Topaklagma

Malzeme igerisindeki bu tiir topaklagmalarin nihai tiriindeki olumsuzluklari ¢ok daha
biiyiik olacaktir. Ornegin mukavemeti ve sertligi daha da diisecek ve yiizey enerjisi

azalacagindan sinterlemesi zorlasacaktir[23,24].

Nanotozlardaki bu problemden dolay1 nanotozlarin sinterlenmesine de dikkat edilmesi
gerekmektedir. Nanotozlarin topaklanmasi sinterleme sirasinda farkli porozite dagilimlarina
neden olur. Bundan dolayr bu tiir malzemelerin tam paketlenmesi i¢in iyice sikistirilmasi

gerekmektedir [2,23]. Asagidaki Sekil 3.2.de sinterleme mekanizmasi goriilmektedir.



A Yogunluk

P
o

Sicakhik
Sekil 3.2. Nanatozlarin sinterleme mekanizmasi [2]
0
D, exp(——)
Buradaki sinterleme mekanizmasi; ;[a—pj = —SRTl [2].
p(l-p) ot ); G r

p = Yogunluk
D, exp(—R—QT )= Difiizyon kabiliyeti

G = Tane ¢ap1 (nm)

r = Por cap1 (nm)

Q = Aktivasyon enerjisi
T = Sicaklik (°C)

R = Gaz sabiti
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Sinterlemede en Onemli kriterlerinden biri tane boyudur. Tane boyu kiigiildiikge

sinterleme oran1 artar. Nano tozlarinda avantaji budur. Diger bir kriter ise sicakliktir.
Sinterleme basamaklari[4]:
a) Partikiiller birbirleriyle kontak kurarak boyun olusur.
b) Boyun olusarak biiyiir, taneler ve izole porlar olusmaya baslar.
c) Taneler arasinda diflizyon meydana gelir

d) Izole porlar olusur
Buradaki mekanizmada en dnemli nokta izole por ¢ap1 ve tane boyutu ne kadar kiiciikse

sinterlenebilme o kadar kolaydir[2].

Asagidaki Sekil 3.3°de tane boyunun sinterleme oranina etkisi goriilmektedir [2].

Sinterleme orani po-0,58
A
r= 6 nm
po=0,5
r=>5,7 nm
po=0,5
r=5nm
| | » Tane boyu (Wm/nm)
5.10° 1,5.107

Sekil 3.3. Tane boyunun sinterleme oranina etki grafigi

Nano tozlarda porlarda nano boyuttadir.  Bu gibi poroziteleri uzaklastirmak

sinterlemede daha kolaydir [1,25].

Bu kadar genis oOzelliklere sahip nano malzemelerin endiistride bir ¢cok uygulama

alanlar1 bulunmaktadir. Bunlar Cizelge 3.3’de gosterilmistir.



Cizelge 3.3. Nanomalzemelerin bazi uygulamalari [21].

Ozellikler Uygulamalar

Elektriksel uygulamalar Seramik kapasitorler

Magnetik uygulamalar Sicaklik sensorleri, Giig motorlari, Pencere Malzemeleri
Kimyasal Uygulamalar Nem sensorleri, Organik katalistler,

Mekaniksel Uygulamalar Basing sensorleri

13

(d) (e)

Sekil 3.4. Nanomalzemelerin uygulama alanlarina ait 6rnekler[28].
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Yukaridaki Sekil 3.5. te nanomalzemelerin uygulama 6rnekleri gériilmektedir. Burada

a) Ultraviyole 1sinlar1 adsorbe ederek fotokatalitik reaksiyonlara neden olan ve kendi
kendini temzileyen camlar. Bu tiir camlara kaplama TiO, ile yapilir ve 15 nm

kalinhigindadir.
b) C-60 nanotiiplerden olusan raket
¢) Nano partikiillerden yapilmis ilag kapsiilleri, kozmetik egyalar
d) 8 GB lik hafizaya sahip flash disket
e) Nano Kan 6l¢iim cihazi
3.2. Nanotoz Sentez Metotlar

Malzemelerin performanslart  6zelliklerine baglhdir. Ozellikler atomik yapu,
kompozisyon, mikro yapiya bagl doniisiimleridir. Bu 0Ozellikler sentezleme kinetikleri ve
termodinamikleri ile kontrol edilir. . Nano boyuttan makro boyuta atom kontrolii malzeme
kimyas1 ile ilgilidir. Bu yiizden nano yapili malzemelerin kimyasal sentezi ve prosesi

yapilmaktadir [7, 12, 13, 15].

Toz sentezi yapilirken asagidaki faktorler géz 6nilinde bulundurulmalidir [12-201]:

Baslangig tozlarin kimyasal 6zellikleri
- Tane boyutu

- Tane boyut dagilimi

- Karisim homojenligi

- Reaksiyon atmosferi
- Reaksiyon sicakligi

- Zaman
3. 2. 1. Kimyasal toz sentezi
Malzeme sentezinde kimyasal reaksiyonlar kati, sivi, gaz olmak tizere 3 gesittir [7,20].

a) Kati hal reaksiyonu
b) Sivi soliisyondan ¢oktiirme

c) Bubhar faz reaksiyonu
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3.2.1. 1. Kat1 hal reaksivonu

Kat1 hal reaksiyonunda baslangi¢c malzemesi olarak metal oksit veya karbonatlar gibi
malzemeler kullanilir[20]. Bu malzemeyle 6giitme ve karigtirma yapilarak taneler arasinda
kontakt kurulur. Karisima yiiksek sicaklik uygulanarak atomlarin ve iyonlarin difiizyonu
saglanir. Atomlarin difiizyonu reaksiyon sicakligmma ve tane siiri1 temasina baghidir. Tane
smmirma gecis implriitelerle yapilirsa orada hatalar meydana gelir. Kanistirma ve O6gilitme

asamalari 1s1 ¢evrimi ile tekrarlanir. Daha sonra tane biiyiimesi gergeklesir [7-20].
Sistemde olusan kat1 hal reaksiyonu:
- Ylzey reaksiyonuna
- Yizeydeki 1s1 transferine
- Reaksiyon olan yiizeyden iiriin yiizeyine dogru gaz diflizyonuna baglidir.
Ornek : BaCO; )+ TiO, o) ——> BaTiO;+ CO, g

Kati hal reaksiyonunda baslangi¢ malzemesi ¢ok bilesenli oldugunda son {iriinden
kimyasal homojenlik beklenir. Ciinkii burada farkli sicaklik ve pH’da farkli iyonlar ¢oktiirtiliir
ve ¢Oziiniirliik sabitleri farklidir [7,12,20].

Bu yontemle sentezlemede tozlar genelde topaklasir. Bundan dolay1 ¢ok dikkatli ve

kontrollii yapilmas: gerekmektedir.

3. 2. 1. 2. Siv1 soliisyondan coktiirme

Genelde sivi soliisyondan ¢oktiirme ¢oziinebilir hidroksit formasyonunu igerir ki bu
1styla oksit dehidrasyonudur. Rekasiyonda bir metal alkoksit oksitli malzemeye doniisiir.

Reaksiyon esnasinda hidroliz ve yogunlagma mekanizmalar1 etkindir [20].

Ornek:
Ti(OC,Hs)3H,0  <«— Ti(OC,Hs) (OH)s+3C,HsOH
Ti(OC,Hs)(OHs) <—— TiO+H,0+(1-x)H,0+C,H;0
Ti(OC,Hs)+(2+x)H:0  4——» TiO»+H,0+4C,H;0H [20].

Burada uygulanan yontemde 6nce sivi buharlastirilir ve kimyasal aktive edici madde

soliisyon icine atilarak c¢okelme saglanip proses gergeklestirilir [12]. Uygulama sirasinda
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¢ozlinlirlilk faktoriinlinde géz Oniinde bulundurulmasi gerekir. Bu ylizden pH, sicaklik, anti

¢Oziicii gibi etkenler ¢oziiniirligi degistirdiginden dolay1 dikkat edilmelidir [20].

- Sivi1 faz reaksiyonu ile iyi bir kimyasal homojenlige sahip Aliiminyum bilesiklerinin

cozeltilerinden ¢oziicliniin uzaklastirilmasi ile aliiminaya gegis yapilmaktadir.

- Aliiminyum 6zel olarak saflagtirilmig tuzlarindan hareketle %99.8’lik mikron alti

o- Al,O; tiretilebilmektedir.

- Piskiirterek kurutma veya dondurarak kurutma islemleri ile elde edilen ince

alliminyum tozlarinin kalsinasyonu ile nano a- Al,O; tiretilebilmektedir [21].

3. 2. 1. 3. Buhar fazh reaksivonlar

Bu yontem ile gaz reaktantlarmin diisiik yogunluklarimin meydana getirdigi, diisiik

konsantrasyonlardan yararlanarak ¢ok ince tane toz iiretilmektedir [20,21].

- Inorganik aliiminyum tozlari, sicakhigi ¢ok yiiksek olan plazma alevi igine
puskiirtiilerek bu tozlarin kurumasi, bozulmasi ve buharlastirilmasi saglanir. Plazma alevinin

disinda da buhar tozlari olusan aliiminanin 10- 20 nm boyuta ulagsmasi saglanir [21].

- Aliiminyum organik bilesiklerinin buharlastirilmasi ile oksitlenmesi sonucunda

a-ALOs elde edilir [21].
Ayrica gaz faz reaksiyonu iki yolla hazirlamr[12,21]:

1) Homojen bir niikleasyonla takip edilen bir baslangic malzemesinden doymus buhar

iretimiyle,
2) Kat1 partikiillerinden 1s1 altinda s1v1 {iretimiyle [21].
Ikinci yontem ¢ogunlukla ¢ok bilesenli malzeme hazirlamak igin kullanilir.

Gaz faz reaksiyonlarinda kullanilan proseste piskiirtmeli kurutma ve piskiirtmeli
piroliz s1v1 ve kat1 ¢evrimi i¢in en yaygin metotlardandir. Bir metal tuz soliisyonu yapilir, bunu
atomizasyon takip eder. Coziicliniin buharlastirllmasiyla, kurutma, c¢oktiirme, gaz toz

reaksiyonu ve piroliz olusur[7,20].

Piiskiirtmeli kurutmada piiskiirtmeli piroliz benzerdir. Burada baslangic malzemesi
farklidir. Piskiirtmeli kurutma kolloidal dispersiyon partikiilleriyle olusur. Bu metotla mikron

alt1 uniform grantil {iretimi saglanir[7,20].
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Proses sirasinda baslangi¢ soliisyondaki reaktantlarin arasindaki oran son partikiillerin
kompozisyonunu belirler. Ortalama boyut ve boyut dagilimi baslangi¢ soliisyondaki malzeme
konsantrasyonuna ve atomize olmus damlaciklarin boyutuna baghdir. Baslangi¢ malzemelerin

ozellikleri: sicaklik, partikiil morfolojisi, topaklagsmayi etkiler[7,20].

Normalde kimyasal toz sentezi baslangic malzemesi igeren soliisyona oksidasyon ve
rediiksiyon yapict malzemeler eklendiginde olusur. Reaksiyonlarin olusmasiyla iiriin doygun
hale gelir. Doymusluk kimyasal sistemde minimum serbest enerji konfigiirasyonuyla olusur.
Burada termodinamik egrisi triinlerin niikleik yogunlagsmasiyla belirlenir. Homojen ve

heterojen olmak tizere iki tip yogunlasma vardir[7,20].

Kinetik faktor biiylime prosesindeki sistemin termodinamigi ile ilgilidir. Kinetik faktor
reaksiyon orani, reaktantlarin gecis orani, uzaklagsma, yer edinme ve tane dagilimi ile ilgilidir.
Reaksiyon ve gecis orani; soliisyona yeni malzemeler eklendiginde reaktantlarin

konsantrasyonu, sicaklik ve pH ile ilgilidir[7,20].

Partikiillerin yapisi ve kristalligini reaksiyon orani ve safsizliklar etkiler. Partikiil
morfolojisi doymusluga, biiylime oranina, kollaidal kararlilik ve kristallenmeye baglidir.
Doymusluk ¢oktiirme morfolojisinde etkilidir. Diisiik doymuslukta: kiiglik taneler kompakt
olmus, iyi sekillenmistir.  Sekiller kristal yapt ve ylizey enerjisine baghdir.  Yiiksek
doymuslukta genis partikiil dagilimi vardir. Bir bakima taneler topaklagmistir. Partikiiller kiigiik
oldugunda yiizey difiizyonu kontrolii kolay olur[7,20].

Topaklagmalar ¢ogunlukla sentezleme, kurutma, sekillendirme gibi proseslerde sik

olusur[7].
3. 2. 2. Hidrotermal Metotla Toz Sentezi

Sulu ortamda yiiksek sicaklikta tek veya heterojen faz reaksiyonlarinda direk bir sekilde
soliisyondan anhidraz seramik malzemelerin kristal basincidir. Hidrotermal yontem ge4leneksel
proseslerde genisce uygulanan bir metotdur. Ornegin; Boksit ¢ozmek ve aliiminyum silika
zeolitlerini hazirlamak i¢in kullanilir[12].

Hidrotermal sentezde kontrol edilebilir sicaklik ve basingta soliisyonda metal tuzlarmin,
oksitlerin veya hidroksitlerin 1sitilmasiyla olusur. Hidrotermal prosesdeki sicaklik suyun
kaynama noktasi ve kritik sicaklik arasinda diiser. Bu arada basing 100 kPa iizerindedir. Uriin
safsizliklardan ve ¢oziiclideki iyonlardan arinmak igin saf su ile yikanir. Havada kurutmadan
sonra seramik nano partikiller iyi bir sekilde dagilmis durumdadir. Son iirlindeki kararlilik ve

partikiil boyutu pH degerine, konsantrasyona, reaksiyon sicakligina ve zamana baglidir. Bu
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sentezleme yontemi elektro kimya, mekana kimya, optiksel kimya, mikrodalga gibi yerlerde

kullanilir. [12,20,27].

Omek: Hidrotermal sartlar altinda dar boyut dagilimina, kontrol edilebilir

kompozisyona ve morfolojiye sahip zirkonyanin ¢oktiiriilmesi.

MgSO, veya (NH4),SO, hazir bulunan 250°C de hidrotermal davranan Zr(SOg),
monoklinik zirkonyay1 olusturur. Zirkonya partikiilleri 0,3- 1,3 mikron boyutu ve 0,1- 0,2
mikron genisligindedir [10].

3. 2. 3. Diisiik Sicaklikta Oksitlenmeyle Sentezleme Reaksiyonu

Bu metot ¢ok ince tozlarin sentezlenmesi i¢in enerji etkisi ve istenilen zamanda ( time
saving) yapilan bir tekniktir. Bu metot jellestirme baskindir ve genis ylizey alanin metal

tuzlarini igeren sulu siispansiyonun yanmasidir[12].

Ornegin; baslangic malzemesi olarak metal tuzlar1 ( metal nitrat) sitrik asit
kullanilir[12]. Bunlar suda ¢6zinir malzemelerdir. Belirli oranlarda karistirilan malzemelere
amonyak pH ayar igin eklenir. Su ¢oziinme esnasinda uzaklastirilirken soliisyon jellesmeye
baslar. Bu jel dehidrasyon igin tekrar isimir ki bu kendi kendine yanmadir. Gaz ¢ikisiyla
kopiikler sekillenir ve ince tozlar olusur [12,24,26].

3. 2. 4. Mekanokimyasal Prosesle Toz Sentezi

Mekonakimyasal sentez kati- kati ve kati- sivi kimyasal reaksiyonlarda uygulanir.

Mekanokimyasal reaksiyon: MO+R —* M+RO[2,7].
MO. Metal oksit
R: Reaktif metal
M: Saf metal

Mekonakimyasal prosesle toz sentezinde prensip; malzemeye atomistik boyutta belli bir
kuvvet uygulandiktan sonra baglar aras1 diizen bozulur.  Yapi1 daha da kararsiz olur. Bu da

daha sonra ki kimyasal reaksiyonu kolaylastirir[2,22].

Ug tane mekono kimyasal olay vardir;
a) Mekaniksel 6giitme (saf metaller ve bilesikler)
b) Mekaniksel alagimlama

c) Reaksiyonla 6giitme
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Mekaniksel dgiitmede, tane kiigiiliir. Ne kadar ¢ok deformasyon olursa o kadar ¢ok tane
sinirlant olusur. Tane smirinda enerji daha fazla oldugundan ¢ok fazla enerji depolanir. Bu

enerjide kimyasal reaksiyonun daha diisiik sicaklikta olusmasin saglar[2,22].
Mekaniksel 6giitmedeki tane boyutu[22]:
D=k t*?
D= Tane boyu (um)
k= Sabit
t=Zaman (sn)
3. 2. 5. Sol- Jel Metoduyla Toz Sentezi

Sol- jel prosesi uzun zamanlardan beri uygulanmaktadir. Cok eski zamanlarda bu teknik
faz egrisi caligmalarinda kullanilmistir. Sol- jel prosesi metal alkoksitlerin hidrolizini ve
yogunlastirilmasini igerir. Metal alkoksitlerin genel formiili, M( OR),’dir ve alkol i¢inde
¢cozlinlir. Metal alkoksitlerin genel sentezi bir alkol ile metal tiirlerinin (metal hidroksit, metal

oksit) reaksiyonunu igerir. [2,7,12].
Metal alkoksit iyi bir baslangi¢ malzemesidir. Ciinkii kolayca hidrolize ugrar.
M (OR),+H,0 —» M (OR),.;(OH)+ROH (1)
Hidroliz sol olusarak daha sonra yogunlagsma gergeklesir.

2M ( OR),.; ( OH) (RO),. M- O- M (OR),., OH + ROH (2)

—

2M (OR),.1 (OH) = > (RO). ;M- O-M (OR)y. 1+ H,0 3)

Bu yogunlasma reaksiyonunda jel olusur. ikinci ve iiciincii esitliklerde dnce alkol sonra

su hidrolize olur [2,7,12].

Sol-jel prosesi oncelikle sol hazirlanmasi, solun jellestirilmesi, sivinin uzaklastirilmasi
islemlerini igerir. Sivi i¢indeki koloidal partikiillerden veya polimer molekiillerinden bir sol
hazirlanir. Bu siradaki jellesme; koloidal partikiillerin veya polimer molekiillerinin aralarinda
yavas yavas bag olusmasiyla meydan getirdikleri yan rijit sekildeki sekillenmis kiitledir. Sekil
3.6 da gosterildigi gibi sol-jel prosesinde; soliin hazirlanmasi igin baglangi¢ bilesimler inorganik
tuzlar veya metal organik bilesiklerdir. Fakat genelde metal alkoksitler kullanilir. Proses
esnasinda kimyasal reaksiyonlar olusur bu kimyasal reaksiyonlar baslangi¢ malzemelerinin

konsantrasyonlari, bilesimleri, soliisyonun pH ve sicaklikla kontrol edilir[20].
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Sol hazirlandiktan sonra, sivi karigtirilmasiyla jellesme baslar. Belirli siirede karistirilan
jel daha sonra normal sartlar altinda kurumaya birakilir. Proses sonrasinda elde edilen jellerden

polimerik jelde koloidal partikiillii jele gore porlar daha kii¢iiktiir[20].

Birgok jel kuruduktan sonra amorf yapida olur ve ¢ok kii¢lik porlar igerir. Bundan
dolay1 yogun bir seramik nihai tiriin elde etmek i¢in yapinin ¢ok iyi sinterlenmesi gerekir. Bu

yiizden de sinterleme sicakligi ve pisirme rejimlerine dikkat edilmesi gerekmektedir [20].

Sol- jel yontemi malzemelerin molekiiler diizeyde karisimini esas alir. Bu yontem
sonucunda ¢ok fazla yiizey alan ve yiizey serbest enerjisi igerirler ve bu 6zelliklerinden dolay1

malzemelerin daha disiik sicaklikta sinterlenmesine imkan verir[12].

Toz tiretiminde kontrol edilebilir sekil ve boyuta sahip {iriinlerin elde edilmesiyle sol, jel

yontemi kullanilir [2,7,12].

Ornegin; M. Thiruchitrambalam baslangic malzemesi olarak aliiminyum metalini
kullanmistir. ~ Oncelikle aliiminyum metalini 100 °C’de hidrolizle bohmite sentezlemistir.
Bohmitten peletler olusturarak ig¢indeki safsizliklari hidroklorik asitle temizlemistir. Peletler

deiyonize suyla birkag¢ kez yikandiktan sonra asagidaki iki asama izlenmistir.

1) Sicak su hidroliziyle hazirlanan jellesmis bohmit iginde HNO; dagitilarak sol

hazirlanmugtir.

i1) Kurumug bohmite HNO; eklenerek aglomerasyonu onlemek igin ultrasyonik banyo

uygulanmus ve kararli sol hazirlanmistir.

Her iki yolla hazirlanan sollar kurutulduktan sonra sinterlenmis ve sonugta 1000 °C’de

nano o- AlLO; elde edilmistir [16].



Metal alkoksit ve soliisyon i¢indeki partikiil/polimer kullanarak sol- jel elde edilmesi:
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Soliisyon (metal alkoksit)

Hidroliz Hidroliz
+
Yogunlastirma
Sol Sol
(polimerik sol) (ince tane solisyonu)
Jellesme Jellesme
A 4 A 4
Polimerik jel Partikiil jel
Kurutma Kurutma
A 4 A 4
Kurumus jel Kurumus jel
Pisirme Pisirme
v v
Urlin Urlin
I__ I Polimer
Sivi \i':i_;_"
Partikill __E o
Polimerik jel Partikiil jel

Sekil 3. 5. Sol- Jel yontemi [20]
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Ornegin; Jiang Li baslangi¢ malzemesi olarak sitrik asit ve Aluminyum nitrat
malzemelerini kullanmistir. Deney asamasinda aliiminyum nitrat ve sitrik asiti belirli
stokiyometrik oranlarda hazirladiktan sonra ¢ézerek manyetik karistirict belirli sicakliklarda
birka¢ saat karigtirip kurutma islemini gerceklestirerek daha sonra sinterlemistir. Bu islem

sonucunda sol jel metodunu uygulayarak 1000 °C’de 72 nm boyutunda o- Al,Os elde etmistir
[11].

Ji Guang Li ve Xudong Sun baslangi¢ malzemesi olarak aliiminyum nitrat ve amonyum
soliisyonunu kullanmiglardir. Belirli oranlarda hazirlanan aliiminyum nitrat ¢oziildiikten sonra
amonyum eklenerek soliisyon hazirlanmis ve aglomerasyondan da kacinmak i¢in soliisyona
PVA cklenmistir. Daha sonra belirli bir siire karigtirmaya birakarak homojen hale gelmesi
saglanmistir. Jellesme olusunca kurutma iglemi yapilarak sonrasinda da sinterleme yapilmstir.
Sinterleme islemi sonrasinda yapilan XRD sonuglarina gére nano boyutlu a- Al,O;’nin 1200

°C’de olusabilecegi goriilmistiir [8].

Ranjan K. Pati ve Panchanan Pramanik baslangi¢ malzemeleri olarak aliiminyum nitrat
ve HNO; kullanmislardir. Karisim belirli stokiyometrik oranlarda hazirladiktan sonra olusan
sole PVA eklenmistir.  Soliisyon 180 °C’de karistirildiktan sonra kurutma yapilmis ve
sonrasinda sinterlenmistir. Bu ¢alisma sonucunda, XRD sonuglarina gére 1150 ‘de nano a-

AlLOs olustugu goriilmiistiir [19].

Sol- jel prosesi ¢oziicli, sicaklik, baslangic malzemesi, pH, katkilar ve mekaniksel
karistirma ile ilgilidir. Bu faktdrler kinetik, biiyiime reaksiyonu, hidroliz ve yogunlasma
reaksiyonu etkileyebilir. Coziicii kinetikleri baglangic malzemeyi de etkileyebilir. pH, hidroliz
ve yogunlagma reaksiyonunu etkiler. Asidik ortamda hidroliz yogunlagmadan once baglar ve
diisiik bir baglanma vardir. Bazik ortamda yogunlagma hidrolizden 6nce olur. pH izoelektrik

nokta ve soliin kararliligini da etkileyebilir [2,7,12].



Cizelge 3. 4. Sol- Jel prosesi i¢in kullanilan yaygin alkoksitler [2].
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Isim Formiil M, (g) | 20°C’ded (g/ em’)
TEOS (tetraetil orta silikat) Si(OC,Hs), 208 0,936
Trimetil borat B(OCHs); 104 0,915
Titanyum izopropoksit Ti(OC;3H,)4 284 0,955

3.2.5. 1. Sol-jel uygulamalari

a) Optiksel malzemeler

b) Elektronik malzemeler: Elektriksel seramik, ince filmler.

¢) Mekaniksel malzemeler: Kaplamalarda ve korozyon i¢in kullanilir.

d) Kimyasal uygulamalar: Al kaplamalarda (erozyon ve korozyonu 6nlemek igin) [20].



24

4. DENEYSEL CALISMALAR

Yapilan test ¢calismasinin amaci baglangic malzemesi olarak aliiminyum nitrat, stearik
asit, oksalik asit, tartarik asit gibi malzemeleri kullanarak sol- jel yonteminin uygulanmasiyla

nano boyutlu a-Al,Os toz sentezini gergeklestirmektir.

Asagida ¢izelge 4.1°de tez calismasi sirasinda kullanilan tozlar ve kimyasal yapilari

goriilmektedir.

Cizelge 4.1. Kullanilan tozlar ve kimyasal yapilar

Tozlar Kimyasal Yapilarn
Malzeme Adi  : Aliiminyum Nitrat
Formiil : AI(NO»);.9H,0
Molekiil Agirlik : 375,13 gr/mol
Marka : Merck
Malzeme Ad1  : Stearik Asit 0
Formiil : C13H360, H
Molekiil Agirlik : 284,48 gr/mol v S ST ST
Marka : Merck
Malzeme Adi  : Oksalik Asit
Formil . C,H,0,.2H,0 O,
Molekiil Agirlik : 126,07 gr/mol \ OH
Marka : Merck
HD*&
\\\
o
Malzeme Ad1 : Tartarik Asit HO OH
Formil : C4HeOg \
Molekiil Agirlik : 150,09 gr/mol \
Marka : Merck HO ): o
\"\. !
0  HO
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Burada farkli asitler denenerek oncelikle ayni sicakliklardaki nano kristal a- Al,Os
olusumlariyla, kristal boyutlar1 arasindaki farkliliklar goriilmeye ¢alisilmig, daha sonra diisiik

sicaklikta en kii¢lik nano boyutlu a- Al,Os elde edilmistir.

Calismalar sirasinda elde edilen XRD analiz sonuglarina bakilarak kristal boyut

0,9.4
B.cos@

hesaplamalant d = Scherrer formiilii ile hesaplanmistir.
d = Kristal boyutu (nm)

A=1,54

B = Pik genisligi (radyan)

Deney calismasi sirasinda agagida sekil 4.1°de goriilen yontem uygulanmustir.

Recetelerin Tartilmasi

Soliisyon hazirlama

Manyetik Karistiricida Karigtirma
Jel haline gelme l

Kurutma

Kurumus Jel l

Pisirme

Sekil 4.1. Siire¢ Akis Semasi

Deney calismasi sirasinda ise Cizelge 4.2°deki degerler kullanilarak nano kristal a-

Al,O; sentez prosesi gerceklestirilmistir.
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Cizelge 4.2. Deney calismasinda kullanilan tozlarin miktarlari, pisirme sicakliklar1 ve olusan

fazlar
Numuneler Kullanilan Pisirme Sicakhgi Olusan Fazlar
Miktarlar ‘0

(mol)
Recete-1
Aliiminyum Nitrat 0,26
(AI(NO3);.9H,0, 1250 a- Al,Os
Stearik Asit 0,52
(C18H3602)
Recete- 2
Aliiminyum Nitrat 0,1 1100 o- Al,O4
(AI(NO3);.9H,0, 1000 a- ALL,Os
Oksalik Asit 0,1 950 cok fazla a- AL,Os,
(C,H,04.2H,0) az miktarda y- Al,O;
Recete- 3
Aliiminyum Nitrat 0,1 1000 o- AlL,O;
(AI(NO3);.9H,0, 950 a- ALLOs
Tartarik Asit 0,1 925 o- AlL,O;
(C4HqO)

Hesaplanan miktarlar hassas terazide tartilarak hazir hale getirilmistir. Hazirlanan

karisima su eklenerek jel haline gelmesi i¢in manyetik karistiricida belirli sicakliklarda ve belirli

siirede karistirilmaya birakilmistir. Olusan jeller oda sicakliginda kurutulduktan sonra Cizelge

4.1°deki sicakliklarda sinterlenerek o- Al,O5 elde edilmistir.
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5. SONUCLAR VE TARTISMA

5.1. Faz Analiz Sonuclari

Sinterleme sonrasi tozlarin XRD analizleri yapilarak elde edilen verilerden 26 ve
yansima alman diizlemler referanslarla karsilastirilarak istenen fazin olustugu goriilmiistiir.
Asagidaki Sekil 5.1°de stearik asit ve aliiminyum nitrat baslangi¢ tozlar1 kullanildiginda 1250
°C’de nano kristal a- Al,O3 olusurken, Sekil 5.2°de ogzalik asit ve aliiminyum nitrat tozlari
kullanildiginda 1100 °C, 1000 °C, 950 °C’de nano kristal o- Al,O3 olusmus fakat Sekil 5.3’de ise
baslangi¢ tozu olarak aliiminyum nitrat ve tartarik asit kullanildiginda 1000 °C, 950 °C ve925
°C’de nano kristal a- Al,Os elde edilmistir.

7000

6000 -

5000 -

4000 ~

3000

I = Siddet (SPS)

2000 -

1000 -
0 ‘ ‘ ) ‘JL._.JL__JLJ AL

0 10 20 30 40 50 60 70 80
20 (Kirinim Agisi)

Sekil 5.1. 1 numarali regetede stearik asit ve aliiminyum nitrat tozlar1 kullamldiginda olusan

nano kristal o -AL,O;’tin 1250 °C’deki XRD spektrumu paterni



Siddet (SPS)

I

30 40 50 60 70
2 0 (Kirmim Agist)

80
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Sekil 5.2. 2 numarali regetede oksalik asit ve aliiminyum nitrat tozlar1 kullanildiginda olusan
nanokristal o -~ALOj iin sirastyla asagidan yukar1 950 °C, 1000 °C, 1100 °C deki XRD

spektrumu paterni

: [V
: Jo

50 70
2 6 (Kirinim Agist)

90

Sekil 5.3. 3 numarali regetede Tartarik asit ve aliiminyum nitrat tozlar1 kullanildiginda olusan

nanokristal a- Al,Osiin sirastyla asagidan yukari 110°C, 500 °C 800 °C.,925 °C, 950 °C 1000 °C
deki XRD spektrumu paterni
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5. 1. 1. XRD analiz sonuc¢lariin kristal boyut hesaplamalari

Deney ¢alismasi sirasinda XRD sonuglarina bakilarak tiim regetelerin kristal boyut

hesaplamalar1 asagidaki gibi yapilmistir.

Recete 1’in 1250 °C i¢in;

09154 09154 1384
0,00259.c0s28,77  0,00259.0,8765 2,27.107

=610,54°=61,05nm

Regete-2’nin  1100°C°deki kristal boyutu 46 nm, 1000°C’deki kristal boyutu 48
nm,950°C’deki kristal boyutu 53,3 nm’dir.

Regete-3’tin -~ 1000°C’deki  kristal boyutu  55nm,950°C°deki  kristal ~ boyutu
42,6nm,925°Cdeki kristal boyutu 37,5nm’dir.

Yukaridaki kristal boyut sonuglart o sicakliklarda tamamiyle ao -Al,O; fazi elde
edildiginden bu sicakliklar kullanilmigtir.Bu sonuglara bakildiginda tartarik asit ve aliiminyum
nitrat tozlar1 kullamlarak yapilan deney sonucunda en diisiik sicaklikta en diisiik kristal boyutlu

o- Al,O; elde edilmistir.

Asagidaki Sekil 5.4, Sekil 5.5, sekil 5.6°de ise regetelerin kristal boyutlarinin XRD
analiz sonuglarina gore pik genislikleri goriilmektedir. Bu pik genislikleri esas alinarak kristal
boyut hesaplar1 yapilmistir. Buna gore recete-3 en diisiik kristal boyutlu malzeme oldugu

anlagilmaktadir.



— T=1250°C

41,5 42 42,5 43
20

435 44

44,5
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Sekil 5.4. 1 numarali regetenin % 100’1k piki esas alinarak hesaplanan kristal boyutunun pik

genisligi



T=1100 °C

T= 1000 °C

T=950°C

41,5 42 42,5 43 43,5 44 44,5
20
T=1100 °C
- »  T=1000°C
ﬁ T=1950 °C
42 425 43 435 44 445
20

Sekil 5.5. 2 numarali recetenin % 100’liik piki esas alinarak hesaplanan kristal

boyutunun pik genisligi
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T= 1000 °C

T=950 °C

T=925°C
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41,5 42 42,5 43 43,5 44 44,5
20
T=1000 °C
—» T=950°C
/T’ - 0250
42 42,5 43 435 44 44,5
20

Sekil 5.6. 3 numarali regetenin % 100’liik piki esas almarak hesaplanan kristal

boyutunun pik genisligi
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5.2. Mikroyapisal Analiz Sonug¢lari

Asagidaki sekil 5.7°de tane morfolojisi i¢in oksalik asit ve aliiminyum nitrat tozlar
kullanilarak yapilan deneyin ve sekil 5.8 de Aliiminyum nitrat ve tartarik asit kullanilarak
yapilan deneyin taramali elektron goriintiileri (SEM) goriinmektedir. Buna gore bu goriintiide
numune hazirlama esnasinda numune iyi dagitilamadigi igin tanelerde topaklanma oldugu

goriilmektedir.

e

TUBITAK 20.0kv  X1,000 WD 3

&
8.9mm

TUBITAK SEI 100pm WD 38.5mm

Sekil 5.7. Oksalik asit ve aliiminyum nitrat tozlar1 kullanilarak elde edilen nano boyutlu o-
Al,O; tozun temsili SEM analiz goriintiileri



Anadoly University EHT = 20.00 kY
Material Sci.2Eng. wp = 16 mm —

Date 6 Mar 2006 ag = 200.00 K X

Sekil 5.8. Tartarik asit ve aliiminyum nitrat tozlari kullanilarak elde edilen nano boyutlu a-
Al,O; tozun temsili SEM analiz goriintiileri
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6. GENEL SONUCLAR

Sol-jel yontemi ile elde edilen nano kristal a-Al,Os;’lin analiz sonuglarina genel bir
bakisla bakildiginda farkli asitlerin kullanimi nano Al,O; olusum siirmi genisletmekte hatta
tartarik asit ve alliminyum nitrat baglangic malzemeleri kullamldiginda diger asitlere oranla
olusum sicakligini1 daha diisiik sicakliklara c¢ekilebilmekte ve daha kiiglik boyutlu malzeme elde
ederek ve sinterlenebilme karekteristigi artmaktadir. Bu 6zellik hesaplamalarda kullanilan mol
oranlarimin arttirllmasiyla pekistirilebilmekte ve olusum kabiliyeti artmaktadir. Bu diisiik

sicakliktaki olusum 6zelligi maliyeti de beraberinde olumlu etkilemektedir.
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7. GELECEK CALISMALAR

Tez g¢aligmas1 esnasinda yapilan deneyler farkli asit ve baslangi¢ tozlar kullanilarak
yapilabilecegi gibi, farkli sicakliklarda sinterlenebilir, deney asamasinda gerceklestirilen proses

asamalar degistirilerek yeniden uygulanabilir.
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