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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

COZELTI PLAZMASI SISTEMI ILE METAL OKSIT NANOPARCACIK URETIMI

Arzu MALKONDU
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dali
Damisman: Dog. Dr. Mehmet OZKAN

Bu calismada ¢ozelti plazma sistemi ile metalik oksit nanoparcacik sentezi yapilmistir.
Metalik oksit olarak son zamanlarda popiilerbolan baki oksit (CuO) ve demir oksit
(Fe30,4) secilmigtir. Cozelti i¢in ise bakir ve demir tuzlar1 (Cu(NO;3),, FeSO,)
kullanilmustir. i1k olarak her iki tuzdan 1 M lik stok ¢dzelti olusturularak ¢alisma icin 50
mM lik 100 mL lik ¢alisma ¢ozeltileri kullanilmistir. Elektrot olarak 1mm kalinliginda
tungsten tel kullanilirken giic kaynagi olarak PEKURIS marka 4KV Darbeli DC gii¢
kaynagi kullanilmistir. Calisma frekansi 25 kHz olup puls genisligi 2mikro saniye olarak
belirlenmistir. DDeney sonucunda elde edilen numunelerin FSEM ve EDX analizleri
yapilarak nanoparcaciklarin boyut ve elementer analizi yapilmistir. Ayn1 zamanda
numunelerin XRD o6l¢limleri yapilarak kristal yonelimleri tayin edilerek tanecik boyutu

belirlenmistir.

2024, x + 55 sayfa
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ABSTRACT
M.Sc. Thesis

METAL OXIDE NANOPARTICLES PRODUCTION WITH SOLUTION PLASMA
SYSTEM

Arzu MALKONDU
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physic
Supervisor: Dog.Dr. Mehmet OZKAN

In this study, metallic oxide nanoparticles were synthesized with a solution plasma
system. Copper oxide (CuO) and iron oxide (Fe;0,), which have become popular
recently, were chosen as metallic oxides. Copper and iron salts were used for the solution
(Cu(NO3),, FeS0O,, First, a 1 M stock solution of both salts was created and 100 mL
working solutions of 50 mM were used for the study. While 1mm thick tungsten wire was
used as the electrode, PEKURIS brand 4KV Pulsed DC power supply was used as the
power source. The operating frequency is 25 kHz and the pulse width is determined as 2
microseconds. FSEM and EDX analyzes of the samples obtained as a result of the
experiment were performed and the size and elemental analysis of the nanoparticles were
performed. At the same time, XRD measurements of the samples were made, crystal

orientations were determined and particle size was determined.

2024, x + 55 pages
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1. GIRiS

Yiiksek sicakliklarda ve enerji seviyelerinde olusan halin 6zelliklerini ve davranisini
plazma fizigi yardimiyla anlamak miimkiindiir. Giinesin ig¢inde plazma adi verilen bir
madde iireten bircok yildiz vardir. Elektrik alanlarinin etkisi altinda plazma karmagik
davraniglar sergiler. Niikleer flizyon ¢aligmalar1 ve uzay aragtirmalart plazma fiziginin
uygulamalarindan sadece birkacidir. Maddenin dordiincii hali, stirekli hareket eden ve
etkilesim halinde olan yiklii pargacik topluluklarini inceleyen bilimin doérdiincii dali
olarak biliniyor. Maddenin atomlarinin iyonize oldugu ve daha sonra ayrildig: bir durum

vardir (Baboo 2018).

1830'larda, Michael Faraday ve arkadaslari, maddenin dérdiincii durumu olan plazmayi
ilk inceledi. Deneyleri i¢in yiiksek voltajli DC elektrik desarj tiipti kullandilar. Daha sonra
Crookes, diisiik basin¢li gazla dolu bir tiipte elektrik desarjini inceledi ve 1879'da iyonize

gazin maddenin dordiincli durumu oldugu sonucuna vardi (Fernandez 2012).

"Plazma" terimi ilk olarak Amerikali kimyager Irving Langmuir tarafindan kullanildi.
"Plazma" adini segti ¢iinkii kan plazmasinda bulunan iyonlarin, nétronlarin, fotonlarin ve

radikallerin karmagik karisimina benziyordu (Misra 2016).

Dogru miktarda basing ve dogrudan akim veya alternatif akim kullanarak bir
laboratuvardaki gaz molekiillerine ¢ok fazla enerji verdiginizde, gaz molekiillerini

iyonlastirarak plazma olusturabilirsiniz (Zhang 2017).
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Sekil 1.1 Maddenin dort hali

Bir atom iyonlastiginda pozitif yiiklii bir iyon olusur. Gaz yeterince 1sitildiginda serbest

elektron ve stronsiyum bulutlar1 olusmaya baslar. Bu siiregte bazi atomlar nétrdiir.



Elektronlarin ve ndtr atomlarin karisimina plazma denir. Serbest radikal parcaciklar
plazmadadir. Iyonize olmayan parcaciklara radikal parcaciklar denir. Yiiklii pargaciklar
kendi baslarina hareket ederler ama tamamu yiiksiizdiir. Pargaciklarin kolektif bir hareketi

vardir (Chu 2007) (Feizollahi 2021).

Maddenin bir¢ok 6rnegi var. Neon lambalar ve floresan lambalar buna 6rnektir. Evrenin
bliylik bir kism1 plazma halindedir. Dogal plazmalar atmosferin iyonosfer katmanini,
Giines'i, kuzey 1siklarini, yildirimlar1 ve yildizlari igerir. Giinesin ylizey sicakligi 5. 000
K ila 70. 000 K arasinda degisebilir. Iyonosferin sicaklig1 1160 K ve elektron yogunlugu
106 cm3'tiir. Evrendeki tiim madde ve enerjinin sicak bir noktada yogunlagmasi gerekirdi.
Evren sicak maddeden olusuyordu. Evren genisleyip sogudugunda plazmanin bir kismi
gaza, suya ve en sonunda da katiya doniistii. Evrenin biiyiik bir kisminin plazmada olmasi
bu bakis acisin1 degistirmistir. Plazma olmayan evrende %1 soguk gezegen bulunur

(Feizollahi 2021).

Resim 1.1 Dogal plazma 6rnekleri y1ldirim ve Giines’in ipliksi plazma yapisi

Bunun yaninda labaratuvar ortaminda yapay yollarla maddenin enerji igerigi

degistirilerek de plazma iiretilmektedir (Baboo 2018).

Endiistride uygulanan enerjinin sicaklik ve basing araligi tarafindan yapay olarak elde
edilen plazma tiirleri seyreltme faktoriinden cok enerji ile iiretilebilir. Elektronlarin
plazmadaki sikisikligr ve sicakligi ayrica kullanilan enerji kaynag tiirii ve miktariyla
belirlenmektedir. Bu nedenle, yapay olarak iiretilmis plazma sistemleri genellikle enerji

dagilimi arasinda ayrilabilir; Termal plazma soguk plazmadir (Hullmann 2006).



Bazi gazlara vakum altinda ve oda sicakliginda elektrik akimi veya elektromanyetik

radyasyon uygulanmasi sonucu olusan isleme soguk plazma adi verilmektedir (Fernandez

2012).

Soguk plazmalar elektrikli gaz desarj plazmalarina benzer. Elektrikli gaz desarj tiipii,
gazlarda elektrik desarj1 olusturmak icin kullanilan en yaygin sistemdir. Vakum ve gaz
depolama sistemi ile vakumlanip daha sonra istenilen basingta istenilen gazla
doldurulabilen bu sistem, iki paralel diizlemli plaka tipi metal elektrotlu bir cam tiipten
(genellikle pyrex cam) olusur. Vakum ve gaz depolama sistemi bir vakum pompasi, valf

sistemleri, manometreler ve gaz silindirlerinden olusur (Lines 2008).

Sistemin basitligi ve atmosferik basingli plazmalarin ekonomik olmasi, onlar1 teknolojik

kullanimlar i¢in daha ideal kilmaktadir (Scenthr 2006).

Cesitli proses parametreleri ve ¢evre kosullar1 soguk atmosferik plazmayi etkiler. Tipta,
yiizey islemede, enerjide, yar1 iletken teknolojisinde, uzay ve ugak teknolojisinde, plazma

teknolojisinden yararlanilmaktadir (Ralph 1996).

Mikroelektronik teknolojisi, malzeme isleme, ylizey goriintiisii, elektron ve iyon 1sin
baskisi, Yari iletken ¢ip liretimi, korozyon Onleyici kaplama, ambalaj malzemelerinin
gecirgenlik Ozelliklerinin 1yilestirilmesi, gida maddelerindeki ambalaj malzemeleri

plazmalarin kullanilabilecegi uygulamalardan sadece birkagidir (Gabriel 2004).

Plazma iyonize olmus gaz olarak tanimlandigindan genellikle gaz fazindaki plazma
arastirilir. Plazmalar kat1 ve sivi formda da bulunurlar.S1v1 fazdaki plazma genellikle bir
elektrik desarjla tiretilir. Gaz fazindaki plazma ile ayni sekilde pargalanmaya ve reaktif

tiirlerin olugmasina yol agabilir (Van Heeren 2005).

Cozelti plazmast , ¢ozeltinin ayrintili yapist hakkinda heniiz kesin bir bilgiye sahip
olunmamaktadir. Fakat Sekil 3 te gosterilen bir model, ¢dzelti plazmasinin genel yapisini
gostermektedir. Plazma merkezde yer alir ve sivi faz ile gevrelenmis bir gaz fazi

tarafindan sinirlanmistir. ki ana arayiiz gaz ve sividir. Cozelti plazmasi, yogunlasmis



halde olmas1 sebebiyle 0zel oOzelliklere sahiptir ve hizli reaksiyonlara olanak
saglayabilir.Bu benzersiz 6zellikler ve yeni reaksiyon kinetigi, ¢ozelti plazmasi tizerinde

fizik ve kimya agisindan temel ¢alismalar yapilmasini saglar (Kaihong 2006).
Sivi
Gaz

Plazma

@2

Gaz/S1v1 Arayuizii
Plazma/Gaz Arayiizii

Sekil 1.2 Cozelti plazmas1 modeli

SP , sivi faz desarjinda glic kaynagi kullanilarak harici elektrik alanlar tarafindan
indiiklenen ve son yirmi yildan bu yana gelistirilen plazmadir. Elektrotlar arasindaki
stvida plazma tiretildiginde, ikincil elektronlar serbest birakilir ve plazmay siirekli olarak
siirdiiriir. Onceki ¢alismalara gore, SP sistemlerinde plazma olusturmak igin gesitli gii¢
kaynaklar1 (6rnegin, AC, DC ve bipolar darbeli DC) ve elektrot konfigiirasyonlari
kullanilabilir (Bushan 2010).

Cozelti plazmasi yontemi ile nanoparcacik sentezi calismalar1 yapilmakta ve gelecek

vadetmektedir.

GUC KAYNAGI
TEPKIME
HUGRESI
— GOZELTI
I _— —
SERAMIK SERAMIK
TUTUCU TUTUCU
MANYETIK— + TUNGUSTEN
BALIK ELEKTROT

MANYETIK KARISTIRICI

Sekil 1.3 Giimiis Nanopargacik Sentezi Deney Diizenegi ( M. Ozkan , A.Sakarya 2019)



1.1 Nanoparcacik Tarihcesi

1.1.1 Nanoteknoloji Nedir?

1 nanometre ile 100 nanometre arasindaki boyutlarda ¢alisarak yeni fiziksel, kimyasal ve
biyolojik ozelliklere sahip yapilar elde etmek miimkiindiir. Nanobilim ve
nanoteknolojinin hedefleri arasinda, belli bir islevi olan yapilarin malzemelerini ve
kendilerini kontrollii bir sekilde iiretebilmek yer alir.Bu alanda ¢alismalarin odak noktasi
nano Olgekte aygitlar yapabilmektir.Ayrica nanobilim ve nanoteknoloji sayesinde, bu

yapilari giinliik hayatta kullanilabilir hale getirmek de amaglanmaktadir (Claudio 2002).

Malzemenin boyutuna bagli olarak farkli ozellikler gosteren malzemeler vardir.
Cihazlarin malzeme ozellikleri ve caligma prensipleri geleneksel model ve teorilere
dayanmaktadir. Geleneksel teoriler ve modeller, malzeme boyutlar kiiciiltiildiiglinde
Ozellikleri aciklamakta yeterli olmamaktadir. Kalintilar orada. Daha kiicilik pargaciklar,
daha biiyiik olanlara kiyasla yeni 6zelliklere sahiptir. Malzemenin yiizey alaninin artmasi
bu 6zelliklerin nedenlerinden biri olabilir. Nanoteknolojinin gelismesi ve bir¢cok alanda

uygulanmasi1 malzemenin iistiin ve yeni 6zelliklerine baglidir (Koch 2003).

Nanomalzemelerin temelini boyutlar1 1-100 nm araliginda olan pargaciklar olustururur

(Kumar 2007).

Nanopargaciklar fiziksel , kimyasal , morfolojik Ozelliklerine gore siniflandirilir.
Nanopargacik tiirlerinden biri metal nanopartikiillerdir. Metalik nanopartikiiller nano
boyutlu metaller, metal oksitler , metal siilfilirler veya metal fosfatlar olabilir (M. Ishtiaq

2019).

Bu alanda ¢ok cesitli ¢alismalar yapilmis ve farkli metal ve metal oksit nanopartikiilleri
sentezlenmistir. Sicaklik, pH ve substratin konsantrasyonu, nanopartikiillerin boyutunu,
seklini ve boyutunu biiyiik dl¢tide etkiler (NI Hulkoti 2014).
Ana amaclar su sekilde verilebilir.

e Kiiciik parcaciklarin fiziksel 6zelliklerini anlamak dnemlidir.

e Kiiciik yapilarin imalat1 ve analizi.



e Daha kiiciik cihazlarin gelistirilmesi.

e Hassas cihazlarin gelistirilmesi.

e Mekanik, optik, elektriksel, termal ve kimyasal agidan farkli 6zelliklere sahip
malzemeler gelistirmek.

e Teknolojide yeni uygulama alanlar gelistirilmektedir ( Ates 2015).

Sekil 1.4 de nanoteknolojinin kullanim alanlar1 bulunmaktadir.
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Sekil 1.4 Nanoteknolojinin uygulandig alanlar

1.1.2 Nanoteknolojinin Tarihcesi

Nanoteknoloji ile ilgili ¢alismalar 1960 I1 yillarda baslayip giiniimiize kadar hizla
gelisimini siirdiiregelmektedir. Nanoteknoloji gelisimiyle hayatimizin pek ¢ok alanina
dahil olmustur. Kullandigimiz kiyafet ve esyalardaki kumaslardan , ilaglar , kullandigimiz
otomobillerden teknolojik aletlerin giicline kadar varligin1 géstermektedir (Ebin 2008).
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Sekil 1.5 Nanoteknolojinin ortaya ¢ikisindan gliniimiize tarihsel gelisimi

1.2 Nanoparcacik Sentezleme Yontemleri

Yukaridan asagiya ve asagidan yukariya iiretime yonelik iki yaklasimdir. Yukaridan
asagtya lretim yaklasimi, malzemeyi kiiciik parcaciklara ayirmak i¢in mekanik ve/veya
kimyasal islemler kullanir. Asagidan yukariya yaklasim, kimyasal reaksiyonlar yoluyla

pargaciklarin olusumuna yonelik yontemleri icerir (Maribel 2008).

Sekilde 1.6 da Nanopargacik iiretim yontemleri verilmistir.

Bilyali Ogiitme
=
E Daglama
E —  TOP-DOWN
4 Sonikasyon
Q
>~
E Elektro Patlama
:
) - Ultrasonik sprey piroliz
=)
3=
::M) Sol-Jel
=
=
g BOTTOM-UP Asal gaz yogunlasma
SR
z
<Zt Kimyasal buhar yogunlagma
Plazma ve alev sprey sentezi

Sekil 1.6 Partikiil iiretiminde kullanilan baslica yontemler.



1.2.1 Top Down ( Yukaridan Asagiya Yaklasim )

Yukaridan asagiya yaklagim, makinelerden ve kimyasal malzemelerden yap1 elde etme
yontemlerini ifade eder. Yukaridan asagiya yaklasimin igerdigi yontemlerde amag, belirli
bir hacimdeki malzemeye kimyasal veya mekanik iglemlerle enerji verilerek malzemeyi
kiiciik parcaciklara aymrmaktir. Yukaridan asagiya yaklagimin yontemi sekilde

gosterilmistir (Virender 2008).

1.2.2 Mekanik Asindirma

Boyut kii¢iiltme, mekanik 6giitiicii ile numune arasindaki ¢carpigsmayla elde edilir. Sekilde

gosterilen islemler vardir (Shi 2008).

Sekil 1.7 Mekanik agindirma ile pargaciklarin kiigiiltiilmesi

Parcaciklar toplarin arasma sikisir. Ogiitme ortaminda toz bulutu var. Siirecin ilk
asamasinda bir yigin olusturulur. Diizensiz pargaciklar, parcaciklarin birbirinden
kirilmasi ve kaydirilmasiyla olusur. Sikistirmanin ikinci asamasinda pargaciklar plastik
ve elastiktir. Ugiincii asamada daha fazla sorun var. Parcaciklar 6giitme teknikleriyle elde

edilebilir (Tsai 2004).
1.2.3 Elektro Patlama
Bu yontemin temeli, gaz ortaminda ince bir metal tel icerisinde akim olusturulmasi

prensibidir. Tel, yliksek akimlarin olugsmastyla 20 000 ila 30 000 °C sicakliga ulasabilir.

Bu sicakliklarda telin direnci neredeyse sifira ulagtiginda akim akis1 durur. Tel siviya



doniistii. Metal asir1 1sinmis ve iyonize gaz ortaminda bir sok dalgas1 yaratmistir. ideal
kosullar saglandiginda metal tellerden 100 nm boyutunda metalik tozlar elde

edilebilmektedir (Glirmen S. 2006).

Bu sekilde elde edilen tozlar metaliirjik ve kimyasal olarak daha fazla reaksiyona girme
kolayligina sahiptir.Ayrica yapilar1 geregi mikron alt1 kiiresel yapilara doniisebilirler

(Vandana 2005).

1.2.4 Bottom-up yaklasimi (Asagidan Yukariya Yaklasimi )

Nanopartikiil iiretiminde asagidan yukariya yaklasim onemli bir yontemdir. Asagidan
yukariya yontem organik malzemelerde goriilebilir. Bu yaklasimdaki sistemler oldukca
iyi kendini yenileme ve iretim ortamlarma sahiptir. Cozeltiler nanopartikiillerin
olusumunda baglangic malzemesi olarak kullanilir. Asagidan yukariya yaklagimda
kullanilan ana yontemler sol-jel, kimyasal Buhar biriktirme, plazma veya alev sentezidir

(Vandana 2005). Bu yontemler hakkinda pek c¢ok bilgi vardir.

1. Buharlasma Kayik¢igi, 7. Gii¢ Kaynagi,
2. Lazer Ablasyon Hedefi, 8. Asal Gaz Silindiri,
3. Paslanmaz Celik Filtre, 9. Turbo Pompa,
4. Partikiillerin Toplanmasi I¢in Huni, 10. Havalandirma Kaynag,
5. Tel Besleme Unitest, 11. Mekanik Pompa
6. Lazer Kaynagi, 12. Gaz Dolasim Hatt1
12
T10

Sekil 1.8 Soy gaz yonteminin sematik bir temsili vardir.



1.2.4.1 Asal gaz yogunlastirma yontemi

Soy gaz yogunlagmasi nanopartikiil {iretiminin ¢ok popiiler bir yontemidir. Bu yontemin
caligma prensibi baglangic maddesinin temiz bir atmosferde buharlagtiriimasina
dayanmaktadir. Atomlarin yogunlagmasi ve nanopartikiillere donilismesi siirecini, ortaya
cikan nanopartikiillerin bir toplayicida toplanmasi takip eder. Sekil 1.8'de sistem
gosterilmektedir. Sistemi etkileyen ana parametreler gaz basinci, inert gaz tipi, sicaklik

ve gaz akisidir.

Tel formundaki malzeme rezistansli 1sitma kazanina beslenir ve kaynaktan gerekli
buharlasma sicakligi elde edilir. Teknedeki teller eriyor. Ucgucu metallerin
uzaklastirilmasi i¢in kaynaktan sisteme tasiyici gaz gonderilir. Helyum, diger soy gazlara
gore daha yliksek 1s1l iletkenlige sahip oldugundan tasiyici gaz olarak tercih edilir.
Parcacik biiyiime siireci ¢ekirdeklenme, pihtilasma ve aglomerasyonu igerir. Sistemin bu
adimlarin gergeklestigi farkli boliimleri vardir (Ward 2006). Buharlasma ilerledikce
sicak buharlastiricida ¢ekirdeklenme ve biiylime baslar. Parcaciklarin ¢arpismasi ve
topaklasmasi nedeniyle daha biiyiik parcaciklar olusur (Tiirker 2002). Tohumlarin

biiylime mekanizmasi Sekil 1.9°da gosterilmektedir.

Gaz taginim bolgesi

Tek kristal partikiilii

C T _ ——  Cekirdeklenme ve
1 o]0 S0~ =" biyiime bolgesi

Sekil 1.9 Yontemde pargaciklar i¢in bir bilylime mekanizmasi vardir.
Sekil 1. 9'da soy gaz yogunlastirma yonteminin ¢alisma prensibinde gaz tasima bolgesi,

cekirdeklenme bolgesi ve biiyiime bolgesi sematik olarak gosterilmektedir (Ceylan

2007).

10



1.2.4.2 Alev sentezi

Alev sentezi yontemi diger iiretim yontemlerine gore ¢ok az enerji gerektirir. Yakitin bir
kismi 1s1 kaynagi olarak kullanilirken geri kalani reaktan olarak kullanilir. Alev
sentezinde kullanilan reaktor diger reaktor tiirlerine gore esnektir. Bu sistemde pek ¢ok
parametrenin kontrol edilmesi gerekmektedir. Sicaklik, kimyasal ortam ve zaman ana
parametrelerdir (Randy 2003). Parametreleri kontrol etmek i¢in yakit tipinin ve
oksitleyici akis hizinin degistirilmesi gereklidir. Cozeltinin konsantrasyonu pargacik
boyutunu etkiler. Cok bilesenli sistemler olusturmak icin ¢ozeltiye farkli tuzlar
eklenebilir (Y.2005). Sistem bir sprey jeneratorii, briilor, kuvars reaktorii, partikiil

toplama filtresi ve vakum pompasindan olusur. Sekil 1.10°da sistem semasini

gostermektedir.
Sogutma : )
Toplama Filtresi
[ A0
. <—Tastyict gaz
Alev—_
Vakum «— Sprey
Pompasi
< Baslangic
Cozeltisi
Hava —
. Ultrasonik
CH, Vibrator

Sekil 1.10 Alev sentezinde kullanilan sistemin sematik gosterimi

Alev sentezi yoluyla pargacik olusturma siireci bir siviyla baslar. Sivi Onciisii sisteme
enjekte edildiginde ince bir sprey yapisi olusur. Nozulun ortasindaki spreyi
buharlastirmak i¢in kiigiik bir ates halkas1 kullanilir. S1v1 buharlastiginda gaz fazinda bir
reaksiyon meydana gelir (Tok 2001). Pargaciklar buhar yogunlagmasi ile toplanir. Sekil

1. 11'de bu yontemle tohum iiretimi gosterilmektedir.
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Sekil 1.11 Gosterimde alev sentezi yontemi kullanildi.
1.2.4.3 Kimyasal buhar yogunlastirma yontemi

Nanopartikiillerin iiretiminde kimyasal sentez yontemleri her zamankinden daha 6nemli.
Cogu malzeme tirii kimyasal buhar yogunlastirma yontemine uygulanabilir.
Topaklanmayan parcgaciklar ucuz ve kolay ulagilabilir malzemelerden iretilebilir. Ortaya
cikan parcaciklarin boyut ve sekil gibi 6nemli 6zellikleri belirli parametrelerden etkilenir
(Wang 2003). Katkili ve kaplamali yiizeyler CVC prosesi kullanilarak tiretilebilir (Hahn
1997).

Sisteme tasiyict gaz verildiginde ham maddeden iirline kadar siirekli bir siire¢ meydana
gelir. CVC yontemi, baslangic malzemelerinden nanopartikiiller elde etmek igin
kullanilabilir. Sekil 1.12'te gosterilen asamalara buharlasma, pirolizZhomojen

cekirdeklenme, kristallesme ve aglomerasyon adi verilir (Hahn 1997).

CVC yontemini kullanarak nanopartikiillerin baglangic malzemelerinden iirlinlere kadar

yapilmasina yonelik adimlar Sekil 1.13'te gisterilmektedir (Sadeghzadeh-Attar 2007).

PIROLIZ/HOMOJEN TAVLAMA
BASLANGIC BUHARLASMA CEKIRDEKLENME KRISTALLENME TOPLAMA L
MALZEMESI » URUN

Sekil 1.12 CVC yontemi nanopartikiillerin ana asamalarini tiretmek i¢in kullanilir.
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1.2.5 Sol-Jel yontemi

Sol-jel yontemi metal alkoksitlerin ve inorganik tuzlarin reaksiyonlarina dayanmaktadir.
Sol-jel yontemi oldukca pahali ve emek yogun bir yontemdir ancak bu yontemin 6ne
c¢ikan avantajlari, nanopartikiil iretiminde oncelik verilmesinde biiylik rol oynamaktadir.
Minerallerden ve kimyasallardan istenilen boyut ve sekildeki malzemeleri kontrolli,
tekdiize bir sekilde iiretebilme yeteneginin gelistirilmesi, faydalarindan biri olarak
siralanmaktadir. Sistemin en biiylik dezavantaji elde edilen iiriin sayisinin girdi iirlinlerine
gore ¢ok az olmasi, yani verimliligin ¢ok diisiik olmasidir (Chu 2007). Sol-jel yontemi
yogun malzeme, elyaf ve ince film ylizey kaplama {iretiminde popiilerdir. Bu

malzemelerin iiretimine yonelik sol-jel yonteminin semas1 Sekil 1.13 de gdsterilmistir.

Hero-Jel

Yogun Film

Hero-Jel  Yogun Seramik

Hidroliz
Polimerizasyon

(06 oo ° ¢ ) .
8 6\\6& 'Y 2 N
Uniform Partikiiller %

O

|:| Seramik Fiberler

I

Firin

Sekil 1.13 Sol-jel teknolojisi ve bu teknolojiyle tiretilebilecek malzemelerin gosterimi

Resimde goriilen topragin sivi fazinda birkag yiiz nanometre ¢apinda asili duruyor. Kati
makromolekiiller, yeni bir faz haline geldiginde jelin sivi fazina gomiiliir. Jelin
kurutulmasi ve diisiik sicakliklara maruz birakilmasiyla gdzenekli kati matris yapilari
olusturulur (Chen 2009). Sol-jel yontemini kullanarak tohum olusturma adimlar1 Sekil

1.14’de sunulmaktadir.
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Sekil 1.14 Sol-jel prosesi partikiil {iretim agamalarimi temsil etmektedir.
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Sol-jel tiretim yonteminin ana adimlar1 Sekil 1.14'de gosterilmektedir. Asamalar kurutma,

sogutma, jellesme, yaslandirma, kurutma, stabilizasyon ve son olarak yogunlasmay1 igerir

(Brinker 1990).

1.3 Demiroksitin Ozellikleri

Demir oksit, demir ve oksijenin birlesimiyle olusan kimyasal bilesiktir. Dogada bol
miktarda bulunur ve kirmizimsi-kahverengi renkleriyle tanmir (Coskun 2024). iste demir
oksitin 6zellikleri ve uygulamalari:
1. Renk:
o Demir oksitler, kirmizi, kahverengi veya siyah renklere sahiptir.
2. Manyetik Ozellikler:
o Fe304 (miknatish demir oksit), manyetik 6zelliklere sahiptirken, FeO ve
Fe, 05 manyetik degildir.
3. Dayaniklilik:
o Demir oksitler genellikle oldukca dayaniklidir ve cesitli kosullara karsi
direnclidirler.

4. Yiiksek Sicakliklarda Istikrar:
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o Yiksek sicakliklarda dahi kimyasal ve fiziksel olarak istikrarlidirlar.
5. Uygulamalar:

o Boya ve Pigmentler: Kirmizi, kahverengi ve sar1 pigmentler olarak yaygin
bir sekilde kullanilir.

o Seramikler: Seramik endiistrisinde renklendirici ajan olarak kullanilirlar.

o Manyetik Malzemeler: Ozellikle Fe;0,, manyetik malzemelerin
tiretiminde kullanilir.

o Yapr Malzemeleri: Beton ve tugla gibi yap1 malzemelerinin
renklendirilmesinde kullanilir.

o Elektronik ve Elektrik: Yar1 iletken cihazlarda, manyetik sensorlerde ve

diger elektronik uygulamalarda kullanilabilir.

Bu ozellikler ve uygulamalar demir oksidin birgok endiistriyel uygulamaya sahip
oldugunu gostermektedir (Celik 2023). Dogada demir (III) ile oksijen arasindaki
reaksiyondan kaynaklanan yaklasik 16 farkli demir oksit tiirii vardir. En iyi bilinenleri,
alfa demir oksit (a- Fe, 03 ) olarak da bilinen hematit, gama demir oksit (g- Fe,03) olarak
da bilinen maghemit ve manyetittir (Fe30,, Demir oksitler hem uygun maliyetli hem de
yaygin olarak bulunabilmesi nedeniyle birgok alanda kullanilmaktadir. Pek ¢ok biyolojik
ve jeolojik siirecte, Ozellikle katalizor ve pigment olarak degerli ajanlar olduklari
kanitlanmistir. Endiistriyel, ticari ve teknolojik kullanimlarinin yani sira bilimsel
arastirmalarda da popiiler maddelerdir (Sulak 2021). Bu ¢ok yonliiliik, arastirmacilar
ince demir oksit kristalleri ve tozlar liretmeye tesvik ediyor. Bu pargaciklarin bir kismi1
ferromanyetik 6zelliklerinden dolay1 yar1 iletken, manyetik ve sliper manyetik 6zelliklere

sahiptir.

Demir oksit, manyetik 6zellikler gosterebilen ferromanyetik bilesiklere aittir. Manyetik
alana yerlestirildiklerinde bu manyetik 6zellikleri sergileyebilirler. Kontrollii kristal
boyutu ve yapistyla iretildiginde bu manyetik 6zellik bircok uygulama i¢in paha
bicilmezdir. Ince demir oksit parcaciklari, manyetik ozellikleri ve diisiik toksisiteleri
nedeniyle manyetik rezonans goriintiileme (MRI) gibi tibbi uygulamalarda popiilerdir.
Biiyiik miktarlarda demir oksitin kullanimi1 ve reaksiyonu ¢ok énemlidir. Ancak makro

ve nano Olgekte boyut olarak kiiclildiiklerinde bazen alev alabiliyorlar. Bir yar1 iletken
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olarak demir oksit, artan sicaklikla direnci azalan bir maddenin 6zelliklerine sahiptir. Bu
ozellik, a- Fe,03'lin baz1 sensorlerde kullanilmasini miimkiin kilmaktadir. ideal demir

oksit tozu elde etmek i¢in gesitli iiretim yontemleri gelistirilmistir (Bal 2022).

Iyonik oksitler yiizey reaktiviteleri ve yiiksek manyetik 6zelliklerinden dolay1 en yaygin
metal oksitler arasindadir. Bu, ¢evre dostu 6zellikleri sayesinde modern siirdiiriilebilir
kimyanin &nemli bir bileseni olarak kabul edilir. Ozellikle, a-Fe,03 -13°C'nin altindaki
sicakliklarda antiferromanyetik 6zellikler ve -13°C ile 600°C arasinda zayif
ferromanyetik ozellikler sergiler. Bu oksidin hazirlanmasinda sivi fazda ¢okeltme ve
termal ayristirma gibi yontemler tercih edilmektedir. g-Fe, 05, yiiksek sicakliklarda -
Fe,053'lin gegis formu olan gama formunda bulunur. Bu form ferromanyetik 6zellikler
sergilerken, 10 nm'den kiigiik parcaciklar siiperparamanyetik 6zellikler sergiler. g-Fe, 05
tiretmek icin termal indirgeme yontemi kullanilir. Ayn1 zamanda bu madde Fe;0,'lin
kontrollii oksidasyonu ile elde edilir. Ek olarak demir oksalatin termal ayrigmasiyla g-

Fe, 05 parcaciklar iiretilebilir (Tasar 2023a).

1.3.1 Demir Oksit Tozunun Sentezi

Demir oksit tozunu sentezlemek icgin ¢esitli yontemler gelistirilmistir. Bu islemler,
nanokristalin demir oksit tozu elde etmek i¢in ferrik kloriiriin hidroklorik asit ile 100°C'de
hidrolizini igerir. Ayrica tetrabiitilamonyum bromiir, etilen glikol ve demir kloriiriin
450°C'de 3 saat siireyle reaksiyonuyla ii¢ boyutlu ¢i¢ek benzeri nanoyapili demir oksit
tiretilebilmektedir. Sol-jel yontemi kullanilarak etilen glikol, monometil eter ve demir
nitrat gibi reaktiflerin 400 ila 700 °C arasindaki sicakliklarda inkiibe edilmesiyle a-Fe, 03
elde edildi. Demir oksit pargaciklari, yiizey aktif madde setil-trimetilamonyum bromiir
kullanilarak demir oksalat nanogubuklar iiretilerek ve bunlarin 500°C'de ayristirilmasiyla
elde edilebilir. K3[(Fe(CN)g], mikroskobik bir ¢ivi yapisina sahip a-Fe, 05 tiretmek igin
hidrotermal olarak sterilize edilir. Baz1 yontemler, birincil reaktifler olarak pahali metal
komplekslerinin kullanilmasin1 gerektirebilir. Bas, zor sentetik prosediirleri, nadir
malzemeleri ve Organik ¢oziiciilerin sik kullanimi, bu sinirlamalarin {istesinden gelmek
icin daha c¢evre dostu sentetik yontemlerin gelistirilmesi agisindan onemlidir (Tasar

2023b).

16



1.3.2 Demir Oksit Tozu Uygulamalari

Demir oksit cok cesitli kullanim alanlarina sahip bir maddedir ve o6zellikle ¢elik
endiistrisinde ana hammadde olarak popiilerdir. Ayrica birgok uygulama alani vardir:

* Endiistriyel ve kozmetik kullanimlar

* T1p ve discilik uygulamalari

* Veri kaydetme:

* Enerji uygulamalari

Ancak demir oksidin bu alanda kullanilmasi bazi teknik zorluklarla karsi1 karsiyadir:
Birincisi, foto-uyarilmis yiik tasiyicilarinin kisa bir difiizyon uzunluguna (2-4 nm) sahip
olmast nedeniyle verimlilik sinirlidir. Bu, enerji tagima siirecini sinirlar. Ek olarak
reaksiyonun baslamasi icin Onemli miktarda baslangic enerjisi (asir1 potansiyel)
gereklidir. Hizli sarj rekombinasyonu, demir oksidin su oksidasyon performansini
olumsuz yonde etkileyebilir. Bu zorluklarin {istesinden gelmek i¢in bir¢cok arastirma
yapiliyor. Bu ¢alismalar, ylizey islevsellestirme (yani yiizey 6zelliklerinin degistirilmesi)
ve farkli kristal yapilara sahip demir oksitlerin (6rnegin B-Fe) kullanilmasi gibi
yontemlere odaklanmaktadir. Bu yontemler sudaki demir oksit oksidasyonunun
etkinligini arttirmayr amaclamaktadir. Ozetle demir oksit bircok alanda 6nemli bir
maddedir ve 6zellikle enerji liretimi ve depolanmasinda onu daha etkili hale getirmek igin
arastirmalar devam etmektedir (Keklikcioglu 2021, Demir, bollugu, olaganiistii kimyasal
ve elektronik 6zellikleri ve bir¢cok elementle yiiksek reaktivitesi nedeniyle cevherlerde ve
inorganik minerallerde 6nemli bir demir oksit kaynagidir. Demir oksit, erisim kolayligi
ve uygun fiyat1 nedeniyle diinya ¢apinda birgok uygulamaya sahiptir. Endiistri, tip, bilim

ve teknoloji gibi pek ¢ok alan demir oksitin bu ¢esitliliginden faydalanmaktadir.

Demir oksit: Endiistrideki kullanimlar1 ve énemi Demir oksit, ¢esitli kimyasal bilesimi
ve Ozellikleri sayesinde bilimde ve endiistride bir¢ok uygulamaya sahiptir. Esas olarak
demir (Fe(Il)) ve demir (Fe(IlI)) oksidasyon durumuna gore siniflandirilir. Demir oksitin
mineralojide yaygin formlari: Bunlar wiistit, manyetit ve hematit gibi demir iceren
minerallerdir. Bu minerallerin tiimii dogal olarak elde edilir ve ¢esitli endiistriyel islemler

yoluyla sentetik olarak {iretilebilir (Giimiis 2018). Demir oksitlerin kullandigi

17



koordinasyon geometrisi tipik olarak oktahedral veya tetrahedraldir. Dogal olarak olugan
demir oksitler karakteristik parlak renklerinden dolayr renklendirici olarak da
kullanilmaktadir. Kirmiz1 demir oksit en 1yi bilinen seklidir ancak siyah, sari, yesil ve
kahverengi gibi bir¢cok farkli renk varyasyonu da vardir. Demir oksitler renklendirici
Ozelliklerinin yan1 sira degistirilebilir yiizeyleri sayesinde katalizor olarak da
kullanilabilmektedir (Yalcin 2021). Teknolojinin gelismesiyle birlikte demir oksitin
kullamim alan1 genislemis; Ozellikle nanoteknoloji alaninda biiyiik ilgi goriiyor.
Nanopartikiil formundaki demir oksitler, siiperparamanyetik Ozelliklerinden dolay:
biyomedikal teknolojide ve ylizey kaplamalarinda 6nemli bir rol oynamaktadir. Ayrica
cevre temizligi, su filtrasyonu gibi islemlerde de etken madde olarak kullanilirlar. Bu ¢ok
yonlii uygulamalarla demir oksit endiistride ve ¢evrede dnemli bir bilesen haline geldi

(Tecim 2016).

1.3.3 Demir OKksit Tiirleri

FeO: Demir(II) oksit olarak da bilinir ve wiistit olarak da bilinir. Rengi koyu ve metalik

yapidadir (Saritas 2023).

Fe,0;: Hematit olarak adlandirilir ve dogal olarak seyl ve kirectasinda bulunur. Kirmizi-

kahverengi rengiyle bilinir (Kartal 2016).

Fe;0,: Hem demir (II) hem de demir (III) oksit igeren karigik bir oksittir ve manyetit
olarak adlandirilir. Manyetik 6zellikleriyle bilinir ve rengi siyah veya koyu kahverengidir.
Bu tiir demir oksitler dogada yaygin olarak bulunur ve bir¢ok farkli endiistriyel proseste

temel bilesenler olarak karsimiza ¢ikar (Kartal 2016).

1.3.4 Nanoteknoloji ve Demir Oksit Nanopartikiiller

Demir oksit nanopartikiilleri nanoteknolojinin ana konularindan biri olup, bilimsel
enstitiiler tarafindan yiiriitiilen doktora ¢alismalarinda diizenli olarak incelenmektedir.

Fe;0, formiiliiyle de bilinen manyetik 6zelliklere sahip bu nanopartikiillerin bir¢ok farkli

alanda potansiyel uygulamalar1 vardi (Tecim 2016).
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1.3.5 Demir Oksit Nanopartikiil Sentezi

Demir oksit nanopargaciklarinin sentezlenmesine yonelik yontemler farkli islemleri
igerebilir. Sentezlenen nanopartikiiller genellikle kararli bir dagilima ve diizenli boyuta
sahip olmanin yan1 sira topaklanma egiliminde olmayan bir yapiya sahiptir. iki yaygin
yontem termal ayrisma ve birlikte ¢okeltmedir. Termal ayristirma yontemiyle kararli ve
diizglin boyutlu nanopartikiiller elde edilse de, birlikte ¢coktiirme yontemiyle hidrofilik
Fe;0, nanopartikiilleri iiretilebilmektedir (Yalcin 2021).

1.3.6 Demir Oksit Nanopartikiillerin Ozellikleri

Demir oksit nanoparcgaciklarinin sentezlenmesine yonelik yontemler farkli islemleri
igerebilir. Sentezlenen nanopartikiiller genellikle kararli bir dagilima ve diizenli boyuta
sahip olmanin yan1 sira topaklanma egiliminde olmayan bir yapiya sahiptir. 1ki yaygimn
yontem termal ayrisma ve birlikte ¢okeltmedir. Termal ayristirma yontemiyle kararli ve
diizgiin boyutlu nanopartikiiller elde edilse de, birlikte ¢oktliirme yontemiyle hidrofilik
Fe;0, nanopartikiilleri iiretilebilmektedir (Dogru 2023).

1.3.7 Demir Oksit Nanopartikiillerin Uygulamalar:

Bu alan demir oksit nanopartikiillerinin ¢esitli uygulamalarin1 kapsamaktadir. Bu
maddeler adsorbsiyon yetenekleri sayesinde ¢evre temizliginde siklikla popiiler olup,
endiistriyel atik sularin filtrelenmesinde etkin rol oynar. Cevredeki kirleticileri
uzaklastirmak icin kullanilirlar. Ayrica antikanser ajanlari olarak da kabul edilen demir
oksit nanopartikiillerinin biyomedikal uygulamalarina yonelik yogun arastirmalar devam
etmektedir. Ornegin, manyetik nanopartikiiller, kanser teshisinde de 6nemli bir rol
oynayan manyetik rezonans goriintiileme (MRI) icin kontrast madde goérevi gorebilir

(Giimiis 2018).

1.3.8 Manyetik Ozellikler

19



Demir oksit nanomalzemeleri, Fe;0, formiiliiyle tanimlanan ve manyetit olarak da
bilinen 6zel bir demir minerali tlirli olan demir oksit nanopartikiillerinin manyetik
Ozellikleriyle bilinir. Bu 0Ozellikleri onlart ¢esitli teknolojik ve biyomedikal

uygulamalarda degerli kilmistir (Keklikcioglu 2021).

1.3.9 Manyetik Nanopartikiiller

Demir oksit (Fe;0,) gilicli manyetik o6zelliklere sahip bir mineraldir ve manyetik
rezonans goriintiileme (MRI) gibi alanlarda kullanilir. Manyetik nanopartikiiller bu
mineralin nano boyutlu parcaciklaridir ve siiperparamanyetizma gibi benzersiz manyetik
davraniglara sahip olabilirler. Fe;0, yapisinda demir iyonlar ferromanyetik etkilesimler
sergileyerek malzemenin kolektif bir manyetik alan olusturmasini saglar. Bu etkilesimler
su sekilde smiflandirilabilir: Miknatislanmanin sicaklikla degismesi: Sicaklik arttikca
tane boyutunun artabilecegi ve manyetik doyma degerinin (Ms) degisebilecegi
goriilmektedir. Ornegin yapilan bir ¢alismanin sonucuna gore sicaklik arttiginda Ms

degeri 74,4 emu/g'dan 92,6 emu/g'a ¢ikabilmektedir (Tasar 2023a).

Stiperparamanyetik 6zellikler: Demir oksit nanopartikiilleri boyutlarina bagli olarak
siiperparamanyetik Ozellikler sergileyebilir. Bu, nanopartikiillerin uygulanan bir harici
manyetik alana hizli bir sekilde tepki verdigi anlamina gelir, ancak bu alan kaldirildiginda
miknatislanma sifira doner. Bu 6zellik, MRI gibi goriintiileme tekniklerinde 6nemlidir

¢linkii bu nanopartikiiller bir kontrast maddesi olarak kullanilabilir (Sulak 2021).

Ferromanyetizma ve spin yapisi: Manyetit, omurga yapisinin ferromanyetizmasi ile ayirt
edilir. Bu yapi, farkli doniis diizenlemelerine sahip birden fazla demir iyonunun varligina
dayanir ve malzemenin genel manyetik O6zelliklerini etkiler. Manyetik Ol¢timler ve
karakterizasyon teknikleri, bu nanopartikiillerin manyetik O6zelliklerini anlamak ig¢in
gerekli araglardir. Nanopartikiillerin yapisal ve manyetik 6zellikleri ¢esitli yontemler

kullanilarak belirlenebilmektedir (Celik 2023).

1.3.10 Demir Oksitlerin Renk Ozellikleri
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Demir oksit, ¢esitlilik ve renk degisim mekanizmasi agisindan ilging 6zelliklere sahip bir
maddedir. Bu bilesikler kat1 halde bulunur ve 6zellikle cam yapiminda ve pigment iiretimi

uygulamalarinda poptilerdir (Coskun 2024).

1.3.11 Renk Degisimi Mekanizmalar:

Demir oksidin renk ¢esitliligi, demir iyonunun (Fe) oksidasyon durumuna ve kristal
yapisina baghdir. FeO (wiistit), Fe, 05 (hematit) ve Fe;0, (manyetit) dahil olmak iizere
farkli bilesikler farkli renklere sahiptir. Hematit, dogada yaygin ve 6nemli bir demir
cevheri seklidir; Koyu kirmizidan mor ve siyaha kadar degisen renklerde gelir. FeO
genellikle siyah veya koyu gri renktedir. Bu oksitler 6zellikle boyalarda kullanilabilecek
dayanikli ve ucuz pigmentler saglar. Bu oksitler renklerinin yani sira farkli sicaklik ve

basing kosullarinda reaksiyona girmeleri nedeniyle de dikkat ¢ekmektedir (Tasar 2023b).

Demir oksit, minenin renk ve doku 6zelliklerini etkileyen 6nemli bir mineraldir. Sirdaki
demir oksitin miktar1 ve tiirii, son sirin renk degisimini belirler. Kullanilan oksit tiiriine
bagli olarak sirin rengi saridan kirmiziya, kahverengiden yesile ve hatta siyaha kadar
degisebilir. Bu, sirin estetik goriinlimiinde 6nemli bir rol oynar ve ¢dmlekciler bu

dondistiiriicii yetenegi siklikla yaratici bir arag olarak kullanirlar (Keklikcioglu 2021).
1.3.12 Katalitik Ozellikler ve Reaksiyonlar

Demir oksit (FeO, Fe,03) kimyasal reaksiyonlarda katalizor olarak yaygin olarak
kullanilir. Fe(III) ve Fe(Il) iyonlar1 6zellikle zengin degerlik modifikasyonlar1 ve yiizey
katalitik 6zellikleriyle bilinir (Yilmaz 2023).

1.3.13 Demir Oksitlerin Katalitik Aktivitesi

Fe(II) oksit: Oksidasyon reaksiyonlarinda etkili bir katalizordiir. Fe(Ill) iyonlarinin

reaktifleri adsorbe etme ve aktive etme yeteneginin yiiksek oldugu goriilmektedir (Kiling

2021).
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Fe(II) oksit: ¢esitli indirgeme reaksiyonlarinda énemli bir rol oynar. Bu iyonlarin gegis

metalleri arasinda elektron transferini saglama yetenekleri olaganiistiidiir (Kartal 2016).
1.3.14 Yiikseltgenme ve indirgeme Tepkimeleri

Demir oksidin katalitik egilimi oksidasyon ve rediiksiyon reaksiyonlarini igerir. Ornegin
Fe(II) igeren bir demir oksit, organik alkollerin aldehitlere oksidasyonu gibi reaksiyonlari

katalize edebilir (Tecim 2016).

Cizelge 1.1 Demir Oksitlerin Katalitik Rolii

OKSIT TURU REAKSIYON TIPi NOT
Fe(III) Oksit Oksidasyon Yiiksek adsorpsiyon kabiliyeti
Fe(II) Oksit Indirgeme Elekton transferinde aktif

Reaktorde gergeklestirilen reaksiyonlar genellikle Fe(II) ve Fe(IIl) iyonlarinin varliginda,
Ozellikle sulu ortamda ve genellikle hidrojen peroksit gibi oksijen tiirlerinin varliginda

gerceklesir (Kiling 2021).

Fe(Ill) ve Fe(Il) iceren demir oksitler, su katalitik oksidasyonu gibi temiz enerji
uygulamalarinda da 6nemlidir. Demir oksit ve manganez oksit nanomateryalleri,
fotokatalitik su ayristirmasinda kullanilarak hidrojen tiretiminde aktif bir katalitik rol
oynamaktadir. Bu baglamda nanokompozitlerin morfolojik ve yapisal 6zellikleri katalitik
aktiviteyi dogrudan etkilemektedir (Yilmaz 2023).

1.3.15 Demir Oksitlerin Cevresel Etkileri

Demir oksitler, 6zellikle agir metallerin adsorpsiyonunda ¢evre temizleme islemlerinde

kullanilarak kirliligin azaltilmasinda etkin rol oynamaktadir (Dogru 2023).

1.3.16 Agir Metal Adsorpsiyonu
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Demir oksitler, ylizeylerinin yiiksek adsorpsiyon kapasitesinden dolay1 su kaynaklarindan
agir metallerin uzaklastirilmasinda kullanilmaktadir. Bu maddeler, agir metalleri
cozeltiden etkili bir sekilde adsorbe edebilir, yani onlar ylizeye ¢ekebilir. Adsorpsiyon
islemi sirasinda agir metaller demir oksit yiizeyine baglanir ve bdylece su kaynagindan

uzaklagtirilir (Cakir 2023).

Adsorpsiyon kapasitesi: Demir oksit, molekiiler diizeyde giiclii bir adsorpsiyon
kapasitesine sahiptir ve ¢esitli agir metalleri (kursun, arsenik, kadmiyum gibi) etkili bir
sekilde yakalayabilir. Kullanim alani: Demir oksit filtreler, atik su aritma tesislerinde ve
endiistriyel proseslerde agir metallerin ortamdan uzaklastirilmasi amactyla popiilerdir

(Coskun 2024).

Cevresel yonetim: Demir oksit, agir metallerle yogun sekilde kirlenmis bolgelerdeki
toprak ve su kaynaklarini iyilestirmek i¢in dnemli bir yonetim aract olarak kabul edilir

(Celik 2023).

Demir oksidin adsorpsiyon kapasitesi, kirlilik kontroliinde ve ¢evre sagliginin
korunmasinda stratejik oneme sahiptir. Bu ozellikleri sayesinde demir oksit cevre

miihendisliginde 6nemli bir unsur gibi goriinmektedir (Sulak 2021).

1.3.17 Biyolojik ve Tibbi Kullanimlar

Demir oksit, 6zellikle nanopartikiiller halindeki uygulamalar1 nedeniyle biyomedikal
alanda giderek daha fazla ilgi ¢ekmektedir. Bu parcaciklar biyomedikal alanda gesitli
islevleri yerine getirir (Bal 2022).

1.3.18 Demir Oksit Nanopartikiillerin Biyomedikal Kullanimlar

Demir oksit nanopartikiilleri (IONP'ler), manyetik rezonans goriintiillemenin (MRI), ilag

dagitim sistemlerinin ve hedefe yonelik kanser tedavilerinin gelistirilmesinde yaygin

olarak kullanilir. Manyetik rezonans goriintiileme (MRI) alaninda, demir oksit
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nanopartikiilleri kontrast maddeleri olarak popiilerdir. Aslinda bu parcaciklar viicuttaki

belirli hedeflere yonlendirilerek goriintii kalitesi iyilestirilebilir (Tasar 2023a).

Ilag dagitim sistemleri arasinda IONP, ilaglar1 dogrudan tiimér dokusuna iletebilir. Bu,
ilacin tiimor disindaki saglikli dokuya verdigi zarari en aza indirir ve etkinligini
maksimuma ¢ikarir. Demir oksit nanopartikiillerinin ylizey modifikasyonu, bu tagima
fonksiyonunu artiran onemli bir faktordiir, ¢linkii bu islem nanopartikiillerin hiicrelere

alimin1 ve hiicrelere ilag¢ salinimini kolaylastirir (Tasar 2023b).

Kanser karsit1 uygulamalar agisindan IONP'ler ayn1 zamanda terapotik ajanlar olarak da
gorev yapabilir. Ozellikle hipertermi uygulamalarinda demir oksit nanopartikiilleri
kullanilarak tiimor hiicreleri hedefli bir sekilde 1sitilarak kanser hiicreleri
oldiiriilebilmektedir. Bu yontem, IONP'lerin manyetik 06zelliklerinden faydalanarak
tiimdriin lokal olarak 1sitilmasina ve ¢evre dokulara zarar verme riskinin azaltilmasina

dayanir (Keklikcioglu 2021).

1.3.19 Endiistriyel Uygulamalar

Demir oksit birgok endiistride kullanilmaktadir. Sentetik amonyak iiretiminde katalizor
olarak kullanilmas1 6zellikle 6nemlidir. Boya sanayinde pigment olarak ve metal
parlatma malzemesi olarak da kullanilir (Cakir 2023).

Endiistriyel atik su aritiminda agir metalleri adsorbe etmek igin genellikle Fe304
nanopartikiilleri kullanilir. Bu nanopartikiiller arsenik, bakir, nikel, ¢inko, kursun ve

kadmiyum gibi ¢esitli agir metalleri etkili bir sekilde giderir (Giimiis 2018).

Cizelge 1.2 Demir Oksit uygulama alanlar

UYGULAMA ALANLARI ACIKLAMA

Agir Metal Adsorpsiyonu Fe;0, nanopargaciklart ile suyun
arindirilmasi

Katalizér Kullanimi Amonyak tiretiminde islevsellik

Boya Endiistrisi Pigment olarak kullanim
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Demir oksit ayrica gesitli elektronik ve manyetik cihazlardaki kullanimlariyla da
bilinmektedir. Nanopartikiil teknolojisi sayesinde manyetik veri depolama ve ileri

elektronik uygulamalara katki saglamaktadir (Aydogan 2022).

Demir oksit, yliksek sicaklik dayanimi ve kimyasal stabilitesi nedeniyle de popiilerdir.
Insaat sektdriinde ¢elik iiretiminde kullanilan demir cevherinin islenmesi, celik
sektoriiniin temelini olusturmakta ve Tiirkiye ekonomisinin lokomotifi gorevini

gormektedir (Yilmaz 2023).

Bu bilesiklerin g¢evresel etkilerini en aza indirmek i¢in siirdiiriilebilir yaklasimlar ve
bilingli tiiketim stratejileri onem kazanmaktadir. Bu nedenle demir oksit ve tiirevlerinin
kullaniminin  ¢evre koruma ve  siirdiiriilebilirlik  standartlar1  ¢ercevesinde

gerceklestirilmesi gerekmektedir (Saritag 2023).

1.3.20 Yiizey Kaplama ve Pigmentler

Demir oksit birgok uygulamada kullanilir. FeO ve Fe,0; bu maddelerin bazlaridir ve

belirli renklerin elde edilmesinde 6nemli rol oynarlar, Tecim 2016).

1.3.20.1 Demir Oksit Bazli Pigmentler

Demir oksit pigmentleri iki ana kategoriye ayrilabilir: « Dogal demir oksit pigmentleri:
Yer kabugundaki ¢esitli minerallerden elde edilen bu pigmentler genellikle daha az canli
renklere ve farkli iklim kosullarina daha fazla dirence sahiptir. * Sentetik demir oksit
pigmentleri: Stabilite ve renk yogunlugu agisindan daha iyi kontrol edilen sentetik
pigmentler genellikle yiiksek kapsama alanina sahiptir ve genis bir renk secenegi

yelpazesi sunar (Kartal 2016).

Bu pigmentler ¢esitli yiizey kaplamalarinda kullanilir ve asagidaki faydalar1 saglar:

Renk haslig1: Demir oksit pigmentleri solmaya karsi oldukca dayaniklidir ve canli renkler

saglar. Koruyucu ozellikleri: Pigmentler yilizey kaplamalarinda kullanildiginda cesitli
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cevresel faktdrlere karsi koruma saglayabilir. Ornegin Fe,0; iceren kaplamalar

antioksidan 6zellige sahiptir ve bu sayede metal yiizeylerin korozyonunu onler.

Termal stabilite: Demir oksit pigmentleri yiiksek sicakliklara maruz kalan uygulamalar
i¢cin uygundur. Pigmentlerin asil kullanim amaci1 renk olusturmak olsa da insanlar siklikla
bu pigmentlerin dogal ve sentetik formlarin1 da bir arada kullanirlar (Kartal 2016). Bu
kombinasyon estetik ve fonksiyonel faydalari en st diizeye ¢ikarir. Fe,O5 iceren
pigmentler, kapsamlar1 ve renk canliliklar1 nedeniyle 6zellikle popiilerdir ve tipik olarak

kirmizi, sar1 ve turuncu renktedir (Coskun 2024).

1.4 Bakar Oksitin Ozellikleri

Iki kararl1 bakir oksitten biri, kopro oksitle birlikte Cu,O kimyasal formiiliine sahiptir.

Bu malzeme monoklinik bir yapiya sahiptir (Tungsoy 2019a).

Mineral oksit bakir, bakir madenlerinde malakit ve kalkopirit bakirla birlikte bulunabilir

(Tungsoy 2019Db).

Mineral asitlerde ¢oziindiiglinde bakir siilfat, bakir nitrat ve bakir kloriir olusturur. Bakir
oksidin indirgenmesi hidrojen gazi, karbon monoksit veya kok ile yapilabilir (Karabulut

2024).

1.4.1 Bakaroksitin Ozellikleri

e Erime noktas1 1326 °C'dir.

e Yogunluk 6,315 g/cm?

e Kirilma Indeksi 2,63 'tiir.

e Depolama alaninda bir derece. -40 °C ila +30 °C.
e Kahverengiden Siyaha renk secenegidir.

e Ozgiil Agirlik 6,349 g/cm?3 'tiir.

e Sicaklik 50 G/L, H20, 20 °C idi.

e Su ¢odzlinmez.
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e Kararli. indirgeyici ajanlarla bagdasmaz (ACAR 2021).

1.4.2 Bakiar oksit Kullanimi ve Sentezi

Mavi-yesil pigmentasyon bakir(Il) oksit kullanilarak elde edilir. Madencilikten iiretilen
dogal olarak olusan bir bilesik olarak diger bakir uygulamalarinin 6nciisii olarak da
kullanilir. Bu 6zelligiyle ahsap yapilarda ¢iiriime onleyici madde olarak kullanilir. Bazen
hayvan yemi olarak kullanilir, ancak bakirin biyoyararlanimi diger bir¢ok bilesikten daha
diisiik oldugundan dogru sekilde kullanilmaz. Diger kullanimlar arasinda siiper
iletkenlerin hazirlanmasi, pil {iretimi ve ¢esitli endiistriyel islemler i¢in katalizor olarak

yer alir (Tungsoy 2021).

Siyah monoklinik kristal veya su ve alkolde ¢oziinmeyen siyah ila kahverengi-siyah

amorf toz (Kerli 2021).

Cam, seramik, porselen ve yapay taslarin renklendirilmesinde, pillerde ve elektrotlarda,
zehirli boyalarda, bronz i¢in kaynak tozlarinda, suni ipek iiretiminde ve yaglardan
kiikiirtliin uzaklagtirilmasinda kullanilir. Ayrica ¢esitli bakir bilesiklerinin yapiminda da
kullanilir. Bakir dogada paramelakonit mineralleri halinde bulunur. Her ikisi de triklinik

kristallerdir, ancak paramelakonit tetrahedral kristallerden yapilmistir (Canl1 2020).

Kullanim alanlari;

e Bakir oksidi cam, porselen renklendiriciler, yag kiikiirt giderme maddesi,
hidrojenasyon maddesi, organik katalizor sentezi ve diger seyler i¢in kullanmak
mimkiindiir.

e Azot tayini i¢in analitik reaktif olarak kullanilir.

e Renklendirici maddeler, boya kirisik 6nleyici maddeler ve optik cam cilasi igin
birgok endiistride kullanilir. Boyalarin, organik katalizor tasiyicilarin ve bakir
bilesiklerinin tiretiminde kullanilir. Yapay ipek ve yag kiikiirt giderme maddeleri
kullanilarak tiretilir. Yapay degerli taglarin hammaddesi olarak kullanilir.

e (Cam ve porselen pigmentleri, kiikiirt giderme maddeleri, katalizorler ve ayrica

suni ipek endiistrisinde kullanilir.
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e Karbon bilesiklerinin belirlenmesinde kullanilir.

e Analitik reaktifler, oksidanlar, katalizorler ve petrol kiikiirt gidericileri olarak
kullanilir.

e Renklendirici maddeler, kirisik 6nleyici boyalar ve optik cam cilas1 bakir oksitten
yapilabilir. Boyalarin, organik katalizor tasiyicilarin ve bakir bilesiklerinin
tiretiminde kullanilir. Yapay ipek ve yag kiikiirt giderme maddeleri de
kullanilarak tiretilmektedir. Degerli taglarin hammaddesi olarak kullanilir.

e Mavi yesil pigmentlerde, yapay degerli taslarda, renkli camlarda, seramik sirlarda,
yag kiikiirt giderme maddelerinde ve organik sentez katalizorlerinde karbonun

belirlenmesinin yani sira gaz analizinde de kullanilir (Yesilay 2018).

1.4.5 Bakir oksit uygulamalar:

e Bir¢ok alanda genis bir uygulama yelpazesine sahiptir.

e Kataliz0r, tastyict ve aktif madde olarak kullanilir.

e Cam ve porselen renklendiricilerin yani sira organik katalizorler, yag kiikiirt
giderme maddeleri ve hidrojen sentezleme maddeleri i¢in kullanilir.

e Yapay degerli taslar ve diger bakir oksitler yapilabilir.

e Rayon {retiminde gaz analizi ve organik bilesiklerin belirlenmesi
kullanilmaktadir.

e Bir roket itici yanma hiz1 katalizoriidiir (Cavusoglu 2019).

1.4.6 Uretim yontemleri :

1.4.6.1 Bakar tozu oksidasyon yontemi.

Reaksiyon denklemi:

4Cu + 0, — 2Cu,0

2Cu,0 +20, — 4CuO
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CuO + HzSO4 i CuSO4 + Hzo

CuS0,, + Fe — FeS0, + Cu |

2Cu+ 0, — 2Cu0O

Bakir kiilii ve bakir ciirufunun ham maddelerini kavurun ve ardindan suyu ve organik
yabanci maddeleri gidermek {izere ilk oksidasyon i¢in bunlari1 gazla 1sitin. Birincil oksitler
dogal olarak sogutulur, toz haline getirilir ve daha sonra ham bakir oksitler elde etmek
icin ikincil oksidasyona tabi tutulur. Reaktore ham bakir oksitler eklenirse sivinin bagil
yogunlugu iki katina ¢ikar ve pH degeri 2 ila 3 olur. Uretilen bakir siilfat ¢ozeltisinin
berrak hale gelmesini bekledikten sonra, bakirin yerine 1sitma ve karistirma kosullar
altinda demir talasi ekleyin ve ardindan siilfat1 ve demiri ¢ikarmak icin karigimi sicak
suyla yikayin. Bakir, ayristirilip kurutulduktan sonra 450 °C'de 8 saat kavrulur. Ham
tirlinler sogutulur ve ezilir. Nihai bakir oksit tozlar1 ayirma yoluyla elde edilir (Ercioglu

2022).

1.4.6.2 Bakar tozu oksitleme yontemi:

Bakir kiilii ve bakir ciirufunun ham maddelerini kavurun ve ardindan suyu ve organik
yabanci maddeleri gidermek {izere ilk oksidasyon i¢in bunlari1 gazla 1sitin. Birincil oksitler
toz haline getirilir ve daha sonra ham bakir oksitler elde etmek icin ikincil oksidasyona
tabi tutulur. Sivinin bagil yogunlugu iki katina ¢iktiginda pH degeri 2 ila 3 olur. Bakir
siilfat ¢ozeltisi berraklasana kadar bekledikten sonra, bakir1 degistirmek i¢in 1sitma ve
karigtirma kosullar1 altinda demir talaglarini ekleyin ve ardindan karigimi sicak suyla
yikayarak uzaklastirin. siilfat ve demir. Bakir kuruduktan sonra 450 °C de 8 saat kavrulur.
Uriinler sogutulur ve ezilir. Oksidasyondan sonra nihai bakir oksit tozlar1 elde edilir (

Genger 2009).

4Cu + 0, — 2Cu,0 Cu,0 +0.50, — 2Cu0

CuO + HzSO4 — CuSO4 + Hzo CuSO4+ Fe — FCSO4 +Cu l,
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2Cu+ 0, — 2Cu0O

1.4.7 Tehlikeler ve giivenlik hakkinda bilgi.:

e Toksik maddelerin bir kategorisi vardir.

e Toksisite siniflandirmasi ¢ok yiiksektir.

e Tehlikeli 6zellikler: Alevlenebilirlik.

e Yanginda bakir iceren zehirli dumanlar iiretilebilir.
e Depolama ve tagima ozellikleri.

e Depo kuru ve iyi havalandirilmig olmalidir.

¢ Yangin sondiirme maddesi su, karbondioksit, kuru toz ve kumdur.
Kullaniliyor. Isyeri operasyonlar1 arasinda kaynak yapma, sert lehimleme, lehimleme,

kesme ve metallestirme yer alir ancak bunlarla smirli degildir. Yiiksek sicakliklarda

olusan metal dumanlariin saglik agisindan farkl etkileri vardir (Baturay 2022).
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2. LITERATUR BILGILERI

2.1 Plazma

Kati, stvi ve gaz formlar1 dogadaki en yaygin maddelerdir. 1929 yilinda Amerikali
kimyager Irving Langmuir, basingli laboratuvar ortaminda elektrik desarjlarinin
olusturdugu yiklii parcacik bulutunu tanimlamaya ¢alisti. Dogal maddelere kati, gaz ve
sivi fazlarin yam sira dordiincii bir faz da eklenir. Notr bir yiik dagilimi ile rastgele
yonlerde hareket eden yiiklii par¢aciklardan olusan bir gaz bulutu diisiinebiliriz. Bir katiya
verilen enerji sayesinde onu once siviya, sonra da gaz fazina doniistiirebiliriz. Maddeye
verilen enerji miktarin1 arttirirsak son asamaya geliriz. Siralama Sekil 2. 1'de

gosterilmektedir. Dogal plazma laboratuvar kosullarinda iiretilir (Bushan 2010).

Laboratuvarda bir gazdan elektrik akimi gegirilerek ve yiiksek giiclii radyo dalgalar1 veya
mikrodalgalar kullanilarak elde edilebilir. Teknolojinin birgok alaninda plazma
kullaniliyor. Optoelektronik cihazlarda, fotovoltaik hiicrelerde, ince film iiretiminde,

yiizey islemlerinde, kimya endiistrisinde ve tipta kullanilir (Ceylan 2007).

Plazmanin teknolojide kullanimi1 2000’1 yillarda basladi. Bu teknoloji giderek daha fazla
kullaniliyor. Yiizyilin baglarinda teknolojik uygulama alanlar1 vardi. Saglik ve gida

sektorleri sterilizasyon icin atmosferik basing sistemlerini kullanmaya baslad1 (Baboo

2018).

ENERIJi ARTISI

KATI

@ Notral atom O  Ppozitifiyon ' Elektron

Sekil 2.1 Maddenin halleri
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YILDIRIM & SIMSEK KUZEY ISIKLARI

Resim 2.1 Dogal plazmalara 6rnek

2.2 Cozelti plazma yontemi (CPY)

Yonteme sivi faz, gaz fazi ve kat1 faz dahildir. Stv1 faz plazmasi, ¢ozeltinin atmosferik
basing altinda bosaltilmasiyla elde edilebilir. Plazmadaki molekiiliin yogunlugu siv1 fazda
daha yiiksek oldugundan, diisiik sicakliklarda reaksiyon daha hizli olacaktir (Lee J.-S.
2004).

Diisiik basingli Plazma yontemlerine gore birgok avantaji vardir. Sanayi sektorii bundan

dolay1 6nem kazanmistir (Chen 2009).

Sulu bir ¢ozeltide elektrik desarji ile olusturulan nanopartikiillerin sentezi sirasinda,
baslangictaki AuCl4 azaltilir ve desarj islemi sirasinda es zamanli olarak nanopartikiiller
sentezlenir. Bu islem sirasinda nanopartikiilleri olusturacak niikleer reaksiyon siirekli
olarak gergeklesir. Ortaya ¢ikan nanopartikiiller I nm'den kii¢lik nanokiimelerden olusur.
Desarj siiresi arttikca ¢ozeltinin pH degeri diiser, nanopartikiiller ¢oziiliir ve boyutlari
kiictiliir. Bu nedenle AuCl4 iyonunun indirgenme hiz1 azalir. AuCl4 iyonundan tiiretilen
¢Oziinebilir anizotropik (yonelime bagli) altin nanopartikiilleri diislik oranda biiyiirken,

kiiresel nanopartikiiller ¢iirlimeye devam ediyor (Ebin 2008).

32



kimelesme dagilim biivime ayrisma

mdirgeyici
000
H radilzal a
O QC C}c.
[J’-‘l.u[L;] #%ﬂ? ‘ﬂﬂﬂ ‘ D 8{3{:} ‘ qj
Oo
Cekirdeklenme ‘ pH azalm
NanokiimeleH,0,, HNO, borat arhes > >

hovat azahm

LY
-

Desar) zamam

Sekil 2.2 Nanopartikiil olusumunun bir mekanizmasi vardir.

Indirgeyici madde kullanmaya gerek yoktur. Hizli olusumu nedeniyle, indirgeyici ajanlar
eklenmeden hidrojen radikallerinin ve altin iyonunun indirgenmesiyle pargaciklarin

sentezinin ¢ok verimli bir slire¢ oldugu gosterilmistir (Virender 2008).

Cozelti bosaltma islemi sirasinda olusan aktif maddeler arasinda H™, 072, OH™, HO,,
yiiksek enerjili elektronlar, UV 1sinlar1 ve sok dalgalari bulunur (Heo 2011).
Cizelge 3.1 Cozelti plazma siirecinde gergeklesen reaksiyonlar (Baboo 2018).

Plazma Faz Sivi Faz

H,O > H* + OH* H*+ H20 = H* + OH* + O*

2H,0 22H2 + 02 OH* + O*+H*+ [-C-C-O-C-C-] = kii¢iik organik bilesik
20H*>H,0,

H>O - H* + OH*

Sivi faz plazma tekniklerinden biri de ¢ozelti teknigidir. Desarj, termal olmayan siv1 faz
ile gaz faz1 arasindaki elektron ve iyon degisimiyle dengelenir (Tong 2012).
Cozeltinin merkezi ¢evresinde gaz fazi, disinda ise s1vi1 faz1 bulunur. Iki ana arayiiz gaz

ve stvidir. Bu bir Sekil 2.3 de gosterilmistir (Ates 2015).
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Gaz-Sivi
ara yuzeyi Plazma- Gaz ara ylzey

Gaz

Plazma
Sivi
(Cozelti)

Sekil 2.3 Cozelti Plazmas1 Modeli

34



3. MATERYAL ve METOT

3.1 Deney Sistemi

Sistem bes ana boliimden olusmaktadir. Bunlar;
e 0-4kV DC darbe gii¢ kaynagi kullanilir.
e Reaksiyon kabu.
e Optik emisyon spektrometresi bulunmaktadir.
e PH metre.

e Termometre bulunmaktadir.

Bakar oksit nanopargacik sentezinde kullanilan deney sisteminin sematik goriintiisti Sekil

3.1’de dir.

0-4kV

Gig
Kaynagi

TERMOMETRE ‘ DC Puls

Su Cikis Su Girig

Plazma AN METHRE

|
.

MANYETIK KARISTIRICI

I [ T

Teflon Tutucular

SICAKLIK AYARLAYICI

Tungsten Elektrotlar

Seramik Tutucular

Sekil 3.1 Bakir Oksit Nanopargacik Sentezi i¢in deney sisteminin sematik goriintiisii

Ikinci deney diizenegimizde demir oksit nanopargacik sentezinde ise deney
diizenegimizde ufak degisiklikler yapildi. Bu sistemimize sagutucular eklemek zorunda

kaldik ¢iinkii sicaklik st derecelere ulastigindan deney verilerini etkiledigini
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diisiiniiyoruz.

TERMOMETRE ‘

SuGkig

MANYETIK KARISTIRICI

————

T
-!!CAKLIK AYARLAYICI

Seramik Tutucular

Tungsten Elektrotiar

+V

-V

t, t,
1 ] 1
1 ] 1
U 1 ]
1
1
1
! ' Zaman
! ' (us)
1 1
] 1
1 1
+——>

Sekil 3.2 Demir oksit pargaciklarinin yapimina yonelik deneysel bir sistem mevcuttur.

3.1.1 0-4kV DC Darbe Gii¢ Kaynag:

Deneyde kullanilan gii¢ kaynagi 0 ila 4 kV araligindadir. Gii¢ kaynaginin darbe genisligi

0 ila 10 sn ve Frekans Araligi 0 ila 30 sn'dir. Test sirasinda desarjdan once uygulanan

voltaj1 8lgmek igin bir multimetreye bagl bir yardime1 devre kullanilds. Istenilen seviye,

voltaj, darbe genisligi ve Frekans kullanilarak ayarlanabilir. Resim 3.1'de bir gii¢

kaynaginin resmi bulunmaktadir.

Resim 3.1 0-4 kV DC Darbe Gii¢ Kaynagi

3.1.2 Reaksiyon Kabi

Sentezlenecek metal nanopartikiillere uyarlanmais bir ¢ozelti 150 veya 100 litrelik bir kaba
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konulur ve iizerine iki adet 1 mm kalinliginda tungsten (W) elektrotlu seramik kaplh
silindirik bir ¢ubuk baglanir. Milimetre kadardi. bireysel Cozelti kabi tiim kimyasal ve
fiziksel reaksiyonlarin gerceklestigi yerdir. DC gilic kaynaginin voltaji tungsten

elektrotlara gonderilerek ¢ozeltiden elektriksel desarj olusturularak c¢ozeltide kimyasal

indirgeme gerceklestirildi. Reaktoriin semast Sekil 3. 2 de gosterilmektedir.

R

Resim 3.2 Deneyde reaksiyon kab1 kullaniliyor.

3.1.3 PH metre ve Termometre

Caligsma sirasinda ¢ozeltinin ¢aligsma sicakligini ve PH degerini 6l¢mek i¢in kullanilir.

Resim 3.3 Deney esnasinda kullanilan PH metre ve termometre cihazi

3.2 Deney Asamasi
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DC gii¢ kaynagindan uygulanan voltaj ve ¢aligsma siiresi agisindan iki parametreden biri

sabitse bes deneme yapilacaktir. Her seyden once sentez ;

3.2.1 1.Deney Asamasi (Bakir Oksit) ve parametreler

Bakar oksit nanopargacik tiretimi i¢in 0,1 molarlik bakir siilfat ¢ozeltisi hazirlandi. Bu 0,1
molarlik bakir siilfat ¢ozeltisinden 100 ml kap igerisinde 50 ml agirlik ¢calisma ¢ozeltileri
hazirlandi. Calisma ¢ozeltilerinde 5 tane farkli paremetrelerden olusan deneyler yaptildi.
Biz bu deneydeki parametrelerde zamani ve gerilimi degistirerek gerceklestirdik. 2 kV
gerilim altinda 1.,2. ve 3. deneylerde 15,30,45 dakika 4. ve 5. deneylerde ise 3 kV gerilim
altinda 15,30 dakikalik siirelerde calisma yapildi. Calisma parametreleri Tablo 2'de

gosterilmektedir. Her bir deneyi en az 10 tekrar yapilarak bulgular ortaya ¢ikarmistir.

Cizelge 3.2 Bakir Oksit Deney parametreleri

1.Deney | 2.Deney 3.Deney 4.Deney 5.Deney
Voltaj arahg 2kV 2kV 2kV 3kV 3kV
Numune alma siireleri 15 dk 30 dk 45 dk 15 dk 30 dk
iKi elektrot arasinda mesafe | 0,5 mm 0,5 mm 0.5mm 0,5 mm 0,5 mm
Elektrot kalinhgi Imm Imm Imm 1 mm 1 mm
Ik Sicakhik 70 °C 50°C 62 °C 79,9 °C 80 °C
Kapdaki Cozelti 0,lmM |0,lmM 0,ImM 0,1 mM 0,1 mM

Deneye baslamadan 6nce ve her 10 dakikada bir, bazik ¢ézeltiden 2 ml numune alinmig

ve analiz i¢in saklanmuistir.

3.2.2 2.Deney Asamasi (Demir Oksit) ve parametreler

Demir oksit nanopargacik iiretimi i¢in 1 molarlik demir siilfat ¢6zeltisi hazirlandi. Bu 1
molarlik demir siilfat ¢ozeltisinden 100 ml kap i¢erisinde 50 ml agirlik calisma ¢ozeltileri
hazirlandi. Calisma ¢ozeltilerinde 5 tane farkli paremetrelerden olusan deneyler yaptildi.
Biz bu deneydeki parametrelerde d mesafelerini yani elektrotlar arasi mesafeyi
degistirdik. 2 kV gerilim altinda 1.,2. ve 3. deneylerde 60 dakika 4. ve 5. deneylerde ise
120 dakikalik siirelerde c¢alisma yapildi. Calisma parametreleri Tablo 2'de
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gosterilmektedir. Her bir deneyi en az 10 tekrar yapilarak bulgular ortaya ¢ikarmistir.

Cizelge 3.3 Demir Oksit Deney parametreleri

1.Deney 2.Deney 3.Deney 4.Deney 5.Deney

Voltaj arahg 2kV 2kV 2kV 2kV 2kV
Numune alma siireleri 60 dk 60 dk 60 dk 120 dk 120 dk
Elektrotlar arasi mesafe | 1,5 mm 1 mm 0.5mm 2 mm 1 mm
Elektrot kalinh@: Imm Imm Imm 1 mm 1 mm
Sicakhik 30°C 20°C 30°C 25°C 25°C
PH Baslangis 1,78 1,8 1,8 1,8 1,8
Kapdaki Cozelti 50mM 50mM 50mM 100mM 100mM

Deneye baslamadan dnce ve her 10 dakikada bir, bazik ¢ozeltiden 2 ml numune alinmis

ve analiz i¢in saklanmigtir.

39




4. BULGULAR

4.1 Deneysel Bulgular:
Baslangicta numuneler alind1 ve her bes dakikada bir UV-spektrofotometre ile absorbans

degerleri 6lciildii. Numuneler her bes dakikada bir alindi. Bunlar1 analizler i¢in sakladik.

4.1.1 (CuO) 1.Deney

\

.
"\,
- v

Resim 4.1 1. Deney CuO Nanopargaciklarin SEM Goriintiisii

Cu nanopargacik sentezi icin bakir nitrat (Cu(NO3)2 tuzu sulu govde Oziitiinden
sentezlenen glimiis nano kompozitlerin enerji dagitict X-1s1mn1 (EDX) spektrumu. EL =
Element; AN = Atom Numarasi; Seri = karakteristik X-1s1n1 ¢izgileri; unn. C [wt.%] =
elementin agirlik yiizdesi cinsinden normallestirilmemis konsantrasyonu; norm. C [wt.%]
= elementin agirlik yiizdesi cinsinden normallestirilmis konsantrasyonu; C Atom. [at.%]
atom agirlig yiizdesi; C Hata (1 Sigma) [wt.%) = 1 sigma seviyesinde agirlik yiizdesi

konsantrasyonundaki hatay1 gostermektedir.
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Sekil 4.1 Deney Sonunda elde edilen CuO nanopargaciklar i¢in XRD analizi

4.1.2 Cu(NO3); 2.Deney

Resim 4.2 2. Deney CuO Nanopargaciklarin SEM Goriintiisii
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4.1.3 Cu(NO3); 3.Deney

Resim 4.3 3. Deney Cu(NO3), Nanoparcaciklarin SEM Goriintiisii

4.1.4 Cu(NO3); 4.Deney

Resim 4.4 4. Deney Cu(NO3) Nanoparcaciklarin SE érﬁntﬁsﬁ
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4.1.5 Cu(NO3); 5.Deney

nm

WD~ 9.6 mm

Resim 4.5 5. Deney Cu(NO3), Nanopargaciklarin SEM Goriintisii

Line Int. Don

cps/eV
35—f
30—2
25—3
Zo‘fc
41 i W
] Cu w Cu
15—7
10]
o |"'|"\"'\'J"'\ T+ & & 1
2 4 6 8 10 12 14
keV
Element Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Copper K-series 61.59 45.04 28.41 2.32
Tungsten L-series 41.09 30.05 6.55 2.06
Oxygen K-series 29.77 21.77 54.53 4.69
Carbon K-series 4.31 3.15 10.51 1.41
Total: 136.76 100.00 100.00

Sekil 4.2 5. Deneyde Sentezlenen Cu0O nanopargacik EDX analizi
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4.1.6 FeO 1.Deney :

Resim 4.6 1. Deney FeO Nanoparcaciklarin SEM Goriintiisii

4.1.7 FeO 2.Deney

Resim 4.7 2. Deney FeO Nanoparcaciklarin SEM Goriintiisii
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4.1.8 FeO 3. Deney

Resim 4.8 3. Deney FeO Nanoparcaciklarin SEM Goriintiisi

4.1.9 FeO 4. Deney

Resim 4.9 4. Deney FeO Nanoparcaciklarin SEM Goriintiisii
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4.1.10 FeO 5. Deney

Resim 4.10 5. Deney FeO Nanoparcaciklarin SEM Goriintiisii

¥ cps/eVv

@
@

O s E e S e S R o T
2 4 6 8 10 12 14

Spectrum: 1342 unn. C norm. C Atom. C Error (1
Element Series
[wt.%]  [wt.%]  [at.%]
Iron K-series 36.16 67.12 36.90
Oxygen K-series 17.71 32.88 63.10
Total:  53.87  100.00 100.00
Sekil 4.3 Sentezlenen FeO nanopargacik EDX analizi
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Sekil 4.4 Sentezlenen FeO nanopargacik XRD analizi
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5. TARTISMA ve SONUC

Bu c¢alismada ¢ozelti plazma sistemi ile metalik oksit nano pargacik sentezlenmeye
calisilmistir. Calisma esnasinda sicakligi sabit tutabilmek icin diizeneiie bir sogutma
sistemi eklenmistir. Metal oksit olarak son zamanlarda oldukga popiiler olan bakir oksit
(CuO) ve demir oksit (Fe;0,) diisliniilmiistiir. Calisma ¢ozeltisi i¢in bakir ve demir
tuzlar1 kullanilmistir. CuO nanoparcacik sentezi igin bakir nitrat Cu(NOjz), tuzu
kullanilirken Fe;0, i¢in demir siilfat (FeSO,) tuzlar1 kullanilmistir. Deneyler sonunda

her iki ¢ozeltiden elde edilen nanoparcacik tozlarinin analizlerine bakildiginda;

XRD sonuglarina gore eldeedilen piklerin ve kristal yonelimlerinin literatiirdeki
sonuglarla uyumlu oldugunu gostermistir. Her iki nanoparcacik i¢in de alinan XRD
sonuglarinda bu parcaciklara ait olmayan piklerinde gozlendigi goriilmiistiir. Bunun
sebebi olarak ¢ozelti igerisindeki reaksiyonun ortamdaki bilesikleri tamamen
parcalayamamis olmasi olarak diisiiniilmiistiir. Deney siiresinin artirilmasi yada elde

edilen iirlinlerin tavlanmasi bu durumu ortadan kaldirabilecegi diisiintilmiistiir..

SEM ve EDX sonuglar1 incelendiginde ise siirenin uzun tutulmasi olusan parcacik
miktarinin ve kalitesinin daha iyl olmasimi sagladigi gozlenirken elektrotlar arasi
mesafenin her bilesik i¢in farklilik gosterdigi anlasilmistir. CuO 0.5mm elektrot arasi
mesafede daha iyi elde edilirken Fe;0, daha fazla elektrot mesafesinde daha iyi sonug
vermektedir. Ayrica sistemin sogutularak sicakligin oda sicakliginda tutulmasi plazma
reaksiyonlarinin daha iyi gergeklesmesini sagamaktadir. Aksi drumda sicakligin etkisi ile

farkli reaksiyon tiirleri de gerceklesebilmektedir.
Sonug olarak bu ¢alisma sonucunda ¢ozelti plazma sistemi ile metelik oksit nonoparcacik

sentezinin miimkiin olabilecegini gostermenin yaninda demir oksit ve bakir oksit

nanoparcacik sentezi i¢in bazi parametrelerin belirlenmesini ger¢eklestirmis olduk.
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