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OzeT

Bu deneysel ¢aligmada, spinel seramiklerin dnemli bir tiirii olan kalsiyum aluminat (CaAl,O,4) nanopartikiillerin
basit, hizli ve etkili bir sentez teknigi olan mikrodalga destekli yakma metoduyla sentezlenebilirligi ve
karakterizasyonu arastirtlmistir. Bu amagla yakit olarak iire kullanilarak CaAl,O,4 nanopartikiiller mikrodalga
destekli yakma metoduyla sentezlenmistir. Elde edilen {iriinler TGA, XRD, FT-IR, SEM ve TEM teknikleri ile
kapsamli bir sekilde analiz edilmistir. Bu triinde yapilan XRD ve FT-IR analizleri uygulanan mikrodalga
etkisinin iriinlerin tam doniisiimiinde tek basina yeterli olmadigi belirlenmistir. Buna gore, elde edilen
nanopartikiillerin yapisal ve morfolojik 6zelliklerini iyilestirmek ve iiriine doniisiim oranin1 arttirmak i¢in 300°C
ile 1000°C derece arasinda degisen sicakliklarda 1s1l igleme tabi tutulmustur. 800°C ve tizerindeki sicakliklarda
uygulanan 1s1l islem sonrasinda elde edilen partikiillerin tamamen kalsiyum aluminat nanopartikiillere
dontistiikleri belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Kalsiyum aluminat, Mikrodalga destekli yakma metodu, Isil iglem

Synthesis and Characterization of Calcium Aluminate Spinel
Ceramics with Microwave Assisted Combusiton Method

ABSTRACT

In this experimental study, the synthesis and characterization of calcium aluminate (CaAl,O4) nanoparticles
which is an important type of spinel ceramics, with microwave assisted combustion method was investigated.
This method is simple, rapid and effective synthesis technique. For this purpose, CaAl,O, nanoparticles were
synthesized by microwave-assisted combustion method using urea as a fuel. The obtained products were
analyzed comprehensively with TGA, XRD, FT-IR, SEM and TEM techniques. XRD and FT-IR analyzes
performed on this product showed that the only microwave effect was not sufficient for the complete conversion
of the products. Accordingly, the nanoparticles obtained were subjected to heat treatment at temperatures ranging
from 300°C to 1000°C degrees to improve their structural and morphological properties and to increase the
conversion rate. It was determined that the particles obtained after the heat treatment applied at temperatures of
800°C and above were completely turned into calcium aluminate nanoparticles.
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|. GiRris

Kalsiyum aluminatlar (CaO-Al,O3), sahip olduklar diisiik yogunluk, sertlik, yiiksek mukavemet,
yiiksek tokluk ve yiiksek sicaklik dayanimi gibi benzersiz 6zellikler ile ¢imento ve metalurji
endiistrisinde yaygin olarak kullanilmakta olan onemli katki maddeleridir. Son yillarda, kalsiyum
aliminat esasli malzemeler, katalizor destegi, baglayicilar, optik seramikler ve ileri seramiklerin
iiretimi, alev dedektorleri, dental restoratorlerin iiretimi ve yapisal seramiklerin {iretimi gibi ¢ok c¢esitli
alanlarda kullanim alani bulmaktadir [1-6].

Kalsiyum aliiminat (CaAl,0,) malzemeler, mekanik, kimyasal ve termal kararlilik, biyoaktif ve
biyouyumluluk gibi essiz fiziksel ve biyokimyasal ozellikleri ile kemik asis1 gibi medikal
uygulamalarda kullanim alani bulmaktadirlar. Ayrica, kalsiyum aluminat esash camlar, birgok ileri
teknoloji optik cihazin iiretiminde teknik 6neme sahiptir. Kalsiyum aluminat esasli nano malzemeler
sahip olduklar1 egsiz dzellikler ile her gecen giin yeni uygulama alanlar1 bulmaktadir [1, 2].

Kalsiyum aluminat seramiklerin {iretimi i¢in birgok farkli sentez yontemi gelistirilmistir. Geleneksel
yontemlerle kalsiyum aluminat tiretimi kati faz reaksiyonlari ile gergeklestirilmektedir. Kalsiyum
aluminatlart olusturmak iizere, kalsiyum oksit (CaO) veya kalsiyum karbonat(CaCOs3) tozlar1 uygun
miktarlarda aliimina (Al,O3) tozlari ile genellikle 1400°C'yi asan sicakliklarda reaksiyona
sokulmaktadir. Bu yontemin en 6nemli dezavantajlari, topaklanma, diizensiz boyut dagilimi, ¢ok
cesitli morfoloji, zayif sinterlenebilirlik, yiiksek sicaklik gereksinimi ve nihai {iriinde ¢oklu ve
istenmeyen fazlarin bulunmasidir [4]. Ayrica, bu yontemler ile tek fazli kalsiyum aluminat
tiretebilmek icin uzun islem siireleri gerekmektedir. Geleneksel metotlarmn sahip oldugu bu
dezavantajlar, bu 6nemli sanayi malzemesinin tretimi i¢in yeni ve verimli metotlarin gelistirilmesi
ihtiyacin1 ortaya ¢ikarmaktadir.

Giintimiizde, kalsiyum aluminat seramiklerin sentezi igin gelistirilen, sol—jel [7], ters misel prosesi[8],
yiiksek sicaklikta yakma yontemi [4, 9, 10], ¢oktiirme metodu [2] ve yliksek enerjili mekanik
oglitme[ 1] gibi bircok farkli fiziksel ve kimyasal sentez yontemi bulunmaktadir. Bu iiretim yontemleri,
geleneksel yontemler ile karsilagtirildiginda, gereken 1s1l islem sicakliginin 6nemli oranda azaltilmasi,
yiiksek saflikta triinlerin iiretimine imkan saglamalari, nispeten daha homojen bir boyut ve sekil
dagilimi saglamalari gibi 6nemli {stiinliiklere sahiptirler. Fakat ayn1 zamanda, yiiksek islem siireleri
gerektirmeleri, diisiik tiretim miktarlari, pahali baslangi¢ kimyasallarina gereksinim duyulmasi gibi
onemli dezavantajlara da sahiptirler [11]. Ayrica uzun, zor ve karmasik iretim siiregleri ve tiretim igin
pahali konstriiksiyonlara ihtiya¢ duyuluyor olmasi da bu proseslerin bircogu i¢in Onemli
dezavantajlardir.

Bu yontemler arasinda, yakma metodu laboratuvar 6lgeginde ve hatta pilot 6lgekte cesitli metal oksit
nanopartikiillerin  sofistike ekipmanlara ihtiyag duyulmadan hizli ve giivenli bir sekilde
iiretilebilmesine imkan saglayan onemli bir kimyasal sentez yontemdir. Yakma yonteminde diger
metotlardan farkli olarak baslangig¢ reaktiflerinin yaninda yakit olarak kullanilan bir madde de reaktif
olarak sisteme ilave edilmektedir. Glisin, iire, sitrik asit, alanin gibi organik bilesikler, yakma
yonteminde, sentezin igleminin verimliligini arttirmak ic¢in yaygimn olarak kullanilmakta olan yakat
maddelerdir. Her birisi dogrudan metal tuzlartyla karigtirllmaya uygun olan tiim bu organik bilesikler
arasinda, lire en yaygin kullanilan bilesiktir. Cilinkii iire, diisiilk maliyetli, bol miktarda ve kolay
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bulunabilir olmasi, giivenli olmasi ve toksik 6zellik géstermeme gibi 6nemli Ustiinliiklere sahiptir [12,
13].

Yakma metodu ile metal oksit nanopartikiillerin sentezinde, metal nitrat tuzlari onceden belirlenmis
stokiometrik oranlarda yakit madde ile karistirilir ve daha sonra karisim metal nitratlar ve iire arasinda
ekzotermik reaksiyonlari baglatmak i¢in gerekli olan yaklagik 400°C 1sitilmaktadir. Sicakligin etkisiyle
baslayan reaksiyon, nanopartikiillerin olusmasina neden olur [14, 15]. Bu asamada, yiiksek sicakligin
etkisiyle olusan nanopartikiillerin sinterleserek topaklanmasini ve dolayisiyla ortalama partikiil
boyutunun biiyiimesini engelleyebilmek icin 1s1l islem esnasinda sicaklik dikkatle kontrol edilmeli ve
islem sonunda da olusan iiriinler derhal sogutulmahidir [13, 16].

Son zamanlarda bir kimyasal reaksiyonu baslatmak i¢in gereken 1siy1 iiretmek i¢in mikrodalga
teknolojisi de kullanilabilmektedir. Mikrodalga enerjisi, hizli reaksiyon kinetikleri, ekonomik ve
ekolojik yonlerden sagladigi 6nemli avantajlardan dolay1 kimyasal reaksiyonlarin baslatilmasi igin
gereken sicaklik i¢in 1s1 kaynagi olarak kullanimi her gegen giin artmaktadir [17]. Mikrodalga etkisi ile
yapilan 1sitma isleminin temel mekanizmasi geleneksel 1sitma islemlerinden oldukga farklidir.
Geleneksel 1sitma yontemlerinin aksine, mikrodalga 1sitma esnasinda elektromanyetik dalga, madde
tarafindan absorblanir ve eszamanli olarak disariya aktarilmak yerine tamamen malzemenin iginde
istenilen sicakliga ulagsmak icin gereken termal enerjiye doniistiiriiliir. Bu nedenle, malzemenin icinde
hizli, etkili ve verimli bir 1sitma iglemi gergeklesir. Sonug olarak reaksiyon siirelerinde ve tiiketilen
enerji miktarlarinda 6nemli bir azalmaya neden olur [18, 19]. Dolayisiyla, proses ekonomisi iizerinde
onemli bir pozitif etki yaratir.

Bu calismada, mikrodalga destekli yakma yontemiyle CaAl,O, nanopartikiillerin sentezi ve
karakterizasyonu incelenmistir. Ayrica elde edilen 6rnekler 1s1l isleme tabi tutulmus ve uygulanan 1sil
islem sicakliginin iiriin nanopartikiillerin yapisal ve morfolojik oOzellikleri iizerine etkileri
arastirilmstir.

Il. MATERYAL ve METOD

A.MALZEMELERIN TEMINI ve HAZIRLANMASI

Bu deneysel calisma kapsaminda, termal ve kimyasal olarak kararli bir yapiya sahip kalsiyum
aluminate (CaAl,O,4) nanopartikiillerin sentezlenmesi amaglanmustir. Sentez igin mikrodalga destekli
yakma yontemi uygulanmistir. Analitik saflikta, Kalsiyum (IT) nitrat (Ca(NOs3),.6H,0), Aliminyum
(1) nitrat ~ (AI(NO3)3.9H,0) ve Ure (CO(NH,),) Sigma-Aldrich firmasindan tedarik edildi. Bu
maddeler herhangi bir ek saflagtirma islemi uygulanmadan kullanilmustir.

B. KARAKTERIZASYON

Sentezlenen partikiillerin yapisal, morfolojik ve manyetik 6zelliklerinin belirlenebilmesi i¢in sirasiyla
X-1g1m1 Difraksiyonu (XRD), FT-IR spektrometresi, Thermogravimetrik analiz (TGA), Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM) ve Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM) analizleri yapilmistir. X-151n1
kirintmi  analizleri igin Bruker D8 Discover model (Germany) XRD sistem kullanildi
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(CuKa, A = 1.5406 A). Fourier doniisiimlii kiziltesi spektroskopi (FT-IR) dl¢iimleri i¢in Perkin Elmer
marka Spectrum Two model bir sistem kullanilirken Thermogravimetrik analizler (TGA) i¢in Perkin
Elmer STA8000 model bir termal analiz sistemi kullanilmistir.  Sentezlenen nanopartikiillerin
morfolojik 6zellikleri FEI Nano SEM 450 model Taramali Elektron Mikroskobu ve FEI Talos F200S
(200 kV) model Gegirimli Elektron Mikroskobu ile incelenmistir.

C. SENTEZ METODU

Mikrodalga yakma yontemiyle Kkalsiyum aluminat nanopartikiillerin sentezi i¢in Kalsiyum nitrat
(CaNQO3)2.6H,0), Aliiminyum nitrat (AI(NO3)3.9H,0) ve yakit maddeden olusan bir reaksiyon
karigimi hazirlanmigtir.  Kullanilan yakit tiirlinlin  sentezlenen nanopartikiillerin ¢esitli yapisal
morfolojik ve manyetik oOzellikleri {izerinde 6nemli degisikliklerin olugmasima sebep oldugu
bilinmektedir. Mikrodalga destekli yakma yontemi yanmayi saglamak iizere yakit olarak iire
(CO(NHy),) kullanmilmustir. Tim ¢6zeltiler agz1 agik ve genis bir beher igerisinde, asagida verilen
reaksiyonlara gore belirlenenen stokiometrik oranlarda karistirilmistir. Bu karisim homojen bir karisim
elde edilinceye kadar bir manyetik karistirici {izerinde karistirllmistir. Elde edilen homojen karisim ev
tipi bir mikrodalga firinda 800 watt giic uygulanarak 5 dakika boyunca mikrodalga etkisine tabi
tutulmustur. Bu islem esnasinda meydana geldigi diisiiniilen reaksiyonun asagida esitlik 1 ile verilen
reaksiyona gore gerceklestigi tahmin edilmektedir [20].

3Ca(NO3), + 6AI(NO); + 20CO(NH,), — 3CaAl,0, + 40H,0 + 32N, + 20CO, ()

Reaksiyon esnasinda firin igerisinde hizli ve siddetli bir yanma ve yogun bir gaz c¢ikist
gbzlemlenmistir. Reaksiyon i¢in gerekli siirenin tamamlanmasindan sonra, olusan kati {irlin sistemden
alinmistir. Daha sonra triinler kristal yapinin iyilestirilmesi ve icerdigi organik madde kalintilarinin
uzaklastirilmasi gibi amaglarla bir yiiksek sicaklik firininda belirli bir siire boyunca 1s1l isleme tabi
tutulmustur. Elde edilen nihai iiriinlerde karakterizasyon ¢aligmasi yapilmistir. Uygulanan deneysel
prosediiriin sematik gésterimi Sekil 1 de verilmistir.
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Sekil 1. Uygulanan deneysel prosediiriin sematik gosterimi

I1l. SONUCLAR ve TARTISMA

Bu deneysel c¢alismada, kalsiyum aluminat nanopartikiillerin mikrodalga destekli yakma metodu ile
sentezlenebilirligi arastirilmistir. Bu amagla, yakit olarak iire kullanilarak kalsiyum aluminat
nanopartikiiller sentezlenmis ve daha sonra bu partikiillerin ¢esitli yapisal ve morfolojik manyetik
ozellikleri karakterize edilmistir.

X-1s1m1  difraksiyonu (XRD), malzemelerin kristalografik o6zelliklerinin ve igerdikleri fazlarin
belirlenmesi amaciyla yapilmakta olan bir analiz teknigidir. Mikrodalga uygulanarak elde edilen
kalsiyum aluminat nanopartikiillerin 1s1l islem uygulanmadan once ve sonra elde edilen X 151
difraktogramlar1 Sekil 2° de verilmektedir.
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Sekil 2. Mikrodalga uygulanarak elde edilen kalsiyum aluminat nanopartikiillerin 1s1l iglem uygulanmadan énce
ve sonra elde edilen X i1 difraktogramlari, () Isil islem dncesi, (b) 300°C, (c) 400°C, (d) 500°C, (e) 600°C,
(f) 700°C, (g) 800°C, (h) 900°C, (i) 1000°C

Sekil 2’de verilen X 1g1n1 kirinim desenleri incelendiginde sadece mikrodalga uygulanarak hazirlanan
ornegin X 1gim difraktograminda (Sekil 2.(a)) herhangi bir pik olusumu gozlemlenmemektedir. Bu
durumun mikrodalga sisteminde ulasilan en yiiksek sicakligin doniisiimiin tamamlanmasi igin gereken
seviyeye veya siireye ulasmadigindan kaynaklandigi tahmin edilmektedir. Bu problemin ¢6ziimiinde,
partikiillere ek 1s1l islem uygulamanin oldukga pozitif etkileri oldugu bilinmektedir. Benzer sonuglar
daha once ayni1 metotla bagka spinel seramiklerin sentezinde de gézlemlenmistir [20]. Fakat uygulanan
1s1l iglemin sicaklig partikiillerin yapisal ve morfolojik 6zelliklerini dogrudan ve 6nemli derecede
etkilemektedir. Dolayisiyla dikkatli kontrol edilmesi ve optimum 1s1l islem sicakliginin belirlenmesi,
gerek liriin nano partikiillerin karakteristik 6zellikleri gerekse de proses ekonomisi agisindan oldukga
onemlidir.
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Buna gore, optimum 1s1l islem sicakligimi belirlemek {izere mikrodalga uygulandiktan sonra elde
edilen ham 6rnek, bir kiil firiminda sirastyla 300°C, 400°C, 500°C, 600°C, 700°C, 800°C, 900°C ve
1000°C sicakliklarda yaklasik 4 saat siireyle 1s1l isleme tabi tutulmustur. Isil islem uygulanan 6rnekler
firndan alindiktan sonra bir desikatoére alinmis ve oda sicakligina kadar kendiliginden sogumalari
beklenmistir. Mikrodalga uygulanan kati madde, siyah renkte iken uygulanan 1sil islem sicakliginin
artisina paralel olarak rengi siyahtan beyaza dogru doniismeye baslamigtir. 800°C’den sonra
malzemenin rengi tamamen beyaza doniismektedir. Mikrodalga uygulanarak elde edilen kalsiyum
aluminat nano partikiillerde, 1s1l islem uygulanmadan 6nce ve sonra meydana gelen renk degisimlerini
gosteren goriintiiler Sekil 3’de verilmistir.

(h)

Sekil 3. Mikrodalga uygulanarak elde edilen kalsiyum aluminat ranopartikiillerde isil iglem uygulanmadan
once ve sonra gozlemlenen renk degisimleri, (a) Isil islem oncesi, (b) 300°C, (c) 400°C, (d) 500°C, (e) 600°C,
(F) 700°C, (g) 800°C, (h) 900°C, (i) 1000°C

Sekil 2’de verilen X 151m1 difraktogramlar1 dikkatle incelendiginde, uygulanan 1s1l iglemin kristal yap1
ve doniisiim iizerindeki pozitif etkisi agik bir sekilde goriilmektedir. Buna gore, nispeten diisiik
sicakliklarda uygulanan 1s1l islemin yap1 ve doniisiim {izerinde herhangi bir pozitif etkisi goriilmezken,
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800°C ve tizerindeki sicakliklarda uygulanan 1s1l islemin oldukea etkili oldugu gozlemlenmistir. Sekil
3’ de verilen fotograflar XRD sonuglart ile birlikte degerlendirildiginde uygulanan 1s1l islemin kristal
yap1 ve doniisiim lizerindeki etkileri agik ve net bir sekilde goriilmektedir.

Sekil 2°de 800°C, 900°C ve 1000°C ‘de hazirlanan ornekler i¢in verilen X 1gin1 difraktogramlarinin
kalsiyum aluminat i¢in verilen standart referans difraksiyon kartlar1 (JCPDS# 53-0191) ile tam uyumlu
oldugu ve tiim yansima piklerinin elde edildigi goriilmektedir. Ayrica, baska herhangi bir faza ait
piklerin olmamasi iiriin partikiillerin yalnizca kalsiyum aluminatlardan olustugunu goéstermektedir.

Sentezlenen kalsiyum aluminat (CaAl,O,) nanopartikiillerin termal stabilitesini inceleyebilmek ve
optimum 1s1l islem sicakligin1 belirleyebilmek igin, mikrodalga sisteminden alinan ham &6rnek 30-
1200°C araliginda ve hava atmosferinde, sicakliga karsi kiitle kaybi izlenerek analiz edilmistir. Elde
edilen sonuglar Sekil 4’de grafik halinde verilmistir.

100
%16.35
90
E’\i
D
3
4 80 |
=
»8D
<
70
60 " 1 i 1 i 1 " 1 i 1 "
200 400 600 800 1000 1200

Sicaklik (°C)

Sekil 4. Mikrodalga etkisi ile iiretilen 6rnegin TGA egrisi

Sekil 4’de verilen grafik incelendiginde, malzemenin yapisinda yaklasik 250°C de baslayan kiitle
kaybimin yaklasik 800°C’ ye kadar devam ettigi goriilmektedir. Bu sicaklik araliginda malzeme toplam
kiitlesinin yaklagik %16,35’ini kaybetmektedir. Bu kiitle kaybinin mikrodalga sisteminde
gergeklestirilen yanma isleminin tam verimli ger¢eklesmemesinden dolayi yakit olarak kullanilan
organik madde kalintilarinin yanarak sistemden uzaklagmasindan kaynaklandigi tahmin edilmektedir.
Yaklagik 800°C’den sonra malzemenin termal stabiliteye ulagtigi goriilmektedir. Buna gore, kimyasal
ve termal olarak kararli bir yapi elde edebilmek icin uygulanmasi gereken minimum i1sil iglem
sicakliginin yaklasik 800°C oldugu goriilmektedir.

FT-IR analizi veya FT-IR spektroskopisi olarak bilinen Fourier doniisimlii kizilotesi spektroskopi
teknigi, organik polimerik ve/veya bazi inorganik maddelerin kimyasal yapilarinin aydinlatilmasi
amaciyla yaygin olarak kullanilan bir analitik tekniktir. FT-IR spektroskopisi maddelerin kimyasal
Ozelliklerini belirlemek i¢in kiziltesi 15181 kullanir. Yakit olarak kullanilan maddenin iiriinlerin
kimyasal yapilar1 iizerindeki etkilerini degerlendirebilmek icin elde edilen &rneklerde 1sil iglem
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uygulanmadan 6nce ve 1s1l islem uygulandiktan sonra FT-IR analizi yapilmistir. Elde edilen FT-IR
spektrumlari Sekil 5°te karsilastirmali bir sekilde sunulmustur.

1

(h)

100

(2)

Transmittance (%)

ey

T T T T T
1400 1200 1000 800 600

M Wavenumber (1/cm)

()

Transmittance (%)

(d)

(©)

(b)

4000 3000 2000 1000

Wavenumber (1/cm)

Sekil 5. Mikrodalga uygulanarak elde edilen kalsiyum aluminat nanopartikiillerin isil islem uygulanmadan énce
ve sonra 6lgiilen FT-IR spektrumlari, (a) Baslangig, (b) 300°C, () 400°C, (d) 500°C, () 600°C, (f) 700°C, (9)
800°C, (h) 900°C, (i) 1000°C

Sekil 5’te verilen FT-IR spektrumlari, kristal yapili kalsiyum aluminat nanopartikiillerin olusumu
siirecinde, baglangic reaktifleri ile yakit madde arasindaki etkilesimleri gostermesi agisindan
onemlidir. Isil islem uygulanmadan iiretilen 6rnege ait FT-IR spektrumunda (Sekil 5(a)) yaklasik 575
cm ', 640 cm™ ve 780 cm “de giiclii absorbsiyon titresimleri kaydedilmistir. Katilarm FT-IR
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absorbsiyon titresimleri genellikle kristallerin  kafes yapisindaki iyonlarin titresiminden
kaynaklanmaktadir. 1460 cm ™ deki absorbsiyon titresimleri baslangic reaktiflerinin yapisinda
bulunan su ve nitratlarin bozunmasindan kaynaklandigi tahmin edilmektedir ve artan 1sil islem
sicakligr ile kaybolmaya bagladigi goriilmektedir.

Ayrica, 1400 cm * ve 1600 cm ' arasindaki absorbsiyon titresimleri C-C ve CO etkilesimlerinden de
kaynaklanabilmektedir. Buna gore, bu aralikta gézlemlenen titresimler yakit madde olarak kullanilan
iirenin yapisinin bozunmasindan da kaynaklaniyor olabilir. 640 cm ™ ve yaklasik 780 cm *’deki giiglii
absorbsiyon bantlart M-O etkilesimlerinden (M=Al, Ca) kaynaklanir ve tim farkli 1s1l islem
sicakliklarinda hazirlanan 6rneklerde bu pik gdézlemlenmistir. Bu titresimler spinel metal aluminat
seramiklerin tipik bir 6zelligi olarak degerlendirilmektedir. Buna gore, 800°C ve {izerindeki hazirlanan
ornegin 1s1l islemsiz hali hari¢ diger tiim 6rneklerin saf spinel aluminat seramiklerden olustugunu
gostermektedir [21, 22].

Taramali1 elektron mikroskobu (SEM) ve Gegirimli elektron mikroskobu (TEM), ¢ok kiigiik érnekleri
gorilintiilemek ve cesitli 6zelliklerini incelemek igin kullanilan bir tekniktir. Bu teknoloji, bir bilim
insanina nano boyutlu malzemelerin kristal yapisi ve morfolojisi gibi 6zelliklerini gézlemleyebilme
imkani saglar. Mikrodalga destekli yakma yontemiyle kalsiyam aluminat nanopartikiillerin
sentezlendigi bu ¢alismada, mikrodalga uygulandiktan sonra elde edilen 6érnek 1000°C’ de 1s1l igleme
tabi tutulmustur ve daha sonra bu 6rnekte SEM ve TEM goriintiilemesi yapilmistir. Elde edilen
goriintiiler Sekil 6°da sunulmaktadir.

Sekil 6. 1000°C de 4 saat siireyle 1s1l isleme tabi tutulan kalsiyum aluminat nanopartikiillerin SEM ve TEM
goriintiileri
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SEM goriintiilerinden, sentezlenen partikiillerin homojen bir morfolojiye ya da boyut dagilimina sahip
olmadiklar1 goriilmektedir. Bu durum, mikrodalga destekli yakma yontemiyle yapilan sentez
caligmalarinin en 6nemli dezavantajidir. Uygulanan 1s1l islem sonucu partikiillerin sinterleserek daha
biiyiik aglomeratlar olusturduklar1 ve dolayisiyla bu 6rneklerin ortalama partikiil boyutlarinin énemli
oranda arttig1 belirlenmistir. Bu yiiksek sicakliklarda 1s1l igleme tabi tutulan metalik partikiiller i¢in
beklenen bir durumdur. Sekil 6’da verilen TEM goriintiileri incelendiginde, tiim partikiillerin nano
boyutlu parcaciklardan olustuklar1 goriilmektedir. Ayrica partikiillerin sinterleserek nispeten daha
bliyiik topaklar1 olusturduklart da gézlemlenmistir. Bu durumun yiiksek sicaklikta gergeklestirilen, 1s1l
islemden kaynaklandigi tahmin edilmektedir.

V. SoNuC

Mikrodalga destekli yakma metodu ile kalsiyum aluminat nanopartikiillerin sentezlenebilirliginin
arastirilldigi bu calismada, Onerilen metotla bu partikiiller basarili bir sekilde sentezlenmistir. Fakat
uygulanan mikrodalga isleminin reaktiflerin tamamen f{riine doniismesini saglamak i¢in yeterli
olmadigi ve mutlaka 1s1l islem ile desteklenmesi gerektigi belirlenmistir. Termal ve kimyasal olarak
karal bir yapi elde edebilmek i¢in uygulanmasi gereken 1s1l iglem sicakliginin minimum 800°C olmas1
gerektigi sonucuna varilmustir. Islem sonucunda elde edilen iiriinlerin gerek boyut dagilimi gerekse de
morfoloji agisindan homojen bir dagilima sahip olmadiklar1 belirlenmistir. Bu durum bu metotla
yapilan sentez calismalarmin en &nemli dezavantajidir. Islem sonunda kati ya da sivi atiklarin
olugsmamasi ve olusan gaz atiklarin ise dogrudan zararli yada korozif 6zellikte olmamasindan dolay1
Onerilen proses ¢evre dostu bir proses olarak degerlendirilmistir.

Mikrodalga destekli yakma yontemi, metalik nanopartikiillerin hizli ve bol miktarda iiretilebilmesine
imkan veren basit ve etkili bir yontemdir. Bu metot, kalsiyum aluminat nano boyutlu spinel
seramiklerin laboratuvar Olgeginde ve hatta pilot Olcekte iiretilebilmesi igin iyi bir alternatif
olusturmaktadir. Onerilen ydntem, kalsiyum aluminat nanopartikiillerin hizli, basit, diisiik maliyetli,
cevre dostu bir sekilde ve bol miktarlarda iiretilebilmesine imkan saglamaktadir.
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