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OZET

NIKEL NANOPARTIKUL SENTEZI VE KARAKTERIZASYONU

AKCAY, Aysun
Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitusu
Kimya Anabilim Dali, Yiuksek Lisans Tezi
Danisman: Dr. Ogr. Uye. Haydar ALTINOK
Ortak Danigman: Dog. Dr. Salih Ugur BAYCA
Temmuz 2018, 138 sayfa

Calismada, nikel nano pargaciklari hidrotermal sentez yodntemi ile
sentezlenmistir. Sentez agsamasinda Nikel(ll) sulfat hekzahidrat (NiSO4.6H20)
ve Nikel(ll) Klorur (NiCl2) gibi iki farkl nikel ¢ozeltisi hidrazin ile indirgenerek
nanopargaciklar elde edilmistir. Nikel parcaciklarin sekline ve boyutuna; pH,
sicaklik, sUre gibi reaksiyon parametrelerinin, hekzadesil trimetil amonyum
bromlr (HTAB) ve poli(etilen glikol) (PEG) gibi surfaktanlarin, nikel, hidrazin,
etilendiamin tetra asetik asit (EDTA), oksalik asit, sodyum asetat trihidrat
(SAT) ve sodyum klorar (NaCl) gibi kimyasallarin derisimlerinin etkisi

incelenmigtir.

Sentezde ilk olarak nikel ¢ozeltisi ¢esitli derisimlerde suda ¢dzllerek hazirlandi
ve inert azot gazi atmosferinde Uzerine c¢esitli miktarlarda hidrazin ilave
edilerek on indirgemeye tabi tutuldu. Daha sonra ¢ozeltiye farkli miktarlarda
HTAB, PEG, EDTA, oksalik asit, SAT veya NaCl ilave edildi. Cozelti reaktore
alinarak etuv igerisinde farkli sicaklik ve zaman araliklarinda hidrotermal
isleme tabi tutuldu. Sentezlenen nikel nano pargaciklari taramali elektron
mikroskobu (SEM), X-igini difraksiyonu (XRD) ve manyetik histerezis egrileri

ile karakterize edildi.



Anahtar kelimeler: Hidrotermal sentez, Nikel, Manyetik 6zellikler, Nano

kiresel parcacik, Diken parcacik



ABSTRACT

NICKEL NANOPARTICLE SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION

AKCAY, Aysun
Kirikkale University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Chemistry, M.Sc. Thesis
Supervisor: Dr. Ogr. Uye. Haydar ALTINOK
Co-Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Salih Ugur BAYCA
July 2018, 138 pages

In this study, nickel nanoparticles have been synthesized by hydrothermal
synthesis. Two different nickel solutions, such as Nickel (Il) sulphate
hexahydrate (NiSO4.6H20) and Nickel (lI) Chloride (NiCl2), were reduced with
hydrazine to produce nanoparticles during the synthesis step. The effect of
NiSO4.6H20 concentration, the reaction parameters such as pH, temperature,
time, the surfactants such as hexadecyl trimethyl ammonium bromide (HTAB)
and polyethylene glycol (PEG), and the effects of the amounts of chemicals
such as hydrazine, ethylenediaminetetraacetic acid (EDTA), oxalic acid,
sodium acetate trihydrate (SAT) and sodium chloride (NaCl) on the shape and

size of nickel particles were investigated.

In the synthesis, NiSO4.6H20 at various concentrations was first dissolved in
water and subjected to preliminary reduction by adding hydrazine in various
amounts inside an inert nitrogen atmosphere. Different amounts of HTAB,
PEG, EDTA, oxalic acid, SAT or NaCl were added in the solution. The solution
was taken into the reactor and subjected to hydrothermal process at different
temperature and time intervals in the oven. The synthesized nickel
nanoparticles were characterized by scanning electron microscopy (SEM), X-

ray diffraction (XRD) and magnetic hysteresis curves.



Key words: Hydrothermal synthesis, Nickel, Magnetic properties, Nano

spherical particle, Thorn particle
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1. GiRIS

1.1. Nano Tanimi

Nano, kelimesi Yunanca da “ctice” anlamina gelmektedir. Nano tanimina giren
ifadeler, herhangi bir 6lgiinin milyarda biri seklinde ifade edilir. Bir nanometre,

metrenin milyarda birine (1nm =1x10° m) denk gelmektedir.

Cesitli ifadeler ile nanometre anlatilmak istenilir ise, bir nanometrenin iginde 2
veya 3 atom siralanabilir; nano boyutta bir nesne yaklasik olarak 100-1000

atomun birlesmesi sonucu olusur.

Tark dil kurumunca nano kelimesi “ n ” seklinde kisaltilip, SI birim sisteminde
109 a karsilik gelmektedir [1].

Ayrica “ midget- ¢cok kuguk “ gibi anlamlar da iceren Yunanca kokenli nano
kelimesi Olcu birimi 6n eki olmakla birlikte buyuklik olarak milyarinci bolime
denk gelmektedir [2].

Nanoteknoloji ve nanobilimin tam anlamiyla bir tanima sahip olmamasiyla
birlikte, genel bakisa gore bir boyutu 100 nanometrenin altinda ( 1-100 nm )
olan maddelerin anlasilip, kontrolinin saglanmasi ve boyutlarinin atom

seviyesinde degistirilerek islevsel hale getirilmesidir [3,4].

1.2. Nanoteknoloji Nedir

Nanoteknoloji, atomik boyuta indirgenen herhangi bir yapiyi alarak, yapi
icerisindeki atom ve molekullerin en kuglk birimlerini tanimlamak igin
kullanilan bir teknolojidir. Bu teknolojinin amaci, mevcut olan yapilari daha
kullanigh hale getirerek yeni yapilar elde etmektir. Ozel secilen atomlarin

belirlenen baska dizilimlerle yeni yapilarinin eldesi mamkuindur [5].



Nanobilim ve nanoteknoloji, kimya, fizik, malzeme bilimi, muhendislik, enerji
ve yasam bilimleri de dahil olmak Uzere genis bir yelpazede arastirma
alanlarinda devrim yaratmaya baslayan heyecan verici ve hizla biyuyen

disiplinler arasi bir arastirma alanini temsil etmektedir [6].

Farkh bir ifade ile nanoteknoloji; nano boyutlarda 6zel yontem ve teknikler
kullanilarak yeni yapilar ve araglar yapilmasini, nano boyutta élgimler alinip,
tahminler ve goézlemler yapilmasini ve nano boyutun temel o6zelliklerini
kullanmayi1 hedefler. Nanoteknolojinin gelismesi i¢in nano yapida sentez

yapan cihazlarin gelismesi gerekmektedir [4].

1.2.1. Nanoteknoloji Avantajlari

Nanoteknolojinin en 6nemi noktasi, en kiguk yapi taslar (atomlar ve
molekuller) seviyesinde (1 ila 100 nanometre (nm) araliginda) uygulamalar
yaparak, gelismesi ve/veya tamamen farkli fiziksel, kimyasal, biyolojik
Ozelliklerde materyaller elde edilmesine olanak saglamasidir. Daha teknik bir
bakis acisiyla; kullanilan malzeme ve cihazlarin 100 nm’ den buylk boyutlari
baz alinarak yapilan varsayimlarla, elde edilen geleneksel modelleme ve

teorilere dayanmaktadir.

Daha az maliyet ile daha ¢ok Uretim saglanmasi, enerji kaynaklarindan elde
edilecek tasarrufile enerji maliyetlerinin dusurtlmesi, Uretim surecini kisaltarak
zaman ve maliyet kaybinin énlenmesi ve rekabet glcunun artiriimasi, Grdn
kalitesinin yUkselmesi gibi istekler bir¢ok is kolunda uygulama istegi gorilen

egilimlerdir.

Ayrica birgok kurum ve sektdr tarafindan daha hafif, kiguk, uzun émurlt ve
kaliteli cihazlar gelistirme istedi de bunlara dahildir. Minyattrizasyon olarak
adlandirilan bu durum birden fazla muhendislik dalinda kullanilir.

Minyaturizasyonun tercih edilme nedeni sadece pargalarin az yer kaplamasi



degildir. Bu yontem is gliicinde azalmaya, daha az ve ucuz malzemeye, daha

az enerji kullanimina ve nakliyede kolayliga imkan sagdlar [1].

1.3. Nanoteknolojinin Tarihi

1959’ da “ Asagida Daha Cok Yer Var “ adli konugsmasinda, Richard Feynman
nanoteknolojiyi ilk kez duyuruyor, atom ve molekullerle ¢ok kiiglk boyutlarda
islemler yapilabilecegini anlatiyordu. Bu atom boyutunda islemler
yapilabileceginin ilk sunumuydu. Henlz bu durum nanoteknoloji adini
almamigti. Feynman yercekiminin etkisinin azalacagini ve Van der Waals gibi

zayIf baglarin dneminin artacagini soylemistir.

Nanoteknolojiyi ilk defa 1974 yilinda Japon bilim adami Norio Taniguchi
telaffuz etmigstir. Tanigucci tanimina gére nanoteknoloji; “maddenin atom veya
molekul seklinde bozulma ve saglamlastirma, ayrilip birlesme islemidir”.

IBM tarafindan 1981’ de “ Scanning Tunneling Microscope ” (STM) gelistirildi.
Bu mikroskobu geligtiren bilimciler 1986’ da Nobel Fizik édulind aldilar. Bu

sirada STM mikroskopunun benzeri “ Atomic Force Microscope “ (AFM)

gelistirildi.

1990’ larin baslarinda “fulleren” molekiilleri gelistirildi. Rice Universitesinde,
Richard Smalley onculugundeki calismalarda 60 karbon atomunun simetrik
olarak istiflenmesiyle futbol topu bigiminde “fullerene” molekulleri bulundu.
Fullerene molekulleri 1 nanometreye denk ve plastikten hafif, ¢elikten gugld,
Ist ve elektrik geciren bir yapidir. Fullerene molekdlint gelistiren

arastirmacilar 1996 yilinda Nobel Kimya éduland aldilar.

Japon NEC firmasi 1991 yilinda Sumio Lijima adl arastirmacisinin karbon
nano tupleri buldugunu ilan etti. Karbon nano tlupler fullerenelere benzer
Ozelliklere sahip olup, fullerenenin esnetilmis haline benzer. Celikten 100 kat

guclu olmasina ragmen agirligi ¢eligin 6’ da 1’ i kadardir [1,4].



1.4. Nano Yapitaslari

Yeni nano Olgekte materyallerin kesfedilmesi icin, nano yapi taslarinin
sekillerinin iyi tanimlanmasi ve seklinin kontrol altina alinmasi Ustesinden
gelinmesi gereken bir durumdur. Sekil kontrolu, ayni zamanda nanopartikul ve
nano cihazlar igin 6nem tasiyan “asagidan yukariya” yaklasiminin gelismesi

icin dnemlidir.

Yakin zamanlarda yapilan ¢galismalarda kupler, gubuklar ve prizmalar Gzerinde
yapilan galismalar iyi sonuglar verse de, yapi taslarinin son aldiklari sekilleri
anlamak kolay dedgildir. Yapi taslarinin sekil alma surecindeki yénelimlerinin,
tam olarak gozlemlenip anlasilmasi durumunda istenilen sekilde ve kristal

sekline sahip yapi taglari uretilebilir [7,8].

1.5. Nano Yapili Malzemeler

Son yillarda nanoboyutta malzemeler Uzerine yapilan calismalar hizla
gelismekte ve tek basina 6nemli bir alan olmaktadir. Nano yapili olarak
adlandirilan malzemeler c¢esitli siniflara ayrilir.  Bunlar; nanogubuklar,

nanoteller, nanotupler ve nano ince filmler gibi yapilardir.

Nanoboyutlu malzemelerle ¢alismaya yonelimin artmasinin sebebi, hacimsel
yapilarindan bagimsiz olarak, belirli boyutta siradisi 6zellikler ve ¢ok genis

kullanim alanlari ile iglem gostermeleridir.

Nanopartikuller birgcok ticari malzeme ile kiyaslandiginda daha dstin
Ozelliklere sahiptirler. Bu 6zelliklerden bazilari soyledir; elektronik yapidaki
boyut bagimliligi, gekirdek boyut etkileri, yizeyde bulunan atomlarinin 6zgin
karakterleridir [9]. Ayrica nanopartikiller, nanoboyuta sahip olmalarindan
dolayl mikropartikiler yapilara oranla hicre igine ¢ok daha kolay

girebilmektedirler [10].



Nano malzemelerin, yapi taglarinin buyuklagu en belirgin 6zelliklerindendir.
Nano malzemelerde, boyutlar kugultllerek, yizeylerin atom ve molekullerin
hacimlerine orani artirilir. Bu da araylzey enerjilerinin, daha fazla kimyasal
aktivite gibi cesitli fiziksel ve kimyasal olaylarin cogunda baskin etkilesime
sebep olur [11]. Ayrica nano yapili malzemeler ¢ok blyuk ylzey alani nedeni
ile fazla hassas olurlar ve gaz alarm cihazlarinda sensoér olarak kullanilirlar
[12].



1.5.1. Nanopargaciklarin Giincel ve Gelismekte Olan Uygulamalari

Cizelge 1.1. Nanopargaciklarin Gluncel ve Gelismekte Olan Uygulamalari[13].

Elektronik, Optoelektronik Biyomedikal,

ve Manyetik Uygulamalar

kozmetik uygulamalar

ilac ve Enerji, katalizor ve

yapisal uygulamalar

# Kimyasal-mekanik # Anti-mikrobiyaller # Otomotiv
cilalama Katalizoru
# Elektro-iletken # Biyo-geciktirme ve # Seramik
kaplamalar imleme membranlar
# Manyetik akiskan # MRG' kontrast # Yakit pilleri
contalar Ajanlari
# Coklu-tabakali seramik # Ortopedi ve # Foto katalizor
kondansatorler implantlar
# Optik fiberler # Koruyucu glines # Propellantlar(roket
Kremleri yakitr)
# Fosforlar # Termal sprey # Cizilmeye
Kaplamalar dayanikli
kaplamalar
# Kuantum optik aygitlar rd # Yapisal
Seramikler
rd rd # Glnes pilleri

1.6. Nanoteller, Nanotupler, Nanogubuklar

Nanoteller; ¢api 1 ile 100 nm olan en az iki boyuta sahip olarak (¢api ve

uzunlugu olan) tanimlanan nanoteller, optik, elektriksel, manyetik ve termal

Ozelliklerinden dolayi buayuk ilgi gérmustuar.



Nanotellerin 6zellikleri esas olarak buyuklugu ve bilesimi ile belirlenir. Boyut
bagimli  6zelliklerin  incelenmesi igin, boyut kontrolli nanotellerin

sentezlenmesi bilim agisindan énemlidir.

Batin bu nanoteller arasinda, gumus (Ag) nanotellerin sentezi, yuksek
elektriksel ve termal iletkenliklerinden dolayl guincel bir arastirma alanidir.
Ayrica gumus nanoteller, Uretilmesi zor olan altin nanotipler gibi diger
nanoyaplilarin Uretilmesi igin 6rnek sablonlar olarak da kullaniimaktadir [14].

Nanoteknolojideki en guncel tartismalardan biri, metal nanotellerin sentez
yontemleridir. Bu konuda literatirde, ¢ok sayida deneysel ¢alisma ve yontem

vardir.

Metalik nanotellerin sentezi, nano O&lgcekteki teller ile kutlesel metallerin
davranisi farkli oldugu igin dnemli bir arastirma alanidir [17-19]. Bu nedenle,
dogrudan katalize edilmig buyume, sablon buyumesi gibi nanotellerin
sentezinde birgok yontem vardir. Metalik nanotellerin sentez ydnteminde
kullanilan iki kritik yaklagim yukaridan asagiya ve asagidan yukariya baglantili

yontemdir [15].

Yan iletken nanoteller: Bu nano yapilar elektronik, optoelektronik (isik ile
elektrik enerjisinin birbirine dunusimu) ve biyoteknolojideki karmasik nano

sistemlerin gergeklestiriimesinde kulaniimaktadir.

Nanoteller (NW) tek kristalli formda, buyime sirasinda kontrol edilen nanotel
¢apl, uzunluk, buylme yoénu ve kimyasal bilesim parametreleri ile

sentezlenebilir.

Nanoteller, sirali diziler olusturmak icin buylk c¢apta toplanir ve yuksek
yogunluklu nanoaygitlar olarak birlestirilir. Nanoteller kimyasal ve biyolojik
sistemlerle uyumlu ve aktif olarak etkilesime girer [6].

Nanotel tabanli sensorler, bir virisin ve bir DNA molekulinin elektriksel

olarak tespiti icin dGnemli bir hassasiyete sahiptir [16].



Nanotiipler; Sumio Lijima'nin karbon nanotupleri (CNT) kesfinden beri

nanoteknoloji ve nanomateryallerin gelisimi Gnem kazanmistir.

Bir tUr yari-tek boyutlu nanomalzemeler olan CNT'ler kendine 6zgu geometrik,
elektronik, mekanik, optik ve termal 06zelliklerinden dolayl dikkat c¢ekici
arastirma konusu olmuslardir. Karbon nanotuplerin kesfi ve grafit nanofiberlere
(GNF) olan ilginin artmasi nedeniyle, bu alanda c¢ok sayida c¢alisma
yayinlanmaktadir. Arastirmacilar gesitli yeni uygulamalar icin malzeme ve

sentez yontemini optimize ederek, CNT 6zelliklerini gelistirmektedirler [17-19].

Nanocgubuklar; Genel olarak ¢cubuk seklindeki metal nanopartikiller, sablon

varliginda sentezlenebilen yuzey aktif maddelerdir [20].

Yariiletken nanocubuklarin genig kullanim alanlari ve modern cihazlar
uretilebilmesinden dolayi bilim adamlarinin arastirmalarina konu olmustur.

Nanocgubuklarin elektriksel 6zellikleri iyi oldugundan, dizlemsel yontemle elde
edilen devre elemanlariyla kiyaslandiginda nanogubukla elde edilen devre

elemanlarinin daha iyi elektriksel 6zellikleri oldugu tespit edilmistir [21].

1.7. Fullerenler, Nanotiipler ve iligkili Yapilar

Elmas ve grafit, geleneksel kristal karbon formlaridir. Elmas, uzatiimis Ug
boyutlu bir ag olusturan sp® karbon atomuna sahiptir. Bu yapi, buzistiralmis

alti elemanli bir halka molekulu olan sikloheksanin sandalye bigimidir.

Grafit ise, yapisi duz alti elemanl halka olan duzlemsel tabakalar olusturan
sp? karbonuna sahiptir. Yeni karbon allotroplari, fullerenler, kiiresel veya
kUresele yakin ylzeylere sahip karbon atomlarina sahip kapali kafesli karbon

molekdullerdir.



Bu molekullerin en bilineni, oniki beggen halka ve yirmi altigen halka iceren,
tepesi kesik ikozahedral bir yapi olugturan altmis karbon atomuna sahip olan
Buckminster fullerene Ceo' dir. Yapl, esas olarak bir futbol topunun yapisidir.

Fullerenlerin en 6nemli 6zelligi, kapali kafesli bir molekul olusturmak igin
gerekli olan egriligi saglayan bes Uyeli halkalarin varhigidir. Bu tir yapilar

kimyada yeni degildir [22].

Sekil 1.1. Fulleren veya Buckminster fulleren(buckyballs) [23]

Fullerenler tonlarca dretildiklerinden, gevrede o6lgulebilir konsantrasyonlarda
bulunmalari olasidir. Fullerenler, gesitli biyolojik uyumlu malzemelerle Uretim
sirasinda kaplanabilir. Ancak bu kaplamalarin, ¢evre ve hava kosullarinda,

fullerenler Uzerinde kalip kalmayacagi bilinmemektedir [24].

Fullerenlerin, 6rgl yapisi merkezi bir metal atomun varhigi igin gtglu bir kanittir.
Ceo, C70 ve daha yuksek bos fullerenlerin makroskopik miktarlarini dretmek igin

yeni yontemler aranmaktadir [25].

Karbon yapilarinin en kararli formlari sunlardir: 10 atoma kadar dogrusal
zincirler, 10-30 atoma kadar halka, 40 atom ve Uzerindekiler kafes yapilardir.

C7o, C7s ve Cgo diger kararli fullerenlerdir [26].



1.8. Karbon Nanotiipler

Fullerenlerin kesfi, karbon nanoyapilarina olan ilgiyi artirmistir. Buna en garpici
ornek karbon nanotuplerdir. Bulunduktan on yil sonra, bu alandaki yeni bilgi,
nanotuplerin bir dizi pratik uygulamada kullanilabilecegini gostermektedir.
Sentez yontemleriyle, gram miktarlarda ve yuksek saflikta nanotlpler

Uretebilen ¢alismalar yapiimistir.

Tek duvarli karbon nanotlpler, nanometre boyutunda ¢aplari olan mikemmel

diz boru bigimleri ve ideal bir grafit elyafin 6zelliklerine yakindir.

1991 yilinda, bir elektrik ark desarjinda kullanilan grafit elektrotlarin ytuzeylerini
incelerken, karbon nanotupler yanlislikla 1991 yilinda Sumio Lijima tarafindan
kesfedilmistir. Nanotlp yapisinin bulunmasi ve analizi, karbon arastirmasinda

yeni bir yon baslatmistir.

Nanotupun 6zgunlugu, i¢ yapisindaki incelikten dogar. Bu 6zgunlik yuzeydeki
petek kafeslerinde altigen dizilerdeki karbon atomlarinin dizenlenisindeki
helisitedir. Helisite (lokal simetri), ¢capla birlikte (tekrar eden yapi biriminin
bayukligunld belirleyen), nanotlipun elektronik yogunlugunda &nemili
degisiklikler meydana getirir ve dolayisiyla nanotlpler i¢in benzersiz bir

elektronik karakter saglar.

Nanotupler, ilk kez atomik yapisi tamamen bilinen, ideal, en mukemmel ve
sirali karbon elyafl temsil eder. Nanotlpler arasinda, grafen silindirlerinin
dizenleniginde farklilik gdsteren iki tur ilgi ¢ekicidir. Cok Duvarli Nanottpler
(MWNT), cesitli es merkezli grafen silindirlerinin koleksiyonlaridir ve tek tek
silindirler olan Tek Duvarli Nanotupler (SWNT'ler) ile karsilastirildiginda daha
blayuk yapilardir [27].

CNT'lerin kesfinden dnce, CNT sentezine ¢ok benzeyen karbon nanofiberlerin

sentezi Uzerine ¢alismalar yapildi. 1960 yilinda Bacon, nano boyutta grafenin

kesfinden dnce CNT'lerin varligini 6nerdi ve kaydirma yontemi ile Uretti. Daha
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sonra, nanoteknoloji bilimi ile ilgili arastirmalar, Ustin mekanik mukavemet,
elektronik 6zellikler ve hidrojen adsorpsiyonu igin genis ylzey alani sayesinde

basladi.

CNT’ ler elektronik, tekstil, elektrotlar, ilag dagitim sistemleri, saha emisyon
uygulamalari, manyetik alan uygulamalari, hidrojen adsorpsiyonu gibi farkli

alanlarda birgok uygulamaya sahiptir.

Sentezlenen CNT'nin yapisini, morfolojisini ve miktarini etkileyen farkli
parametreler (sentez yontemi, katalizbr, substrat, karbon kaynagi, sentez
suresi) vardir. Ornegin, katalizor CNT'nin bllylimesinde énemli bir rol oynar
[28].

Sekil 1.2. Karbon Nanotup [29]
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Karbon nanotuplerin kristal yapisi;

Karbon nanotupler, kollarina gore zikzak ve kiral olarak siniflandirilabilir. Tek
duvarli karbon nanotipler (SWCNT) temel olarak bu sekilde tanimlanabilir. Bir
SWCNT'nin yapisi, 1-2 nm'lik bir gap boyut dagilimina sahip olan bir sonsuz
grafen tabakasinin yuvarlanmasiyla olusturulan bir boyutlu birim hicre olarak
aciklanmaktadir. MWNT ile karsilastirildiginda, SWCNT'ler diz, bukdlmus
olmalarini saglayan elastik bir yapiyla, zikzak ve koltuk yapilarina sahiptir [30-
35].

Karbon nanotlplerin kesfi, Umit verici termal, elektriksel, mekanik ve
fonksiyonel 6zelliklerinden dolaylr son yillarda 6nemli arastirmalara konu
olmustur. Ornegin, SWNT'ler ideal kosullar altinda 2000-6000 W / m.K kadar

yuksek 1s1 iletkenligi sergilerler [36].

“ >
1-2 nm 2-25 nm
tek duvarli karbon ¢ok duvarl karbon
nanotip nanotup

Sekil 1.3. Tek Duvarli Karbon Nanotip ve Cok Duvarli Karbon Nanotlp [37]
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Metalik nanottpler, gimus ve bakir gibi metallerden 1000 kat daha fazla bir

elektrik akimi yogunluguna sahiptir [36].

MWCNT'ler bir sekle sahip olan birden fazla SWCNT'den olusur [38,39].
Arastirmacilar tarafindan dis ve i¢ duvar arasindaki mesafe 0.339 nm olarak
hesaplandi [34,41,42,43]. Olcllen mesafeler, 0.334 nm olan grafit plakalari
arasindaki mesafelerden daha blyuk oldugundan, duvarlarin kristalografik
olarak iligkili olmadig! iddia edilmektedir [42]. SWCNT'ler daha iyi yapilara
sahipken, MWCNT'lerde sonug olarak hatalar ve bukulmeler gorulebilir. Buna

ek olarak, MWCNT'lerin uglari her zaman kuresel olmayabilir [44].

Karbon nanotlplerin sentezi igin uygulanan en populer yontemler sunlardir:
ark desarji, lazer ablasyonu ve kimyasal buhar biriktirme. Bu yontemler
kullanilarak elde edilen malzemeler bu haliyle kullanima uygun degildir,
kirletici maddelerin (amorf karbon veya katalizorler gibi) uzaklastiriimasi

gerekir.

Ana Kirleticiler amorf karbon, grafen pullari, metalik katalizérler ve bunlarin
destekleri olabilir. Aritmadan sonra, belirli bir uygulama icin gereken belirli

Ozellikleri elde etmek icin CNT'ler fonksiyonel hale getirilebilir [44-45]

1.9. Nano Malzemelerin Kullanim Alanlani

1.9.1. Yapi Malzemesi ve imalat Sektoriinde

Karbon nanotupler daha kaliteli, ¢ozUnurligu yuksek goruntuler elde etmek
icin atomik kuvvet mikrokobunda sivri ug¢ olarak kullanilabilirler. Malzemenin
uretiminde bazi zorluklarla karsilasilabilir:

a- Atomlar nanotuplerin ylzeyine tam olarak baglanamadiklarindan dolayi
kompozit olusumu zordur.

b- Nanotupler dizgun sekillerde dizilemezler.

c- Karbon nanotlplerin maliyeti oldukga yuksektir.
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1.9.2. Nano Elektronik ve Bilgisayar Teknolojileri

Bilim insanlart karbon nanotiplerden iglemciler elde edebilmek igin
calismaktadirlar. Bu amagla “Ve” ve “Degil” kapilarini (gate) elde etmislerdir.
Bunlarin yani sira ¢esitli uygulamalar da mevcuttur. Bunlar: miknatis, ekran,

transistor ve super iletkenlerdir.

Elektronik aracglarda kapasiteyi ve islem guclinU artirmak icin elektronik
araglar, nanometre dlgllerinde elde edilmeye c¢alisiimaktadir. Ayrica kuantum
bilgisayarlar ile gunumuzde kullanilan bilgisayarlar karsilastirildiginda

kuantum bilgisayarlarin islem gucl daha fazla olacaktir.

1.9.3. Tip ve Saglik Sektoriinde

Nanotuplerin dig yuzeyinin fonksiyonlastirimasi ile nanotuplerle ilag
tasimaciligi dusunulmektedir. Bunun igin insan sagligi agisindan bir sorun
teskil edip etmediginin bilinmesi gerekmektedir. Molekuler dlgllerde mudehale

etme ydntemi nanoteknoloji ile mamkuanddar.

Nanoteknolojinin saglik ve tip sektoru Uzerinde en yaygin kullanimlari olarak,
hastalikli bdlgelere odaklanarak sadece o bodlgelerde tedavi uygulamayi

saglamasi ve insan vucudu i¢inde hareket edebilme 6zelligi gosterilebilir.

Ayrica nanoteknolojinin saglik sektdrinde énemli gelismelere yon verecegi
dusundlmektedir. Gelecekte kanser tedavi yontemlerinden olan kemoterapi ve
radyoterapi yontemleri yok olacak, bunun yerine viicudun hasta olan bolgesine

nano tasiyicilar ile ilaglar tasginilabilecektir.
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AN VY

1.9.4. Havacilik ve Uzay Arastirmalari

Bilim adamlari uzay c¢alismalarinin pahali olmasindan dolayr maliyeti
disurmek istemektedirler. ik birkagc yliz kilometrede harcanan roket
yakitlarinin - maliyetinin ¢ok yUksek olmasindan dolaylr bir ¢6zim
aramaktadirlar. C6zUmun ise nanotlpler ile kurulabilecek bir uzay asansoru
oldugu dusundliyor. Uzaydan diunyaya sarkitilacak nanotlplerin, dinyanin
donusunden etkilenmeyecegi disundliyor. Bu alanda yapilacak galisma igin
NASA, tasarlayan kisiye 500.000 dolar 6dul teklif ediyor.

1.9.5. Cevre Temizligi ve Eneriji

Nanotupler sahip olduklari yuksek yluzey alani ve mekanik kuvvet
Ozelliklerinden dolayl hava, su gesitli malzemeleri temizlemekte kullanilan

filtreler icin kullanilabilir.

1.9.6. Savunma Sektori

Askeri ve sivil teknolojiler, her gun biraz daha birbirleriyle etkilesimde
bulunmaktadirlar. Bundan dolayi nanoteknoloji savunma sektérinde bu

temele dayandirilarak incelenmelidir.

Nanoteknoloji ile askeri ihtiyaglar dogrultusunda kimyasal ve biyolojik savas
araglari icin zirh ve patlayici projeleri gelistirmek savunma sektérinin
hedeflerindendir. Nanoteknoloji i¢in savunma sektérinde birgok alan
belirlenmistir. Bunlardan bazilari sdyle siralanabilir:

insan giicl performansinin gelistiriimesi,

Egitim icin yapay sanal sistemler,

Beyin-makina araylzund saglayan sistemlerin yaratiimasi,

insansiz kara/deniz/hava araclari gibi maddeler yer almaktadir.
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1.9.7. Depolama

Karbon nanotuplerde lityum atomlarinin depolanabilmesinden sonra, karbon
nanotuplerin pil yapimiigin uygun oldugu disunudlda. Ancak iki sebepten dolayi
bu islem gergekletirilemedi. Bunlardan birincisi; ¢ok fazla lityum
depolanamadigi igin agirhk olarak verimin disik olmasidir. Ancak karbon
anotlarina %20 karbon nanotlp verilip kapasitede artis gdzlemlenmigtir.
ikincisi ise; tek cidarli karbon nanotiiplerin sabit voltajla yik{ni

bosaltamamasidir.

1.9.8. Tekstil Sektori

Nanoteknoloji laboratuvar calismalarinda oldugu kadar, piyasaya surllen
urinlerde de oldukca hizla ilerleme gosteren bir sektordur. Tibbi ve hijyenik
kaplamalar, nefes alabilen fakat su gegirmeyen ylzeyler, mikro kapsulleme ile
guzel koku veren, deri yumusatici tekstiller, kan dolagimini hizlandiran
kaplamalar, Urun Ozelliklerini hizla degistiriyor. Dis mekan malzemelerde,
giyim déseme ve mobilya gibi birgcok alanda g¢alisan nanoteknoloji; Grln
yapisindaki degisikligi ve fonksiyonel fayda dengelerini degistirecek gibi

gorunayor.

1.10. Nikel Metali ve Ozellikleri

Nikel, periyodik cetvelde Ni sembolu ile ifade edilmektedir ve periyodik cetvelin
VIII B grubunda bulunmaktadir. Bir gecgis metali elementidir. Renk olarak
gumas rengine sahiptir. Yapisal olarak oldukga agir ve sert bir yapidadir, kati
halde bulunur. Yerylzinde bulunma orani 22. siradadir. Ayrica yerkabugunda
%6 civarinda bulunmaktadir. Bu elementin atom numarasi 28, Atom agirhgi
ise 58,8 g/mol’ dir. Kimya alaninda nikelin cgesitli 06zelliklerinden
faydalaniimakta ve nikelin ferromanyetik (bagil manyetik gecirgenlikleri 1'den

kiguk maddeler) 6zellikleri ¢ok dikkat ¢ekmektedir. Nikel, demirle alagsim
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yapabilir. Bu alagimin olugsmasi igin 6n hazirlik gerekmektedir. Bunun igin nikel
uygun bir oranda zenginlestirilir. Bunun disinda bakir, krom, aliminyum,
kursun, kobalt, altin ve gimuls gibi metallerle olusturulan birgok alagsimda
kullanilir. Nikelin bagrol oldugu ve bu urtnlerde kullanilan alagimlara “super
alagim” adi verilmektedir. Bu alasimlarda %56 oraninda nikel, %19,5 oraninda
krom, demir, aliminyum, bor ve titanyum yer almaktadir. Ylzey merkezli kiibik
kristal yapiya sahiptir. Pentlandit icinde demir ve kukurtle; milerit icinde kukart
ile; nikelinin icinde arsenik ile birlikte bulunur. Manyetik alana girdiginde negatif

yonde bir miktar boyut degistirir.

Nikel su ve hava ile etkiliesme durumunda oksitlenir. Ancak nikel bir¢cok asit ve
baza kargl son derece dayaniklidir. Ayrigtirilabilen bir element olan nikel, iyi

ayristirildiginda yuksek oranda hidrojen absorblama 6zelligi gosterir.

Nikel elementinin gokylzunden disen meteor taslariyla yeryuzine geldidi
varsayiliyor. Nikel dogada saf olarak bulunmaz, genel olarak kobalt

elementiyle birlikte bulunur.

Sekil 1.4. islenmis ve ham halde nikel gériinimleri [46, 47]

Tahminlere gore dunya ¢ekirdeginde bol miktarda nikel oldugu dasunullyor.

Ancak derin katmanlarda bol miktarda nikel oldugundan ve bu katmanlara
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ulasilamadigindan, ylzeye yakin katmanlardaki nikelin silikat ve sulfath
bilesikleri; garnierit, pyrrotin ve nikelin diger bilesiklerinden nikel elde edilir.
Nikel elde etmek icin iki tir maden yatagli mevcuttur. Bunlarin birincisi; lateritik
yataklardir. Bunlarin ana mineralleri limonit ve garnierittir. ikincisi ise;
magmatik sulfit yataklardir. Bunlarin da ana minerali pentlandittir. Nikelin,
%60’ lateritik yataklardan , %40 ‘I pentlandit, sulfit ve kikurt bilesiklerinden
elde edilir [46].

Nikelin Genel Ozellikleri; [48]

YoquNIUGUE. ... 8,908 g/mL
Erime noktasi:..............oooiiiiii 1455 °C (1728K)
Kaynama noktasi:..............ccoooiiiiiiiiiii 2913°C (3186K)
MolarhaCmi:. ... e 6,59 ml/mol
Mineral Sertligi:............ooi i 4.0
Ist iletkenligi(300K):...........coiiiiiii e 0,907 W cm™ K"
OzgUl ISI:. ..., 0,440 J g' K
Buharlagma Entalpisi:................ccooi 378 kJ mol™”’
Atomlagma Entalpisi:.................ooi 431 kJ mol”
Elektronik konfiglirasyonu:...............cccccceeiiieiiiee e [Ar].3d8.4s2
KabUK YapISI:. ... 2.8.16.2
Elektron ilgisiz..........coooiiii 112 kdmol™”’
Elektronegatiflik:.........................ooo 1,91 (Pauling birimine gore)

1.94(Sanderson elektronegatifligine gore)
Atomik Yarigapl:...........coooiiiiiiiii 135 pm (149 pm hesaplama ile)
OKSIdasSYON SAYISI:. .. ..ttt 2,3
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1.11. Nikel Nanopartikiil Uretimi

1.11.1. Sol-Jel Yontemi

Sol-jel yontemi, avantajlari nedeniyle nano tanecikli partikillerin hazirlanmasi
icin yararli bir tekniktir. Stokiyometrik kontrol ve duguk sicakliklarda nispeten
kisa bir islem suresinde dar bir boyut dagilimina sahip ultra ince partikullerin

uretimini saglar.

Bunun yani sira ucuzlugu, gavenilirligi, tekrarlanabilirligi, basitligi, disuk islem
sicakligr ve nanokristal tozlar, dokme amorf monolitik kati maddeler ve ince
filmler GUretme yetenegi gibi bilinen dogal avantajlardan dolayr populer
olmustur. Ayrica, bu yolla Uretilen nanopartikiller, Ustin optik o6zellikler
gostermektedir. Ancak, bu sadece parcaciklarin boyut ve morfolojisinin iyi
kontrol edilmesiyle saglanabilir. Yani, sol-jel islemi dikkatli bir sekilde kontrol
edilmeli ve gekirdeklerin buylimesi 6nlenmelidir. Bunun gergeklestirilebilecegi
yollardan biri, yuzey aktif maddenin pargaciklarin ylzeyine iyi bir sekilde

emilmesidir.

Sol-jel prosesi, iyi homojenlik ve ylUksek saflik dahil olmak Uzere diger
yontemlere gdre gesitli avantajlar sunmaktadir. Ornegin; son zamanlarda
metaloorganik kullanarak manyetit nanopartiktllerin hazirlanmasi igin sol-jel

yontemi gelistirilmistir [49-52].

Sol-jel yaklagimlari, son zamanlarda sol-jelin iyi bilinen dogal avantajlarindan
dolayl ¢ok dikkat cekmistir. Cam, cam-seramik ve seramik tozlari Gretme
teknigi bunlardandir. Bunlar; homojen molekller karistirma, duasuk islem
sicakhgi, nano tanecikli pargaciklar Uretme kabiliyeti ve nanokristal tozlar,
dokme amorf monolitik kati maddeler ve ince filmler Uretmek igin muazzam
esneklik igerir. Su ana kadar caligilan sol-jel yaklasimlari, bazi énemli
eksikliklere sahiptir, en 6nemlisi, pahali alkoksit esasli baslatici kullanimidir
[53].
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Sol-jel Metotlar, genel olarak, bir "sol" icinde oksit pargaciklarinin
dispersiyonlarina yol agan, metal alkoksitlerin veya alkoksit oncullerinin

hidrolizine ve yogunlagmasina dayanmaktadir [55-56].

Zerojel film

Yoqun film
M 3
SYars e vaslons I _
fﬂ,'aff-—* ﬁg”fi}’— ‘5%;: —_—
fiseiandy -. ;
Metal alkoksi Boogoor
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Zarojel seramikler
Kaplama Buhadastimna e, s Py
—_— ) —p | J
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Polimerizasyon \
Jellegme Solvent

Dijzenf partikiler ~ Straksiyonu

/
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Sekil 1.5. Sol-jel Uretiminde temel adimlar [54]

"Sol" daha sonra kurutulur veya ¢ozlcu uzaklastirilarak veya kimyasal
reaksiyonla "jellestirilir". Genel olarak ¢dzicu olarak su kullanilir, ancak
baslaticilar ayrica bir asidik veya bazik ortam ile hidrolize edilebilir.
Hizlandirma islemi, jelin polimerik formu olarak kolloidal olusumunu basglatir
[55-56]. Son drunlerin 6zellikleri, hidroliz ve yogunlasma reaksiyonlarinin
oranlarina baghdir. Daha kiuguk pargaciklar daha yavas ve daha kontrollu
hidroliz oranlarinda elde edilebilir. Pargacik bayuklugu, ¢ozelti bilesimi, pH ve
sicaklik ile degigtirilebilir [57]. Sol-jel islemi, Gstin kararli yapilarin elde
edilmesini saglar. Metal alkoksitler veya metal tuzlari gibi molekuler baslatici

maddelerden bir metal-okso-polimer aginin olusturulmasini igerir [58].
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Sol-jel islemini etkileyen faktorler, metal alkoksitlerin reaktivitesi, pH,
su/alkoksit orani, reaksiyon sicakhgi, ¢ozicuniun ve katki maddesinin
dogasidir. Bu iglem parametrelerini degistirerek, farkli mikroyapi ve yuzey
kimyasi olan materyaller elde edilebilir. Tipik olarak, sol-jel tlrevli ¢okeltiler
dogada amorf olup, kristallesmeyi baslatmak igin daha fazla isil islem
gerektirir. Kalsinasyon islemi siklikla partikil aglomerasyonu ve tane

blyUmesine yol acar ve faz dontsimunu baslatir [59].

1.11.2. Mikroemilsiyon Yontemi

Mikroemulsiyonlardaki nanopargacik sentezi, 1980'lerin basindan beri platin,
paladyum ve rodyum metal nanopartikullerinin ilk kolloidal ¢ozeltilerinin
hazirlandidi bir arastirma konusu olmustur [60]. Hem suyla hem de su iginde
super kritik sivi mikroemulsiyonlarda ¢ok gesitli nanopartikuller sentezlenmistir
[61].

Bir mikroemulsiyon, iki iyi karismayan sivinin termodinamik olarak kararli bir
dagihmidir. Sistem ilave surfaktanlar ile kararli hale getirilir. Yagda su, su
icinde yag, su icinde CO2 gibi farkli mikroemdulsiyon turleri bilinmektedir. Su, bir
hidrokarbon bazli strekli fazda dagitildiginda ve normalde bir su / yag / yuzey
aktif madde Uggen faz diyagraminin tepesine yag yerlestirildiginde, bir "su

icinde yag" mikroemulsiyonu olusur [62].

Yuzey aktif madde kapli su havuzlari, nanopartikillerin olusumu i¢in 6zgun bir

mikro ortam sunmaktadir [63].
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Sekil 1.6. Mikroemulsiyon yaklasimi ile nanopartikdllerin olusumu igin

Onerilen mekanizma [64].

1.11.3. Poliol Yontemi

Poliol iglemi ile ilgili temel dusunce, yuksek sicakliklarda hidroliz ile kontrollt
birlikte cokeltme yoluyla, ylukseltiimis sicakliklarda bir selatlama polialkolinde
(poliol) metal tuzlarin ¢ézundurulmesidir. Cogunlukla dietilen glikol (DEG),

selatlayici poliol olarak kullanilir.

Poliol ortaminin kendisi, sadece islemde bir ¢6zucu olarak degil, ayni
zamanda, partikul buylimesini sinirlayan ve aglomerasyonu yasaklayan bir
stabilizor olarak da hareket eder. Kristal bir numune, daha fazla kalsinasyon
gerektirmeden dogrudan suUspansiyondan elde edilir. Diger ydntemlerin
aksine, bu rota Uretim prosedurunu basitlestirir ve gerekli maliyeti azaltir [65].
Ayrica poliol ydontemi ile nanopartikil sentezinin 6nemli bir avantaji, reaksiyon

kinetiginin kolaylikla kontrol edilebilmesidir [66].
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“Poliol islemi” olarak adlandirilan bu ¢6zim bazli sentez yontemi, ilk olarak
gumus (Ag), altin (Au), bakir (Cu), kobalt gibi metallerin ve alagimlarin kolloidal

partikullerinin sentezinde kullaniimigtir.

Temel olarak, bu islem, yuksek sicaklikta bir ¢ézlcu ile inorganik bir tuz
ortaminda gergeklestirildi. Daha sonra, bir stabilizator polimerinin eklenmesi,

kolloidal pargaciklarin aglomerasyonunu énledigi goruldu.

Polioller bir¢ok inorganik tuzlari ¢ézebildiginden ve yuksek sicakliga bagl bir
indirgeme yetenedine sahip olduklarindan, metal kolloidal pargaciklarin
sentezi i¢in yaygin kullanilirlar. Ozellikle, bu islemin sicakliga bagl olarak
indirgenebilirligi, onu genis bir boyut araliginda uygun hale getirir. Poliol
isleminde, sicaklik yoluyla nikleasyon ve buylime asamalari kolayca kontrol
edebilir. Ek olarak, Ni, Cd, Co, Pb ve Bi gibi daha reaktif ve daha az

indirgenebilen metaller, yuksek kaynama noktali ¢oziculer ile azaltilabilir [67].

1.11.4. Hidrotermal Sentez Yontemi

Hidrotermal arastirmalar, 19. yuzyillin ortalarinda jeologlar tarafindan
baslatimis ve dogal hidrotermal olaylarin laboratuvar simulasyonlari
amaclanmistir. 20. ylzyilda, hidrotermal sentez, 6zellikle hidrometalurji ve tek
kristal bayUmesi alanlarinda materyal sentezi igin dnemli bir teknoloji olarak
tanimlanmigtir. Bununla birlikte, 6zellikle tek kristallerin baylimesi icin gerekli
olan zor(superkritik) reaksiyon kosullari, bircok malzeme igin kapsamli

arastirma yapilmasini dnlemektedir.

Son yillarda, hidrotermal sentezdeki ticari ilgi kismen yeniden canlandiriimistir,
¢cunklu hafifletiimis kosullarda (T <350 °C, P <100 MPa) hazirlanabilen, ilk
olarak seramik tozlariyla baglayan ve giderek artan genis malzeme ailesi

ortaya ¢ikmistir.
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2000 ve 2004 yillari arasinda neredeyse dort katina cgikarilan seramik
tozlarinin hidrotermal sentezi Uzerine artan sayida bilimsel makale, Cin,
Japonya ve ABD'nin en yaygin olarak yayinladigi makaleler bu alandaki artan

ilgiyi gostermektedir.

Hidrotermal sentez, seramik materyalleri dogrudan solUsyondan kristalize
etmek igin ylUksek sicaklikta ve basingta (P> 100 kPa) sulu ortamda tek veya
heterojen faz reaksiyonlari kullanan bir islemdir.

Bununla birlikte, arastirmacilar bu terimi gevre kosullarinda gercgeklestirilen
islemleri tanimlamak icin de kullanmaktadir. Sentezler genellikle, ¢dzeltinin
belirtilen sicaklikta ve hidrotermal ¢dzeltinin bilesimindeki doymus buhar
basincina karsilik gelen kendiliginden olusan basingta gerceklestirilir.
Hidrotermal sentezin ust sinirlari 1000 °C ve 500 MPa basinca kadar uzanir.
Yapilan arastirmalar, hidrotermal kimyanin daha iyi anlagiimasini saglamistir.
Malzemelerin hidrotermal kristalizasyonu igin reaksiyon suresi, sicaklik ve
basinci 6nemli dlgude azaltmigtir (T <200 °C, P <1.5 MPa). Yapilan yenilikler,
kimyasal islem endustrisi tarafindan verilmis olan maliyet, etkin ve kanitlanmig
basingli reaktor teknolojisi ve metodolojiler kullanilarak iglenebileceginden,

hidrotermal sentezi daha ekonomik hale getirmistir [68].

Hidrotermal sentez geleneksel ve geleneksel olmayan seramik sentetik
yontemlere gore birgok avantaj sunar. Seramiklerin tim formlari, tozlar, lifler
ve tek kristaller, monolitik seramik gdvdeler ve metaller, polimerler ve
seramikler Uzerindeki kaplamalar hidrotermal sentez ile hazirlanabilir. Seramik
toz Uretimi agisindan, yuksek sicaklikta kalsinasyon, karistirma ve 6gutme
asamalari gerekmedigi veya minimuma indirilemedigi igin gok daha az zaman

ve enerji tuketen iglem adimlari vardir.

Kristalize edilmis tozlarin dogrudan ¢okme kapasitesi, nukleasyonun,
blyUmenin ve yaslanmanin oranini ve tekdlzeligini dizenler. Bu da kristallerin
boyut ve yapisinin daha iyi kontrol edilmesine ve 6nemli dlgliide azaltilmig
toplama seviyelerine yol agar. Bu iglemler diger sentez yontemleriyle mimkin
degildir [69].
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Hidrotermal isleme, c¢ok cesitli sulu ve c¢ozlicu karisimi bazli sistem
kombinasyonlarinda gergeklestirilebilir. Genel olarak, sivilarla islem yapmak,
sarj etme, nakliye, karistirma ve Grin ayirma gibi ¢ok ¢esitli birim islemlerinin
otomasyonuna izin verir. Dahasi, kati hal iglemlerine gore, sivilar dzellikle
hidrotermal kosullar altinda difizyon, adsorpsiyon, reaksiyon hizi ve

kristalizasyonun hizlandiriimasini saglar.

Bununla birlikte, kimyasal buhar tabanli yontemler gibi ¢ok gesitli formlari ve
kimyasal bilegikleri hazirlayabilen birgcok gelismis yontemin aksine,
enstrimantasyon, enerji ve onculer igin ilgili maliyetler hidrotermal yontemler
icin cok daha azdir. Hidrotermal yontemler, kismen, dusuk isleme sicakliklarini
koruyan eneriji tasarrufu, 6gutme yoklugu, atik geri ddnusimu yapma yetenegi
ve geri donusturilemeyen atiklarin gavenli ve uygun sekilde bertaraf
edilmesine atfedilebilen diger birgok sentez yonteminden daha g¢evrecidir [70].
Dusuk sicakliklarda gerceklesen reaksiyonlar, yuksek sicaklik sureglerinde
karsilasilan diger problemlerden de kaginmanin bir yoludur, bilesenlerin ugucu
hale gelmesi nedeniyle zayif stokiyometri kontroli buna &rnek verilebilir.

(6rnegin Pb bazli seramiklerde Pb buharlagmasi).

Hidrotermal kosullar altinda sentezlenen malzemeler, yuksek sicaklik sentezi
yontemleriyle hazirlanan materyallere kiyasla genellikle nokta kusurlarinda
farkliliklar gosterirler. Su katilma problemi, ya sentez kosullarinin uygun
sekilde ayarlanmasiyla ya da sulu olmayan ¢oziculer (solvotermik iglem)

kullanilarak asilabilir.

Hidrotermal teknigin bir diger 6nemli teknolojik avantaji, surekli seramik tretimi
icin Ozellikle yararli olan surekli malzeme Uretimi kabiliyetidir [71]. Ayrica,
hidrotermal kristalizasyon, kristal buyime mekanizmasinin belirlenmesine ve
hidrotermal sentez isleminin daha iyi kontrol edilmesine imkan veren bir dizi

teknik kullanilarak islemin gergeklestigi bolgede izlenebilir [72-73].

25



1.12. Nikel Nanopartikiil Ozellikleri ve Kullanim Alanlari

Teknoloji de nano boyutlu manyetik patikiller son derece ilgi ¢cekmiglerdir.
Bunun yani sira manyetik Ozellikleri olarak makro boyutlu taneciklerden ¢cok
daha farkli ve degisik 6zelliklere sahiplerdir. Makro boyuta ve stpermanyetik
Ozelliklere sahip malzemeler daha genis alanlara etki ederken, nano boyuttaki
partiktller kugluk alanlar Uzerinde etkilidirler [74]. Fizik, teknoloji, kimya,
biyomuhendislik gibi dallarda nano metaller oldukg¢a ilgi gérmustur. Nikel nano
partikullerin Uretimi ve karakterizasyonu nano teknoloji agisindan oldukga
onemlidir [75]. Bilim adamlari nikelin birgok malzeme ile birlikte nano boyutta
kullaniir hale gelmesi icin calismaktadirlar. Nikelle ilgili yapilan cesitli

calismalari soyle érneklendirebiliriz:

# Nikel, cok sert ve dayanikli bir metal oldugundan ve korozyona karsi
yuksek dirence sahip oldugundan, ilk olarak paslanmaz gelik olmakla birlikte,
demir ve celik alasimlarinin Uretiminde kullanilir. Bu sebepten elektroliz
kaplamalarinda ¢ok tercih edilen bir metaldir. Bunun diginda baska metalleri
korumak gibi bir 6zelligi olan nikel kaplamanin cilali yuzeyi malzemeye
dekoratiflik katmaktadir [76].

# Rus Bilim adamlari tarafindan nikel oksit nanokristaller incelenmis ve 11k
absorbsiyon icerisinde eksitonlar bulunmustur. Bilim adamlari eksitonlari
(bagh elektron-desik cifti), kristalde enerji ileten ve go¢ eden, elektrostatik
etkilesime sahip elektron deligi ¢ifti olarak agiklamislardir [77].

Bunlarin diginda nano boyutta nikelin kullanim alanlarina bakildiginda sanayi
alaninda da oldukga fazla yararlanildigi géralmektedir. Ugak, tren yapimi gibi

paslanmaz c¢elik kullanilan alanlarda nikel alagimlari kullaniimaktadir [78].

1.13. Nikel Nanopartikiil Karakterizasyon Yontemleri

Nano partikullerin gesitli yollarla Uretilmesinden sonra, karakterizasyonu igin

de birgok yontem gelistirilmis ve bdylelikle en kiglk boyutlarin bile goralmeleri

26



mumkin olmustur. Mekanik, optik, elektronik gibi yapilarda elde edilen nano
malzemeler bu Ozelliklerine gore bircok karakterizasyon yoéntemiyle

incelenebilmektedir.

1.13.1. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

SEM, malzemelerin yluzey morfolojisinin karakterizasyonunda yaygin olarak
kullanilan bir mikroskopik analiz teknigidir. Bu mikroskobik analiz tekniginde,
bir elektron tabancasindan gonderilen elektron 1gin1 bir numunenin yuzeyini
tarar.

Elektron 1sininin, numunenin yuzey atomlari ile etkilesimi, bir detektor
tarafindan algilanan sinyaller Uretir. Sinyallerin yodunlugundaki cesitlilikler
islenir ve gorundr goéruntilere donusturulir. Numunenin ylzeyi elektriksel
iletken olmalidir. Numune elektriksel olarak yalitiliyorsa, karbon veya altin gibi
elektrik iletken bir malzeme ile kaplanarak iletken hale getirilmelidir.

SEM goruntulerinin buyutme orani, geleneksel optik mikroskoplardan daha
yuksektir, ancak transmisyon elektron mikroskoplarindan daha dusuktir. SEM

goruntulerinde 50.000'den fazla kez bayutme mumkundur [79].
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Sekil 1.7. SEM cihazinda numune Uzerine ¢arpan elektronlarin dagilimi [80]

1.13.2. Transmisyon Elektron Mikroskobu (TEM)

TEM, o6rneklerin ayrintili molekuler morfoloji karakterizasyonu igin kullanilir.
TEM, bir numunenin i¢ molekuler yapilarini gézlemlemeye izin verdigi icin
SEM'e gore daha gelismis bir tekniktir. Bir TEM goruntisanin ¢dzunurltga,
yaklasik 2 nm SEM goruntl ¢ézunurligune kiyasla, daha detayli ve yaklasik
0,2 nm' dir [81]. TEM, numunenin ¢ok kuglk bir temsili boliminde atomik
duzenlemeler, dagilimlar, kusurlar ve yapilar hakkinda dogrudan bilgi veren
yuksek ¢ozunurlakla mikroskobik goéruntiler saglar. Numuneyi hazirlamak
TEM analizinin en énemli agsamasidir. Analiz edilecek 6rnek net goruntuler
elde etmek icin ¢ok ince parcaciklara (kugultilmelidir)ddnustirtalmelidir.
Ayrica, numune, karbon izgara ylzeyinde, ince bir numune parcaciklari
tabakasi olusturacak sekilde dagitiimalidir. TEM analizinde ornekteki kalin
parcaciklardan kaginilmalidir [82]. TEM aparatinin sematik gosterimi, Sekil
1.8' de gosterilmistir.
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Sekil 1.8. TEM aparatinin sematik gosterimi [67]

gorinti monitori

1.13.3. X- Isin1 Kirinimi1 (XRD)

Kristal yapili atomlarin geometrik yapilari ve aralarindaki uzaklikla alakali
birgok bilgi bu yontem sayesinde elde edilir. Bu durumda kalitatif analiz igin
kullanigh ve uygun bir yontemdir. Kristal dizlemin birim hucre boyutlariyla,
kristalin atom duzlemleri arasindaki mesafe XRD teknigi ile belirlenebilir.
Madde elektronlari icinden gegen X-isini sonucu sagllma meydana gelir.
Isinlar kristaldeki duzenli ortamdan sagilir ise sagilmanin gergeklestigi
merkezler arasi mesafe X-isininin dalga boyuyla ayni dereceden oldugu igin
Isinlarda girisim meydana gelir. Bu girisimlerin olumlu ya da olumsuz olmasi

onemsizdir. Bu girisimler sonucu kirinim olusur.

XRD olgumlerinde, kaynak olarak X-1sini tlpleri ve sabit dalga boyu X-isinlar
kullaniimaktadir [83].
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Sekil 1.9. (a) Bir kristal dizleminde X-isini kiriniminin meydana geligi ve

(b) kirinim olayinda X iginlarinin aldigi yollarin uzunluklari [80]

1.13.4. Enerji Dagilimh X-Ray Analizi (EDX)

Bir X-1sin1 teknigi olan EDS veya diger adiyla EDAX, malzemelerin elementel
oranlarini tanimlamada kullanilir. EDX sistemi, elektronla numunenin
belirlendigi SEM ya da TEM cihazlarina tanimli bir analiz yontemidir. EDX
analizinden numunenin bilesimini olusturan verilerin bulundugu spektrumlar
elde edilir. EDX yonteminde numune tahribat almadan ya da numune

hazirlamadan dogrudan incelenebilir [84].
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1.13.5. Manyetik Histerezis

Malzeme alaninda incelendiginde histerezis 2’ ye ayrilir. Bunlar; manyetik ve

elektrikseldir.
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Sekil1.10. Manyetik Histerezis Ornek Grafik [85]

Manyetik histerezisin standart bir egrisi vardir. Bunun sebebi, ferromanyetik
maddelerin i¢inde belirli manyetik bdlgelerin bulunmasidir. Ferromanyetik
Ozellikte bir cisim belli bir degere kadar miknatislanirsa, elektromanyetik etki
uzaklagtirilsa bile miknatislanmaya devam eder. Bir dis alan uygulanmadigi
surece de cisim eski haline donmez. Bu sebepten aralarinda mesafe olan iki
integral isaretinin uglari birlesmis gibi bir goérintl olusur. Bu olusan sekil
histerezisin genel gosterimi olarak ifade edilir.

Elektriksel histerezis ise ferroelektrik cisimlerde gorulir. Manyetik histerezis ile

ayni mekanizmaya sahiptir [85].
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Calisgmanin Amaci

Zamana ve baslatici malzemelere bagli, manyetik 0Ozelligi ylksek nano
parcaciklarin Gretimi amaglanmistir. Bu amagla manyetik 6zellikte malzemeler
belirlenmis ve sentez yontemleri arastiriimistir. Deneysel kisimda ise baslatici
malzemenin indirgenmesi ile baslanmis ve farkh bir hidrotermal sentez
yontemi izlenmistir. Olusan pargaciklarda zamana ve baslatici malzemeye

bagli sekil farkhliklari incelenmistir.

Nikel nanopartikiil sentezi konusunda yapilan ¢alismalar

Nikel ©Onemli bir ferromanyetik malzemedir. Anizotropik manyetik
nanopartikuller ilging manyetik 6zellikler sergilemesi beklenir. Nanopartukuller
manyetik dzlelikleri nedeni ile iletken boyalar, sarj edilebilir piller, yakit pilinde
anot, otomobilde katalitik konverter, kimyasal kataliz, optoelektronik, manyetik
kayit, ferro-fluid, propellant katkisi, manyetik rezonans goérintileme kontrast

gelistirme uygulamalarinda kullaniimaktadir.

Liu ve arkadaslari (2003) hidrotermal rediiksiyon yéntemi ile yiiksek NI igerikli
ultra ince nanobelt hazirlamis ve sentez isleminde NiCl..6H20, NaCsH4Os,
sodyum dodesil benzen sulfonat ve saf su kullanmiglar ve ¢elik otoklavda 110

°C ve 24 saat sUrede 1sitmislardir.

Li ve Komameni (2006) polypyrrolidone ve dodesil amin ajanlari kullanarak
mikrodalga destekli teknik ile etilen glikol ve reduksiyon ajani kullanarak 30 —

100 nm boyutlari arasinda iyi dagilmis nikel nanopartikulleri sentezlemislerdir.

Liu ve arkadaslari (2004) Etilen glikol, hidrazin hidrat, PVP ve NiCl2.6H20,
baslangic malzemeleri ile Nikel nano zincir sentezlemigler ve kitlesel nikel
metalin ile karsilastirildigi zaman ¢ok ylksek manyetik koersivitesine sahip

nikel nano zincir elde edilmistir.
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Ni ve arkadaslari (2005) NiCl2.6H20, hidrazin hidrat, NaOH ve saf su baslangig
malzemeleri 110 °C de 12 saat sure ile isitilarak nikel nanopartiklleri

sentezlemislerdir.

Sobhani ve arkadaglari (2012) NiCl..6H20, SeCls, PVA, hidrazin hidrat ve saf
su baglangi¢ malzemeleri ile 180 °C de 12 saat isitarak, flowerlike, nanowire,

NiSe nanopartikulleri sentezlemislerdir.

Pandey ve arkadaslart  (2015)  NiCl2.6H20, hidrazin  hidrat,
polyvinylpyrrolidone, NaOH ve saf su baslangic malzemeleri ile 60 °C de 30

dakika isitarak nikel nanopartikllleri sentezlemiglerdir.

Pandey ve arkadaslari (2015) NiCl..6H20, hidrazin hidrat, etilen glikol,
polyvinylpyrrolidone, NaOH ve saf su baslangic malzemeleri ile 80 °C de 1

saat i1sitarak nikel nanopartikll sentezlemislerdir.

Xia ve arkadaglarnn (2016) NiCl2.6H20, hidrazin hidrat, etilen glikol,
polyvinylpyrrolidone, NaOH ve saf su baglangi¢c malzemeleri ile 100 oC de 30

dakika isitarak nikel nanowire sentezlemislerdir.

Haque ve arkadaslari (2010) NiCl2.6H20, hidrazin hidrat, sodyum dodesil
sulfat, polyvinylpyrrolidone, Na>xCOs3, ve saf su baslangi¢ malzemeleri ile 60 —

100 °C de 1 saat isitarak nikel nanopartikil sentezlemislerdir.

Xu ve arkadaslart (2008) NiCl2.6H20, hidrazin hidrat, etilen glikol,
polyvinylpyrrolidone, Na>COs3, ve saf su baglangigc malzemeleriile 60 — 100 °C
de 1 saat i1sitarak nikel flowerlike nanopartikil 50 — 100 nm tane boyutunda

sentezlemislerdir.

Wang ve arkadasglari (2008) NiCl2.6H20, hidrazin hidrat, HECMC, NaOH, ve
saf su baglangig malzemelriile 60 — 100 °C de 1 saat isitarak nikel nanopartikul

15 — 83 nm tane boyutunda sentezlemislerdir.
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Jiang ve arkadaglari (2013) NiCl2.6H20, etil alkol, hidrazin hidrat, PEG,
Cetyltrimethyl ammonium bromide, NaOH, ve saf su baslangi¢ malzemeleri ile
60 — 100 °C de 1 saat i1sitarak nanokire ve nanogubuk nikel nanopartikl

sentezlemisglerdir.
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2. MATERYAL VE YONTEM

2.1. Kullanilan Kimyasal Maddeler

Nikel (lI) Sulfat Hekzahidrat : (NiSO4. 6H.O0 MA: 262,86 g / mol ) Merck

(Almanya) firmasindan temin edildi.

2+
OH
HZO 4 | 2 \\\\\\OHZ ol
)Ni'\ SO,
H,O l OH,
OH,

Sekil2.1. Nikel (ll) Sulfat Hekzahidrat

Hidrazin Hidrat Sollsyon : (NH2NHz - H2O MA: 50,06 g/mol ve 78-82% )

Sigma Aldrich (Almanya) firmasindan temin edildi.

H
N_N "I//l/
7 \ H
H H

Sekil2.2. Hidrazin Hidrat Solusyon
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Sodyum Hidroksit : (NaOH MA: 40,00 g/mol) Sigma Aldrich(Almanya)

firmasindan temin edildi.

Sodyum Klortur : (NaCl MA: 58,44 g/mol) Sigma Aldrich (Almanya) firmasindan

temin edildi.

Sodyum Asetat Trihidrat : (Caz2H3zNaO2 . 3H.O MA: 136,08 g/mol ) Sigma

Aldrich (Almanya) firmasindan temin edildi.

Sekil2.3.Sodyum Asetat Trihidrat

Poli(EtilenGlikol) 4000 : (H(OCH2CH2)nOH Sigma Aldrich (Almanya)

firmasindan temin edildi.

HO\/e\ /ﬁ\/OH
o
n

Sekil2.4. Poli(EtilenGlikol)
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Hekzadesiltrimetilamonyum Bromid : (C19H42BrN MA: 364,45 g/mol ve 98%)

Sigma Aldrich (Almanya) firmasindan temin edildi.

Br

\ +
/\/\/\/\/\/\/\/\
N CH;

Hs{ \CH3

Sekil2.5. Hekzadesiltrimetilamonyum Bromid

H,C

Etilendiamin Tetra Asetik Asit(EDTA) : (C1o0H16N20g MA: 292,24 g/mol) Merck

(Almanya) firmasindan temin edildi.

Sekil2.6. Etilendiamin Tetra Asetik Asit(EDTA)

Oksalik Asit : (C2H204 MA: 90,03 g/mol ve d=1,9 g/cm® ) Merck (Almanya)

firmasindan temin edildi.
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Sekil2.7. Oksalik Asit

Azot gazi : ANKARAGAZ 50 mL, 10 m3, 200 bar

2.2. Kullanilan Cihazlar

# Manyetik Karistirici.....: IKA RH Basic sicaklik ve karistirma ayarli.
# pHmetre............: Orion pH metre 420 A* Thermo electron corp.

T AZI. e e i ieee e .. Sartorius CP224S.
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2.3. Analiz ve Goriintiilleme Cihazlan

2.3.1. X- Isini Kinnim Cihazi

Sekil2.8. ODTU Merkez Lab. X- Igini Difraktometresi

Cihaz: Rigaku Ultima-IV X-Isini Kirinim Cihazi

# Bakir hedefli X-1sini tliptine ve tupteki ani sicaklik degisimlerini kontrol
eden su sogutucusuna sahiptir.

# Grafit Monokromatoér kullaniimaktadir.

# Capraz i1sin optik mekanizmasi (CBO) bulunmaktadir.

# 20 tarama yontemi ve sabit bir grazing agisi (GIXD-minimum 0,1°) ile,

daha guclu bir sinyal elde edilebilir.
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2.3.2. Taramali Elektron Mikroskobu

Sekil2.9. ODTU Merkez Lab. Taramali Elektron Mikroskobu

Cihaz: QUANTA 400F Alan Emisyon SEM Cihazi
r Yuksek ¢ozunarlUkla taramali  elektron mikroskobu,

¢cozunurlUktedir.
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2.4. Nikel(ll) Klorur Baglangic Malzemesinden Nanopargacik Eldesi ve

Uygulanan Parametreler

2.4.1. Nikel(ll) Kloriir Baglangi¢c Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi
Uzerine pH Etkisi

e,

Na(g) giris

Sekil2.10. Nikel(ll) Klorlr ile Hidrazin Tepkimesi

Belirlenen pH araliklarinda (10,5; 11,0; 12,0; 12,5) ve iki farkh baz érneginde
(NaOH, NH4OH) pH parametresi ¢alisildi. 50 mL NiClz> ¢ozeltisi hazirlandi,
cOzeltiye 15 dakika N2 (g)’1 verildi. 15 mL N2H4, 20 dakika sureyle damlatildi.
Herbir pH araligi ve baz igin deney tekrar edildi. (Cizelge 2.1 ve Cizelge 2.2)

41



Cizelge 2.1. pH parametresinin NaOH ile ayarlanmasi

NaOH pH N2H4 Reaktor T
1 10,5 15 mL 20 saat 150°C
2 11,0 15 mL 20 saat 150°C
3 12,0 15 mL 20 saat 150°C
4 12,5 15 mL 20 saat 150°C

Cizelge 2.2. pH parametresinin NH4sOH ile ayarlanmasi

NH,OH pH N2H,4 Reaktor T
S 10,5 15 mL 20 saat 150° C
6 11,0 15 mL 20 saat 150° C
7 12,0 15 mL 20 saat 150° C
8 12,5 15 mL 20 saat 150° C

2.4.2. Nikel(ll) Klorur baslangic malzemesinden nikel pargacik sentezi

uizerine Sicaklik Etkisi

NiCl2 icin iki farkli sicaklik parametresi (120°C, 170°C) belirlenmigtir. 50 mL’lik
NiCl2 ¢cozeltisinden 15 dakika N2 (g)'1 gegirilir ve 15 mL N2H4 damlatilir. Cozelti
pH 12,0 ye ayarlanir. iki sicaklik ayari igin deney tekrar edilir, etiivde Isitilir.
(Cizelge 2.3)
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Cizelge 2.3. Sicaklik Parametresinin $Sematik Gosterimi

Sicaklik pH NoH, Reaktor T
1 12,0 15 mL 20 saat 120°C
2 12,0 15 mL 20 saat 170°C

2.4.3. Nikel(ll) Klorur Baslangic Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

Uzerine Otoklav Siiresinin Etkisi

NiCl2 ¢ozeltisinin etlivde 1sitilmasi igin iki farkli zaman arahgdi (10 saat ve 40
saat) belirlendi. Uygulama icin 50 mL NiCl> ¢Ozeltisinden 15 dakika N2 (g)’1
gegcirildi. 15 mL N2H4 20 dakika damlatildi ve pH 12,0 ayarlandi. Belirlenen

zaman araliklarinda deney tekar edilerek ¢ozelti etivde isitildi. (Cizelge 2.4)

Cizelge 2.4. Zamanin Reaktorin Aldigi Isiya Etkisi

pH N2H4 Reaktor T
1 12,0 15 mL 10 saat 150°C
2 12,0 15 mL 40 saat 150°C

2.4.4. Nikel(ll) Klorur Baslangic Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

Uzerine Hidrazin Etkisi

NiCly ¢ozeltisinin N2Hs ile olan tepkimisi igin, ilk calisma N:Hs ¢ozeltisi
kullanilmadan farkli hacimler (2 mL, 5 mL, 20 mL, 25 mL) belirlendi. Deneye
NiCl ¢cozeltisinden 15 dakika N2 (g)’1 gegirilerek baslandi ve deneyler her N2Ha4
hacmi icin sirasiyla uygulandi. Tum deneylerde pH 12,0 ye ayarlandi.
Cozeltiler 20 saat, 150°C etuvde isitildi. (Cizelge 2.5)

43



Cizelge 2.5. Hidrazin Miktarinin Tepkimeye Etkisi

pH N2H4 Reaktor T
1 12,0 0 mL 20 saat 150°C
2

12,0 2mL 20 saat 150°C
3

12,0 5mL 20 saat 150°C
4

12,0 20 mL 20 saat 150°C
5

12,0 25 mL 20 saat 150°C

2.4.5. Nikel(ll) Klorur Baslangic Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi
Uzerine HTAB Etkisi

NiCl2, HTAB(%1) tepkimesi igin tg¢ farkh hacim (1 mL, 2 mL, 3 mL) belirlendi.
50 mL NiCl2 ¢ozeltisinden 15 dakika N2 (g) gegirildi. Her bir hacim igin deneyler
tekrarlanarak HTAB c¢ozeltileri eklendi. 15 mL N2H4 eklendi ve pH 12,0 ye
ayarlandi. Cozelti 20 saat 150°C etluvde 1sitildi. (Cizelge 2.6)
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Cizelge 2.6. NiCl.> Cozeltisine HTAB Etkisi

pH NoH4 Reaktor T HTAB
1

12,0 15 mL 20 saat 150°C 1mL
2

12,0 15 mL 20 saat 150°C 2 mL
3

12,0 15 mL 20 saat 150°C 3mL

2.5. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi

Deneysel Yontemi

2.5.1. Nikel(ll) Siilfat Baglangig Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi
Uzerine Poli(EtilenGlikol) Etkisi

Nikel(ll) sulfat hekzahidrat (%4 k/h, 2,0 g) 50 mL saf suda ¢6zuldu. 15 dakika
1 bar azot gazi gegirildi. NiSO4 ile PEG tepkimesi icin Gg¢ farkli hacim (1 mL, 2

mL, 3 mL) belirlendi. Her PEG hacmi i¢in deney tekrarlanarak azot gazindan

sonra gozeltiye eklendi. 15 mL N2H4 20 dakika damlatildi, pH 12,0 ayarlandi.
Cozelti 20 saat 150°C etuvde 1sitildi. (Cizelge 2.7)
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Cizelge 2.7. NiSO4 Cozeltisine PEG Etkisi

pH N2H4 Reaktor T PEG
1

12,0 15 mL 20 saat 150°C 1mL
2

12,0 15 mL 20 saat 150°C 2mL
3

12,0 15 mL 20 saat 150°C 3mL

2.5.2. Nikel(ll) Sulfat Baglangig Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi

Uzerine Etilendiamin Tetra Asetik Asit Etkisi

NiSOs ile EDTA tepkimesi igin farklh miktarlarda (5 mL, 10 mL, 20 mL, 30 mL,
40 mL, 60 mL) gozeltiler hazirlandi. NiSO4 50 mL ¢ozeltisine 15 dakika N2 (g)
verildi. Herbir belirlenen EDTA hacmi igin deney tekrar edilerek ¢ozeltiler
eklendi. 15 mL N2Hs 20 dakika damlatildi. pH 12,0 ye ayarlandi. Cozelti 20

saat 150°C etuvde isitildi. (Cizelge 2.8)
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Cizelge 2.8. NiSO4 Cozeltisine EDTA Etkisi

pH NoH4 Reaktor T EDTA
1

12,0 15 mL 20 saat 150°C 5mL
2

12,0 15 mL 20 saat 150°C 10 mL
3

12,0 15 mL 20 saat 150°C 20 mL
4

12,0 15 mL 20 saat 150°C 30 mL
5

12,0 15 mL 20 saat 150°C 40 mL
6

12,0 15 mL 20 saat 150°C 60 mL

2.5.3. Nikel(ll) Sulfat Baglangig Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi
Uzerine Oksalik Asit Etkisi

Oksalik asit ¢ozeltisi igin farkli hacimlerde (5 mL, 10 mL, 20 mL, 30 mL, 40 mL,
60mL) calisildi. 50 mL NiSO4 ¢ozeltisine 15 dakika 1 bar N2 (g) gegirildi.
Oksalik asit belirlenen hacimlerde sirasiyla ¢ozeltiye eklendi. 15 mL N2H4 20
dakika damlatildi. pH 12,0 ye ayarlandi. Cozelti 20 saat 150°C etlvde isitild1.

(Cizelge 2.9)
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Cizelge 2.9. NiSO4 Cozeltisine Oksalik Asit Etkisi

Oksalik
pH N2H,4 Reaktor T i
Asit
1
12,0 15 mL 20 saat 150°C 5mL
2
12,0 15 mL 20 saat 150°C 10 mL
3
12,0 15 mL 20 saat 150°C 20 mL
4
12,0 15 mL 20 saat 150°C 30 mL
5
12,0 15 mL 20 saat 150°C 40 mL
6
12,0 15 mL 20 saat 150°C 60 mL

2.5.4. Nikel(ll) Sulfat Baglangig Malzemesinden Nikel Pargcacik Sentezi
Uzerine Sodyum Asetat Trihidrat Etkisi

50 mL NiSOg4 ¢ozeltisine 15 dakika 1 bar N2 (g) gecirildi. Farkli hacimlerde (5
mL, 10 mL, 20 mL, 30 mL, 40 mL, 60 mL) SAT ¢ozeltisi hazirlandi. Tim
hacimler icin deney tekrar edilerek ¢ozeltiye eklendi. 15 mL N2H4 20 dakika
damlatildi, pH 12,0 ye ayarlandi. Cozelti 20 saat 150°C etuvde 1sitildi. (Cizelge
2.10)
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Cizelge 2.10. NiSO4 Cozeltisine SAT Etkisi

pH N2H4 Reaktor T SAT
1

12,0 15 mL 20 saat 150°C 5mL
2

12,0 15 mL 20 saat 150°C 10 mL
3

12,0 15 mL 20 saat 150°C 20 mL
4

12,0 15 mL 20 saat 150°C 30 mL
5

12,0 15 mL 20 saat 150°C 40 mL
6

12,0 15 mL 20 saat 150°C 60 mL

2.5.5. Nikel(ll) Suilfat Baglangig Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi
Uzerine HTAB Etkisi

%2,5 HTAB parametresinde iki farkli degisken lzerinde ¢alisildi. Oncelikle
farkli hacimlerde (10 mL, 20 mL, 40 mL) HTAB ¢ozeltileri kullanildi. Ikinci
degisken olarak reaktor suresi (1 saat, 2 saat, 5 saat, 10 saat) kullanildi ve
hacim sabit tutuldu. 50 mL NiSO4 ¢6zeltisinden 15 dakika 1 bar N2 (g) gegirildi.
Belirlenen her hacim i¢in deney tekrarlanarak HTAB ¢ozeltileri eklendi. 15 mL
N2H4 20 dakika damlatildi. pH 12,0 ye ayarlandi. Cozelti 20 saat 150°C etuvde

isitildi. (Cizelge 2.11, Cizelge 2.12)
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Cizelge 2.11. Cozeltiye %2,5'luk HTAB Etkisi

HTAB
pH N2H4 Reaktor T
%2,5 (k/h)
1
12,0 15 mL 20 saat 150°C 10 mL
2
12,0 15 mL 20 saat 150°C 20 mL
3
12,0 15 mL 20 saat 150°C 40 mL

Cizelge 2.12. NiSOs - %2,5’luk HTAB Cozeltisine Zaman Etkisi

HTAB
pH N2H4 Reaktor T
%2,5 (k/h)
1
12,0 15 mL 1 saat 150°C 40 mL
2
12,0 15 mL 2 saat 150°C 40 mL
3
12,0 15 mL 5 saat 150°C 40 mL
4
12,0 15 mL 10 saat 150°C 40 mL

2.5.6. Nikel(ll) Siuilfat Baglangig Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi

Uzerine Sodyum Kloriir Etkisi

50 mL NiSO4 ¢ozeltisinden 15 dakika 1 bar N2 (g) gegcirildi. Cozeltiye eklemek
icin farkli hacimlerde (1 mL, 10 mL, 20 mL, 30 mL, 40 mL) NaCl ¢ozeltileri
hazirlandi. 15 mL N2H4 20 dakika damlatildi. pH 12,0 ye ayarlandi. Cozelti 20
saat 150°C etuvde isitildi. (Cizelge 2.13)
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Cizelge 2.13. NiSO4 Cozeltisine NaCl Etkisi

pH N2H4 Reaktor T NaCl
1

12,0 15 mL 20 saat 150°C 1mL
2

12,0 15 mL 20 saat 150°C 10 mL
3

12,0 15 mL 20 saat 150°C 20 mL
4

12,0 15 mL 20 saat 150°C 30 mL
5

12,0 15 mL 20 saat 150°C 40 mL

2.5.7. Nikel(ll) Siilfat Baglangig Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi
Uzerine Nikel(ll) Siilfat Hekzahidrat Derigiminin Tepkimeye Etkisi

Farkli derigimlerde ( 20x 102 M ; 10x 102 M ; 7x102 M ; 5x 102 M )
NiSO4.6H2O c¢ozeltileri hazirlandi. 50 mL’lik NiSOs4 c¢ozeltileri istenilen
derisimlerde hazirlandi. Her derisim icin tekrarlanarak sirasiyla 1 saat 1 bar N2
(g) gegirildi. 15 mL N2H4 20 dakika damlatildi. pH 12,0 ye ayarlandi. Cozelti 20
saat 150°C etuvde isitildi. (Cizelge 2.14)
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Cizelge 2.14. NiSO4 Derigiminin Tepkimeye Etkisi

NiSO,
pH N2H4 Reaktor T
x 102 M

1 20
12,0 15 mL 20 saat 150°C

2 10
12,0 15 mL 20 saat 150°C

3 7
12,0 15 mL 20 saat 150°C

4 5
12,0 15 mL 20 saat 150°C

2.6. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullara Uygulanan Parametreler

2.6.1. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargcacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda Hidrazin Parametresinin Uygulamalari

50 mL NiSOs gozeltisinden (5% 102 M ) 1 saat 1 bar N2 (g) gecirildi. Farkli
hacimlerde N2H4 ¢ozeltileri (2 mL, 3 mL, 5 mL, 10 mL) 20 dakika damlatildi.

Cozelti 5 saat 120°C etuvde isitildi. Reaktor oda sicakliginda sogutuldu.

Cozelti filtrasyon yontemiyle suzuldld. Kati ¢okelek 80°C etlvde kurutuldu.
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Cizelge 2.15. Hidrazin Miktarinin Tepkimeye Etkisi

NiSO,
N,oH,4 Reaktor T
x 102 M

1

2 mL 5 saat 120°C 5
2

3mL 5 saat 120°C 5
3

5mL 5 saat 120°C 5
4

10 mL 5 saat 120°C 5

2.6.2. Nikel(ll) Sulfat Baglangig Malzemesinden Nikel Pargcacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda Sicaklik Parametresinin Uygulamalari

50 mL NiSO: ¢ozeltisinden (5x 102M ) 1 saat 1 bar N2(g) gegirildi. 3 mL N2H4
¢Ozeltisi 20 dakika damlatildi. Optimum kosullarda sicaklik c¢alismalari igin
farkli sicakliklar (120°C, 140°C, 160°C) belirlendi. Her sicaklik i¢in deneyler
tekrar edilerek ¢ozelti 5’ er saat sureyle etuvde i1sitildi. Reaktor oda sicakligina
sogutuldu. Cozelti filtrasyon yontemiyle stzuldl. Kati ¢okelek 80°C etlvde

kurutuldu.
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Cizelge 2.16. Sicaklik Degisiminin Tepkimeye Etkisi

NiSO,
NoH,4 Reaktor T
x 102 M

1

3mL 5 saat 120°C 5
2

3mL 5 saat 140°C 5
3

3mL 5 saat 160°C 5

2.6.3. Nikel(ll) Suilfat Baglangig Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda Zaman Parametresinin Uygulamalari

50 mL NiSOs ¢ozeltisinden (5x 102M ) 1 saat 1 bar N2(g) gegirildi. 3 mL N2H4
cOzeltisi 20 dakika damlatildi. 120°C etlvde belirlenen zamanlarda (5 saat, 10
saat, 15 saat), her zaman igin tekrarlanarak isitildi. Reaktor oda sicakliginda

sogutuldu. Cozelti filtrasyon yontemiyle stzuldl. Kati ¢okelek 80°C etlivde

kurutuldu.
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Cizelge 2.17. Isi1 Verilen Zaman Degisiminin Tepkimeye Etkisi

NiSO,
NoH,4 Reaktor T
x 102 M

1

3mL 5 saat 120°C 5
2

3mL 10 saat 120°C 5
3

3mL 15 saat 120°C 5

2.6.4. Nikel(ll) Sulfat Baglangig Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi
Uzerine Optimum Kosullarda NiSO,; Derisim Parametresinin

Uygulamalar

NiSOs c¢Ozelti derisiminin optimum kosullara etkisini gormek igin farkli
derisimlerde( 5x 102 M ; 7x 102 M ; 10x 102 M ; 20x 102 M ;40x 102 M )
gozeltiler hazirlandi. 50 mL NiSO4.6H20O c¢oOzeltisi istenilen derisimlerde
hazirlandi. Her derisim igin deney tekrar edilerek 1 saat 1 bar N2 (g) gegcirildi.
3 mL N2H4 ¢ozeltisi 20 dakika damlatildi. Reaktor 5 saat 120°C etlvde 1sitildi.
Reaktor oda sicakliginda sogutuldu. Cozelti filtrasyon yontemiyle stzuldu. Kati
cokelek 80°C etlvde kurutuldu.
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Cizelge 2.18. NiSO4 derigiminin Tepkimeye EtkKisi

NiSO,
N,oH,4 Reaktor T
x 102 M

1

3mL 5 saat 120°C 5
2

3mL 5 saat 120°C 7
3

3mL 5 saat 120°C 10
4

3mL 5 saat 120°C 20
5

3mL 5 saat 120°C 40

2.6.5. Nikel(ll) Sulfat Baglangig Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda Ph Parametresinin Uygulamalari

50 mL NiSO4 ¢ozeltisinden (0,05 M) 1 saat 1 bar N2(g) gecirildi. 3 mL N2Ha4
¢Ozeltisi 20 dakika damlatildi. pH’ in etkisini gormek icin farkh pH araliklari
(11,0; 12,0; 12,5) belirlendi. Sirasiyla her pH igin deney tekrar edildi. Reaktor

5 saat 120°C etuvde isitildi. Reaktor oda sicakliginda sogutuldu. Cozelti

filtrasyon yontemiyle stzuldu. Kati ¢cokelek 80°C etuvde kurutuldu.
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Cizelge 2.19. pH Degisiminin Tepkimeye Etkisi

N2H4 Reaktor T pH
1

3mL 5 saat 120°C 11,0
2

3mL 5 saat 120°C 12,0
3

3mL 5 saat 120°C 12,5

2.6.6. Nikel(ll) Sulfat Baglangig Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda Sicaklik Parametresinin Uygulamalari

50 mL NiSOs ¢ozeltisinden (5 x 10?2 M) 1 saat 1 bar N2(g) gegirildi. 3 mL N2H4
¢Ozeltisi 20 dakika damlatildi. Herbir sicaklik i¢in 1 saat sure verilerek reaktor
farkli sicakliklarda (120°C, 140°C, 160°C, 180°C) isitildi. Reaktdr oda
sicakhiginda sogutuldu. Codzelti filtrasyon yontemiyle sUzildl. Kati ¢okelek
80°C etlivde kurutuldu.
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Cizelge 2.20. Sicaklik Artisinin Zamanin Azaltilmasiyla Tepkimeye Etkisi

NiSO,
NoH,4 Reaktor T
x 102 M
1
3mL 1 saat 120°C 5
2
3mL 1 saat 140°C 5
3
3mL 1 saat 160°C 5
4
3mL 1 saat 180°C 5

2.6.7. Nikel(ll) Sulfat Baglangic Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda Oksalik Asit Parametresinin Uygulamalari

Farkli derigsimlerde (1x10* M; 3x10%
¢Ozeltileri hazirlandi. Oksalik asit ¢ozeltisi Uzerine 0,6571 gram NiSO4 eklendi.
1 saat 1 bar N2 (g) gecirildi. 3 mL N2H4 gozeltisi 20 dakika damlatildi. Reaktor

5 saat 120°C etuvde isitildi. Reaktor oda sicakliginda sogutuldu. Cozelti

M: 5x10%

M) 50 mL oksalik asit

filtrasyon yontemiyle stzuldu. Kati ¢cokelek 80°C etuvde kurutuldu.
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Cizelge 2.21. Oksalik Asit Baslangi¢ Cozelisinin Derigim Farkliliklarinin

Tepkimeye Etkisi

C2H;0,4
N2H4 Reaktor T NiSO4
X 104 M
1
3 mL 5 saat 120°C 1 0,6571 g
2
3 mL 5 saat 120°C 3 0,6571 g
3
3 mL 5 saat 120°C 5 0,6571 g

2.6.8. Nikel(ll) Sulfat Baglangig Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda

Uygulamalan

Sodyum  Klorir

Farkli derisimlerde(1x 104 M ; 3x 10* M ; 5x 104 M ) 50 mL sodyum klorir

gOzeltileri hazirlandi. Sodyum klorir ¢ozeltisi Uzerine Uzerine 0,6571 gram
NiSO4 eklendi. 1 saat 1 bar N2 (g) gecirildi. 3 mL N2Hs ¢ozeltisi 20 dakika

damlatildi. Reaktor 5 saat 120°C etuvde isitildi. Reaktor oda sicakliginda

sogutuldu. Cozelti filtrasyon yontemiyle stzuldl. Kati ¢okelek 80°C etlivde

kurutuldu.
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Cizelge 2.22. Sodyum Klorur Baslangi¢c Cozeltisinin Derisim Farkliliklarinin
Tepkimeye Etkisi

NaCl
N2H4 Reaktor T NiSO4
X 104 M

1

3 mL 5 saat 120°C 1 0,6571 g
2

3 mL 5 saat 120°C 2 0,6571 g
3

3 mL 5 saat 120°C 5 0,6571 g

2.7. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda Manyetik Histeresiz Caligmalar

Optimum kosullar g6z 6ntinde bulundurularak (N2Hs4: 10 mL; t: 5 saat; ), cesitli

parametreler eklenip ¢ikarilarak calisiimistir. (Cizelge 2.15)

Histeresiz serisi igin yapilan birinci c¢alismada sicaklik parametresinde
degisiklik yapildi, 100 mL NiSO4 (0,14 M) c¢ozeltisinden 1 saat 1 bar N2 (g)’I
gegcirildi. 10 mL N2Hs ¢ozeltisi 20 dakika damlatildi. Reaktér 5 saat 160°C
etivde 1sitildi. Reaktdor oda sicakhdinda sogutuldu. Cozelti filtrasyon

yontemiyle stzuldl. Kati ¢okelek 80°C etlvde kurutuldu.

ikinci ve Uglinci calismalarda pH parametresi tepkimeye dahil edildi. 100 mL
NiSO4 (0,14 M) ¢ozeltisinden 1 saat 1 bar N2(g) gegirildi. 10 mL N2H4 20 dakika
damlatildi. pH (11,0; 12,0) de@erleri her iki deger i¢in de tekrarlanarak ¢ozeltiye
uygulandi. Reaktér 5 saat 120°C etuvde isitildi. Reaktdr oda sicakliginda
sogutuldu. Cozelti filtrasyon yontemiyle stzuldl. Kati ¢okelek 80°C etlivde

kurutuldu.
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Doérdincl ve besinci ¢calismalarda ise tepkimeye NaCl etkisi incelendi. 100 mL
NaCl g¢ozeltisine (1x 104*M ve 5 x 10*M) 1,3142 gram NiSO4 eklendi, 1 saat
1 bar N2(g) gegirildi. 10 mL N2H4 ¢6zeltisi 20 dakika damlatildi. Reaktér 5 saat
120°C etuvde isitildi. Reaktor oda sicakliginda sogutuldu. Cozelti filtrasyon

yontemiyle stzuldl. Kati ¢okelek 80°C etlvde kurutuldu.

Cizelge 2.23. Manyetik Histeresiz Numune Hazirlama parametreleri

NacCl
N2H4 Reaktor T pH
x 104M

1

10 mL 5 saat 160°C y _
2

10 mL 5 saat 120°C 11,0 _
3

10 mL 5 saat 120°C 12,0 _
4

10 mL 5 saat 120°C _ 1
5

10 mL 5 saat 120°C 5

2.8. Nikel(ll) Siilfat Baglangic Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi
Uzerine Optimum Kosullarda SEM Galigmalari

Farkli derisimlerde (1x 102 M ; 2x 102 M; 5x 102 M) 50 mL NaCl ¢ozeltileri
hazirlandi. Sodyum klorUr tzerine 0,6571 gram NiSO4 eklendi. 1 saat 1 bar N2
(g) gegcirildi. 3 mL N2H4 ¢ozeltisi 20 dakika damlatildi. Reaktor 5 saat 120°C
etivde 1sitildi. Reaktdor oda sicakhdinda sogutuldu. Cozelti filtrasyon

yontemiyle stzuldl. Kati ¢okelek 80°C etlvde kurutuldu.
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Cizelge 2.24. Optimum Kosullarda Sodyum Klorur Baslangi¢c Cozeltisinin

Derisim Farkliliklarinin Cozeltiye Etkisi

NaCl
N2H4 Reaktor T NiSO4
X 102 M

1

3 mL 5 saat 120°C 1 0,6571 g
2

3 mL 5 saat 120°C 2 0,6571 g
3

3 mL 5 saat 120°C 5 0,6571 g
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3. ARASTIRMA BULGULARI

3.1. Nikel(ll) Kloriir Baglangi¢c Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

icin Yapilan Galigmalar

3.1.1. Nikel(ll) Kloriir Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi
Uzerine pH Etkisi

NiCly” ye pH etkisini incelemek amaciyla gesitli pH’ larda Bolim 2.4.1° de
anlatildigi gibi deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntuleri Sekil 3.1; Sekil
3.2; Sekil 3.3; Sekil 3.4 de verildi. Nano parcaciklarda diken sekli
istendiginden, NaOH ile pH ayari yapilan NiClz i¢in optimum pH araligi 10.5
bulundu ve Sekil 3.1’ de gdsterildi.

NH4OH ile yapilan pH ayarlamasinda, nano parcaciklarin almasini istenilen

diken sekKli i¢in optimum pH 12,0 bulundu ve Sekil 3.4’ de gosterildi.

5 pm
METU CENTRAL LAB

Sekil 3.1. NaOH ile pH 10,5 Etkisinin Farkli BuyUtmelerdeki Goruntusu
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Sekil 3.2. NaOH ile pH 12,0 Etkisinin Farkli BuyUtmelerdeki Goruntlisu

2pum 1 5
METU CENTRAL LAB 2 0 METU CENTRAL LAB

Sekil 3.3. NH4OH ile pH 10,5 Etkisinin Farkli Buyutmelerdeki Goruntusu
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5 pm
METU CENTRAL LAB

Sekil 3.4. NH4OH ile pH 12,0 Etkisinin Farkli Buyutmelerdeki Goruntusu

pH 12,00’ de SEM analizinde 160-265 nm nikel kiire benzeri nanoparcgaciklari
gbzlemlendi. Ancak bu kire benzeri nano pargaciklarda ¢ok yuksek oranda
yapisma belirlenmistir. Hem NaOH hem de NH4OH eklenen deneylerde pH

nin artmasi ile nanoparcgacik boyutu artmistir.

3.1.2. Nikel(ll) Klorir Baslangi¢ Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi
Uzerine Sicaklik Etkisi

NiCl2’ ye sicakligin etkisini incelemek amaciyla Bolum 2.4.2’ de anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goéruntuleri Sekil 3.5 ve Sekil 3.6’ da verildi.
NiCl2 ile sicaklik galismasinda nano pargaciklarda tam olarak diken sekli
g6zlenmemekle birlikte, T= 110° C’ de klrelerin diken olmaya basladidi fakat
yapida tamamen yapisma oldugu gozlemlendi ve Sekil 3.5 de gosterildi.
Sicakhgin 170° C’ ye yukselmesiyle partikullerde kiire olusumunun netlesmesi

ile yapisma goézlemlendi ve Sekil 3.6’ da verildi.
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1pm 2um
METU CENTRAL LAB nm METU CENTRAL LAB

Sekil 3.5. 110°C’ de Isitilmis NiCl2'nin Farkl Bayutmelerdeki SEM Gaoruntusu

Otoklavda 1sitma sicakhgi 120° C’ de 169 — 402 nm klresel benzeri
sekillerden olusan nikel nanoparcaciklar elde edilmistir. Ancak parcaciklarda

yuksek oranda yapisma goézlenmistir.

2pm Sum
WMETU CENTRAL LAB nm WMETU CENTRAL LAB

Sekil 3.6. 170°C’ de Isitilmis NiCl2'nin Farkl Bayutmelerdeki SEM Gaoruntusu

Otoklavda isitma sicakhgdi 170° C’ de 117 — 302 nm klresel benzeri
sekillerden olusan nikel nanoparcaciklar elde edilmistir. Ancak parcaciklarda

yuksek oranda yapisma goézlenmistir.
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3.1.3. Nikel(ll) Kloriir Baglangi¢c Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi Uzerine

Otoklav Siiresinin Etkisi

NiCl2’ ye zamanin etkisini incelemek amaciyla Bolum 2.4.3’ de anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goéruntuleri Sekil 3.7 ve Sekil 3.8’ de verildi.
NiCl2 ile zaman g¢alismasinda nano pargaciklarin tam olarak diken sekili
olmamakla birlikte optimuma yaklastigi t= 40 saat bulundu ve Sekil 3.8 de

gOsterildi.

e 5um
METU CENTRAL LAB ) | 2 nm METU CENTRAL LAB

Sekil 3.7. 10 Saat Isitilan NiCl2’'nin Farkli Buyutmelerdeki SEM Goruntusu

150 °C ve 10 saat otoklavda 1sitma suresinde 170 — 360 nm kireselden diken
sekline donus baslangici olan nikel nanopargaciklar elde edilmistir. Ancak

parcaciklarda aglomerasyon ¢ok fazladir.
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2 ym 2pm
METU CENTRAL LAB METU CENTRAL LAB

Sekil 3.8. 40 Saat Isitilan NiCl2’'nin Farkli Buyutmelerdeki SEM Goruntusu

150 °C ve 40 saat otoklavda 1sitma stresinde 300 — 600 nm kiireselden diken
sekline donus baslangici olan nikel nanopargaciklar elde edilmistir. Ancak

parcaciklarda ylksek oranda yapisma gozlenmigtir.

3.1.4. Nikel(ll) Kloriir Baglangi¢c Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

Uzerine Hidrazin Etkisi

NiCl2’ ye hidrazin etkisini incelemek amaciyla Bolum 2.4.4’ de anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntileri Sekil 3.9; Sekil 3.10; Sekil 3.11
ve Sekil 3.12’ de verildi. NiCl2 ile N2H4 etkilesiminde, N2H4 igin yapilan hacim
calismalarinda istenilen diken sekli igin optimum sartlar saglanamamis ve

diken sekli elde edilememistir.
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Sekil 3.9. 2 mL Hidrazin Miktarinin Farkli Buyutmelerdeki SEM Gaoruntuleri

t[ WD
11.2 mm

Sekil 3.10. 5 mL Hidrazin Miktarinin Farkli BayUtmelerdeki SEM Goruntuleri
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Sekil 3.12. 25 mL Hidrazin Miktarinin Farkli Bayutmelerde SEM Goruntuleri

Hidrazin konsantrasyonu 2mL iken pargacik boyutu 370 — 765 nm dir.
Parcaciklar kiresel ancak parcaciklarda az oranda yapisma belirlenmistir.
Hidrazin konsantrasyonu 25 mL iken pargacik boyutu 100 — 250 nm dir. Ancak
hem vyapisma artmis hem de kuresel sekil bozulmustur. Hidrazin

konsantrasyonunun artmasi ile par¢acik boyutunda azalma gozlenmistir

70



3.1.5. Nikel(ll) Kloriir Baglangi¢c Malzemesinden Nikel Parcacik Sentezi
Uzerine HTAB Etkisi

NiCl2’ ye HTAB etkisini incelemek amaciyla Bolum 2.4.5’ de anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM géruntuleri Sekil 3.13’ verildi. NiCl2 ile HTAB
etkilesiminde partikillerde diken yapisi gorilmedi. HTAB hacmi artirildikga
partikullerdeki kire yapisi degismez iken tanecik boyutlarinda kigulme
gbzlemlendi. Tum miktar ¢alismalarinda nano kireler olustu ve Sekil 3.13’ de

gOsterildi.

2 pm
METU CENTRAL LAB

Sekil 3.13. 1 mL HTAB'In Farkl BuyUtmelerdeki SEM Goruntuleri
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METU CENTRAL LAB

Sekil 3.14. 3 mL HTAB'In Farkh BuyUtmelerdeki SEM Goruntuleri

Surfaktan olarak kullanilan HTAB miktari 1 mL iken pargacik boyutu 235 —
550 nm dir. Pargaciklar kuresel ancak pargaciklarda yapisma belirlenmigtir.
HTAB miktari 3 mL iken parcacik boyutu 46 — 137 nm dir. Ancak
parcaciklarda yapismalar goézlenmistir. HTAB miktari artmasi ile pargacik

boyutunda azalma gdézlenmistir [86].

3.2. Nikel(h) Sulfat Hekzahidrat Baglangi¢c Malzemesinden Nikel

Pargacik Sentezi igin Yapilan Calismalar

3.2.1. Nikel(l) Sulfat Baslangi¢c Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi
Uzerine Poli(EtilenGlikol) Etkisi

NiSO4 e PEG etkisini incelemek amaciyla Bolim 2.5.1° de anlatildidi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntileri Sekil 3.14; Sekil 3.15 ve Sekil
3.16’ da verildi. NiSO4 ile yapillan PEG c¢alismasinda nano pargaciklarin

minimum PEG miktarinda diken sekli ve benzer kiresel olduklari gézlemlendi

ve Sekil 3.14° de verildi.
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NiCl2 ile yapilan PEG g¢alismasinda ise minimum seviyede PEG kullanildi ve

optimum kosullari saglamadigi Sekil 3.16’da gosterildi.

Sekil 3.15. 2 mL PEG Miktarinin NiSO» Uzerine Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri

Sekil 3.16. 3 mL PEG Miktarinin NiSO, Uzerine Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri
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4oBa ™
0531

2pm
METU CENTRAL LAB

Sekil 3.17. 1 mL PEG Miktarinin NiCl, Uzerine Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri

Surfaktan olarak kullanilan PEG miktari 1 mL iken parcacik boyutu 70 — 150
nm dir. Pargaciklar kiresel ancak pargaciklarda oldukga ¢ok yapisma
belirlenmistir. PEG miktari 3mL iken pargacik boyutu 1000 — 4000 nm dir.
Ancak parcaciklarda kismen yapismalar gozlenmistir. PEG miktari artmasi ile

parcacik boyutunda azalma gézlenmigtir.

3.2.2. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

Uzerine Etilendiamin Tetra Asetik Asit Etkisi

NiSO4 e EDTA etkisini incelemek amaciyla Bolum 2.5.2’ de anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntileri Sekil 3.17; Sekil 3.18; Sekil 3.19;
Sekil 3.20 ve Sekil 3.21" de verildi. NiSO4 ile yapilan EDTA c¢alismasinda
periyodik olarak artirilan EDTA miktarlarinda optimum kosullarin 30 mL EDTA

ile saglandigl bulunmus ve Sekil 3.20° de gdsterilmigtir.
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Sekil 3.18. 5 mL EDTA Miktarinin NiSO4 Uzerine Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri

Sekil 3.19. 10 mL EDTA Miktarinin NiSO4 Uzerindeki Etkisinin Incelendigi
SEM Goruntuleri
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n
METU CENTRAL LAB

Sekil 3.20. 20 mL EDTA Miktarinin NiSO4 Uzerindeki Etkisinin Incelendigi
SEM Goruntuleri

Sekil 3.21. 30 mL EDTA Miktarinin NiSO4 Uzerindeki Etkisinin incelendigi
SEM Goruntuleri
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10

5pum /D Opm
METU CENTRAL LAB 2 ) | 20.( 3 mm METU CENTRAL LAB

Sekil 3.22. 40 mL EDTA Miktarinin NiSO4 Uzerindeki Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri

Surfaktan olarak kullanilan EDTA miktari 5 mL iken parc¢acik boyutu 1 — 8 uym
dir. Parcaciklar kireselden diken sekline donus baslamistir. Ancak
parcaciklarda yapisma belirlenmigtir. EDTA miktari 40 mL iken kuresel
parcacik boyutu 2 — 8 pum dir. Ancak pargaciklarda kismen yapismalar
g6zlenmistir. EDTA miktari artmasi ile par¢acik boyutunda énemli bir degisim

g6zlenmemigtir [87].

3.2.3. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi
Uzerine Oksalik Asit Etkisi

NiSO4" e oksalik asit etkisini incelemek amaciyla Bolim 2.5.3’ de anlatildigi
gibi deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntuleri Sekil 3.22; Sekil 3.23; Sekil
3.24; Sekil 3.25 ve Sekil 3.26° da verildi. NiSO4 ile yapilan oksalik asit
¢alismasinda, nano pargaciklarin kiresel sekil aldigi, oksalik asitin nano
parcaciklarda diken goruntist olusturmadigr periyodik artirilan tim

hacimlerde gézlemlenmistir.
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Sekil 3.24. 10 mL Oksalik Asit Miktarinin Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri
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Sekil 3.25. 20 mL Oksalik Asit Miktarinin Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri

Sekil 3.26. 30 mL Oksalik Asit Miktarinin Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri
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10

m
METU CENTRAL LAB

Sekil 3.27. 40 mL Oksalik Asit Miktarinin Etkisinin incelendigi SEM Goruntileri

Surfaktan olarak kullanilan oksalik asit miktar1 5 mL iken parc¢acik boyutu 10 —
20 pm dir ve pargaciklar kureseldir. Ancak pargaciklarda yapisma
belirlenmistir. Oksalik asit miktari 60 mL iken kiresel- diken sekilli parcacik
boyutu 1 — 4 uym dir. Ancak pargaciklarda kismen yapigsmalar gézlenmigtir.
Oksalik asit miktari artmasi ile pargacik boyutunda onemli bir degisim

gozlenmemigtir.

3.2.4. Nikel(ll) Sulfat Baglangic Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi
Uzerine Sodyum Asetat Trihidrat Etkisi

NiSO4 e SAT etkisini incelemek amaciyla Bolum 2.5.4’ de anlatildidi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goéruntuleri Sekil 3.27; Sekil 3.28; Sekil 3.29
ve Sekil 3.30° da verildi. NiSO4 ile yapilan SAT calismasinda optimum
kosullarin 60 mL SAT ile saglandigi saptanmis ve Sekil 3.30° da gdsterilmigtir.
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5pm

METU CENTRAL LAB

Sekil 3.28. 10 mL SAT Miktarinin NiSO4.6H0 Uzerine Etkisinin incelendigi
SEM Goruntileri

5 pm

METU CENTRAL LAB

Sekil 3.29. 20 mL SAT Miktarinin Etkisinin incelendigi SEM Géruntileri
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5pm

METU CENTR,

Sekil 3.31. 60 mL SAT Miktarinin Etkisinin incelendigi SEM Gérlntiileri

Surfaktan olarak kullanilan sodyum asetat miktari 5 mL iken pargacik boyutu
1 — 2 um dir. Pargaciklar kiureselden diken sekline donus baslamistir. Ancak
parcaciklarda yapisma belirlenmistir. Sodyum asetat miktari 60 mL iken diken
parcacik boyutu 1 — 2 pm dir. Ancak pargaciklarda kismen yapismalar
g6zlenmigtir. Sodyum asetat miktari artmasi ile pargacik boyutunda énemli bir

degisim gdzlenmemistir [88].
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3.2.5. Nikel(ll) Suilfat Baglangic Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi
Uzerine HTAB Etkisi

NiSO4 e HTAB etkisini incelemek amaciyla Bolum 2.5.5’ de anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntileri Sekil 3.31; Sekil 3.32; Sekil 3.33;
Sekil 3.34; Sekil 3.35 ve Sekil 3.36" da verildi. NiSO4 ile HTAB ¢alismasinda
minimum miktarda HTAB kullanildiginda nano pargaciklarin diken gérinimu
almaya basladigi, ancak tam olusmadigindan ve yapisik oldugundan optimum
deger bulunmamistir. Fakat HTAB hacmi sabit tutulup 1s1 aldigi zaman
araliklari degistirildiginde optimum hacmin 40mL HTAB ve zamanin t= 2 saat

oldugunda diken sekli aldigi bulundu ve Sekil 3.34’ te gosterildi.

Sekil 3.32. 20 mL HTAB Etkisinin incelendigi SEM Géruntileri
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Sekil 3.33. 40 mL HTAB Etkisinin incelendigi SEM Géruntileri

Surfaktan olarak kullanilan HTAB miktari 10 mL iken pargacik boyutu 1 —4 pm
dir. Parcaciklar kureselden diken sekline doénus baslamistir. Ancak
parcaciklarda yapisma belirlenmistir. HTAB miktari 40 mL iken diken
gorinumla pargacik boyutu 1 — 4 pm dir. HTAB miktari artmasi ile parcacik

boyutunda énemili bir degisim gdézlenmemistir.

Sekil 3.34. 40 mL Hacimde, 1 saat Isitilarak HTAB Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri
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METU CENTRAL LAB

Sekil 3.35. 40 mL Hacimde, 2 saat Isitilarak HTAB Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri

METU CENTRAL LAB 2 0 METU CENTRAL LAB

Sekil 3.36. 40 mL Hacimde, 5 saat Isitildiginda HTAB Etkisinin incelendigi
SEM Goruntuleri
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0pm de 5um
METU CENTRAL LAB 2 ) | 20.( METU CENTRAL LAB

Sekil 3.37. 40 mL Hacimde, 10 saat Isitildiginda HTAB Etkisinin incelendigi
SEM Goruntuleri

Surfaktan olarak kullanilan HTAB miktari 40 mL ve otoklav 1sitma slresi 1
saat iken parcacik boyutu 1 — 3 uym dir. Pargaciklar diken gérinumladar.
HTAB miktari 40 mL ve otoklav I1sitma suresi 10 saat iken parcacik boyutu 1
— 2 um dir. Ancak diken seklinde bozulmalar baslamistir. HTAB miktari

artmasi ile parcacik boyutunda énemli bir degisim gézlenmemistir.

3.2.6. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

Uzerine Sodyum Kloriir Etkisi

NiSO4 e NaCl etkisini incelemek amaciyla Bolum 2.5.6° da anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goéruntuleri Sekil 3.37; Sekil 3.38; Sekil 3.39
ve Sekil 3.40° da verildi. NiSOs ile NaCl calismasinda olusan nano
parcaciklarin kire seklinde oldugu saptanmis ve diken gorunimane yatkinlik

g6zlemlenmemistir.
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10 pm

Sekil 3.39. 10 mL NaCl Etkisinin incelendigi SEM Goruntlleri
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METU CENTRAL LAB

Sekil 3.41. 30 mL NaCl Etkisinin incelendigi SEM Gériintiileri

NaCl miktari 1 mL iken pargacik boyutu 2 — 4 uym dir. Pargaciklar kireseldir.
Ancak parcaciklarda olduk¢a ¢ok yapisma belirlenmistir. NaCl miktari 40 mL
iken kuresel gorinimlu pargacik boyutu 1 — 2 uym dir. Ancak pargaciklarda
oldukga ¢ok yapisma belirlenmistir. NaCl miktari artmasi ile pargacik

boyutunda énemli bir degisim gdézlenmemistir [89].
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3.2.7. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi
Uzerine Nikel(ll) Siilfat Hekzahidrat Derisiminin Tepkimeye Etkisi

NiSO4 derisiminin etkisini incelemek amaciyla Bolim 2.5.7’ de anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntuleri Sekil 3.41 ve Sekil 3.42" de
verildi. NiSO4 derisiminin nano parcaciklarda diken olusumuna ¢ok etkisi
olmadigi, ancak maksimum seviyede kullanildiginda aglomerasyon az oldugu
Sekil 3.41° de, minimum seviyede kullanildiginda aglomerasyonun ¢ok oldugu
Sekil 3.42’ de gosterilmistir.

10

5um de Opm
METU CENTRAL LAB 3 ) | 20.( ) mm METU CENTRAL LAB

Sekil 3.42. 0,1 M NiSO4 Derisiminin Etkisinin incelendigi SEM Gériintiileri
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2um de 5um
METU CENTRAL LAB 3 ) | 20.( ) mm METU CENTRAL LAB

Sekil 3.43. 0,07 M NiSO4 Derisiminin Etkisinin incelendigi SEM Gérintuileri

NiSO4 Derisimi 0,2 M iken pargacik boyutu 2 — 4 ym dir. Pargaciklar diken
sekline benzerdir. Ancak pargaciklarda olduk¢a ¢ok yapisma belirlenmistir.
NiSO4 Derigimi 0,05 M iken diken goérinimli parcacik boyutu 1 — 2 pm dir.
Ancak pargaciklarda yapisma belirlenmigtir. NiSO4 Derigiminin artmasi ile

parcacik boyutunda onemli bir degisim goézlenmemistir.

3.3. Nikel(ll) Sulfat Baglangig Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullar igin Yapilan Galigmalar

3.3.1. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda Hidrazin Parametresinin Uygulamalari

NiSO4 e N2H4 etkisini incelemek amaciyla Bélim 2.6.1° de anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goéruntuleri Sekil 3.43; Sekil 3.44; Sekil 3.45
ve Jekil 3.46° da verildi. Optimum Kkosullar saglanarak yapilan N2H4
¢alismasinda, optimum N2Hs miktari 3 mL olarak saptanmis ve Sekil 3.44° te
gosterilmigtir. (Optimum kosullar; sicaklik: 120°C, zaman: 5 saat, derisim:
0,05M)
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Sekil 3.44. Optimum Kosullarda, 2 mL N2H4 Miktarinin Etkisinin incelendigi
SEM Goruntuleri

Sekil 3.45. Optimum Kosullarda, 3 mL N2H4 Miktarinin Etkisinin incelendigi
SEM Goruntuleri
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Sekil 3.46. Optimum Kosullarda, 5 mL N2H4 Miktarinin Etkisinin incelendigi
SEM Gorantdleri

Sekil 3.47. Optimum Kosullarda, 10 mL N2H4 Miktarinin Etkisinin incelendigi
SEM Gorintuleri

Hidrazin konsantrasyonu 2mL iken parcacik boyutu 3 — 4 um dir. Parcaciklar
dlzgun diken goérunimltdur ve pargaciklarda ¢ok az yapisma belirlenmistir.
Hidrazin konsantrasyonu 10 mL iken pargacik boyutu 2 -3 pm dir.
Parcaciklar diken gorinimlid ve diken uzunlugu artmistur. Hidrazin
konsantrasyonunun artmasi ile parcacik boyutunda Onemli bir etki

g6zlenmemesine ragmen diken uzunlugu artmistir.
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3.3.2. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda Sicaklik Parametresinin Uygulamalari

NiSO4 e sicaklik etkisini incelemek amaciyla Bolum 2.6.2° de anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntileri Sekil 3.47; Sekil 3.48 ve Sekil
3.49’ da verildi. Optimum kosullar saglanarak yapilan NiSOs ile sicaklik
calismasinda tim sicaklik mertebelerinde ayni oranda nano diken sekil

olugsumu goézlemlenmistir. (Optimum kosullar; hidrazin: 3 mL, zaman: 5 saat)

METU CEN

Sekil 3.48. Optimum Kosullarda, 120°C Sicakligin Etkisinin Incelendigi SEM

Goruntuleri
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METU CENTRAL LAB

Sekil 3.49. Optimum Kosullarda, 140°C Sicakligin Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri

Sekil 3.50. Optimum Kosullarda, 160°C Sicakligin Etkisinin Incelendigi SEM

Goruntuleri

Otoklav sicakligi 120 °C iken pargacik boyutu 3 — 4 uym dir. Pargaciklar dizgin
diken goérinUmluddr ve pargaciklarda ¢ok az yapisma belirlenmistir.

Otoklav sicakligi 160 “C iken pargacik boyutu 2 =3 um dir. Pargaciklar diken
gorinimltd ve diken uzunlugu artmigtir. Otoklav sicakliginin artmasi ile
parcacik boyutunda énemli bir etki gézlenmemesine ragmen diken uzunlugu

artmigtir.
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3.3.3. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda Zaman Parametresinin Uygulamalari

NiSO4" In zaman etkisini incelemek amaciyla Bolim 2.6.3’ de anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntileri Sekil 3.50; Sekil 3.51 ve Sekil
3.52" de verildi. Optimum kosullar saglanarak yapilan NiSOs ile zaman
calismasinda nano pargaciklarin yapisik olarak kureden dikene doéndugu

g6zlemlendi.(Optimum kosullar; hidrazin: 3 mL, sicaklik: 120°C)

Spm
METU CENTRAL LAB

Sekil 3.51. Optimum Kosullarda, 5 saat Isitilan NiSO4" in incelendigi SEM

Goruntuleri
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METU CENTRAL LAB

Sekil 3.52. Optimum Kosullarda, 10 saat Isitilan NiSO4’ in incelendigi SEM

Goruntuleri

10

m
METU CENTRAL LAB

Sekil 3.53. Optimum Kosullarda, 15 saat Isitilan NiSO4’ in incelendigi SEM

Goruntuleri

Otoklav 1sitma suresi 5 saat iken parcacik boyutu 3 — 4 ym dir. Pargaciklar
dizgun diken goérunimltdur ve pargaciklarda ¢gok az yapisma belirlenmistir.
Otoklav i1sitma suresi 15 saat iken pargacik boyutu 2 -3 um dir. Pargaciklar
diken goranumli ve diken uzunlugu artmistir. Otoklav 1sitma stresinin artmasi
ile parcacik boyutunda 6nemli bir etki gézlenmemesine ragmen diken

uzunlugu artmigtir.
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3.3.4. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi
Uzerine Optimum Kosullarda NiSO, Derisim Parametresinin

Uygulamalar

NiSO4 derisiminin etkisini incelemek amaciyla Bolim 2.6.4° de anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntileri Sekil 3.53; Sekil 3.54; Sekil 3.55;
Sekil 3.56’ da verildi. Optimum kosullar saglanarak yapilan NiSO4 derigim
¢alismasinda kullanilan derisim araliklarinda yapisik halde kireler ve tam

olusmamis diken yapilari gézlemlendi. (Optimum kosullar; hidrazin: 3 mL,

sicaklik: 120°C, zaman: 5 saat)

Sekil 3.54. Optimum Kosullarda, 0,05 M NiSO4 Derisiminin incelendigi SEM

Goruntuleri
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METU CENTRAL LAB

Sekil 3.55. Optimum Kosullarda, 0,07 M NiSO4 Derisiminin incelendigi SEM

Goruntuleri

Sekil 3.56. Optimum Kosullarda, 0,1 M NiSO4 Derisiminin incelendigi SEM

Goruntuleri
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2ym
METU CENTRAL LAB

Sekil 3.57. Optimum Kosullarda, 0,4 M NiSO4 Derisiminin incelendigi SEM

Goruntuleri

NiSO4 derisimi 0,05 M iken pargacik boyutu 3 — 4 pm dir. Pargaciklar dizgun
diken goérinUumludar ve pargaciklarda ¢ok az yapisma belirlenmistir.

NiSO4 derisimi 0,4 M iken pargacik boyutu 2 -3 pm dir. Pargaciklar diken
gorinumla ve diken uzunlugu artmistir. NiSO4 derigiminin artmasi ile pargacik

boyutunda énemili bir etki gézlenmemesine ragmen diken uzunlugu artmistir.

3.3.5. Nikel(ll) Suilfat Baglangic Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda pH Parametresinin Uygulamalari

NiSO4 e pH etkisini incelemek amaciyla Bolum 2.6.5’ de anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntuleri Sekil 3.57; Sekil 3.58; Sekil 3.59’
da verildi. Optimum kosullar saglanarak yapilan NiSO;4 ile pH c¢alismasinda,
¢alisilan tim deg@erlerde nano yapilarda dikenler gézlemlenmis fakat optimum
kosullari pH 11.0 saglamis ve Sekil 3.58 de gdsterilmistir. (Optimum kosullar;

hidrazin 3 mL, sicaklik: 120°C, zaman: 5 saat)

99



METU CENTRAL LAB

Sekil 3.58. Optimum Kosullarda, pH 11.0’ in Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri

Sekil 3.59. Optimum Kosullarda, pH 12.0’ in Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri
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2ym
METU CENTRAL LAB

Sekil 3.60. Optimum Kosullarda, pH 12,5’ in Etkisinin incelendigi SEM

Goruntuleri

Cozelti pH degeri 11 iken pargacik boyutu 3 — 4 um dir. Pargaciklar dizgun
diken goérinUmladuar ve pargaciklarda ¢ok az yapisma belirlenmistir.
Cozelti pH degeri 12,5 iken parcacik boyutu 2 =3 pm dir. Pargaciklar diken

gorinumlu ve diken uzunlugu artmistir.

Cozelti pH degerinin artmasi ile pargacikk boyutunda 6énemli bir etki

g6zlenmemesine ragmen diken uzunlugu artmistir.

3.3.6. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda Sicaklik Parametresinin Uygulamalari

NiSO4’ e sicaklik etkisini incelemek amaciyla Bolum 2.6.6° da anlatildigi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntuleri Sekil 3.60 ve Sekil 3.61" de
verildi. Optimum kosullar saglanarak yapilan NiSOys ile sicaklik ¢alismasinda
optimum kosullari 180 °C’ de saglamis ve nano diken olusumu gézlemlenmis,

Sekil 3. 61’ de gosterilmistir. (Optimum kosullar; hidrazin: 3 mL)
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Sekil 3.61. Optimum Kosullarda, 1 saat 160°C’ de Sicaklik Degisiminin

incelendigi SEM Géruntiileri

Sekil 3.62. Optimum Kosullarda, 1 saat 180°C’ de Sicaklik Degisiminin

incelendigi SEM Gérintileri

Otoklav sicakligi 120 °C iken pargacik boyutu 3 — 4 uym dir. Pargaciklar dizgin
diken goérinUmladdr ve pargaciklarda ¢ok az yapisma belirlenmistir.

Otoklav sicakligi 180 °C iken pargacik boyutu 2 —3 pm dir. Pargaciklar diken
gorinimltd ve diken uzunlugu artmistur. Otoklav sicakliginin artmasi ile
parcacik boyutunda énemli bir etki gdézlenmemesine ragmen diken uzunlugu

artmigtir.
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3.3.7. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi

Uzerine Optimum Kosullarda Oksalik Asit Parametresinin Uygulamalari

NiSO4" e oksalik asit etkisini incelemek amaciyla Bolim 2.6.7’ de anlatildigi
gibi deneyler yapildi. Elde edilen SEM goéruntileri Sekil 3.62° de verildi.
Optimum kosullar saglanarak yapilan NiSO4 ile oksalik asit ¢alismasinda,
dusuk derisimde caligiimis aglomera fakat nano diken yapilar gézlemlenmis
ve Sekil 3.62° de gosterilmigtir. (Optimum kosullar; hidrazin:3 mL, sicaklik:

120°C, zaman: 5 saat)

4

im et v
METU CENTRAL LAB 1 20.00 k! 9 mm METU CENTRAL LAB

Sekil 3.63. Optimum Kosullarda, 0,1 mM Oksalik Asit Derigiminin incelendigi
SEM Gorantileri

Surfaktan olarak kullanilan oksalik asit miktari 0,1 mM iken pargacik boyutu 10
— 20 uym dir. Parcaciklar kireselden diken sekline donlus baslamistir. Ancak

parcaciklarda yapisma belirlenmistir.
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3.3.8. Nikel(ll) Sulfat Baglangi¢ Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi
Uzerine Optimum Kosullarda Sodyum Kloriir Parametresinin

Uygulamalar

NiSO4 e NaCl etkisini incelemek amaciyla Bolum 2.6.8" de anlatildidi gibi
deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntuleri Sekil 3.63; Sekil 3.64; Sekil 3.65°
de verildi. Optimum kosullar saglanarak yapilan NiSOg4 ile NaCl ¢alismasinda
optimum kosullari 0,0005 M ile saglamis ve Sekil 3.65 de gdsterilmistir.

(Optimum kosullar; hidrazin: 3 mL, sicaklik: 120°C, zaman: 5 saat)

2ym et i 20 pm
METU CENTRAL LAB 1 20 mm METU CENTRAL LAB

Sekil 3.64. Optimum Kosullarda, 0,1 mM NaCl Derisiminin incelendigi SEM

Goruntuleri

104



Sekil 3.65. Optimum Kosullarda, 0,3 mM NaCl Derisiminin incelendigi SEM

Goruntuleri

METU CENTRAL LAB

Sekil 3.66. Optimum Kosullarda, 0,5 mM NaCl Derisiminin incelendigi SEM

Goruntuleri

NaCl miktari 0,1 mM iken parcacik boyutu 2 — 4 um dir. Pargaciklar kireseldir.
Ancak parcaciklarda olduk¢a ¢ok yapisma belirlenmistir.
NaCl miktari 0,5 mM iken klresel gérunuimlU pargcacik boyutu 1 — 2 pm dir.
Ancak parcaciklarda olduk¢a ¢ok yapisma belirlenmistir.
NaCl miktari artmasi ile parcaclk boyutunda 6nemli bir degisim

gozlenmemigtir.
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3.4. Nikel(ll) Sulfat Baglangig Malzemesinden Nikel Pargacik Sentezi
Uzerine Optimum Kosullarda SEM Galigsmalari

NaCl baglangi¢ ¢ozeltisi Uzerine NiSO4 etkisini incelemek amaciyla Bolim 2.8’
de anlatildigi gibi deneyler yapildi. Elde edilen SEM goruntileri Sekil 3.66;
Sekil 3.67; Sekil 3.68’ de verildi. Tum optimum ¢alismalar dogrultusunda, NaCl
¢Ozeltisinde baslatilan reaksiyonlarda optimum kosullari 0,01 M NaCl ile
saglamis ve Sekil 3.66’ da gosterilmigtir. (Optimum kosullar; hidrazin: 3 mL,

sicaklik: 120°C, zaman: 5 saat)

10 o ee—

m
METE-METU

30 pm
METE-METU

Sekil 3.67. Optimum Kosullarda, 0,01 M Derisimde NaCl Cozeltisinde

Baglatilan Reaksiyonun SEM Goaruntuleri
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—0]

1 V 30 pm
METE-METU 7.7 ul METE-METU

Sekil 3.68. Optimum Kosullarda, 0,02 M Derisimde NaCl Cozeltisinde

Baglatilan Reaksiyonun SEM Goruntuileri

10 um
METE-METU

Sekil 3.69. Optimum Kosullarda, 0,05 M Derisimde NaCl Cozeltisinde

Baglatilan Reaksiyonun SEM Goaruntuleri
3.5. Nikel(ll) siilfat baglangi¢c malzemesinden nikel pargacik sentezi
tizerine Optimum Kosullarda Manyetik Histerezis Caligmalari
Uretilen nikel metalinin optimum kosullarda manyetik ozelligini incelemek

amaciyla Bolum 2.7’ de anlatildigi gibi deneyler yapildi. Elde edilen grafik

Cizelge 3.1’ de verildi. Kati nikelin manyetik 6zelligi ile diken partikullerin
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manyetik Ozellikleri karsilastirildi. Diken partikillerin  manyetik histeresis
Olcimleri oda sicakliginda yapildi. Tudm numunelerde ayni oranda

miknatislanma goézlemlendi.

Cizelge 3.1. Optimum Kosullarda Manyetik Histerezis Caligsmalari
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Cizelge 3.2. Nikel Parcaciklarinin Oda Sicakhginda Olgiilen Manyetik

Histerezis Sonuclari

Parametre Bulk 160 °C pH = pH=12 0,1 mM 10mM

nickel 10.5 NaCl NaCl

Koersiv kuvvet,

He, Oe 100 65 95 130 93 85
Doyma
manyetiklesme
55 48,5 48 48 49 50
Ms, emul/g
Kalici
manyetiklesme,
2,7 4,0 55 8,3 6,0 5,5

Mr, emu/g

Bulk nikel ve pH 12 kosullarinda elde edilen nikel sonuglari karsilastirildiginda,
koersiv kuvvet ve kalici manyetiklesmeye oranla sonuglarin daha ylksek
ciktigl goérulmustir. Elde edilen nikel malzemesinin manyetik 6zelliginin yuksek

oldugu bdoylelikle goralmustar.

3.6. XRD Deneysel Sonuglari

TUdm numuneler igin yapilan XRD analizlerinde pikler nikel fazidir ve literattrde

rapor edilen degerlerle ile uyumludur. Higbir XRD analizinde NiO ve Ni(OH)

gibi empurite fazlarinin kirinim piklerine rastlanmamigtir. Tim analizlerde

pikler ayni degerleri gostermistir.
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Cizelge 3.3. Optimum Kosullarda Hazirlanan XRD Sonuglari
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4. SONUCLAR

Bu tez galismasi iki kisimdan olugsmaktadir. Birinci kisimda, Nikel(ll) klorar
(NiCl..6H20) baslangic malzemesinden nikel parcacik sentezi Uzerine
parametrelerin etkisi arastirildi. ikinci kisimda, Nikel(ll) stlfat (NiSO4.6H.0)
baslangi¢c malzemesinden nikel parcacik sentezi tUzerine parametrelerin etkisi

arastirildi.

Nikel(ll) klortr (NiCl2) baglangi¢ malzemesinden nikel pargacik sentezi tUzerine

parametrelerin etkileri agsagida verilmistir.

1. Herhangi bir baz eklemeden yapilan deneylerde 160 — 265 nm kuresel

benzeri nanoparcgaciklar sentezlenmistir.

2. Hem NaOH hem de NH4OH eklenen deneylerde pH nin artmasi ile

nanopargacik boyutu artmistir.

3. Hidrazin konsantrasyonunun artmasi ile pargacik boyutunda azalma
g6zlenmistir. Hidrazin konsantrasyonu 25 mL iken pargacik boyutu 100
— 250 nm dir.

4. HTAB miktari artmasi ile pargacik boyutunda azalma goézlenmigtir.
HTAB miktari 0,03 g iken pargacik boyutu 46 — 137 nm dir.

5. EDTA miktari artmasi ile parcacik boyutunda 6nemli bir degisim
g6zlenmemistir. Surfaktan olarak kullanilan EDTA miktari 0,25 g iken
parcacik boyutu 1 — 8 um dir.

6. PEG miktari artmasi ile parcacik boyutunda azalma goézlenmistir.

Surfaktan olarak kullanilan PEG miktari 0,01 g iken pargacik boyutu 70
— 150 nm dir.
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7. NaCl miktari artmasi ile pargacik boyutunda 6nemli bir degisim

g6zlenmemistir. NaCl miktari 1 mL iken pargacik boyutu 2 — 4 ym dir.

8. Oksalik asit miktari artmasi ile parcacik boyutunda 6nemli bir degisim
g6zlenmemistir. Surfaktan olarak kullanilan oksalik asit miktari 0,25 g

iken pargacik boyutu 10 — 20 pm dir.

9. Sodyum asetat miktari artmasi ile pargacik boyutunda O6nemli bir
degisim godzlenmemistir. Surfaktan olarak kullanilan sodyum asetat

miktari 0,25 g iken pargacik boyutu 1 — 2 pm dir.

Nikel(ll) sulfat (NiSOs) baslangic malzemesinden nikel parcacik sentezi

Uzerine parametrelerin etkileri agagida verilmigtir.

1. Herhangi bir baz eklemeden yapilan deneylerde 2-3 um diken benzeri

nanoparcaciklar sentezlenmistir.

2. pH calismasinda, NaOH eklenmesi ile pH miktarinin artmasiyla
nanoparcaciklarin diken sikhgr artmis, diken boylari kisalmig, tanecik

miktari artmistir.

3. Hidrazin konsantrasyonunun artmasi ile pargacik boyutunda kugulme
g6zlenmistir. 10 mL hidrazin konsantrasyonu kullanildiginda parcacik
boyutu 2-3 pm’ dir.

4. HTAB miktarinin artmasi ile parcaciklar dikenden kireye donusmis,
parcacik boyutu bayimuastiar. HTAB miktari sabit tutulup, otoklav suresi

artirildikga pargacik boyutu kagulup, diken olusumu gézlenmistir.

5. EDTA miktarindaki degisimin pargacik boyutunda etkisinin olmadigi
g6zlenmistir. EDTA miktari 1 gram iken pargacik boyutu 2- 6 pm’ dir.

6. PEG miktarinin artmasi ile pargacik boyutunda buyime ve sekillerde

dikenden klreye donus gozlenmistir.
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7. NaCl miktarindaki artis pargacik yapisini etkilememistir. Pargaciklar

kure seklinde ve aglomera olugsmustur.

8. Oksalik asit miktarinin artmasi ile pargacik boyutunda bir degisiklik
g6zlemlenmemistir. Olusan pargaciklarin hepsinde aglomera kire
yapilar goézlemlenmistir. Oksalik asit miktari 1 gram iken pargacik

boyutu 7-8 pm’ dir.
9. SAT miktarinin artmasi ile parcacik boyutlarinda bir degisiklik

g6zlemlenmemistir. Tanecik boyutlari 1-2 um iken pargaciklarin kure

seklinden dikene dondugu gézlemlenmistir.
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