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ABSTRACT

SYNTHESIS AND CHARACT E RK Z A TOFGNPERHARD
BOROXIDE AND RARE EARTH DOPED BOROPHOSPATES
EXHIBITING LUMINESCE NCE PROPERTY
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In this thesis, classical microwave method and perBordgsigne:
microwave method weraised to obtain boron containing compounds,
conventional soliestate route was used to synthesized borophosphate comj
The final compounds were investigated by XRD, RietydPOWD, FTIR
SEM/EDX, TG/DTAand VUV-PL analysis.

A boron, carbon, nibgen and oxygen contaign compound we
synthesized forhe first time by classical microwave method using elem
amorphousoron, active carbon and urea with 1:1:1 molar ratio. The compo
crystallisized in monoclinic system with unit cell paraemsta=12.9575j ,
b=9.3264 , ¢=9.6529,b=113.277 which are calculated by POWD inde
program. The XRD, POWD, FTIR,SEM/EDX and TG/DTA analysis were
achieved.

The target compoun®sO was synthesizedor the first timewith low
crystallizationby microwave method using boron and glycine with 16:1 r
ratio. The XRD pattern, and alsof/lR, SEM/EDXandTG/DTA analysiswere
obtained.

Sr3Y2B4012 (IDSD:054759) andBaZr(BOs), (ICSD:095527) compound
were sythesized as a single phase biglsihte method at 904 for 4 hours.

Y:CaBPQ, Er.CaBPQ@, Gd:CaBPQ@, La:CaBPQ@, Nd:CaBPQ,
Y:SrBPG;,, Er:SrBPQ, Gd:SrBPQ, La:SrBPQ, Nd:SrBPQ, Sm:SrBPGQG,
Dy:SrBPG, Y:BaBPQ;, Gd:BaBPQ andLa:BaBPQ phosphor compounds wi
synthesized for the first time by solaate technique usingEO; (RE= Y, Er,
Gd, La, Sm, Nd, DyMCO; (M=Ca, Sr, Ba), lBO; and NHH,PO, compound
with 0.01:1:1:1 molar ratio. The XRD, fourier maps, Rietveld calculations,
and SEM analysis were realized. Furthermore, luminescence properties
investigated by VUWPL and luminescent images were added.

KEYWORDS: Superhard materials,s8, microwave synthesis, borophosph:
rare earth metalsyininescencephosphor materials.
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1.GKRK k

Sé¢per geeeldr, Kmapllalas ena g°re mi kmomsSert| ifi
dejerini ge-en mal zemel er ol arak tanémlan
s ¢ psert malzeme mevcuttur; 9000rRgi’s er t | i ] e s4BB0ikgnm%e | mas v

civar eénrdta i §ier ssaeni p[l]lkS dopsnt malzemelergenellikleg r

bor, kar bon, azot ve oksijen gibi -Hhafif el
6.Bu hafif el ementlerin doj al asalé&ovgentr e i S a
bajl ar, -izil meye karké ol ajang¢gste¢e bir di

getirir [7. Ha f 1 f el ementl er arasénda ol ukan s¢p

kadar gén¢émgz teknol oj i si t ar af diked a n da
sergilemektedirler. Bu °zelliklere y¢ksek
dayaneém, yé¢ksek ter mal Il etkenl ik, ki myas
°rnek olarak verilebilir. Ayr éca,ler,yar é il

y ¢ ksek sécakl ekl ar da nN°tr kol |aabnseol rapblialyiércl ée
Ar akt Eamanseigpgru,sert maldaemedligrsike V4 C k@l aé
sahip malzemelerloar a k [7laBiielmlmen en sert mal zeme ol
zamanl!l ar da k,dkolaraekd io [ @ id @m ubkiutGaore r a | El ektrik
-al ekmaaey Hal | taraf éendalhabiolrliat kwewar 1l®rtda
sent ez I|Binlmiketn ri.ki nci s er tse sadkede yapayelardke bi k b

elde edililir. Yi ne Gener al El ektri k «kirketinin b
taraféndan 1959 yel@dnda il k kez sentezl ent
S¢per sert mal zemel er , bir-ok ¢sten ©° 2z
bilinmelerinn  y an é Sér a, y ¢ ks ekmaslé k g k emta k egngl ci ¢J nee,
ge-irgenlije, h¢cresel il etkenlije ve ses
vV e ki myasal inertlilBlbergist ge Obikddkkligkerik,s e
ter mal genl ek me kat sayés émektedir. Bme kaws kz s ¢
°zelli klerin karékéme, s¢per sert mal zemel
hale getirmektedir. Bu nedenl e, s¢ésper S €
radyasyon penceresi, ses emi anamalzereekia ni k -
ve yareée iletkenler olarak kull anél érl ar.



end¢striyel uygul amal ar e, séper akénder éc

d¢nya genelinde s¢per akéndeéer écebddir en yeél
dej eri bir mi | yon dol ar d€®ozurmmea ak ek rkii jmy
met astabi l filmlerin sentez s¢recinin heéez

bakka wuygul ama al anl arénd&®&-dadkeubudnaldmg s
yéczyéhmemdas o s¢eper sert mal zemel erin akeén

akéenderéecé olanlardan daha fazla ol acajeée t

1.1 Ser nKadgsii

Bir mal zemenin sertlifji, def or masyona |
limiti, bir malzemenin kr st a | yapéseéeneéen esnekl i 7 il e
esnekl iJini belirleyen ¢- fakt°r mevcutt ul
( CN) , (2) bajl arén y¢ksek kovalemsakar ak:

mesafe yani [lk¢-¢k atomlar

Y¢éksek koordinasyon sayeése, atoml ar én
-evrelenmesini sajl ar; b°eyl ece her at om,
dayanekl el &] é, koval ent ol ma derecesi il e
yerini sabitl exebbiolyiurt., Koca-j¢ kabuddoromilied sa ol n
destekl eme etkisini artteéereér. B u é - fakt ¢

e

k¢- ¢k bir haci mde yojunlakmaséna neden 0
def
bir g°s®ergesidir |

o
—

masyonu i-1in y¢Kks-ek nbaalszéenme ngienr esketritrliil

Sertli k ¢zerine koordinasyon sayéseéneéen
tezatl éjé sonucu ortaya -ékméxkter. Bu i ki
bajl & ol mal aréna saygjemham e Kaokdiéna&syorEl mas
atoml ar e, dortl ¢ koordihndsyaend (Gtadtimpahedr
109A47E a-é@ ile simetrik olarak vyerl ekmiKk
tem yonl erden destekggreamekt edbul udam k &l
i¢-1 ¢ koordinasyonad) (sakiemig-gBn aegml amp,
ol uktur maya yetecek kadar baj a sahip ol
meydana gt i rirl er. B u an tder bA\fa&lsa Kuxetleri, ile kiraayadaf \%
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tutulurlar. Bunun bir sonucu ol arak da gr ¢

gelir [1].

Sertli k ¢zerine baj kovalentlijJinin et
klor¢r (kaya tuzu), olduk-a iWYbaz&) ias$emi
t amamen kovalenttir. Hepsi yakl akeéek ol ar

sahiptir. Knoolpr er@xkinmf) alumingumal (00 kymmk),
ondan da gri kalaya (450 kgn®) doj ru artar . Bu durumda, b

atomhr & bakéna en az baj sayéséna sahip ol

bajl ara sahip ol an gri kal aydér (gri kal a
12) [1].

Sertl ik izerine atom boyutunun et ki si
kar kel aikftaédreé leadrialke bi | i r . C, Si ve Ge el eme
kristallenir ve bajlaré tamamen koval ent

ise sahip olduklaré farkleée atomik boyutta
boyutunun atms éyl a sertl i k azal ér, yani bu el e
sahip karbondan meydana gelen elmas en sert malzerfjedir [

Sertl ik, enerji yojunlujunun ©bir O - ¢ ¢
g°re, ‘Henkmemine g°re kkdtilld,r. erBarnjdiayne dl
yojunl uj u, aynée zamanda enerji yojunl uj u
yojunl ukl ar é&, yaygén bir basén-1klipg0lr i mi ol

GPa veya 1000 at mélsfer baséncéna exittir |

1.2 Elmas

Bilinen en sert mal zeme ol an el mas:; K r

GPa dejerinde [6]s erEtl Imajse -o&khiypitkisrek bir ser

raj men bazée alanlarda kull anémé késeéetl éede
koruyabii r ne de demir 1 -eri kl:/ alakeml arén i
sergiler [ 8] . E | mlabsratuvarsle9nstde zy € | éenl dmaaksi € ni | °kz
yakén veya ondan daha iyl czelli kl ere sah
czerecyglhpel an -al ékmal arée ateklemiktir [ 9]



1.3 EIl mas BenKetkenler Yar é

Koval ent baj, bafj t ¢rl erKovarl esné&n dmajdre
ol duk- a gé-1 ¢ ol dukl aréndan atoml ar ar a
kel maBaul ayr¢.z den, k ornvlad emdK dbearjaleanra, vyey a kat |
zi yademalk&r ét er Bu duruneldev dleent bajl é bil exki k
kéerélgan ol maséné a-éeklar [1].

Koordinasyon sayéesé doj] al ol arak ol uka
iyoni k bajl arnmta BajilkaerD® aktodviad fe¢ r .¢ - boyut
ol ukabi | mesii-nyde etkil i atlam b a] Busua peglenie n én al
doert bajén bir tetrahedral.i yTatnahedrae n b as i
koordinasyonlu atomlar, oor di nasyonl u atomlar én, ¢st
yapmaseéyl BunalnuKiu-ri.n her bir séke i stifl e
bokl ukl aré dol durur. Sékeée istiflenmenin he

kristal yapé sérdas éyilnk oy adivwwermntdz iytapyeyé ben

yapeé, her atomun birinci koordinasyon kgr
i kinci Tkt¢radiedr al yapeéelar, s¢per sert ma
¥rnejin; wurtzBN, yapeasavhbai h€kzxagonal el r
ol ar ak adl lkeagdehumsgdfatent)lviay bvlke BN ol arak bilini

Ejer bir sfalerit yapeéese, tek te¢gr atonm
sfalerit yapése, edmaasr dletnrz.er El md sar la&n zdear
ol arak, grup 3, 4 ve 5 elementlerinin olu
il etkenler, el ma¢p e rk ¢shd rkt Brila [vzeé ndel l§ eerad insra.s
benzer.i yaré iletkeha®Pg, fermdarojml ay ojauralsek |t

mod¢B)¢ Knoop nHkr dosagr Hlleivijeice(st alama birinc

enerjisi () dejerl eri veril mi ktir. El mas benz
tetrahedr al biri mde buliuniam @gerelkltiomainamz
kuvvetine exkittir. Her atom d°rt baj el ek
ger ekl i ol an enerji, baj kuvvetine exittir



Tablol.l: El mas benzerm z8lideri.é il et kenl

Faz D(i) B (kb) H (kb) S (kb) I (kb)
GrupIv-l V. el ementl erinden olukan fazlar

C 154 4430 882 5518 4939

SiC (-3C) 1.88 2110 248 2256 2340

Si 2.34 980 140 847 1019

Ge 244 772 88 602 871

Sn 2.80 530 45 296 536

GruplllVel ementl erinden olukan fazl ar

BN (b) 1.57 3670 480 3337 4726

BP 1.97 1650 320 1506 1968

AP 2.36 860 94 547 1004

AlAs 2.45 770 50 458 860

AISb 2.66 582 40 382 622

GaP 2.36 887 95 580 1005

GaAs 2.45 748 75 473 861

Gasb 2.65 570 44 373 630

InP 2.54 710 54 401 795

InAs 2.61 600 38 375 703

InSb 2.81 474 22 227 521
Grup ItV el ementl erinden olukan fazlar

ZnS 2.34 771 17 531 1235

ZnSe 245 624 13 386 1043

ZnTe 2.64 510 9 212 801

Cds 2.52 620 6 433 969

CdSe 2.62 530 - 236 835

CdTe 2.81 424 6 150 650

HgSe 2.63 500 - 264 889

HgTe 2.78 423 3 219 725

er



1.4 Hafif Kovalent Seramik Malzemeler

Tablo 1.106 de verilen el mas benzeri y a
arasé mesafenin (D) azal maseéeyl a, yapeéye
numa( By éve baj kovalentlijinin derecesi (
mod¢l ¢ 0 -0 n, d¢kek P ve D Huagndir sonucuy ¢ ks ek
ol arak, bu t¢r mal zemeler periyodi k cetvel
el ement | ealdeethecalkyknbi ri nci periyot el emen
ol ukturan koval ent bajl arén ol ukuBw i -1in
yé¢zden, yé¢ksek hacim mod¢l ¢ne sahip ol an |
olan B, C ve N elementlei n i i -ermel i dir. Bundan dol ayeé.
s¢per sert mal zemdgllol masé tesade¢f dejil dir

l-¢nce¢g periyot el ememt | €rziendark!| Al B, SiC
ol ukturduju radrekk &kl daes edretBtui atehbdifré (a&kde ki
koval ent el ement, -@8)|-BiblsSib-8nBe¢(BRyMPPBdaki

ve wurtzit -Syjape@EmAdalk eyiale&t kenl er i ni i -er
ter ahedr al yapé rmBaydealneameqdtl iergN,rqpiymié ké&smain d
tetrahedr al bajl anmaya sahilpkekialn Yab&!| d
verilen bu hafif koval ent bHafif kevaldotl e r i n h
el ementl erin meydana getirdiij[l]. bazé bil exi

k kil 1.1: Hafif kovalenth | ek i kI er



Tablol.2:Haf i f koval ent el erameklet | er den ol ukan se

Element Bil exki k

B B, BN, B4C, B1¢C, B13Cy, Bg,
Si, B,Si, AIB 5, AlB 15, AlB13 B1oP»
C, SiC, SiC, SiC, SiC;, AlLCs

N AIN, NP, NsP;, SN,

Sertlikleri il e bilinen bu bilexkikIler:i
ol arak ol uWwcktlurka kil leeablef.30b itre |viggrtielsmi KTt i r

Tablol3:Haf i f koval ent el ement!l er deni lod wikkalberl ec ek k

Bil eki k

BCN, BGN, BGN, BG;, G3Si, BGP, BSiN,
AIC,N, AIC,P, AISLP, BAIN,, BAIP,, B,Cs,
C3P41 C5N1 CSN4

1.5 Borca ZenginS ¢ p-8ert Malzemeler

Borca zengin knalzepd @dmaki -d qnp eiry i s ebritr er ad
Bunl ar sahip olduklaré késa atomlar araseée
kaynakl anan ivVvegikirmkasal f9 zelklsjbknzessze sahi j
bir kristabsggpedgyanhekkea higétielerilR13ler ai | e s
Borca zengin fazlar bor kaoambpophede aboB yap
dayaneéer . Bu yapeéel areén dg¢ k¢ k kimyagalwladaku k |1 u y
i nert ol malaré taklama mal zemesi ol arak Kk
yé¢ksek secakl ékta termoelektri k g¢- ¢retioc

sahiptirler[14].

16 K¢gbi k BorBNNitregr (c

El mas ve cBNpeeké&sdreddkimal zemel erin ol ut
tahminlerde bulunul maktadér. cCBN el de edi
bilexkikl esN BG@N ev@MNp@pgeées éBdaki grafit benz
altenda ger - ekl ek mlarrsonucanda skntergnebtira/156].r eak si y
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Ancak, grafiin © n oo¢gd ar ak Kk ulgleané&lkmaexanelsa ama-1| anan

sentezine y°neli k -al éxkmal areén bg¢eakgk -o07] ur
bu denemelerden ikisi, nelkmdd anél aBNnel oa
y°ntemlerinin °tesinde basén- ve sécakl ek
Kebix®N, 8entezi, Kok dalgaseé kull anél arak |
sécakl ek kull anélarak [18] ger-eklexktirilr

ElmasvecBNgek yapédadérl ar ve h¢gcre paramet
oraneéenda bir fark vardeéer . Bu yézden bu
ol ukturmal aré bekl enir. Bir-ok el mas benz
CdS gi bi bazé &magie bPrzebenkEet amheohmaksé:
Ancak, l'iterat¢rde var olan t¢m kate -9 ze
bil eki kten meydana gel mi ktir. Byl e bir d

atom dijerini Aksineed imae ge--CGlBENGG M.e i@t i yeri

atom -i fBu egkez-aeemanl|l &€ yer deji ktirme vy¢ks
gerektirdiiji I -1in, re&Kaivedren; olf ayavaek yg
atomlarén yer dejiktirjmewit i Budud igiessmect vy ¢ k d
olarak da atomi k yer dejiktirme °1|-¢s¢ de
el mas Ve cBN araséndaki -0 zeéenerl gkl oer S €
ol ukumu m¢gmke¢egn dejil dir [1].

El mas veya c BN, kevdda dgpgsekkobabkEn:
b¢yetelebilir. ¢c¢enkeg f az séenérl are poziti
sécakl ek kullanéel érsa o kadar y¢ksek base
sécakl eje d¢egkegrmek 0 -1in riewlklsa ry&dntaeb i H & zr|. a |
sécakl ej e, genel ol arak katali z°r¢n eri me
bakl angé- maddel erini, akere doymuk bir -
ol ar ak, bakl angé- maddel eringancBidha®hkhelt

meydana getirir [20].

Elmastan sonraki en ganalzeme @dn 8N (4550 GPa) , el masa g°
kararl & bir y alpiéjdia kod sdnug duen dcikubl ul- agmiell ewii jl ii m
yiksek Ba&oPan- vies>ey ak $183K0t0as A@) ezl enbuyor ol m
mal zemeyi endy¢ st rkiaddea rk plalhaan &1 eéomay ehcad ke ge't



17 EIl mas ve c¢BN EserkMahzameldri S¢per

Yéksek basén- altéenda kar bon oktahe

getirebiliyorsa, didgtrehlir[H| ementl|l er de meyde

171 S¢per BoOpksit (B

BsO1-x, bor atoml ar é&ndan ol ukan I kozahec
meydana gelen dijer biS¢gp sBopksiegenelolaraki® mal z e me
formegl ¢ i1 e temsil -saiyometrk (BOe,ByOssy daak ol ar al
kabul edilir[12, 13, 22-25]. La Place ve PogR3], bir rombohedr al bi
temel alarak BObi | ekX-§w énilnaré toz kéréném desenl e
il k olarak oksijen noksanl éncak dabd sommalie ] € f a
i ncel emeler oksdegerpnemB8éhadarcoaeni @en2dir ar
meydana -[82kIBr26&8J Buenedenle, O ile ifade etmekten ziyade
BeOrxi | e i fade e dunddkatsdtaohkai ydonjert w i yigOd art eé km

temsilig® st er iémia ck2@kl tl éarn

BeO yapeéese, bir rombohedr al birim h¢gcre
ikozahedral B, biriminden meydana gelif k e k i. | KI.i Z)t al y aap € , I ko
birimlerinkabibkozsaékn@& ki st ilfulkemmunket uy a p nkaksi é yod
atomu[ll] d¢zl emiolbaryumewrl wlkalrkr aolker | erRmBaR BB E
0.3074 irkm@uzakl eék oksijenlerin [26b]jrudan baj



kekli2zlS¢ per baopéoské i[t3 O]

S¢, p boroksit 38 GPaar al &jegnda | e ssatmalpembalarak s ¢per
tanémlanabilir ve el masl a rekab[8t33Jedebi |l e
Bazé - ad éxpymésand n, bor karb¢grden daha ser

bazéel arénda ise bunun [83% 84 S$takiyometrik ek duj u s
kristallerinin elde edil mesindeki gé-1 ¢kl
ters d¢Rhektedir

K¢ - dankktarlarda BO el desi pl atin katablun z°r |l ¢7
oksijen atmosferinde 1160400 AC sécakl eék ve uygun basé,
sajlanabilir. Alternat2®00®| A€CEakéeagkhluak bak
BOcortaméendaitezemahtel borun sinterlextir
yéll arda i seun EnOeQ@ué,nBOg Ve IO g i6b i -eki t 1l 0 k ¢

reaksiyonu ile sentezlenmekte{B6-40].

BsO sentezi esnaseénda ger -ekle&;tiril et
kristall enmeyi, oksijen miktak%]leBsOve ¢ ¢én,
sentezine y°neli k olarak kullanél an -exit
t 0z kar ek e ndéacrabkd geekh amar ét ar e kraiBgOi k bir
-ekirdek ol ukumu, °r nek Ondaa hemern somteeyak endi |

komku taneci kler birbirleriyle birlexkir vy

10



b¢y¢ me dHérskiderumda da BD kri stall eriningOb¢gyé mes

é
kristall eri y¢ksek basén- altéenda bile ol
emdéden Kk¢- ¢k Adldmaktma kserntfez9d er de, iy Kris
yanéndraf abm r f az d&83,%) de edi Il mi ktir [ 22,
2002 yeéel edidjge kdenks\vedn - ve YéiksekiO secakl] é
kristallerini b ¢y é¢Ptnmeeyne ¢yzPenreil nidke f.-Barlkél kemab ia
y°ntemde bir yéjeén bor kristali, hBN kaps
Borun ©°nce bor oksit | k- aerr & ksé mmédne  u-y°gzugnn dbgij re o

basén- ¢@BOerdayiBini me kexh &t gib@eébriedid] r ni

i -1 ngC kbii IBeki mO-B@asr ¢ rieskit aakBeEr € doyweluw bir h
daBOO6nun -°kmesi n.eBOpeerd etnedaki Bs@Ghu-kitnu s t a | be¢yem
boyunca borun eritendBgOBgOsi-reetkdld i mil aara&r & °dq
hal e gvee i b mpkekrei Bt all erinin .BLwd D&xi devas
emdébden b¢y ¢ kO bkoryiustttaalklierB yulean & didulkkit i met o
boyuttakitekk r i st al |l erde Vickers sertliji ©°1-¢ml
40 GPa olarak belirlenmixktir [43].

BeOnun ©°zelliklerini incel emeye y°nel il
mal zemenin el de e diél i xe kz eryleuj wjnrdaameée kd @&lIr a
el ement!| eri i-eren bilexkiklerin kalitatif
gi bi gel eneksel tekni kl er yoluyl a ger - ek
het er oflesear e nreet bi n27R2&38ji | de g°r ¢l ¢r [ 22

18 Bor Kar/®¢r (B

Bor k arolrgkrl 89 Bk yldd emidaMoi ssan taraf énda
ocajéeénda karbon i-erisindeki bor tri oksi
vyvksel tgenmesi yl 4. Kahort balindes meakisiyoh jBrerime
noktasén&nbigzesedbgklc&ktmi kt ar da kar bonmon

1
(o]l

kmaseéeyl a [#bpydana gelir

2B,0;+ 7 GC+6CB
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Bor karly, (B,C); t ank z ék i rau @ gyelekiendametar sabotaj
tozl ar€olgidmnd s trir li a rkedl gulmed!seramiki malzemedir. 30
MPa'l ek birertiKkdekerbs Bl e k¢gbi k bobidinement r¢gr ve

sert malzemelerden biridi46].

1930y el | kmadcara ki my a&£ alarak iahmire eddn mncak Bet

kimyasa | f o bilmpdyen bo r k,aX9byy @a metal bo¢r - er en
reaksi yonl ar é reldeyediimekteydjd7h Yygubaimada, atdkiyometrik
or diel arak kabul edi |l mesine raj men, her za

sz konusu ol dtu&anbatéenkméképrdme. i-B-& yapeés:e
zincirleri ve ikozahedral Bbi r i ml er i ni i -eren son derece
ol duju bel iBu enomuww-t,irbil exiji basit ol ar a
Bs«C f or m¢dze nzé thliégrkdir 8. Kk ez mblegy@@maé s @Bndan dol e
bor karb¢rC ballerkal r@he] 8Bf dke, i Bade et mek da
Bu durumda kabbbexBjkB,@BC ef @mbi nasyonl ar é

edilmesi ile giderilebilir.

Bor karzuanr ,° megr | ¢ radyonukbnt beeg e mmet
yeteneji nS8ayesi mhdembal aréndamdeeohykdaeem?
radyasyonu emici olarak di k k a't -eRyea&boadibrrampklreer
uygul amal anrog hapine getiritkelebleomer .ol ol bkf§f wur ma ve kap
pel etl erinde49fe kull aneéel abilir

Bor k, akozbh¢erd r a | temel | ir ¢ri phabsahgisaé ma kK € k
Kk ozaheydbriarli mBer i nin ol ukturduju tabakasa
ol ukturarak ¢ dopnubifusajbdbyg®Bdcai mehpdanae,
ikozahedral B, ve oktahedral B temel birimlerinden meydana gelmektedir.
Oktahedral B bi ri ml er i , yapeéesal o | a bibikleriyle ¢, - ¢ k ol
baj | anma tregneaer. eBuiue kyerine,ikozahedral B, birimleri ile
bajl anar ak ¢ ajojkrwvweutsiunhid aakrit tber ér |l ar [ 50

Bor Kkarabt¢gramal € el pkiitedtiikkd ez ahiip e 1 de
iletken malzemedirMalzeme tipik olarak ptipi y ar €  malzerheklieEmer;ji

banc bo,kbliuljeuk i mi n d¢zen dereckBandcebdrl ujeu

12



tahminen2.09evVvdej er i ndeklod ub a nsdviyetenfkd todgnksgns
spektrumud an g°r ¢ | €M | mektedir

19 Magnezyum BfHr¢cr (MgB

Magnezyumb o r (¥gB,) ucuz Vveghkiatleltakneéenk Imal ze me o
kanétl anmék basi tHekzagooah siskemde kristalldnmedkte wlupk t i r .
uzay grubuP6/mmmd dMiord . k¢t | esi #ndgnelyBmb @ /r, g a8l 3 0o | Aand
de erir 2.

S¢periletkenl i 7 2001 ngehékrda fS5A881I mmt s U
Magnezyumb or ¢r & i tink k3%K @k2 84 & ACF) ol BBWBj9u A - i n
gel eneksel s¢peril etdleg relreer. Kdarhaogpdarr daak el 5\8 &
sentezlenip yapres eb3pjond dpeeanrk mn 2002 kabar i k| er i
kekfedil®memi ktir |

Genelde gelenekséli r s ¢peril etken ol dujuna i nan
sér a zedé kl er .Bleelgti 1 e miak tiykap &seekn t el ektro
sigmae |l ekt rpoenll ek tér, gAk @r &k dpachrai | fed kleam S gz el |
sahiptir.Bu durum,t ¢ m el ekt ronl ar éns eaygn dvargbgapii Ind e d.

fononar acél & s¢peri | d@birkdeumbuids. t eori |l erine kar

Magnezyum hoiorrkia- yoll a senbasizhoearebi | i r .
magnezyumt oz | ar &€ ar asygrkdseae kg esré-caakkll[@lkemmr eaksi yon

S¢per i letkenli k ©°zellikIleri ve uUucuz m
bor ¢r -eki t i uygul a®mghl arBdua tyserr uaylgaub ialmad
haldekiMgB,, g¢ m¢ K nmieekttadrié linhaek ssélkr et | il e kull al

MgB,, her fermiener j i d¢zeyli farkl & dejere sah

sahip birs ¢ p e r i | Meat gkneenzdyi udne , b dbrogrrun si gmeae lgaejnd kKkuv
sdalgagperil etkenl ik bokl ugiunhlauys adaiask e n ; z
bokl ujufbd. uyar er

13



110 Yaket (Fuel) Ol arak Kullanélan | re v

i re ve glisinin yakét olarak kull anél me
basamakl arénén ekzot 8omukmal magéséanmséolday
yeckseksagesinde hedef reaksiyonun ger - ekl
sonraseénda zae@jial e ébkiarnl iINkH e sécakképdéeni 600

S

tespit edi.l miktir [58

1101} renin Kristal Yapéseé

're moleke¢gl ¢ degzlemsell. ) r Amapa@khagaaht

ol dujunda azot atomlar e, piramidal bir ge
enerjili bir yapé meydana gelir. Katée ¢r
hi drojen bajé ile azot at o mubonaatomg §pl anér .
hibriti yadmbdrj li &kreaéa, - iCf t | rbeanji nk asruadkatkeir | y &
-%zéenegrl ¢ ¢, su il e araséndaajrmaycardan g

kaynakl anrmhaktadeéer [ 62

i re (Latince Urea Pura), M-CENHgdirk bir Db

Kar boni k asidin di ami di ol an cre, ayne
ol dujundan karbamid ade ile de bilinir.
'!'renin ilk defa 1773 yélénda kekfedild
sent ezi 1828" de W° hl er firmendtibagen 80Aden ger - ek
fazla tepkimede ¢r e, bir créen ol 200ak el de
ACye kadar ésétel maséndan ¢re el de edilir
kull anél an ¢reden, il a- ve plvatsziadalbir yap e mé
takém katéelma bilexikleri, bazé asitlerle
Naftalinin t¢grevieriyle verdi]Ji bil eki kl e
kull anél an ¢re ayné zamandda rbikt kaisligrl ei -gi¢rmb

patl ayécé madde ol avaki kehl Bhel6Bonz ¢obkurt tr

14



keki3ll reni n alréeis€t al vy

1.102GIl i sinin Kristal Yapéseé

Glisin (Gly),f or m¢ JCH.COHH olanapolab i r ami noasi ttir (
Yapésal ol arak proteinlerde bulunan 20 ar
zinciri sadece bir hidroemt o mundan i b ar-karboni atomu dalbir si ndek
hi drojene bajlé olduju ifindiglkrsibnroptiyk

i zomer i bul unmamaktadeéer .

Yan zincirinin ol mamaséndan dol ayeée i ki
polipeptid segmentinin) biklebilb9legminer i ol
ol uklaruGluirsi n en k¢- ¢ kneadneinnioyalsei t diglemas &mi I
séjamadéejé bir-ok yere séjabil mektedir. :

aminoasitlerden sade glisin bulunabilmektedir [68, §9

o) .
|
\\C C N H
|
HQ/: H H
kekKldIGl i si ni napngosléek ¢l vy

15



1.11 Borofosfatlar

Borofosf at bilexki klerinin yap®seal kar m
P.Os grupl ar @énén Il ok al i z dkilenmekjedira[@m&oratd ¢ zeni n
yapésénda; trigpmalsp’ taa jolmd radyel,a 3 oksijen at omu
d¢zl emsel veypygapésamédal uBOwspFliaj Iveryay | tae t4
oksijen atomu ¢zer i nBOgnr ubbajnlua [l rBadanutr eitrr a h

dékendasabowcatyakarn &da blaashsedirludbm i -er mezl
B3Og, BsO; veya (BQ),g i b i -lo&kr mMypehpak | ar é [72-74p Fasfati | 1 r | er
yapése temel ol ar ak, PQ@ graba vebnarsneet ROePl an t et
bajéyl a baj |l anemahedraPOsgrububuo z elr mmk d a h@ kar mack
gi bi K grupg®lan Lelves e[k maimes f disjf at | ar én
ol ar ak, yapél arénda bul unan oksijenlerin

meydana gelen d°rtl ¢ koordi nadeyareaisadhirp a
ol ukturmaséyla megdgmabgedandiof] ukBE BP®Onu L

nedenle, borofosfdb i | eki kl erinin ©°neml. bir kristal
yeni fonksiyonel mal zemel eri n Kk elpazea ni ama
sg | amakt]l]aTepr a[k7 7al kal i metall erin yapéya

birimler o | u knondimeer roptik matzemeler| gibikyene fonksiyonel

mal zemel erin el de edil mesini ahlE@b6l ayan - al

Ssuz yapéya sahip ol an MBP® M=cCa,fSat bil e
Ba)ilkol arak ter mal ,y9ntteamlaef éBradmenK-eekl &gl aerdéi | r
toz kér éwnemi | eri nden yol a -eéekél arak hekzag

belirl ennmnpiak avmee thr¢ecreer it abl odaki gi bi hesa

Tablo 1.4: CaBPQ, SrBPQve BaBPQ@b i | e ki k| e raramedrelaii t h¢gcre p

Bil eki a (i) c (i)
CaBPQ 6.688 13.234
SIBPQ 6.857 13.657
BaBPQG 7.111 13.977

16



Bu bilexkxikler bakta gel eneksel y¢é¢ksek
hidroter mal y°ntem gikhi | gea@al ar &aki pgAnerimeé
Literate¢rde 400 UC sécakl ékta - &kirtelkiems ¢ r e
yeniden homojenize edildikten sonra 8D 5 0 UC sécakl ék aral e
s¢relerl e bil ekkketeti idd 13,8082 teiz 1 GBBriI1O9Y e[r - e

yél éenda tamamladéjé doktora tezinem bil eki
ile ger-eklektirerek Rietveld metodu il e
(Tablo 1.5).

Tablo 1.5: CaBPQ, SrBPQve BaBP@b i | eki kl erine ait kriefatl gapée ve

Bil eki Kk CaBPGOs SrBPOs BaBPOs
Kristal Sistem hekzagonal hekzagonal hekzagonal
M A 161.86 209.40 259.11
a (i) 6.6799(2) 6.8488(1) 7.1026
c (i) 6.6121(3) 6.8159(2) 6.9822
VoY 255.51 276.88 305.04
d (g/cn?) 2.53 4.04 4.23
z 3 3 3

1.12 TaguchiY©°® nt e mi

Taguchi ,Dro.nt &eni chi Tagtlclheir diearsasfréendae
i yi |l emeoltaerkanki jgel il.Ktaigruiclhmi kyt®inrt e[m8 4 f ar k| &
farkl é& seviyeleri a rsaaspetnadnaank ein- iiny 2o | kdounkb-ian
y°nt edndri rbir parametrenin, her bifiBseviye:

ol duk-a f azlma dyeampedyl sneals €é- agle&rke k en dur uml ar o

ortogonal di zi dlkbdasa &nl amedar @akneysel

ulmakk m¢ mk8gnAdréiark t[ér ma konumuz i1 e il gildi C
g°re ol ukturduj umuz di zi tabl & b eraatagré d:
i ncelnednedi JTaguchi y°ntemi vyl e gmaya e k| ekt
rastl anmakt adkeurmar ¥ rvne®&|jhgugche r y 2 nt e hi8n i kul | ;

17



d°ke¢m prosesilrirnnpar @ametyn | endi J lerdirbi r -al
Di ] e rftan tDaveyave Matthews B -meal | éakr eantdkaa p u- | ar @énén
(Physical Vapor Deps i t i on) teknNji(Tkubhaoml &i aki TH
uygul amasénda performans I s ted tei dadirfoééekr ol ar
Taguchi y°nt e mi uygul amasEesiomde utd &, okap
arpbbermasénanat kjamemw-1 arénén pasllamamada %a0 &

l ek bir kalittée .art éké sajl anmécx

Tablol6: Taguchi y°ntemiasarégmre deneysel t
Deney kodu Parametreler
Sécakl ¢ S¢re Mo | oran
KF29 900 UC 3 1:1:1:1
KF30 900 UC 3 1:1:1:2
KF31 900U C 3 1:1:2:1
é é é é
KF44 900 UC 5 1:1:1:1
KF45 900 UC 5 1:1:1:2
KF46 900 UC 5 1:1:2:1
é é é é
KF59 900 UC 7 1:1:1:1
KF60 900 UC 7 1:1:1:2
KF61 900 UC 7 1:1:2:1
é é é é
KF74 950 UC 3 1:1:1:1
KF75 950 UC 3 1:1:1:2
KF76 950 UC 3 1:1:2:1
é é é é
KF89 950 UC 5 1:1:1:1
KF90 950 UC 5 1:1:1:2
KF91 950 UC 5 1:1:2:1
é é é é
KF104 950 UC 7 1:1:1:1
KF105 950 UC 7 1:1:1:2
KF106 950 UC 7 1:1:2:1
<] é é é
KF119 1000 U 3 1:1:1:1
KF120 1000 U 3 1:1:1:2
KF121 1000 U 3 1:1:2:1
é é é é
KF134 10000 C 5 1:1:1:1
KF135 1000 5 1:1:1:2
KF136 1000 5 1:1:2:1
é é é é
KF149 1000 7 1:1:1:1
KF150 1000 7 1:1:1:2
KF151 1000 7 1:1:2:1
é é é é
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113 Nadir Toprak Metalleri ve L¢iminesans

Fotol ¢minesans kelimesinin anl amé, é K€
fotonl ar eén ktualnl éamml édomgartionlleasraarks ol ayéné anl a

mol ek ¢ | orbitallerinin nas el ol uktujuna

kombi nasyonu éi lvee bkaajrlkaéyt bajl ayécé mol ekyg |

Bajlayécée orbitaller daha d¢kéen enerjili
tercih edilirler. Ol ukan her bir mol ek ¢ |
kekiblo llt¢emiamass °zel | ik g°steren bir mol ek ¢
di yagr amé[86.8rmizlemimotliek ¢l | erde bu seviyeler
fazla oldujundan bu ge-i«kler m¢ée mk gn ol ama

m¢mke¢en kél manénr-eBiutlyiol yalrldamé byardanesi

mal zemel er ol uktur makt ér . Bu mal zemel er ;
kristal bokl ukl aré ve bliathlopanf@ecé aver iyleeih
el ementl|l erden ol ukmakt adér . Konak mol ek ¢ |
ki myasal -evresi ve sécakl éejée gihbi par ama
Y203, Y3Als01, Vb . anorganiKlkatigapel aydgaed ama al ané
mol elgélre se-ilen, sabit bir y ks, tgenme

Eu**, Ce" gibi elementlerdir [8B

uyanlms singletler uyanlmug tripletler

titresimsel durulma

_ / i¢ diiniigiim

sistemler aras1 gecis

i
i¢ ve dig dimiigiim

S:
W
/ Vil
' % T

fosforesans

w

sogurma floresans

MM

So

temel hal

kekib:IFot ol ¢nnsi nneasdad e i - iiyna kréassmi  ener j i d

Lantanitler; periyodik cetvelin@ er i yodunda yer al ér ve L
Sm, Eu, Gd, Tbh, Dy, Ho, Er, Tm, Yb ve L&il ement | er i ni I -eren

metall eridir. Lantanit iyonl ar é; goerént gl o
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yaygeén ol ar ak kumalane@émalnerldi mi. nels@mtsani t

konfig¢grasyonundaki enerji seviyelerini b
al an model i i1 K aoldar agke | 1 & Bridtal aldnemodgtéil r [ 87
d¢kek [88] Veyva medhadmhk ape&i s1stemlerine b
uygul antaaltsar ged4fi k spektrumunu 8ol i z et m
ve ¢- d@fiegrolnilkalrié [kul | andfalld kWen WIad meaxy @én

1.14 Nadir Toprak Metalleri ve Toprak Alkali Bor ofosfatlar

Nadir toprak metali k at k € | tapnakn éakkali borofosfatlar, hem

borofosfatlarén yapésal -ekitlilijinin -ol
Il avesi bu bilexiklerin kayda dejer ol - ¢
dol ay el asrodha ysedkl ékl a -al exkélan konular ar.
met al i dope edil mik mal zemel erin spektral

hazefa cihazlarénda optik data deposu ol a
I -1 n h&t edreér escaeydéel i | ]gToprak alkaimeotofostatarardopg 9 4
edi | mi kK ol anaditta@rak neetalleri Talgorlar bdie v ¢93-98]. mi Kt i r

Tablo 1.7: Toprak alkali borofosfatlara dopeliemi e e di | me mi kK oetadlem nadir top
Bil ekik CaBPOs SrBPOs BaBPOs
Dope edi |l mi k najf Eu, Eu, Eu,
[93-99] Yb, Yb, Yb,
Ce, Ce Ce,
Sm, Sm,
Tb, Tb
Dy
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1.15 Mikrodalga Enerjiyle Sentez

Mikrodalga enerji; 300 MHz ile 300 GHar al é]J eénda frekansa ¢

ol mamek el ektromanyeti k radyasyondur . Me t
mi krodal gal ar , dielektrik ara y¢zeyde Kkeér
Mikrodalga enerjib e |l | i bir frekarmksstma vyegzidmelyil ke beil r
enerjisinden el de edi |l ir. Mi krodal gal ar ;
enerji Kekillerinden daha y¢ksek dal ga b
sahiptirler. Mi kr odal ga e n e ergitme, oksits €t ma ,

minerall erin kar bot emm ku yrgeudl ¢aknsmaysognnud ag i kbui |
End¢striyel iikwloadmll ggra ié-siér naaez;a | it vnaesm@ z & madng,

enerji maliyetinegn dol ayé terci.h edil mektedir [100

Mi kr odallgamgén- thaa kg € d a , ki mya ve kOjét s

vV e uygul amal arée s©°z konusuyken daha sonr

sanayinde dek ul | a nbearxélnaan mé k't ér . Mi krodal ga i
derinliklerine n¢gfuzeepgebifloemuetaktol dmduy
ésétmadan farkl edeéer . Kl asi k ését ma Si s
(kondg¢gksi yon) ve yayél ma gibi standart €
numuneyi dékaréedan éséteéerkenekimikaoe afl gal a
dijerlerinden -ok daha hézl é& ésénabil mesi

mi krodal ga enerjinin cevher/ k°mg¢gr hazeéerl a

kulla n & mé rk étmektedir p0;1102.

1.151Mi krodalga ile I sétma Sistemi

Mi krodal ga ését mak esnidsetne noil udmatk Jttaedneerl. b i

1- G¢- uygul ayece,

2- G¢- kaynaj é, mi krodal ga ¢reten (el ektri
vakum t ¢ ¢pé¢, magnetron,

3- Jenerat°rden gelen mi kroetb&i)] gal ar é& apl ik
4- Hedef mal zemenin ésétéel maséné sajlayan
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Glg Uygulayic

Wikrodalga
Bogluk

Magnetron

2,453 GHz ( )

Dalga Klavuzu

kekili:IMi krodal ga il e°eséetnmamnéplRémati k g

116 Y¢{ksek SeéeeHak| ke nkeaetzée YO nt e mi

Kat el aré habasl amal iy-aiygéany°ntem ol an

hal sentez y°nteminde, i stenilen ¢réne ul
madde birlikte éséteéeler. Bu metot, hem e
bir kull aném Meaboksa thH wlrma kstegd dé&rmr.l er |, ni trit

dijer bir-ok t¢ren Yagnteez iknudel aln@liméameé |raabji
sécakihak Ils&tmé&@ ez y°ntemi ni nGedeideb00200d aj | ar €
AC araléjénda y¢ksekbségakkekkigemeksl aiy mb
t ¢cket i mi s®°z konusudur . Bunun nedeni , ik
yé¢kée¢ne g°re 46 ten 126 ye kadar dejiken
ol mdeéayeEnsgyl anerjisikizkrarakemamaden. - oAy
y ¢ ksek sécakl ekl arda, i stenen bil ekik k a
reaksiyonl ar yavakt er ve sécakleje artter
Genelli kl e kateéelar, erikmmar andanl arakasi kart
hal de meydanhalget eaksi ykatl&ar é, sadece ik

ger -ekl exkir ve hemen y¢gzey tabakasé reaks

yé¢zeye girdifji s¢rece devam emakgiyona Sécak
olanak sajlar ve difg¢gzyon, oda sécakl ejeéen
°neml i kur al kat é yée-, keatiane s emmw&kk laésjéan € B s & tk
reaksiyon zamBwm®ea sad] menmakt dr f ¢ zy oBu, Séneér
yzden, bakl angé- maddel erinin k¢-¢6k tanec

22



homojenize edil mik karékem y¢ zey tsemas al .

gereken mesaf.eyi késaltér [103

K¢-¢k taneci kl erin homoj eknt aknd rag k€é még neét r

i Kl emi °oleddBida rkri stalin y¢zeyinin bir di
pres ile toz kaméekémé ap Rd a&krseihyadon hlkeargéek @ me |
s¢reci boyunca birka- k ez al §owar abkké zeypneé&ni

ar t t e r gerelkkletekrar homojenize edilir [1Q3

117 ¢al ekmanén Amaceé
G¢ne mez kes me, akéendér ma vV e parl at ma
Kull anéisamt sgn@meérzzemel er hayat. °nem taker

kull anél any ell I masd aa®t Isfonkul IBdNn é gg ns glei-pg i &I- a

teknol oj i il erl edi k-e bazeé@emaniak ghnded@vVear do]
akénma direnci yé¢ksek hem de ke¢gbi k bor ni
ve kimyasal olarak inert yei bir s¢per sert mal zeme el de
arakteéer mal ar a-éseéndan brewnd k  plriors e @ oirelme r i
mal zemel erin gelixktiril mesi kadar ¢reti md
kull aném seviyesineum erkalbiiyaenek d&K nr mai ngd

akénmaya dayanekl e seramik ma lazneder | er e o]
ol muktur. Bu nedenlerin yané séra, yeni p

mal zemel erin geliktirilmesini tekvik et mik

~

Borofosfatlar, k at al i z vV e semami ky amg@gihilesaddrias | i J i

mal zemel er gi bi p ek -0k teknol oj ik al a
Borofosfatlar, yapélaréna dope edilen (kri
toprak metalleri sayesihe , il ave bir l ¢mi nesans ©°zel i
fosfor mal zeme ol arak da kull anélabilirle
toprak metallerinin dope edil mesiyl e, bil
yerl erini geriil ekaz atnenkanloalrogj iveal anénda da
i mkané bul mal aré ama-| anméxteér .
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2MATERYAL VE Y¥NTEM

21 Kull anéel an Kimyasal Maddel er

B, aktif C, BO; H3BOs;, etanol , ir e, glisin, K
Mg(N03)26H20, Ba(NQg)z, Sr(NQg)z, CO(NQ3)26H20, NI(NO3)26H20, Y,0s3,
MoOQs;, ZrO,, BeO, MgO, CaO, SrC§{ BaCQ, NH4H,PQ,, LINO3, ERO;3;, Gd.0s,

La,03, Nd,O3, ERO3, SmpOzve Dy,Os kimyasal maddeleri Merck, Riedel ve Sigma

firmal aréndan temin edil miktir.
2.2 Kull anél an Cihazl ar
Mi krodal ga enerji y°nt emi SidmensIVa2n el ar ak

model, 245 GHg ¢ c ¢enwd et i pi mi k r omdéad @éalr ef néer kbsthe | k ukl al t aér
reaksiyonlaré Proterm mar kKkaé kKlegotla& Eé eamnd a
-ekimlegxri 1C&KO056 |, 30 mA, 45 kX6 Preadyasyc
PRO markaX-ek énl ar é diXRbaktiolmeet ee.ssiKnferdad end Kt |
spektruml ar é, Per kin EIl mer Di amond 100 I
pektrof ot omet r Ristveld anbkkeri High ScorePhng(lkisang koder

9200009 pr ogr ame il e g SEM-f eokt | o€] kriaidir IEiss@®N K t | 1 .
Scanning Electron Microspy (FESEMCarl ZeissSupr a 40VERIl ehei g regnt
Rafine edi | mi K birim he¢gcre parametrel er|
hesapl| aTemalkanaliz ise, Perkin Elmer Diamond marka Diferansiyel
Taramal & Ter mal Analgiez - eKGE BFioA )oil lgmmhteigra.n ¢
analizleri (PL) Andor SolisS 500i spektrofotometresi ile
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23 Knert Mrkiraordal ga Fér én DeSwsterg!| eri nde

Reaksiyonot amdan oksijen wuzakl aktérmaya y©°.I
gelmesi sonucundani kr odal ga f ér én i -eri siibiden azo

sistem tasarl anmék ve tasaré ¢reéene ul akel

kroze yerlextirilebilecek boyutta, éséya
gaz giriki ve bir gaz -ékeéxké bulrilerekan cam
ger ekl i bajl antéel ar yapél mekter. Yéksek e
oksijensiz ortam sajlanméxkter. Dekar édan

borusuna gaz t uiasjtéee meajaiatnememé @mpt ez earedi
-idiemi &eéekaséppkdkide 29g2r ¢l mektedir.

24 Mi krodal ga Y°ntem

Bakl angé- maddel er i, reaksiyon denkl e
tart él mek, hoaggenize ediegie® g d g | W gt ¢ en kar e kéml
yakl akeék 1 gr aank tlkmo zt ealret rétra kad kéénhalma K t ufF e K i
dejerlerinde uygun s¢relerlEeédeeaklsil panagrmn
havanda ©°Xé&ké&rleare&k , t oz kérénémé desenl er.i
konul mMkkuodal ga ytmakenmy albell aan el st ¢ n den

I Kl eml er uygul anméxtér .

25



k e Ril:ICam sistemine aioft oj r af | ar

kelki2ZlICam si stemine aodttojkreanfaltarze edi | mi k f
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25 Y¢ksek SéeHak!| eSke nkaetzé Prodesér ¢

Bakl angeée- maddel er i, reaksiyon denkl e

tart él mek, homaaggenize ediegie® g . d & | W gt ¢ en kar e kéml
a

y akl Keéek 1 gram tam tartéemuaKFR-B&8r Bkdpar e
araseéendaki & e nseéyclaekrl ,é k9 Ov0e 4 saat sur e p a
ger-eklexktirilmicktir. Tagu@&dhi Kgydlnare manané
deneyl er i se borofosfatl|l arl@®@n ddnrk bodkulkaumar

topl anfdaarskgdetak| ék parametresilC od @acaklée kil-arn
ger -ekl exkti fli8lomikwtdil rar eEKRI@G4s éndaki deneyl e
bulundurularak 4006 de 2 saatlik ©°n kalsinasyon
homojenizeedilerek 1I0C/ dk és ét mECOoh g=é -ielkar@0@r ak bu
saat kalsine edildikten sonra dakikada D06 I i k soj samaakllée] énda

getiril mek suret i7g17®4.ger -ekl exktiril miktir
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3.BULGULARVE TARTI k MA

3.1 B/Aktif C Sisteminde S¢r e Etkisinin Kncel er

Ger-eklextirilen Deneyl er

Tablo 3.1: B/Aktif Csistemindesg, r Ekesinin i geelekmegtiroedlrar @eneyl e

Deney Bakl ang Mol S¢re Hedeflenen
kodu maddeleri or anl srén
MD1 B+C 1:1 (5 dk) BsO
MD2 B+C 1:1 (20 dk) BeO
MD3 B+C 1:1 (15 dk) BeO
MDA4 B+C 1:1 (20 dk) BeO
MD5 B+C 1:1 (25 dk) BeO
MD6 B+C 1:1 (30 dk) BsO

3.2 B/Aktif C Sisteminde S¢r e Etkisinin Kncel er
Ger-eklektirBSbaen-Danéyl erin

Tablo 3.16 de verilen deneyl erde ayneée
s¢relerde 850 Watt g¢-teki miMOL, MDA | ga ene
MD3, MD4, MD5 veMD6 deneyl er i sonucund&Xekeélndar edi

tozkér énéem desenlveerrii | IBe @deneylare3ait XRD deésenleri
incelendijinde s¢grenin 30 dakika olduju M
pi klerin kaybol dhjeded®rglemgmt sentkeakatger -
Bundan sonra yapélan deneyl erde mi krodal g
30 daki ka al enmextér.
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Bagil Siddet
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20

k e KBil:IMD1, MD2, MD3, MD4, MD5 ve MD6deneylerinei X-&« é nl ar & &senteri Kk ér éném d

3.3 B/Aktif C Sisteminde Gy - Et ki sinin Kncel eni

Ger-eklexkxtirilen Deneyl er

Tablo 3.2: B/Aktif C sistemindege, - et ki si ni hdemkhleek einmiel énd Ideemé& yl er v

Deney Bakl ang Mol G¢ - Hedeflenen
kodu maddeleri or anl dej er | Srén
MD7 B+C 1:1 (100 W) BsO
MD8 B+C 1:1 (200 W) BsO
MD9 B+C 1:1 (300 W) BsO
MD10 B+C 1:1 (450 W) BsO
MD11 B+C 1:1 (600 W) BsO
MD12 B+C 1:1 (700 W) BsO
MD13 B+C 1:1 (850 W) BsO
3.4 B/Aktif C Sisteminde Gy - Et kisinin Kncel ent

Ger-eklektimBben-Daneéyl er

Tablo 3.26 de veei mon oemaemahee,enhaa ér | ¢
farkl é& g¢- dejerl er i nmar u3z0 bdéekrMaikjBMDBroEdkat | €gr a

MD9, MD10, MD11, MD12 veMD13 deneyl er i sonucunda el de
X-ekenl eeeén®m desenlveerrii | Be deiteylere3ait XRD d e
desenl eri in-cedejngdniji nglesagl di k-e reaksi yorl
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bir éeadtdeafmakl|l angé- mankayeode i unigArpi ket igr
hedef créeén sentezlenememi Ktir. Bu dur umd:

ol duju belirlenmiktir. Bundan sonraki dene

=
- -

MDS9

M ”w MDI10
MDI11
A RPN in T—— “W"W i \L‘.‘ —— i " N

Bagl Siddet

k e KBi2:IMD7, MD8, MD9, MD10, MD11, MD12 ve MD13 deneylerine &t& é nl ar € t oz kér ér
desenleri

3.5 B/Aktif C Sisteminde Mo | Or ané Et ki siKRim Knce
Ger-eklexktirilen Deneyl er

Tablo33:B/ Akti f C sisteminde molgeor-arkd eettkiirsiilreinn diemce
kodl.ar é

Deneykodu| Bakl angé - Mol Uygul analHedef |l en
or anl
MD13 B+C 11 850 W/ 30 dk BsO
MD14 B+C 2:2 850W/ 30 dk BsO
MD15 B+C 31 850 W/ 30 dk BsO
MD16 B+C 4:1 850 W/ 30 dk BsO
MD17 B+C 51 850 W/ 30 dk BeO
MD18 B+C 6:1 850 W/ 30 dk BsO
MD19 B+C 1:2 850 W/ 30 dk BsO
MD20 B+C 1:3 850 W/ 30 dk BsO
MD21 B+C 1:4 850 W/ 30 dk BsO
MD22 B+C 1:5 850 W/ 30 dk BsO
MD23 B+C 1:6 850 W/ 30 dk BsO
MD24 B+C 1:7 850 W/ 30 dk BsO
MD25 B+C 16:1 850 W/ 30 dk BsO
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3.6 B/Aktif C Sisteminde Mo | Or ane Et kisinin Knce
Ger-eklektimBbaean-Danéyl er

Tablo 3.36 te verilen deneyl erd@e farkl
dakika8 50 W g¢ceé¢nde mi krodal ga MDLg MPldye mar u
MD15, MD16, MD17, MD18, MD19, MD20, MD21, MD22, MD23 ve MD24

deneyl eri sonucun cbaX-&ed drel aerdél | temz (k&rmd ream
3. 36 vteriBumi gt gnl er e ait XRD desenl eri i n
benzer °czell ik g°stkEemr diuklgami mp9r ;b mahkéreE
bilekiJimizin bilexkxim orMDLedeoeyiremitFIR1I ol du
spektr umu kekil 3.460 t e vV e [ it ETIRat ¢r Ve

spektrumunda g°zl enenCOiitrexiiklier ¢ ragnolrdr iyn

g°stermektedir.
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k e K3i4:IMD18 deneyine ait FTIR spektrumu

Tablo 3.4: MD18 deneyine ait FTIR verileri

G°zI|l eml en ¢ Titrekim T

Sayes'e,

1195 OBO [104

Bor mi ktaréeneén ak&DZ kodlu @denegekaiX#lkemd ajr & (

toz keéréeném destevnel rei XRDWda@sankeiir i t 2dréajtesilel er i

karkeéel akt éréel dej énda, b a k I-020Y)y @lementima d d e |l er

reaksiyona girmbeénrodremnamea i kal dej é

B/ Akt i f C sisteminde farkl e
farkl & s¢reler

mo | oranl a

kul | mended falr earke ny adpreil satex lidjeinae
el de edil ememi Ktir
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100

MD25

80—

60

Siddet

40 -

20+

L e e L e T
0 30 40 50 60 70 30
20

k e KB5:IMD25 deneyineaiK-e Kk €énl ar € esemiz kér éném d

3.7 B/BO3Si steminde Ger-eklektirilen Dene’
Tablo35:B/B,Ossi st emi nde ger - ekoldd.katrieri |l en deneyl e
Deney Bakl at Mol Uygulanan Hedeflenen
kodu maddeleri oranl Kkl em Lrén
MD26 B + B,O; 1:3 850 W/ 30 dk BsO
MD27 B + B,O3 3.2 850 W/ 30 dk BsO
MD28 B + B,O3 1.5 850 W/ 30 dk BsO

38 B/BO3Si steminde Ger-ekbBertuikraten Dene’

Tablo3.® te verilen deneyl erde bakl angeée-
B.Os bi |l exki kl er i far kl e mBsOO0 onruann | aea@hdal eknu
hedef | eknenkiiklt iv@rileBMD26dMD27 ve MD28 deneyleri sonucunda
el de edil eXérgaeglmdre&k er aniémc adleesrechil jeirrnde g°©° z |

i ki tane pi kin backl e &t-karakteristid gklee t doflan ol
belirl @&eki kt Bak/lda added e | enr i i | XRDMiBsE2ned ya ali
birlikte k ar k € | a xBaékrl éal nngééek-t éma@td ed mrr edksai Bona gi
ortamdg kaljcka] édakl angeée- upisepor gksitalé anorf el e me n

bir faz meydana getiri J i bel kek3h8ni kde r MDai6FTIReneyi ne
spektrumuv er 1 | Mma Bt o r Beril@ndFTIR spektrumu veriledi i t eileat ¢r
uyumludur.
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k e K3i6:IMD26, MD27 ve MD28 deneylerionucundaelde edilen¢r ¢ n kiteXréeé ntozka reé n é m
desenleri
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k e IBi7:IMD26,Bve BOs6 eX-&aki&nl ar € ededlezi kér éeéném d
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k e K3i8:IMD26 deneyine ait FTIR spektrumu
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Tablo 3.6: MD26 deneyine ait FTIRpektrumu verileri

G°zI|l eml enc¢ Titrekim T
Sayes'e,
1436 g (2109
1023 as (BOs) [106]
938 0s (BO3) [106]
740 02 (BOs) [107]
676 Uy (BOs) [106]

39 B/H3BO3Si steminde Ger-eklektirilen Dene
Tablo 3.7: B/H:BOss i st emi nde ger - elolddkatriéeri | en deneyl e
Deney | Bak !l a Mol Uygulanan Hedeflenen
kodu | maddeleri or anl Kkl em Lrén
MD29 | B + H;BO; 1:6 850 W/ 30 dk BsO
MD30 | B + H;BO; 3:4 850 W/ 30 dk BsO
MD31 | B + H3BO; 1:10 850 W/ 30 dk BsO

3.10 B/H;BO3Si steminde Ger-ekBeruikratéen Dene

Tabl o eSerilgnil edeyl erde f ar IBlvé kB®opd i roirkanl ar
maddel er i, 850 W g¢-te mikrodal ga éekeéna
kekil 3. 9 MD28,avD30 eve MID3E deneyleri sonucunda elde edilen
créenl ¥eeémnlbar keéer éniemc edleesredhiljeirnde bakl angé-
olan HBO36 ,(IEDD:300199) r eaksi yona gi rmeden ort

belirl enmicktir.
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Bagil Siddet

MD31

20 30 40 50 60 70 80
20

k e K3i9:IMD29, MD30 ve MD31 deneylerineat-é Kk €nl ar &€ edeezi kér éném d

3.11 B,0O3/H3:BO3Si st emi nde Ger -eklektirilen De

Tablo 3.8: B,Os/H;BO;si st emi nde ger - e koldd.katrieri | en deneyl
Deney Bakl an Mol Uygulanan Hedeflenen
kodu maddeleri oranl Kkl em Lrén
MD32 B,0;+ H;BO; 2:3 850 W/ 30 dk BsO
MD33 B,O;+ HsBO, 15 850 W/ 30 dk BsO
MD34 B,O;+ HsBO; 5:1 850 W/ 30 dk BsO

3.12 B,0O3/H;BO3Si st emi nde Ger -ekbBeruvuilraten De

Tabl o BeBi6l ealre deneyl er de f,@;rvé&kHz;BO; mo | or i

bakl angé- maddel er i 30 dakika s¢reyle 85
bér ak eMhBex,t EMD33 ve MD34 deneyl eri sonucul
X-ekéeéhbar &éréném desveenrlielrmi witeikre.| aNBR 3122 B D d d e
incelendijinde, bakdB@n(tbb:300a2dDdel mr 1l pde i

reaksiyona girmeg®mng¢lomgratmgdra. XRR HEBe@l@iré e ai t
I i t eveddrigrl e kéarr &xl éd éajké fldDD;77-0 M B B ) mé hit ki Jin
pi kl erin yané seéer a ;B {ODB:BOPEL-9 9 na dbd € lexri i n de
piklerin de o | d wj°u ¢ | mMJDB4 deneyine aiXRD desenindeng r ¢ n i s e
karakteristi k yemloorofk s9 zelnlkii k& e mrgimad ze meni
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gor ¢l mMbB3ddidreneyine ait FTI RFISRsgektum umu Kk e |

veril eri Tabl o FII RO spakwveuml| mekiid eri bor

amorf ©°zellikte ¢rén olukumunu dest ekl emelk
MD32

k-t MD33

2

e

)

[=4]
MD34

20 30 40 50 60 70 80
20

k e K3i1Q: MD32, MD33 ve MD34 deneylerineatt-é k énl ar €& edemlezi kér éném d

00 3500 3000 2500 2000 1500 1000 600
cm?

k e K3il1l MD34 deneyine ait FTIR spektrumu

Tablo 3.9: MD34 deneyine ait FTIR spektrum verileri

G°zIleml enen Da Titrekim
1408 9 (JHID5]
1191 Gos (BO2) [106]
883 o (BO5) [106]
705 % (BO,) [107]
633 G (BO3) [106]
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313 % 60 HBEskK- er i B/B,O;dbe st emi nde Ger -ekl e

Deneyler

Tablo3.10: % 6 6 ;BOg£i k- eHr BBOysdest emi nde ger - e koldd.katriéer i | en d

Deney| Bakl a Mol Uygulanan Hedeflenen| Ho moj e n |
kodu maddeleri | or an Kkl em srén -0 z¢é0C8
MD35 | B + B,0s 1:3 850 W/ 30 dk BsO % 60 o] 3B(I)é k
-%zel t
MD36 | B + B,0Os 3:2 850 W/ 30 dk BsO % 60 o] 3B(I)é k
-%zel t
MD37 | B + B,0Os 15 850 W/ 30 dk BsO % 60 3B(|)§ k
-%zel t

314 % 606 HBE3kK- er i B/B,®OzdSd st emi nde Ger -ekl e

DeneyleinSonu- 1| ar é

Tablo ¥et0dedadetHBPI-Lrzebtdasil éak eri sind
or anl,a&lengenteBave B,O;bak!|l angé- maacbkl @3 @ r W gttt akie
mi krodal ga ékéna 30 dakiMb26, MD27ve WID28 mar u z
deneyl er i nHgBO; -B6zGe | It & ki i -erisinde hazeéerl a
MD35, MD36 ve MD37 deneylerine aX-é k emloar &k eér eném desenl er |
deveril miktir. MD35 VvX&D déseBldii rdeeenleeyr ceirji inred ea |
ol an piklerin bakBGwegBd:06 madadetl eolidudjeun bHe | i
MD376 MRDdesenii se karakterigtdtkeraemorldor® zwd | ¢
I -eri kIl crénegn ol MR3DPuye @9 st eFrTmheRk tsepdd kr
3. 1306 FTIRRspveekt rum veril eri tiT &HR goektBim1 16 de
verileri, i teratg¢r dejerl eri il e kar kel

ol ukumunu destekl emektedir.
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kelkBl3MD376 ye ait .FTI'R spektrumu

Tablo3.12: MD376 ye ait FTIR spektrum veriler.]
G°zlemlenen Dal Titrekim
1408 g (2H105]
1190 Gas (BO;) [106]
883 gs (BOs) [106]
704 o (BOs) [107]
632 Uy (BO;) [106]
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3.15

% 6 0

Deneyler

Tablo 3.12: %

6 6 ;HOgi k- eH BM&lBO;d € st emi nde

[0k KHe r i BFH;BOd 81 st emi nde

ger -

Ger - ekl

e koldd.katriér i | en

Ger - ekl

e

d

e

m

Deney| Bakl a Mol Uygulanan | Hedeflenen| Ho moj e n |
kodu | maddeleri [or an Kkl en orén -0z ¢cC ¢
MD38 | B + H;BO; 1:6 850 W/ 30 dk B:O %6 6 kLBOK
-%zel t
MD39 | B + H;BO; 34 850 W/ 30 dk BsO % 6 06 ;B0¢ K
-0 zel t
MD40 | B + HsBOg 1:10 850 W/ 30 dk BsO % 6 06 BO& K
-0 zel t
316 % 60 I@BOsK-Her i BfH:BOd 81 st emi nde
DeneylerinSonu- 1| ar é
Tablo3.1®» de verilenHMEnréyleéti %i 60 -kéeksind
oranl,8vedsB@d akl angé- méad ekl Br5i10 KW\ Igl¢gan e ki
ékéna 30 dakika s¢r H&DB38 eMD3dave WMP40 dereyi a k € 1| mé «
sonucunda de

auk d eloazrckegnéeréem détktenl er i

ver i |l D38 & r .4RDt desenii ncel endi § (IOGDD:&50403B O

bil ekijJinin

°czelli

H3sBO30

meydainMB39%g edrdi XRD g& e @énmig K 8 ¢ ry.ak

k gUsiteai & ke akBO;3ODDKBO-OPLIOKO ) H bi |l exki Jini
K i alidkarakteristik pikidir. MD40deneyire ait XRD desenlerii ncel endi J i nd

HgB20s (ICDD:25-0097)f or mu n a

41
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MD38

MD39

Bagil Siddet

MD40

20 30 40 50 60 70 80
20

k e K3i14: MD38, MD39 ve MD40 deneylerine &t-é Kk énl ar & edemlezi kér éném d

317 % 66 | %03 K- er i sBOp/HIfBO; Sisteminde
Gerk-leektirilen Deneyl er

Tablo 3.13: % 6 6 :BOgi k- eH B®Oi/HBDgsistemindeg r -eekktli r i | enodleaed§l er ve

Deney| Ba k|l a| Mol Uygulanan | Hedeflenen| Ho mo j e n |
kodu | maddeleri | or an Kkl en srén -9 z¢0C8
MD41 B,O;+ 2:3 850 W/ 30 dk BsO % 6 0 ;BO¢ K
HsBO; -%zel t
MD42 B,O;+ 15 850 W/ 30 dk BsO % 6 06 ;BO& K
HsBO; -%zel t
MD43 B,O;+ 5:1 850 W/ 30 dk BsO % 6 06 ;B0 K
H3BO; -0 zel t
318 % 66 | K03 K- er i sBOp/HIfBO; Sisteminde

Ger-eklexktirbBbeno-Danéeyl erin

Tablo 3136tever i | en derHeBpD{-erzedh td & il dk eri si nd
or anl,aBO3 vedlgBO; ba k|l angé - maardek e B85 0 k Wl |gagn-ét
mi krodal ga éeéxkxkéna 30 dakiMb4l MD42rve iD48 mar uz
deneyli sonucunda X¥kdénetdr bEeaogmlige@rie nleenlai It
te v er iMDdAl ve MD4BS. ¢ XR®idesenleri ncel endi jinde yapée
ol arak amolcfi vaalrdgwnjdua,k i 3 L ECOD:I>0KDB) i el BIBD] i
ait ol duj u MBe4R i denegnmmXRBOt desenleri | 1 t er at ¢r i
karkél akter él deéej eBQ @CDD:@l®016AImig ke e K imaidmdiers i y &n
HBO,(ICDD:77-0425) bil exkijinin pikleri g%zl eml er
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k e K3il3: MD41, MD42 ve MD43 deneylerine at-é k € nl ar é edeezi kér éném d

319 Et anol KB/BeQ; bigemimdbe@e r - ek | ekt i ri |l en Den

Tablo3.14 Et anol B/B,©srsistesnindegk & - e k | derelylér vekoldd.ra r &

Deney | Bakl arn Mol Uygulanan Hedeflenen| Ho moj e n |

kodu maddeleri or anl Kkl em Srén -0 z¢cC4

MD44 | B +B,0; 1:3 850 W/ 30 dk BsO etanol

MD45 B + B,O, 3:2 850 W/ 30 dk BsO etanol

MD46 | B +B,0; 15 850 W/ 30 dk BsO etanol

320 Et anol KB/B2@3iSs ist ¢deni nde Ger -elkl exktiri

Sonu-1| ar é

Tablo 3.16te verilen deneyleetanoli - er i si nde f arBkvyweé mol
B.Osbakl angé- maacbkl @5 @r W gygttaekie mikrodal ga
s¢reyl e mar uMD2b6& rr aMkDe2l Tmévket EMD28 11l e ayné mc
etanol i -erisinde hazer | ais@euacuniteildedileMD4 5 v
créenl Xrexx édilozr ekerénéem deserelreardimi kekrl MD1
MDA45 deneylerine aiXRD desenlemin i ncel enmesi sonucunda b
olan BO6 e ai tveopitkalmdra bul unan ¢eBgOg({HCDD:D2- ¢n et k
1067) Dbil exki ] imii ng “hapkersekp K elrdibjeil i r 1l enmi K1

3. 1eMD4450

e

ai

XRD
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bil exki kl er e

ait

pi k M@46 denewierag¢ XRDdesenlerie k

ver.i

i ncel endiJzaeldlei la mpYdutketrueginu ¢gree¢rni¢l nme k't edi r

MD44

MD45

Bagil Siddet

MD46

k e K3il6: MD 4 4 |,

MD4 5

20 a0
20

ve MD46

k ér éasanleri d

40 a0

deneyl eri Xgapntanéatelzde
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k e kBilh MD4 4 6 X& Kk

il a ]

&int ar é edemexi
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kéréném d

321 Et anoelr iKBH#O:;&i st emi nkdlee kGeirr-iel en Deney
Tablo3.15:Et anol B/HB@:s B s hdmi nde ger - e koldd.katriéri | en den
Deney | Bakl al Mol Uygulanan Hedeflenen | Ho moj e n |

kodu maddeleri |or an Kkl em Lrén -0z ¢cC ¢

MD47 | B + HsBOs 1:6 850 W/ 30 dk BsO etanol

MD48 | B + HsBOs 3:4 850 W/ 30 dk BsO etanol

MD49 | B + HsBO, 1:10 850 W/ 30 dk BsO etanol
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322 Et anoelr iKksi #80;8i Btldmi nde Ger -ekl exktiri

Sonu-1ar e

Tablo 3.5 Ge verilen deneyleetanoli - er jfsairnkdee moBveor anl ar
HBOsbakl angé- méhkle&dkrW &audtl @aknieé mi krodal ga
s¢reyl e marak ¢deér adéléMDé7x MDA8 ivd MDAK tenayi.
sonucunda el de Xadkdmrelmar¢chkgmémrem e enl er i
v er i | MD4kve MD49 deneylerisonucu elde edilenlbie k i k | edesenteri X R D
bakl angé- ;Bma(lCdle7s2 1 58 ) 0 ¢ N grmedek oriaypdan a
kal dej éne gMIDA8 d e me Kt e csiorn.uc u ol ukan bil ek

g°sterdiji XRD deseninden g°r ¢l mektedir.

MD47

MD48

Bagil Siddet

MD49

T T T T T T T
20 30 40 50 80 70 80

20

k e K3i18: MD47, MD48 ve MD49 deneylerineatt-é k énl ar €& edemlezi kér éném d

323 Et anole mid& B,Oz/H3BO; Si st emi ndkd e kKGeirr-iel en

Deneyler

Tablo3.16:Et anol B,O#HEBOssiimmdee mi nde ger - e koldd.katriér i | en de

Deney| Bakl an Mol Uygulanan | Hedeflenen| Ho moj e n |
kodu maddeleri or an Kkl en srén -0 z7¢cC ¢
MD50 | B,O;+ H3BO; 2:3 850 W/ 30 dk BsO etanol
MD51 | B,O;+ H3BO, 1:5 850 W/ 30 dk BsO etanol
MD52 | B,Os+ H3BO3 5:1 850 W/ 30 dk BsO etanol
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324 Et anolemié& B,Os/H;BO; Si st eminde Ger -ekl e
DeneylerinSonu- 1| ar é

Far k1 & mol,B@isvaHBOalr aéknldaan g € - méhkl80 e r | kK ul

W g¢-teki mi kr odal gama&ien a@dreakddald K tkiar isl¢ern
deneyl er Talkelro | B58 MD51LdeaMD52deneylerine aiXRD
desenlar ke ki | 3. 1 VD50 veaMDbZdeneylemeé adRD desenlar

amor f t&€gzreddlokmikn uj unu gMD$S1 demeyire kit XRDi r .
desenleéndenH3;B3;0s (ICDD:250 0 9 7 ) j ibrmemg da nab gl di ¢ hmi Kkt ir

MDs0

MD31

Bagil Siddet

MD52

20 30 40 50 60 70 80
20

k e K3il9: MD50, MD51 ve MD52 deneylerine at-é k € nl ar é edeezi kér éném d

325 ¢°z¢4c¢ Etkisinin Karkélakteéer él maseé

Tablo3.172¢°z¢c¢ et kisinin karkélakteéereldéje MD26, N

Deney Bakl an Mol Uygulanan | Hedeflenen| Ho mo j e n |
kodu maddeleri or anl Kkl em srén -%z¢0C8
MD26 B + B,0Os 1:3 850 W/ 30 dk BsO -

MD35 B + B,0Os 1:3 850 W/ 30 dk BsO % 606 :BO& k_
MD44 B + B,O; 1:3 850 W/ 30 dk BsO -etarfole )
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