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KATI HAL SENTEZ YONTEMI UYGULAMASI

Baslangic maddeleri, reaksiyon denklemlerine gore uygun
stokiyometrik oranlarda toplam 10 gram olacak sekilde tartilir. Tartilan

KATI HAL SENTEZ YONTEMI
Kati-hal reaksiyonlari, kati bir fazin bilesiminde yada Kat Hal Seatez

atomik diizeninde degisimin oldugu kimyasal islemleri 7 st SO0°C
icerir. Kati-hal reaksiyonlarini gerceklestirmek, sivi ve maddeler havanda ezilerek 6gutilir, 6gutilen karisim platin krozeye
gaz fazi reaksiyonlarini gerceklestirmekten daha zordur. NuBH, alinarak kil firina yerlestirilir. Her deneye 6zgu olarak, karisimin
Genellikle ekzotermik reaksiyonlar olup, bu A _‘ P sicakhgi belirlenen artis oranlarinda, 400°C ve 450°C’ ye ¢ikariimis bu
reaksiyonlarda olusan kristaller, giris Kimyasallari ve (it :l":“*l fi s sicakliklarda 3-5 saat siire ile kalsine edilir. Kalsine edilen karisimlar,
triinler arasindaki Gibbs enerjisinin farkli olmasindan ‘ iz e . T s bazi deneylerde 600°C ve 900°C’ lik ara sicakliklarda 3 ile 10 saat
dolayi meydana gelir. Katilarin etkilesimleri, yapilarinda (Oneltist arasindaki strelerde bekletilir, 650°C ile 1150°C arasindaki son
bulunan kristal kusurlarina bagldir. Bu reaksiyonlarda, sicakliklarda 12 ile 48 saat arasindaki stirelerde isitilir. Daha sonra belirli
nokta kusurlari oldukca Gnemli rol oynar. Teknolojik azalis oranlarinda oda sicakligina sogutulur. Elde edilen trinler bir
acidan Gneme sahip kati-hal reaksiyonlari toz giris havanda ezilerek toz haline getirili.r., sonra sicak saf su ile yikanir ve
kimyasallari arasinda meydana gelir. 60°C’ de 4 saat sure ile kurutulur. Urinler IR ve XRD spektrumlarinin
alinmasi icin desikatorde muhafaza edilir.
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HIDROTERMAL SENTEZ YONTEMIi UYGULAMASI MIKRODALGA SENTEZ YONTEMI

HIDROTERMAL SENTEZ YONTEMI

Hidrotermal sentez, kismen olagan kosullarda
cozinmeyen materyalleri cozmek ve yeniden
kristallendirmek icin, yiksek sicaklik ve basing altinda
sulu ¢ozuculer ve minerallestiricilerin kullanilmasidir.
Boylesi kristallenmeyi saglayan en genel diizenleyici
etken materyalin yiksek ¢oziintrlik bolgesinden, disik
cozunurlik bolgesine gecmesine yardim eden sicaklik
egilimidir.Hidrotermal sentez 1 atm den daha buyik ve
oda sicakliginin tizerinde sulu ortamdaki her bir
heterojen reaksiyona uygulanabilir. Mikroporo6z
maddelerin sentezi ve kristal yapiminda, iyonik
iletkenler, kompleks oksitler gibi maddelerin sentezinde
hidrotermal sentezin cok etkili bir sistem oldugu
kanitlanmistir.
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X- ISINLARI DIFRAKSIYONUNU
ILE KRISTAL YAPI TAYINi

Herhangi bir kimyasal reaksiyon sonucunda elde
edilmis bir bilesigin kristal yapisinin ¢ozimlemesi U¢
basamakta yapilir: ilk olarak maddenin X-isini
analizindeki d degerlerine ve siddetlerine bakilarak,
kristal yapinin yedi ana kristal yapidan hangisine ait
oldugu hakkinda bir varsayim yapilir. Daha sonra
deneysel d degerlerinin i1s18inda, secilen bir kristal
sistemi icin uygun Miller diizlemleri belirlenir.
Belirlenen her bir miller diizlemi icin sin20 degeri
hesaplanir. Eger secilen kristal sistemi, gercekten
bilinmeyen kristal yapiya ait ise, 0 zaman hesaplanan
sin2 B ile deneysel olarak olgtilen d degerlerinden
elde edilmis sin20 degeri birbiri ile uyum icerisinde
olur. Bu yapilan isleme indeksleme adi verilir.
indeksleme islemi sonucunda birim hiicrenin
boyutlari ve acilari belirlenmis olur. Bilinmeyen kristal
yapinin yogunlugu cesitli yontemler ile hesaplanir.
Bundan yararlanilarak, numunenin bilesimi ve birim
hicredeki atomlarin sayisi hesaplanir. En son olarak
atomlarin birim hucre icindeki pozisyonlari
difraksiyon cizgilerinin bagil siddetlerinden yola
cikilarak belirlenir. Boylece bilinmeyen bir kristal yapi
¢6zimlenmis olur

X-Isinlari Difraktometresi
(XRD)

Baslangic maddeleri, reaksiyon denklemlerine gore
uygun stokiyometrik oranlarda toplam 2 gram
olacak sekilde tartilir. Tartilan maddeler teflon
otoklavin icine konup Uzerine saf su ilave edilir
(doluluk orani en fazla % 60 olacak sekilde).
Hazirlanan otoklavlar agizlari iyice kapatilarak,
etlive yerlestirilir. Etivde 160°C ile 230°C arasindaki
sicakliklarda 3 veya 4 glin sure ile birakilir. Deney
sonucunda olusan malzemeler 6nce ezilerek toz
haline getirilir, sonra sicak saf su ile yikanir ve 60°C’
de 4 saat sire ile kurutulur. Uriinler IR ve XRD
cekimlerinin alinmasi icin desikatérde muhafaza
edilir.

HIDROTERMAL SENTEZ YONTEMININ AVANTAJLARI

Bu metotta, sol-jel metodunda kullanilan pahali alkoksitlerin
yerine basit asetat ve nitrat tuzlari kullanilir. Materyallerin
cogu nispeten dusuk sicakliklarda ve istenilen kristal fazda
dogrudan uretilebilirler. Hidrotermal yontem, disuk sicaklik
kati-hal reaksiyonlari icin oldukga elverislidir. Ozellikle normal
yolla elde etmenin zor oldugu cesitli oksidasyon
basamaklarindaki elementler ile 6nemli gecis metallerinin
bilesikleri kapali sistemlerde hidrotermal sentezle kolayca
elde edilebilirler. Tim bu avantajlarinin yaninda hidrotermal
senteze artan ilginin diger nedenleri, yiksek reaktivite, kolay
cozgen kontroll, metastabil fazlarin olusumu, az hava ve
cevre kirliligi ile diistk enerji sarfiyatidir.

Son yillarda daha hizli, daha basit ve enerji verimli bir sentez
yolu olan mikrodalga sentez gittikce 6nem kazanmaktadir.
Daha onceleri sadece organik reaksiyonlar icin kullanilan
mikrodalga sentez yontemi artik bir cok inorganik bilesigin
sentezlenmesinde de kullanilmaktadir. Materyallerin
sentezi siresince giris kimyasallari ile mikrodalga etkilesimin
dogasi oldukca zor anlasilir ve spekdilatiftir. Bununla
beraber mikrodalgalardan materyale, enerji transferinin
hizli isinma ile sonuglanan hem rezonans hem de
relaksasyon (rahatlama, gevseme) sayesinde meydana
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MiIKRODALGA SENTEZ YONTEMI UYGULAMASI

Baslangic maddeleri, reaksiyon denklemlerine gére uygun
stokiyometrik oranlarda toplam 5 gram olacak sekilde
tartilir. Hazirlanan karisim bir porselen krozeye aktarilmis ve
ev tipi bir mikrodalga firin icine yerlestirilir. Firin icerisinde
maddeler her bir deneye 6zgl olarak 180 W ile maximum
watt ayarlari arasinda 2 ile 30 dakika arasinda degisen
surelerde mikrodalga i1sinlamaya maruz birakilir. Deney
sonucunda olusan malzemeler 6nce ezilerek toz haline
getirilir, sonra sicak saf su ile yikanir ve 60°C’ de 4 saat sure

ATOMIK ABSORBSIYON SPEKTROSKOPISI iLE
METAL iYONLARININ ANALIZI

Atomic Absorption Spectroscopy
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Kati hal sentez yontemi, hidrotermal yontem ve
mikrodalga sentez yontemlerinin uygulanmasi sonucu
elde edilen Urtnlerden 0,0250 gram tam tartim alinir ve
1:1 H20-HNO3 karisiminda isitilarak ¢6zilur. Balon joje
icerisinde 100 ml.” ye saf su ile seyreltilir. Daha sonra bu
¢Ozeltiden uygun seyreltme islemleri yapilir, hazirlanan
standart ¢Ozeltilerden yararlanilarak AAS’ de metal
iyonlarinin analizi gergeklestirilir.

ile kurutulur. Uriinler IR ve XRD analizlerinin alinmasi icin
desikatdérde muhafaza edilir.

MIKRODALGA ENERJi iLE MADDELERIN
ETKILESIiMI

Genellikle maddeler mikrodalga etkilesimlerine gore Ug
gruba ayrilirlar; Mikrodalgalari elde etmekte kullanilan,
metaller ve piring gibi alasimlari iceren mikrodalga
yansiticilar, Genellikle reaksiyon kabi ve yemek kabi
yapmakta kullanilan, eritilmis kuartzlar, gecis metali
icermeyen seramikler ve teflonlari iceren mikrodalga
ileticiler, Mikrodalga sentezler icin maddelerin 6nemli bir
kismini olusturan mikrodalga sogurucularidir. Onlar
mikrodalga enerijiyi alir ve ¢ok hizli bir sekilde isiya
donustururler.

Bir Maddeyi Mikrodaiga Nasil Isstur?

CALISMANIN AMACI

Borlu, fosfatli ve borfosfatli bilesiklerinin yiksek teknolojideki uygulamalari, enerji kaynagi olarak kullanimi ve her tirla
endustri kolunda uygulanabilirligi, arastirmacilarin bu konulara daha bliyiik bir 6nem vermelerine yol agmistir. Bu kadar tstin
ozelliklere sahip bor, fosfat ve borfosfat iceren malzemelerin sentez calismalari ve endustriyel uygulamalari, bor kaynaklari

acisindan zengin olan Glkemizin ekonomisine ileriki yilla
onemi olan, ekonomik degeri yiiksek, yeni tip borlu, fos

rda buyuk katkilar saglayacaktir. Bu calismada, endustriyel ve teknolojik
fatli ve borfosfatli bilesiklerin sentezlenmesi amaclanmistir. Bunun igin

geleneksel kati hal sentez metodu, hidrotermal ve son yillarda ¢ok fazla kullanilan mikrodalga enerji yardimh yontemlerden

yararlaniimistir.
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