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Tez galigmasinda sentezlenen bilesik Zn3B2Oe monokliniktir. Lantan oksit, neodimyum
oksit, samaryum oksit ve kobalt nitrat katkili ¢inko borath bilesiginin optiksel 6zellikleri
incelenmistir. Bu bilesiklerin kristal yapilar1 XRD ile a¢iga kavusturulmustur. Sentezlenen
bilesik 3ZnO + B203 — Zn3B20s deki B2O3 mol miktar1 %10, %20 ve %30’a artirilinca
fotoliiminesans (FL) siddetinde bir azalma goriilmiistiir. Kirmiz1 151k bolgesine denk gelen
1is1ldama 780 nm’de gerceklesmistir. Molce Co(NOs)z %25 ve B2Oz %100 ve 4Zn0 %25
miktarindan molce Co(NO3)s %12.5 ve B203 %100 ve 4Zn0 %12.5 miktarlarina ve sonra
molce Co(NO3)s %2.5 ve B203 %100 ve 4Zn0 %2.5 miktarlarina azaltilinca 380 nm deki
piklerin siddetleri artmaktadir. 640 nm’de her {i¢ spektrum kesismekte, molce Co(NO3)3 ve
47Zn0 miktarlar1 % miktarinda azaldik¢a 780 nm ve 800 nm’deki piklerin siddetleri ve
genislikleri artmistir. Molce %2.5’dan %12.5’a Nd2Os miktar1 artirilinca mavi, yesil ve
kirmiz1 emisyonlarin kaynagi, s1g kusur seviyelerindeki elektronlarin valans bandindaki foto
uyarilmis deliklerle rekombinasyonuna atfedilmistir. Ultraviyole emisyon gecisleri ve mavi,
yesil ve kirmizi emisyon band1 Nd** iyon gecisinden kaynaklanmistir. Molce %2.5’dan
%12.5’a La203 miktari artirilinca La®" i¢in uyarma bantlar1 405 - 419 - 438 - 465 - 479 - 544
- 554 nm’de goriilmiistiir. La**iin emisyon gegisleri, uyarilmis seviyeden daha diisiik
seviyelere tipik 4f gecisleridir. La®*’iin 564 - 599 - 646 nm olmak iizere ii¢ emisyon gegisi
goriilmiis olup 599 nm gegisi parlak turuncu-kirmizimsi bir emisyondur. Molce %2.5’dan
%12.5’a Sm203 miktar1 artirilinca Sm®* icin uyarma spektrumlari sirasiyla 390 nm, 527 nm
ve 561 nm’dir. En yiiksek gecis 390 nm’de bulunmugstur. Emisyon spektrumlarini elde etmek
icin 563, 599, 645 ve 705 nm dalgaboylarinda sari, turuncu, turuncu-kirmizi ve kirmizi
emisyon geg¢islerine bagli dort emisyon gegisi tespit edilmistir. Gegislerin emisyon pik giici,
Sm20s3 igeriginin %2.5’dan %12.5 mol'e yiikselmesiyle artmistir. Sm2O3 igeriginin
artmastyla Sm®" iyonlar1 arasindaki ana mesafe azalir ve bu da samaryum iyonlar arasinda
enerji transferini artirir.

ANAHTAR KELIMELER: Lantan oksit, neodimyum oksit, samaryum oksit ve kobalt
nitrat, ¢cinko borat, fotoliiminesans

Bilim Kod / Kodlar1 : 20206, 20223 Sayfa Sayisi : 54



ABSTRACT

LUMINESCENCE PROPERTIES OF LANTHANUM OXIDE, NEODYMIUM
OXIDE, SAMARIUM OXIDE AND COBALT NITRATE DOPED ZINC BORATE
COMPOUNDS

MSC THESIS
DOGUSCAN BOSNAK
BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE
PHYSICS
(SUPERVISOR: PROF.DR. ORHAN ZEYBEK )

BALIKESIR, JUNE - 2024

The compound Zn3B20s synthesised in this thesis is monoclinic. The optical properties of
zinc borate doped with lanthanum oxide, neodymium oxide, samarium oxide and cobalt
nitrate were investigated. The crystal structures of these compounds have been revealed by
XRD. A decrease in photoluminescence (PL) intensity was observed when the molar amount
of B203 in the synthesised compound 3Zn0O + B203 — Zn3B20s Was increased to 10%, 20%
and 30%. The luminescence corresponding to the red light region occurred at 780 nm. The
intensities of the peaks at 380 nm increased when the molar amounts of Co(NO3)3 25% and
B203 100% and 4Zn0 25% were decreased to molar amounts of Co(NOz)3 12.5% and B.O3
100% and 4Zn0 12.5% and then to molar amounts Co(NO3)s 2.5% and B2O3 100% and 4Zn0
2.5%. At 640 nm, all three spectra intersect and the intensities and widths of the peaks at 780
nm and 800 nm increased as the molar amounts of Co(NOz3)s and 4Zn0 were decreased by
Ys. When the amount of Nd20O3 was increased from 2.5% to 12.5% mol%, the origin of the
blue, green and red emissions was attributed to the recombination of electrons at shallow
defect levels with photoexcited holes in the valence band. The ultraviolet emission
transitions and the blue, green and red emission band were due to the Nd3* ion transition.
When the amount of La,O3 was increased from 2.5 to 12.5 mol%, excitation bands for La*
were observed at 405 - 419 - 438 - 465 - 479 - 544 - 554 nm. The emission transitions of
La®* are typical 4f transitions from the excited level to lower levels. Three emission
transitions of La®" were seen at 564 - 599 - 646 nm, with the 599 nm transition being a bright
orange-reddish emission. When the amount of Sm>Os was increased from 2.5% to 12.5%
mol%, the excitation spectra for Sm** were 390 nm, 527 nm and 561 nm, respectively. The
highest transition was found at 390 nm. In order to obtain the emission spectra, four emission
transitions due to yellow, orange, orange-red and red emission transitions were detected at
wavelengths of 563, 599, 645 and 705 nm. The emission peak power of the transitions
increased with the increase in Sm,O3 content from 2.5 mol% to 12.5 mol%. The main
distance between Sm®* ions decreases with increasing Sm,Os content, which increases the
energy transfer between samarium ions.

KEYWORDS: Lanthanum oxide, neodymium oxide, samarium oxide and cobalt nitrate,
zinc borate, photoluminescence
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1. GIRIS

Bu béliimde tez konusu ile ilgili teorik bilgiler sunulacaktir. Tez ¢aligma konusu ile ilgili
teorik bilgiler ve tez ¢alismasinin amaci bu béliimiinde sunulacaktir. lerleyen bdliimlerde
yapilan deneysel ¢alismalar ve bu deney sonuglariyla ilgili detayli bilgiler sunulacaktir. Bu
tezin son kisminda ise yapilan deneysel ¢alismalar ile ilgili bulgular tartisma ve sonuglar

sunulacaktir.

1.1 Bor

Bor kimyasal bir elementtir; atom agirlig1 10,81 g/mol, sembolii B, ergime derecesi 2300 °C
ve periyodik tablonun besinci elementidir. Bor dogada element olarak bulunmaz ve
genellikle toprakta, kayalarda, yiizeyde ve okyanus sularinda borik asit ve inorganik boratlar
seklinde bulunur. Bor bitkiler i¢in temel bir elementtir ve muhtemelen insan ve hayvan
sagligi icin de gereklidir. Modern kullanim alanlar1 arasinda cam, fiberglas, yikama iiriinleri,
alasimlar ve metaller, giibreler, ahsap islemleri, bocek ilaclar1 ve mikrobiyositler

bulunmaktadir.

Yizyillar boyunca bor, benzerlikler nedeniyle onu sik sik karbonla karistiran ilk
arastirmacilar igin sasirtict bir element olmustur. Daha sonra, 1808 yilinda borat
minerallerinden bor elde etmek icin c¢alisan iki aragtirma ekibi borun izolasyonunu
basardiklarini ilan ettiler. Bu iki ekibin iirettigi kimyasalin yaklasik %60 bor iceren bir
bilesik oldugunu kanitlamak i¢in yiizyil kadar uzun bir siire ge¢cmistir. Kimyager Moissan'in
cabalar1 ile 1892 yilinda elementin yaklasik %90 bor igeren ¢ok daha saf bir formunu
meydana getirdi. Daha sonra kimyager Weintraub 1909'da %99 saflikta bor meydana
getirmistir [1].

Giinlimiizde, bor tozunun makul 6lciide saf bir formunu iiretmek i¢in, dort ana borat
mineralinden birinde (tinkal, kernit, kolemanit veya uleksit) bulunan bor oksit, magnezyum
veya alliminyum eritken ile 1sitilir. Bu indirgeme islemi sayesinde yaklasik %92 saflikta

elementel bor tozu uretilebilir.

Sekil 1°de gosterildigi gibi Tlirkiye diinyadaki en biiyiik bor kaynagidir ve yaklasik %73'line

sahiptir. Icinde bor bulunan iiriinler igerigi genellikle boratlar olarak adlandirilir.
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Sekil 1.1 : Tiirkiye’de bor rezervleri.

Tiirk kanun ve mevzuatlarina gore, Eti Maden Isletmeleri Genel Miidiirliigii borat {iriinleri
¢ikarabilen, isleyebilen ve ihrag edebilen tek kurulustur. Eti Maden tamamen devlete ait bir
kurulugtur. 1935 yilinda Tiirkiye'nin dogal kaynaklarin1 degerlendirmek amaciyla Etibank
adiyla kurulmustur. Etibank'mm ilk misyonu, 6zel yatirimcilarin yeterli sermaye ve bilgi
birikimine sahip olmadig1 zamanlarda {ilkenin dogal kaynaklarinin degerlendirilmesine
onciiliik etmekti. Yillar siiren dontisiimiin ardindan adin1 Eti Maden olarak degistiren sirket,
kendini yeniledi ve bugiin borat madenciligi ve aritma endiistrisinde uzmanlasmis lider bir
kurulus haline geldi. Eti Maden, 2006 yilindan bu yana diinyanin en biiyiik borat iireticisi ve
pazar lideridir. Ulke, onceki yillarda oldugu gibi ¢ikarildiktan sonra dogrudan satmak yerine,
daha fazla bor isleyerek ve kendisi yart mamul ve mamul iirtinler iireterek malzemenin katma
degerli iiriinlerini artirmaya ¢alisiyor. Eti Maden'in Tiirkiye'nin ¢esitli bolgelerinde borat
madenleri ve iiretim tesisleri bulunmaktadir. Rezervlerin bulundugu yerler:

v Tinkal: Seyitgazi - Kirka.

v" Kolemanit: Kiitahya - Emet, Balikesir - Bigadi¢ ve Bursa - Kestelek.



v Uleksit: Balikesir - Bigadig'in yan1 sira Bursa - Kestelek'in bir kismu.

1.2 Cinko Borath Bilesikler

Cinko boratlar, biyo-kompozitlerde, plastik, seramik, elektrik yalitimi, ahsap, tel, ¢imento,
ilag, boyalarda ve seramiklerde fonksiyonel ve kauguk gibi katki maddeleri olarak ve diger
polimer bilesimlerinin {iretiminde alev geciktirici olarak termal stabiliteleri nedeniyle
endiistriyel uygulamalar1 olan dnemli kimyasal {iriinlerdir. Iyi belgelenmis on ii¢ hidratl ikili
¢inko borattan Zn[B3O4(OH)3] (2Zn0O-3B203-3H20) en biiyiik miktarda iiretilir ve bir ticaret
tirtinii olarak 2Zn0-3B,03:3.5H20 olarak bilinir. Ticari kullanimdaki diger hidratli ¢inko
boratlar arasinda 4Zn0O-B203-H20, 3Zn0-3B203-5H20 ve 2Zn0-3B203-7H20 bulunmaktadir

Cinko boratlar, kiiresel iiretim ve kullanim agisindan bor igeren endiistriyel kimyasallar
arasinda ilk onda yer almaktadir [2]. Her y1l on binlerce ton ¢inko borat, 6zel 6zelliklerinden
yararlanilarak c¢esitli uygulamalarda kullanilmaktadir. Genel bilesimi aZnO-bB203-cH20
olan ikili ¢inko boratlar ailesi, burada ¢ >0'dir, en az onii¢ benzersiz kristal bilesik igerir;
bunlarin en 6nemlisi 2Zn0O-3B203-3H20 veya Zn[Bz04(OH)3] olup, ticarette genellikle
27n0-3B203:3.5H20 olarak adlandirilir. Cinko boratlarin baglica uygulamalari arasinda
biyo-kompozit yapt malzemelerine dayaniklilik kazandirmak ve polimerlerin yangin
performansini ve elektriksel 6zelliklerini iyilestirmek yer almaktadir. Cinko boratlar ayrica
korozyon onleyici, yangin geciktirici ve kaplamalarda koruyucu, seramik gévdelerde ve
tarimsal mikro besinlerde bilesen olarak hizmet vermektedir. Endiistriyel ¢inko boratlarin
uygulamalari, biyo-kompozit yap1 malzemelerinde koruyucu olarak ve yangin geciktirici

olarak kullanilmaktadir.

1.3 Lantan Oksit

Lantan (La), bir kimyasal element olup periyodik tablonun 3. Grubunda yer alan ve lantanit
serisi elementlerden olan nadir bir toprak metalidir. 6 K (-267 °C veya -449 °F) ile erime
noktasi olan 1.191 K (918 °C veya 1.684 °F) arasinda paramanyetiktir ve 4 ile 300 K (-269
ile 27 °C veya -452 ile 80 °F) arasinda sicakliktan bagimsiz bir manyetik duyarliliga sahiptir.
Lantan, atmosferik basingta yiiz merkezli kiibik B fazinda 6,0 K (-267,2 °C veya -448,9 °F)
veya ¢ift yakin paketlenmis altigen a fazinda 5,1 K (-268,1 °C veya -450,5 °F) altinda siiper
iletken hale gelir [3].



Lantan periyodik sisteminde sira numarasi 57, La sembolii ile gosterilir, suda ¢oziinmeyen
katidir. Asidik bir ¢ozelti iginde ¢oziilebilir ve nemgekerdir. Lantan oksit p-tipi yar iletken
Ozelliklere sahiptir. Nadir toprak metal oksitleri arasinda en biiyiik bant araligina (yaklagik
olarak 5.8 eV), en diisiik kafes enerjisine ve ¢ok yiiksek bir dielektrik sabitine sahiptir.
Ortalama oda sicakligi direnci 10 kQ-cm'dir ve sicaklik arttikga azalir. La;O3, nadir toprak

oksitleri arasinda diisiik kafes enerjisine ve yliksek dielektrik sabitine (¢ = 27) sahiptir [4].

Lantan, lantanoid grubundaki ilk nadir toprak elementidir ve bu grubun diger tiim nadir
toprak elementleri i¢in modeldir. Seryumdan sonra lantan en bol bulunan nadir toprak
elementidir. Lantanla zenginlestirilmis bilesikler, 6zellikle ham petrolden yiiksek oktanli
benzin iretimi i¢in yakit katalizinde pargalama reaksiyonlart igin yaygin olarak
kullanilmaktadir. Zenginlestirilmis metalik lantan, daha diisiik sarj maliyetleriyle (zaman ve
enerji) iki kat daha uzun siire dayanabilmeleri nedeniyle 2000'li yillarin basinda cep
telefonlarinda kullanilmaya baglanan hidrojen pillerinin iiretiminde 6nemli bir rol

oynamaktadir [5].

Lantan oksit, itriyum-lantanum-floriir bilesiklerine dayanan lazer kristallerinde de kullanilir.
Lantan oksit, hassas optik cam, optik fiber, seramik, katalizor, elektronik endiistrisi, seramik
kondansator, piezoelektrik seramik katki maddesi, lantan borat hazirlamak i¢in hammadde
ve petrol ayirma ve rafine etme i¢in katalizor liretiminde kullanilabilir. Ayrica, lantan oksit
optik cam, lazer malzemeleri, piezoelektrik malzemeler, elektrotermal malzemeler,
termoelektrik malzemeler, manyetorezistif malzemeler, 1s1ldayan malzemeler, hidrojen
depolama malzemeleri, ¢esitli alasim malzemeleri, organik kimyasal iiriinler igin

katalizorler, nadir toprak giibresi tiretiminde de kullanilabilir [7].

Lantan oksit, beyaz bir kat1 olan La,O3 formiiliine sahip inorganik bir bilesiktir. Havadaki
suyu ve karbondioksiti kolayca emer ancak suda ¢oziinmez. Yiiksek kirilma indisi, yiiksek
yogunluk, sertlik, yliksek 1s1 iletkenligi ve yiiksek korozyon direnci 6zelliklerine sahiptir.
Fiziksel ozellikleri bakimindan lantan oksit kristal bir yapiya sahiptir ve farkli formlar
alabilir. Toz veya kristal halinde islenebilir, yiiksek kirilma indisine sahiptir ve iyi bir optik

malzemedir [8].

Kimyasal 6zelliklerle ilgili olarak, lantan oksit yiiksek kimyasal stabiliteye, hava ve suya

kars1 diisiik reaktiviteye sahiptir ve asitler, bazlar ve tuzlar gibi ¢ogu kimyasal reaktifle



reaksiyona girmez. Yiiksek korozyon direncine sahiptir ve yliksek sicakliklarda ayrisma
veya oksidasyon olmadan stabil kalabilir. Yukaridaki 6zelliklere ve uygulamalara ek olarak,
lantan oksit ayrica lantan aliminyum oksit, lantan zirkonyum oksit vb. gibi diger
elementlerle metaller arasi bilesikler olusturabilir. Bu intermetalik bilesikler daha benzersiz
fizikokimyasal 6zelliklere ve yiiksek sicaklikta siiper iletken, manyetik ve enerji depolama
malzemeleri hazirlamak gibi daha genis uygulama olanaklarina sahiptir. Bu nedenle, Lantan
oksit ve metaller aras1 bilesigi, teknoloji ve bilimin bir sonraki asamasinda genis uygulama

alanlarina ve gelisme potansiyeline sahiptir [9].

1.4 Neodimyum Oksit
Neodim olarak da adlandirilan neodimyum oksit, cam ve kapasitorler i¢in kullanilir. Neodim

iceren cam, tutarli 151k iiretmek i¢in yakut yerine kullanilan bir lazer malzemesidir [5, 10].

Neodimyum Oksit ayrica neodimyum metal ve neodimyum demir bor manyetik
malzemelerin iiretiminde kullanilir, neodimyum katkili itriyum aliiminyum garnet lazer

teknolojisinde, cam ve seramikte katki maddesi olarak kullanilir [6, 11].

Kimyasal formiilii Nd2O3 olan neodim oksit, bir metal oksittir. Suda ¢dziinmeme ve asitlerde
¢oziinme Ozelligine sahiptir. Neodim oksit esas olarak cam ve seramikler icin bir
renklendirici madde olarak ve ayrica metal neodim ve gii¢lii manyetik neodim demir bor
tiretimi i¢in bir hammadde olarak kullanilir. Magnezyum veya aliiminyum alagimlaria %1,5
ila %2,5 nano neodim oksit eklemek, alagimlarin yiiksek sicaklik performansini, hava
gecirmezligini ve korozyon direncini artirabilir ve havacilik ve uzay malzemeleri olarak
yaygin sekilde kullanilir. Buna ek olarak, neodim oksit katkili nano itriyum aliiminyum
garnet ve kesilmesi i¢in yaygin olarak kullanilan kisa dalga lazer 1smnlart iretir. Tibbi
uygulamada, neodim oksit katkili nano itriyum aliiminyum garnet lazerler, cerrahi bigaklarin
yerine cerrahi yaralari ¢cikarmak veya dezenfekte etmek i¢in kullanilir. Nano neodim oksit
ayrica cam ve seramik malzemelerin yani sira kauguk {irlinler ve katki maddelerinin

renklendirilmesinde de kullanilmaktadir [7, 12].

Neodimyum oksit ayrica nanopargaciklari organik kimyasal iiretimlerde, otomobil

egzozlarinda kullanilmaktadir [13].



1.5 Samaryum OKksit

Samaria olarak da adlandirilan Samaryum Oksit, Samaryum yiiksek ndtron emme
kapasitesine sahiptir, Samaryum Oksitlerin cam, fosforlar, lazerler ve termoelektrik
cihazlarda 6zel kullanimlari vardir. Samaryum ile islenmis Kalsiyum Kloriir kristalleri,
metali yakacak veya aydan sekecek kadar yogun 151tk demetleri iireten lazerlerde
kullanilmistir. Samaryum Oksit, kizil6tesi radyasyonu absorbe etmek i¢in optik ve kizilotesi

emici camlarda kullanilmaktadir [14].

Samaryum oksit (Sm203) 6nemli nadir toprak oksitlerinden biridir. Bilesigin kristal yapis1
kiibik kristal formundadir. Samaryum oksit tozunun goriiniimii genellikle kirli beyazdir.
Yogunlugu 8,43 g/cm3, erime ve kaynama noktalar1 sirastyla 2335 °C ve 4118 °C olan
yiiksek dielektrikli bir malzemedir. Sm20s, yiiksek dielektrik sabiti (7 ila 15), yiiksek ariza
elektrik alan1 (5 MV/cm ila 7 MV/cm), biiyiik bant araligi (4,33 eV), diisiik kagcak akim, Si
ile biiytik iletim band1 ofseti, iyi termal kararlilik, diigiik frekansh dagilim ve diisiik yakalama
oranlar1 gibi olaganiistii Ozelliklere sahiptir. Sm2Os’lin ayrica Si substrat {izerinde
termodinamik olarak kararli oldugu tahmin edilmektedir. Sm2O3 6nemli uygulama alanlari

sunlardir [15];

V' optik ve kizil6tesi emici camlar,
v' niikleer gii¢ reaktorleri i¢in kontrol gubuklarinda nétron emici,

v" asiklik primer alkollerin aldehitlere ve ketonlara dehidrasyonu igin katalizor.

Samaryum ve bilesiklerinin bir diger 6nemli uygulamasi, asiklik birincil alkollerin
aldehitlere ve ketonlara dehidrasyonunu katalize etmek i¢in etkili olan katalizor ve kimyasal
reaktif olarak kullanilir. Olagan oksitlenmis formunda Samaryum, kizilétesi radyasyon
sogurmasini arttirdigi seramiklere, optik ve kizilotesi emici camlara eklenebilir. Ayrica
niikleer glic reaktorleri i¢in kontrol cubuklarinda ndtron emici olarak kullanildig
kanitlanmistir. Ayrica Samaryum oksit, mineral asitlerde ¢oziilerek buharlagtirma ve
kristallestirme yoluyla diger samaryum tuzlarinin hazirlanmasinda da kullanilabilir.
Samaryum oksit, metalin havada veya oksijende 150°C'nin lizerinde yakilmasiyla veya
samaryum karbonat, nitrat, oksalat veya siilfatin termal olarak ayristirilmasiyla elde edilir

[16].



Samaryum oksit, cam, optik ve seramikler iizerindeki uygulamalar i¢in uygun, yliksek
oranda ¢ozlinmeyen, 1s1ya dayanikli bir samaryum kaynagidir. Samaryum oksit, samaryum
karbonat, nitrat, oksalat veya siilfatin termal ayrismasiyla veya metalin 150 °C'nin
tizerindeki bir sicaklikta havada veya oksijende yakilmasiyla hazirlanir. Samaryum oksit,
buharlastirma ve kristalizasyondan sonra tuzlar olusturur. Mineral asitlerdeki samaryum
oksit tozunun (Sm203) saflig1 yiiksek (% 99.999) degerdedir. Samaryum oksit genellikle
¢ogu hacimde hemen temin edilebilir. Yiiksek safliktaki bilesimler hem optik kaliteyi hem
de bilimsel standartlar olarak kullanighligi arttirir. Elementer tozlar ve nano o6lgekli
siispansiyonlar, yiiksek ylizey alanimna sahip alternatif formlar olarak diigtiniilebilir.
Samaryum lazer uygulamalarinda ve Nd: YAG kat1 hal lazerlerinde dielektrik ve filtre
Ozellikleri i¢in kullanilir. Yararh dielektrik 6zelliklere sahip kararli titan bilesikleri olusturur.
Nadir toprak oksit bilesikleri bazik anhidritlerdir ve bu nedenle oksidasyon-rediiksiyon
reaksiyonlarinda asitler ve giiclii indirgeyici maddelerle reaksiyona girebilirler. En az bir

oksijen anyonu ve bir metal katyonu i¢eren bilesiklerdir [17, 18].

1.6 Kobalt Nitrat

Kobalt nitrat kokusuz kirmizi bir kat1 olup batarak suyun i¢inde gémiiliir. Kobalt nitrat,
Co(NO3)2.xH20 seklinde inorganik bir bilesiktir. Kullanilan en yaygin sekli hekzahidrat
Co(NO3)2-6H20'dur. Kirmizi-kahverengi eriyebilen bir tuz olabilir ve suda ve diger polar
coziiclilerde ¢oziinlir. Kobalt(Il)'nin tuzudur. En yaygin bi¢imi, suda ve diger polar
¢oziiciilerde ¢oziinebilen kirmizi-kahverengi eriyebilen bir tuz olan hekzahidrat Co(NO3)2-
6H>O'dur [8]. Susuz Co(NO3)2 bilesiginin yani sira, birkag kobalt(Il) nitrat hidrati da
mevcuttur. Bu hidratlar Co(NOz3)2-nH20 kimyasal formiiliine sahiptir, burada n = 0, 2, 4,
6'dir. Kobalt Nitrat II inorganik bir bilesiktir. Her nitrat iyonu ii¢ kobalta koordine olur [9].
Kobalt (I1) nitrat bir kobalt nitratidir. Kobalt nitratin yiiksek ¢oziiniirliigii, onu metal-organik
cercevelerde ve polimerlerde yaygin bir kobalt kaynagi haline getirir. Kobalt, atom numarasi
27 olan metalik bir elementtir. Kayalarda, toprakta, suda, bitkilerde ve hayvanlarda dogal

olarak bulunur [19].

1.7 X-Isinlar1 Toz Kirinimi (XRD)

X-151m1 kirmimi (XRD), kimyasal bilesim, kristal yapisi, kristal yonelimi, kristalit boyutu,
kafes gerilimi, tercih edilen yonelim ve katman kalinlig1 gibi bilgileri tahribatsiz ve dogru
bir sekilde elde eden tek laboratuvar teknigidir. Bu nedenle malzeme arastirmacilari,

tozlardan katilara, ince filmlere ve nanomalzemelere kadar genis bir yelpazedeki



malzemeleri analiz etmek i¢in XRD'yi kullanmaktadir. Sekil 1.2°’de XRD deney diizenegi
goriilmektedir.

XRD, toz, kat1 ve s1vi numunelerin faz bilesimi, kristal yapis1 ve yonelimi gibi fiziksel
Ozelliklerini analiz etmek i¢in kullanilan ¢ok yonlii, tahribatsiz bir analitik tekniktir. Birgok
malzeme kiigiik kristallerden olusur. Bu kristallerin kimyasal bilesimi ve yapisal tiirii “faz”
olarak adlandirilir. Malzemeler tek fazli veya ¢ok fazli karigimlar olabilir ve kristalli ve

kristalli olmayan bilesenler igerebilir.

- Cathode Ray Tube

Filter
: Collimator

Detector

Collimator

Sekil 1.2: X-1sinlar1 toz kirinim deney diizenegi.

Bir X-ismm1 difraktometresinde, farkli kristal fazlar farkli kirmmim desenleri verir. Faz
tanimlamasi, bilinmeyen numunelerden elde edilen X-1s1n1 kirinim desenlerinin referans veri
tabanlarindaki desenlerle karsilastirilmasiyla gerceklestirilebilir. Bu islem, bir olay yeri
incelemesinde parmak izlerinin eslestirilmesine benzer. En kapsamli bilesik veritabani
ICDD (Uluslararas1 Kirinim Verileri Merkezi) tarafindan tutulmaktadir. Ayrica dlgiilen saf
faz kirmim desenlerinden, bilimsel literatiirde yaymlanan desenlerden veya kendi

Ol¢timlerimizden bir referans veri tabani olusturabilir.

Bir X-1s1m1 cihaz1 ii¢ ana 6ge igerir: birincisi X-1is1m1 kaynagi, ikincisi ornek tutucu ve

ticlinciisii XRD dedektoriidiir. Kaynak tarafindan iiretilen X-1s1nlar1 numuneyi aydinlatir.



Daha sonra 6rnek fazi tarafindan kirilir ve dedektore girer. Kirmmim agisini (260, gelen ve
kirinan 1sinlar arasindaki agi) degistirmek icin tiip veya numune ve dedektor hareket
ettirilerek yogunluk o6l¢iiliir ve kirinim verileri kaydedilir. Difraktometrenin geometrisine ve
numunenin tiirline baglh olarak, gelen 1s1n ile numune arasindaki ag1 sabit veya degisken
olabilir ve genellikle kirillan 151n agisi ile eslestirilir. Hem endiistriyel hem de bilimsel
laboratuvarlarda bir¢ok arastirmaci, yeni malzemeler gelistirmek veya tiretim verimliligini
artirmak i¢in bir ara¢ olarak XRD’ye glivenmektedir. X-1s1m1 kirmimindaki yenilikler,
yariiletken teknolojileri veya farmasdtik incelemeler gibi yeni malzemeler iizerine yapilan

arastirmalar1 yakindan takip etmektedir.

1.8 Fotoliiminesans

Isik bir deneysel galisma yapilacak numuneye carptiginda, foto-uyarma olarak bilinen
fiziksel yol ile malzemeye fazla enerjisini vererek sogurulur. Numunenin bu fazla enerjiyi
dagittigi yontemlerden biri de 151k emisyonu, yani liiminesanstir. Foto-uyarma durumunda,

liminesans fotoliiminesans (FL) olarak bilinir.

Sekil 1.3’de uyarma, malzemenin elektronlarinin izin verilen uyarilmis durumlart iggal
etmesine neden olur. Bu uyarilmis elektronlar, ya isimnimsal siire¢ olarak bilinen 151k
bicimindeki ya da 1sinimsal olmayan herhangi bir siire¢ bigimindeki ekstra enerjiyi dagitarak
kararli hallerine, yani denge ya da temel durumlarina geri donerler. Yayilan 151k enerjisi
(yani FL), uyarilmis ve denge durumlari arasindaki gegiste rol alan iki elektronik durumun
enerjilerindeki enerji farkiyla baglantilidir. Oysa 1s1mim siirecinin kismi yayilan 15181n

miktarini belirler.

Bir madde, sogurma olayindan gelen enerjiyi yeniden yaymadan Once i¢ enerji gegislerine
ugradiginda daha fazla siire¢ meydana gelebilir. Elektronlar, ya bir fotonun sogurulmasindan
rezonans yoluyla enerji kazanarak ya da foton yayarak enerji kaybederek enerji durumlarini
degistirirler. Kimya ile ilgili disiplinlerde siklikla floresans ve fosforesans arasinda ayrim
yapilir. Birincisi tipik olarak hizli bir siiregtir, ancak orijinal enerjinin bir kism1 dagilir,
boylece yeniden yayilan 1sik fotonlari, sofurulan uyarilma fotonlarindan daha diisiik
enerjiye sahip olur. Bu durumda yeniden yayilan fotonun, bu kaybin ardindan tasidigi
enerjinin azalmasina atifta bulunarak kirmiziya kaydig: sdylenir. Fosforesans icin, fotonlar1
soguran elektronlar, sistemler arasi gecise ugrarlar ve burada genellikle ii¢lii bir durum olan,

spin ¢oklugu degistirilmis bir duruma girerler.
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Sekil 1.3: Fotoliiminesans spektroskopisinin ¢aligma prensibi.

Sekil 1.4°de gosterildigi gibi uyarilmis elektron bu {iglii duruma aktarildiginda, elektronun
diisiik tekli durum enerjilerine geri doniisiimii (gevsemesi) kuantum mekaniksel olarak

yasaktir, bu da bunun diger gecislerden ¢ok daha yavas gerceklestigi anlamina gelir [20].

Tipik bir PL deneyinde, bir yar1 iletken, fotonlara bant aralig1 enerjisinden daha biiytik bir
enerji saglayan bir 151k kaynagi ile uyarilir. Gelen 151k, yar1 iletken Bloch denklemleriyle
tanimlanabilecek bir polarizasyonu harekete gecirir [7, 8]. Fotonlar sogurultuktan sonra,
iletkenlik ve degerlik bantlarinda sirasiyla sonlu momentuma sahip elektronlar ve delikler
olusur. Uyarilar daha sonra minimum bant araligina dogru enerji ve momentum gevsemesine
ugrar. Tipik mekanizmalar Coulomb sa¢ilimi ve fononlarla etkilesimdir. Son olarak
elektronlar, foton emisyonu altinda deliklerle yeniden birlesir. Ideal, hatasiz yari iletkenler,
hafif madde baglantisina ek olarak yiik tasiyicilarin ve kafes titresimlerinin etkilesimlerinin
de dikkate alinmasi gereken cok govdeli sistemlerdir. Genel olarak, PL 6zellikleri ayni
zamanda dahili elektrik alanlarina ve dielektrik ¢cevreye (fotonik kristaller gibi) karsi da son
derece hassastir ve bu da daha fazla karmasiklik derecesi getirir. Yari iletken liiminesans

denklemleri tarafindan kesin bir mikroskobik agiklama saglanir [21].
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Sekil 1.4: Uyarilmis elektronun kararli hale donerken olusan 1s1ma ¢esitleri.

Fotoliiminesans spektroskopisi, yari iletkenlerin ve molekiillerin optik ve elektronik
ozelliklerinin karakterizasyonu i¢in yaygin olarak kullanilan bir tekniktir. Kimyada buna
daha ¢ok floresans spektroskopisi denir, ancak enstriimantasyon aynidir [22]. Gevseme
stirecleri, fotoliiminesansin bozunma omriinii bulmak i¢in zamanla ¢éziimlenen floresans
spektroskopisi kullanilarak incelenebilir. Bu teknikler, bir numune (6rnegin, yari iletken bir
levha veya floresan molekiillerle isaretlenmis bir biyolojik numune) boyunca
fotoliiminesansin yogunlugunu (es odakli mikroskopi) veya Omriinii (floresan Omrii

goriintiileme mikroskobu) haritalamak i¢in mikroskopla birlestirilebilir.

1.9 Tez Cahiymasinin Amaci
Amacimiz, ¢inko boratli bilesiklere lantan oksit, neodyum oksit, samaryum oksit ve kobalt

nitrat katkilayarak elde edilen son bilesigin 1s1ldama 6zelliklerini incelemektir.
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2. MATERYAL VE YONTEM
2.1 Deneylerdeki Kimyasal Maddeler
Deneylerde kullanilmig kimyasallar: ZnO, B,O3, La203, Nd2O3, C0304, (Co(NO3z )3, Sm20:s.

2.2 Deneylerdeki Aygitlar

Kati-hal kimyasal tepkimeler i¢in Protherm PLF marka ve 120/10 numarali kil firm
kullanilmigtir. Sekil 2.1 de gosterildigi gibi, X-1s1n1 toz difraksiyon 6l¢iimleri homojenize
edilmis toz karisimdan elde edilen pelletlerle Philips marka Panalytical X-Pert Pro isimli

aygittan alinmistir.

Sekil 2.1: X’per PRO (PANalytical) gelismis XRD cihazi kullanilmistir.

Fotoliiminesans Ol¢iimleri de bilesikleri uyarilma kaynagi olarak 349 nm dalga boyuna
sahip, Nd:YLFQ lazer 15181 kullanilmis olup, agiga ¢ikan liiminesans 1siklari da mercekler
ile toplanmus, Intensified Charge Coupled Device (ICDD) isimli kamera ile kayit yapilmstir.

Sekil 2.2°da deneyde kullanilan fotoliiminesans cihazi1 goriilmektedir.

Sekil 2.2: Fotoliiminesans 6l¢timleri i¢in kullanilan cihaz.
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2.3 Kati-Hal yontemi
Deneylerde kullanilan bilesikler kati-hal kimyasal tepkime yoluyla su sekilde elde edilmistir:

DENEY 1(D-1): 3ZnO + B;03 —  ZnsB20s
DENEY 2 (D-2):  4ZnO +3B203 —  ZnsO(BO2)s

Bu sekilde edilen sonug bilesigine kiitlece ve mol olarak belirli oranlarda lantan oksit,
neodimyum oksit ve samaryum oksit katkilama yaparak tartilmis ve havanda uzun siire
ogiitiilip homojenize hale getirilmistir. Elde edilen bu karisim 1siya dayanikli porselen
krozeye konulmustur ve 450°C sicaklikta 4-saat siiresince kalsinasyon isleme tabi
tutulmustur. Agat havanda homojensi bir karisim elde edilinceye kadar ezilip porselen
krozeye konulmustur. Bu islem sonrasinda porselen kroze kiil firmna konulmustur. Firin
sicaklig1 700-900 °C arasindaki sicakliklara ¢gikarilarak firinlama siiresi sabit olup 18 saatdir.
Firinlama islemi bittikten sonra oda sicakligina soguyamaya birakilmistir. Bu asamadan

sonraki adimda ise XRD ve PL dneylerinin yapilmasi i¢in desikatorlerde korunmustur.
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3. BULGULAR

3.1 Deneysel Sonug¢larin Yorumlanmasi

Tablo 3.1°de gergeklestirilen deneylerde kullanilan kimyasallar detayli bir sekilde
sunulmustur. Kolaylik olmasi i¢in deneyleri gerceklestiren 6grencinin ad ve soyadinin bas

harfleri ve sirali numara ile kodlanmistr.

Tablo 3.1: Deneylerde kullanilan kodlar.

KOD Deneyler Katkilanan KM Azaltilan- Firmlanma  Firinlanma
Madde Miktar1  Artirilan madde  Siiresi Derecesi
(KM) ve miktari

DB-1 D-1 La,0; Kiitlece - 18-saat (900°C)
%1

DB-2 D-1 La,0; Kiitlece - 18-saat (900°C)
% 3

DB-3 D-1 La,0; Kiitlece - 18-saat (900°C)
%5

DB4 D-1 La;0; Kiitlece - 18-saat (900°C)
%7

DB-5 D-1 La;0; Kiitlece - 18-saat (900°C)
% 10

DB-6 D-1 Nd,Os Kiitlece - 18-saat (900°C)
%1

DB-7 D-1 Nd,Os Kiitlece - 18-saat (900°C)
%5

DB D-1 Nd;0s Kiitlece - 18-saat (900°C)
% 10

DB9 D-1 Sm,03 Kiitlece - 18-saat (900°C)
%1

DB-10 D-1 Sm,03 Kiitlece - 18-saat (900°C)
%5

DB-11 D-1 Smy03 Kiitlece 18-saat (900°C)
% 10
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Tablo 3.1 (devam)

KOD Deneyler Katkilanan KM Azaltilan- Firimlanma  Firinlanma
Madde Miktar1  Artirilan madde  Siiresi Derecesi
(KM) ve miktari

DB-12 D-1 Nd;0s Kiitlece 18-saat (900°C)
% 3

DB-13 D-1 Nd;03 Kiitlece 18-saat (900°C)
%7

DB-14 D-1 Sm,03 Kiitlece 18-saat (900°C)
% 3

DB-15 D-1 Sm.03 Kiitlece 18-saat (900°C)
%7

DB-16a D-1 B203 %1071 18-saat (700°C)

DB-16b D-1 B.Os %101 18-saat (800°C)

DB-16c D-1 B.0; %101 18-saat (900°C)

DB-17a D-1 B,Os %201 18-saat (700 °C)

DB-17b D-1 B.O3 %201 18-saat (800 °C)

DB-17c D-1 B20s %201 18-saat (900 °C)

DB-18a D-1 B20s %301 18-saat (700°C)

DB-18h D-1 B.O; %301 18-saat (800 °C)

DB-18c D-1 B20s %301 18-saat (900 °C)

DB-19 D-1 B20s %601 18-saat (900°C)

DB20 D-1 B.Os %701 18-saat (900°C)
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Tablo 3.1 (devam)

KOD  Deneyler Katkilanan KM Azaltilan- Firinlanma  Firinlanma
Madde (KM) Miktar1 Artirilan Stiresi Derecesi
madde ve
miktari
DB-21 D-1 B203z %801 18-saat (900°C)
DB-22 D-1 B203 %601 18-saat (800°C)
DB-23 D-1 B2Os; %1001 18-saat (800°C)
DB-24 D-1 B2Os; %2001 18-saat (800°C)
DB-25 D-1 B2Os; %3007 18-saat (800°C)
DB-26 D-1 B203 %4007 18-saat (800°C)
DB-27 D-1 B2O3; %5007 18-saat (800°C)
DB-28 D-1 B2O3 %5001  18-saat (800°C)
DB-29 D-2 Nd2Os; 0,337 gr B203 %257 18-saat (800°C)
(0,001 mol) 47Zn0 0,001
mol|
DB-30 D-2 La;Os 0,325 gr B,0s %2571 18-saat (800°C)
(0,001 mol) 4Zn0 0,001
mol|
DB-31 D-2 Sm,03 0348 gr  B,0s %257 18-saat (800°C)
(0,001 mol) 4Zn0 0,001
mol |
DB-32 D-2 Nd,O3 0,303 gr B>0O3 %1001 18-saat (800°C)
(0,0009 47Zn0 0,0009
mol) mol |
DB-33 D-2 La;0s 0,293 gr B>0O3 %1001 18-saat (800°C)
(0,0009 47Zn0 0,0009
mol) mol |
DB-34 D-2 Sm;03 0313gr  B,0s; %1007  18-saat (800°C)
(0,0009 47Zn0 0,0009
mol) mol |
DB-35 D-2 C030, 0.45gr B,0s3 %1001 18-saat (800°C)
(molce %25) 4Zn0O %25]
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Tablo 3.1: (devam)

KOD Deneyler Katkilanan =~ KM Miktar1  Azaltilan- Firimlanma Firmlanma
Madde (KM) Artirilan madde  Siiresi Derecesi
ve miktari

DB-36 D-2 Nd20s 0.631¢gr B,0s %1007 18-saat  (800°C)
(molce %25) 47Zn0 %25

DB-37 D-2 La,0s 0.609gr B,0s %1007 18-saat  (800°C)
(molce %25) 47Zn0 %25

DB-38 D-2 (Co(NOs)s  0.55gr B,0; %1007 18-saat  (800°C)
(molce %25) 4Zn0 %25

DB-39 D-2 (Co(NO3);s 0275 gr B,0; %1007 18-saat  (800°C)
(molce %12,5) 47Zn0O %12,5|

DB-40 D-2 (Co(NO3);  0.055 gr B,0s %1001 18-saat  (800°C)
(molce %2,5)  4Zn0O %2,5]

DB-41 D-2 Nd203 0.0315 gr B,0s %1001 18-saat  (800°C)
(molce %2,5)  4Zn0O %2,5]

DB-42 D-2 La,0s 0.0304 gr B,0; %1007 18-saat (800°C)
(molce %2,5)  4Zn0O %2,5]

DB-43 D-2 Sm.0s 0.032 gr B,0; %1007 18-saat  (800°C)
(molce %2,5)  4Zn0O %2,5]

DB-44 D-2 Nd20s 0.3037 gr B,0s %1251 18-saat  (800°C)
(molce %12,5)  4Zn0O %12,5|

DB-45 D-2 La;0s 0.293 gr B.0s %1257 18-saat (800°C)
(molce %12,5)  4Zn0O %12,5|

DB-46 D-2 Sm;0s 0.313 gr B.0s %1257 18-saat (800°C)

(molce %12,5) 4Zn0O %12,5|

3.2 Sentezlenen Bilesiklerin XRD Grafikleri ve Yorumlanmasi
Tablo 3.1°de belirtilen oranlarda katkilama kimyasallari olan nadir toprak metal oksitlerinin

kiitlece yiizde miktarlarinda ve orantili degerleri detayli bir sekilde sunulmustur.

D-1: 3Zn0O + B203 — Zn3B20¢ bu bilesikden elde edilen deneysel calismalar sonucunda
DB-20, DB-22 ve DB-26 kodlarini iceren XRD verilerinin en yiiksek “d” degerinin 3.38 —
6.13 arasinda sayisal degerler aldig1 tespit edilmistir. Bu yapinin ICDD (The International
Centre for Diffraction Data - Uluslararas1 Difraksiyon Verileri Merkezi) katalogunda 27-
1487 numaral karta uydugu tespit edilmistir. Bu karta gore a: 7.473 A olup kiibik kristal

yapisinda oldugu goriilmiistir.
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D-2: 4Zn0 + 3B203 — Zn4O(BO2)s elde edilen bu bilesige katkilanan Nd2O3, La>O3 ve
Sm203 kimyasallarla beraber iicer set halinde B203 %25 ve yine iiger set halinde B2O3 %100
artirilmis sekilde elde edilen DB-29, DB-31, DB-32, DB-33, DB-34, DB-35, DB-36, DB-37
numarali deneyler yapildiktan sonra elde edilen XRD verilerine gore ICDD veri kataloguna
gore su kart numaralarina uymaktadir: 73-1275 olan kart numarasma gore a: 13.714 A,
b:8.091 A ve c: 8.631 A ve 76-0781 olan kart numarasina gore a: 4.613 A, b: 7,803 A ve c:
4.129 A. Kristal yap1 olarak da ortorombik yapisinda oldugu goriilmiistiir.

DB-38, DB-39 VE DB-40 numarali deneylerde katkilanan (Co(NOs3) bilesigiyle elde edilen
XRD verileri ICDD kataloguna gore 33-0267 numarali karta uymakta olup a:8.725 A, b: 11.
253 A ve c: 6.098 A olup kristal yap1 olarak da monoklinik yapida oldugu tespit edilmistir.

DB-41, DB-42, DB-43, DB-44, DB-45 ve DB-46 numarali deneylerde katkilanan Nd2Os,
La,0O3 ve Sm20s3 bilesiklerden sonra kiitlece degisen miktarlarda B,O3 bilesiginden elde
edilen XRD verileri degerlendirilmistir. ICDD kart numaras1 27-1487’ye gore a: 7.473 A,
39-1126’ya gore a: 7.473 A ve 83-1424° a: 7.473 A olup kristal yapis1 basit kiibik yapidadur.
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3.3 XRD Spektrumlari
DB-20 deneyine ait XRD spektrumu Sekil 3.1°de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait

sayisal degerler Tablo 3.2°de gosterilmistir.
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Sekil 3.1: DB-20 X R D spektrumu.

Tablo 3.2: DB-20 X R D sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI[° 2Th] d-spac.[A] Re. In. [%]

26,3377 78,65 0,1680 3,38115 10,49
27,7634 94,60 0,2160 3,21068 12,62
29,0658 749,65 0,2400 3,06971 100,00
37,8446 191,85 0,2880 2,37537 25,59
45,1686 171,73 0,2160 2,00577 22,91
48,5209 127,90 0,2160 1,87473 17,06
51,6706 307,03 0,2160 1,76761 40,96
63,2620 72,63 0,2400 1,46878 9,69
68,5961 109,74 0,1920 1,36700 14,64
71,1952 79,47 0,1920 1,32334 10,60
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DB-22 deneyine ait XRD spektrumu Sekil 3.2°de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.3’de gosterilmistir.

Voo VvV YWYy vwywe vy vy vy v vy YV vy vyyy vy ovoyy V
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Sekil 3.2: DB-22 XRD spektrumu.

Tablo 3.3: DB-22 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI[°2Th] d-spac.[A] Re. In. [%)]

21,2565 90,17 0,2160 4,17651 18,10
26,3075 144,67 0,2640 3,38496 29,04
27,6813 176,99 0,2880 3,22002 35,53
29,0175 498,10 0,2880 3,07470 100,00
29,6970 60,72 0,2160 3,00588 12,19
32,0003 55,71 0,3840 2,79458 11,18
35,3622 93,03 0,1920 2,53622 18,68
35,8517 78,39 0,2640 2,50271 15,74
36,7958 61,31 0,3120 2,44063 12,31
37,8598 110,56 0,3120 2,37445 22,20
45,1964 103,39 0,3600 2,00460 20,76
48,4506 61,49 0,3360 1,87729 12,34
51,6338 180,77 0,2400 1,76878 36,29
60,5239 37,12 0,3840 1,52851 7,45
63,2117 44,25 0,3360 1,46983 8,88
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DB-26 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.3°de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.4’de gosterilmistir.
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Sekil 3.3: DB-26 XRD spektrumu.

Tablo 3.4: DB-26 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI[°2Th] d-spac.[A] Re. In. [%)]

14,4170 37,85 0,3840 6,13878 4,78
16,7602 54,44 0,3840 5,28547 6,88
21,3898 36,81 0,2640 4,15078 4,65
27,6989 162,47 0,3840 3,21801 20,52
29,1071 791,78 0,2880 3,06545 100,00
37,8905 172,15 0,2880 2,37260 21,74
45,2366 161,63 0,3360 2,00291 20,41
48,5249 94,41 0,2160 1,87459 11,92
51,7304 267,73 0,2400 1,76571 33,81
63,3212 51,23 0,4800 1,46755 6,47
68,5617 64,54 0,4320 1,36760 8,15
71,2945 48,46 0,3360 1,32174 6,12
73,7768 45,29 0,3840 1,28328 5,72
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DB-29 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.4’de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.5’de gosterilmistir. Katkilanan kimyasal Nd2O3’diir.
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Sekil 3.4: DB-29 XRD spektrumu.

Tablo 3.5: DB-29 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI°2Th] d-spac.[A] Re. In. [%)]

21,4638 15,84 1,1520 4,13664 9,96
25,6143 26,71 0,2640 3,47497 16,80
26,7550 27,03 0,3840 3,32936 16,99
28,9901 159,03 0,2400 3,07755 100,00
30,8492 12,02 1,1520 2,89619 7,56
32,7226 15,14 0,2880 2,73453 9,52
35,2104 12,12 1,1520 2,54681 7,62
37,8019 38,44 0,2880 2,37795 24,17
45,0829 37,49 0,3840 2,00938 23,57
46,5860 12,25 0,5760 1,94799 7,70
48,4916 27,84 0,3840 1,87580 17,51
51,5743 43,61 0,2640 1,77068 27,42
60,3364 4,81 1,1520 1,53281 3,02
68,6092 13,86 0,5760 1,36677 8,71
71,3347 6,55 1,1520 1,32109 4,12
73,7907 9,81 0,5760 1,28307 6,17
83,6416 7,84 0,5760 1,15521 4,93
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DB-30 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.5’de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.6’da gosterilmistir. Katkilanan kimyasal La,O3’diir.
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Sekil 3.5: DB-30 XRD spektrumu.

Tablo 3.6: DB-30 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI°2Th] d-spac. [A] Re. In. [%)]

23,4045 9,91 0,2880 3,79783 9,18
25,4890 15,64 0,2640 3,49178 14,48
27,0278 11,66 0,2880 3,29636 10,80
29,2728 108,03 0,2880 3,04847 100,00
30,3999 9,39 0,5760 2,93796 8,69
38,0752 24,32 0,2400 2,36152 22,51
44,7441 9,93 0,5760 2,02380 9,19
45,4100 22,77 0,3120 1,99566 21,08
48,7610 21,50 0,3840 1,86606 19,90
51,8877 40,23 0,2880 1,76072 37,24
68,8531 10,91 0,5760 1,36252 10,10
73,9977 8,80 0,3840 1,27999 8,15
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DB-31 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.6’da goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.7’de gosterilmistir. Katkilanan kimyasal Sm»O3’diir.
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Sekil 3.6: DB-31 XRD spektrumu.

Tablo 3.7: DB-31 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh. [cts] FWHM][°2Th.] d—spac. [A] Re. In. [%]

24,3070 5,66 1,1520 3,65883 7,82
29,3440 72,40 0,2880 3,04123 100,00
31,3413 11,54 0,2880 2,85182 15,94
35,5920 7,94 0,7680 2,52037 10,96
38,1977 14,91 0,2880 2,35422 20,60
45,5195 22,67 0,4320 1,99112 31,31
47,0033 10,14 0,2880 1,93166 14,00
48,9092 12,51 0,4800 1,86075 17,28
52,0300 29,80 0,2640 1,75624 41,16
60,9705 5,49 0,5760 1,51838 7,59
63,7156 6,23 0,3840 1,45942 8,60
68,9101 9,95 0,2880 1,36153 13,75
71,5326 6,43 0,5760 1,31792 8,88
73,9975 5,34 0,5760 1,28000 7,38
76,6350 5,05 0,5760 1,24238 6,97
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DB-32 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.7°de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.7’da gosterilmistir. Katkilanan kimyasal Nd2O3’diir.
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Sekil 3.7: DB-32 XRD spektrumu.

Tablo 3.8: DB-32 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI°2Th] d-spac. [A] Re. In. [%)]

16,9553 56,62 0,1920 5,22507 29,25
21,5607 34,74 0,2160 4,11828 17,95
23,5675 28,90 0,1920 3,77193 14,93
25,5322 33,39 0,1680 3,48596 17,25
26,0104 20,61 0,2640 3,42295 10,65
27,1191 39,71 0,2880 3,28548 20,51
28,4612 49,58 0,1920 3,13352 25,61
29,2990 193,58 0,2640 3,04580 100,00
30,5361 32,57 0,2880 2,92516 16,83
31,2684 56,08 0,1920 2,85831 28,97
33,0119 30,14 0,1680 2,71123 15,57
35,7523 29,27 0,2400 2,50944 15,12
38,1096 48,05 0,2880 2,35946 24,82
45,4065 52,10 0,2880 1,99581 26,92
46,8300 29,98 0,2400 1,93840 15,49
48,8049 37,05 0,3840 1,86448 19,14
51,9266 68,28 0,3120 1,75950 35,27
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DB-33 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.8’de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait

sayisal degerler Tablo 3.7’da gosterilmistir. Katkilanan kimyasal La,O3’diir.
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Sekil 3.8: DB-33 XRD spektrumu.
Tablo 3.9: DB-33 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI[°2Th] d-spac.[A] Re. In. [%)]
13,9534 32,61 0,1440 6,34171 8,46
16,8477 100,13 0,1680 5,25820 25,97
21,4675 57,02 0,1680 4,13594 14,79
21,8312 54,39 0,1680 4,06785 14,11
23,3660 63,60 0,1920 3,80401 16,50
24,2008 39,64 0,2160 3,67464 10,28
25,4365 63,77 0,2160 3,49887 16,54
26,9345 73,70 0,1680 3,30757 19,12
28,3497 52,14 0,1920 3,14560 13,52
29,1942 385,57 0,1920 3,05650 100,00
30,4816 51,91 0,2640 2,93027 13,46
31,1683 65,50 0,1680 2,86726 16,99
32,7322 41,28 0,1920 2,73375 10,71
36,0407 28,69 0,2400 2,49002 7,44
36,7462 32,20 0,2160 2,44381 8,35
38,0039 82,07 0,1680 2,36578 21,28
40,4300 34,17 0,1440 2,22924 8,86
44,6606 36,24 0,2880 2,02739 9,40
45,3130 69,56 0,2880 1,99971 18,04
48,7045 49,75 0,3600 1,86809 12,90
51,8011 105,75 0,2400 1,76346 27,43
68,7408 28,38 0,4800 1,36447 7,36
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DB-34 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.9°de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.10°da gosterilmistir. Katkilanan kimyasal Sm>O3’diir.
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Sekil 3.9: DB-34 XRD spektrumu.

Tablo 3.10: DB-34 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh. [cts] FWHM{[°2Th] d-spac. [A] Re. In. [%]

16,9735 40,38 0,3840 5,21952 21,04
20,9466 18,07 0,2880 4,23760 9,41
21,5619 33,15 0,2640 4,11805 17,27
23,6642 24,45 0,2400 3,75674 12,74
24,4173 20,58 0,3840 3,64255 10,72
27,1913 16,80 0,3840 3,27692 8,75
27,9956 32,71 0,2160 3,18457 17,04
28,4413 33,23 0,1920 3,13568 17,32
29,2728 191,93 0,2400 3,04846 100,00
30,4927 25,02 0,2880 2,92923 13,04
31,2565 62,06 0,1920 2,85937 32,34
33,1217 18,11 0,2880 2,70249 9,44
35,7065 24,90 0,3120 2,51256 12,97
36,1772 16,35 0,2880 2,48093 8,52
38,0739 44,23 0,2160 2,36159 23,04
40,5556 18,90 0,2880 2,22262 9,85
41,8489 23,73 0,1920 2,15687 12,36
45,3689 57,79 0,3360 1,99738 30,11
47,0047 21,59 0,2880 1,93161 11,25
48,7785 29,35 0,3360 1,86543 15,29
51,9294 63,46 0,1680 1,75941 33,06
60,7000 14,81 0,2880 1,52450 7,72
63,4516 13,97 0,3840 1,46485 7,28
68,8250 16,68 0,2880 1,36301 8,69
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DB-35 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.10’da goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.11°de gosterilmistir. Katkilanan kimyasal C0304’diir.
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Sekil 3.10: DB-35 XRD spektrumu.

Tablo 3.11: DB-35 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI[°2Th] d-spac.[A] Re. In. [%)]

17,1767 23,40 0,4320 5,15821 26,72
21,9163 9,05 0,9600 4,05224 10,34
24,3407 10,51 0,5760 3,65384 12,00
28,6500 18,27 0,2880 3,11330 20,86
29,4251 87,58 0,3840 3,03304 100,00
31,4076 34,45 0,1920 2,84596 39,34
35,8516 10,18 0,5760 2,50271 11,62
37,0228 41,21 0,2400 2,42619 47,05
38,2498 31,01 0,3360 2,35113 35,40
40,5884 13,19 0,3840 2,22090 15,06
45,5942 28,07 0,3360 1,98803 32,05
47,0668 11,74 0,2880 1,92920 13,41
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48,8776
50,1864
52,0722
53,9370
56,1887
59,5495
60,8166
63,7043
65,4488
68,9180
71,5289
74,1556
84,0841

17,77
6,92
52,95
13,75
9,10
19,44
12,93
8,18
22,13
14,89
10,47
8,11
6,24

0,3840
0,5760
0,3360
0,2880
0,5760
0,3840
0,3840
0,2880
0,4320
0,2880
0,3840
0,6720
0,5760

1,86188
1,81635
1,75492
1,69856
1,63571
1,55117
1,52185
1,45965
1,42490
1,36139
1,31798
1,27766
1,15026

20,29
7,91
60,46
15,70
10,39
22,20
14,77
9,34
25,27
17,00
11,96
9,26
7,12
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DB-36 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.11°de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.12°de gosterilmistir. Katkilanan kimyasal Nd2O3’diir,
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Sekil 3.11: DB-36 XRD spektrumu.

Tablo 3.12: DB-36 XRD sayisal degerleri.

T
80

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHM[°2Th] d-spac.[A] Re. In. [%]
20,5990 7,96 0,2160 4,30832 17,68
23,5772 16,11 0,2880 3,77041 35,80
25,5246 15,32 0,1680 3,48698 34,04
25,8952 45,00 0,1920 3,43791 100,00
26,9164 32,47 0,2400 3,30975 72,15
29,1864 28,45 0,2160 3,05729 63,24
30,5967 16,93 0,3360 2,91951 37,62
31,0254 22,37 0,2640 2,88014 49,72
32,9734 20,04 0,2880 2,71430 44,53
35,5534 5,68 0,7680 2,52302 12,62
42,3426 4,46 1,1520 2,13286 9,92
45,1365 37,62 0,2400 2,00712 83,61
46,8133 18,05 0,2400 1,93906 40,11
47,6767 10,61 0,4800 1,90594 23,57
48,7922 22,18 0,2880 1,86494 49,29
49,8433 11,74 0,3360 1,82804 26,10
52,1112 7,75 0,5760 1,75370 17,22
56,0945 4,26 1,1520 1,63824 9,46
58,1941 11,78 0,3840 1,58403 26,18
60,8901 5,92 0,5760 1,52019 13,15
62,4787 7,17 0,5760 1,48530 15,93
65,2756 6,54 0,5760 1,42826 14,53
76,4118 4,21 1,1520 1,24545 9,35

30



DB-37 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.12°de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait

sayisal degerler Tablo 3.13’de gosterilmistir. Katkilanan kimyasal La>O3’diir.
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Sekil 3.12: DB-37 XRD spektrumu.

Tablo 3.13: DB-37 XRD sayisal degerleri.

70

80

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI°2Th] d-spac. [A] Re. In. [%)]
23,2817 21,29 0,2400 3,81758 62,71
25,3191 33,96 0,2400 3,51482 100,00
26,9265 31,17 0,1920 3,30854 91,79
29,1636 19,61 0,3840 3,05963 57,74
30,6057 14,98 0,2400 2,91867 44,13
31,4208 10,00 0,4800 2,84479 29,46
32,7080 20,83 0,2640 2,73571 61,35
35,9610 9,98 0,3360 2,49536 29,40
36,6933 18,06 0,2880 2,44722 53,18
42,4241 4,76 0,9600 2,12895 14,02
44,6045 25,66 0,4800 2,02981 75,56
46,2940 12,89 0,2880 1,95959 37,96
48,7257 10,48 0,5760 1,86733 30,87
50,8517 9,06 0,4320 1,79413 26,67
51,7709 10,65 0,2160 1,76442 31,36
57,6936 5,50 0,7680 1,59658 16,21
72,8266 3,77 0,5760 1,29766 11,11
76,3807 4,91 0,6720 1,24588 14,47
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DB-38 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.13’de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.14°de gosterilmistir. Katkilanan kimyasal Co(NO3z)3’diir.
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Sekil 3.13: DB-38 XRD spektrumu.

Tablo 3.14: DB-38 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI°2Th] d-spac. [A] Re. In. [%)]

16,6754 44,17 0,2400 5,31214 34,82
21,2943 40,72 0,1680 4,16917 32,10
21,6232 30,04 0,2160 4,10651 23,69
24,0857 11,87 0,3840 3,69194 9,36
27,6843 20,07 0,2880 3,21967 15,83
28,1477 33,25 0,2160 3,16771 26,22
29,0427 126,83 0,2640 3,07209 100,00
30,2491 13,58 0,3840 2,95226 10,71
30,9813 34,28 0,3360 2,88414 27,03
35,3263 20,37 0,3840 2,53872 16,06
37,7651 31,86 0,2880 2,38019 25,12
40,1054 15,84 0,7680 2,24653 12,49
41,5738 13,01 0,3840 2,17051 10,26
45,1456 28,23 0,2880 2,00673 22,26
46,5738 18,47 0,4320 1,94847 14,57
48,5053 17,40 0,3360 1,87530 13,72
51,5848 46,70 0,2640 1,77035 36,82
55,7873 10,44 0,2880 1,64653 8,23
60,3770 9,85 0,3360 1,53188 7,77
68,6465 11,16 0,5760 1,36611 8,80
71,1120 9,01 0,5760 1,32468 7,11
73,6909 8,23 0,5760 1,28456 6,49

83,5425 8,84 0,5760 1,15633 6,97
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DB-39 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.14’de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.15°de gosterilmistir. Katkilanan kimyasal Co(NO3)3’diir.

Vv WoWV VWYY WYY vy Wy vy vy Vyvvyvy vovovovoy y

Counts

DB-39

400 —

200 —

J

L /ﬁ |

{

Co ‘
o M Ml\‘\jk A4 ,ﬂm Wb ) L by ‘
s M, SRR, ) A /ﬁ Tl D LI N A‘;‘W,L‘W\‘,,p,;]m/.w;\h_v,}[A’ ,,,\V);g\‘wf‘\jWf‘\” NN W

20 30 40 50 60 70 80

Position [*2Theta]

Sekil 3.14: DB-39 XRD spektrumu.

Tablo 3.15: DB-39 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI[°2Th] d-spac.[A] Re. In. [%)]

14,5833 17,31 0,5760 6,06918 3,42
16,8533 76,04 0,2160 5,25645 15,00
21,4561 56,20 0,1920 4,13812 11,09
21,8059 42,61 0,1920 4,07250 8,41
24,1307 38,05 0,1920 3,68517 7,51
24,9959 18,40 0,3840 3,55952 3,63
26,4404 50,38 0,1920 3,36825 9,94
27,8301 138,63 0,2160 3,20313 27,35
28,3184 61,62 0,1680 3,14900 12,16
29,1610 506,79 0,2160 3,05990 100,00
29,8113 21,08 0,2880 2,99461 4,16
30,4417 42,43 0,1680 2,93402 8,37
31,1427 75,54 0,2160 2,86956 14,91
32,1766 18,31 0,3840 2,77967 3,61
35,5144 47,77 0,1680 2,52570 9,43
35,9659 28,14 0,3360 2,49503 5,55
36,8793 31,46 0,3360 2,43530 6,21
37,9138 86,59 0,2640 2,37120 17,09
40,3735 29,30 0,3840 2,23222 5,78
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41,7718
44,7040
45,2589
46,7884
48,5937
51,7681
56,0126
60,5706
63,3486
68,6273
71,2645
73,9031
76,3631
83,7561

18,30
15,84
92,17
31,67
47,58
137,00
17,18
27,32
29,92
36,10
27,90
22,64
18,38
21,08

0,3840
0,3360
0,2160
0,2160
0,1920
0,3600
0,4800
0,2160
0,2400
0,3840
0,2400
0,4800
0,4800
0,2880

2,16068
2,02553
2,00197
1,94003
1,87209
1,76451
1,64044
1,52744
1,46699
1,36645
1,32222
1,28140
1,24612
1,15392

3,61
3,13
18,19
6,25
9,39
27,03
3,39
5,39
5,90
7,12
5,51
4,47
3,63
4,16
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DB-40 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.15°de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.16°da gosterilmistir. Katkilanan kimyasal Co(NO3)3’diir.
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Sekil 3.15: DB-40 XRD spektrumu.

Tablo 3.16: DB-40 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI[°2Th] d-spac.[A] Re. In. [%)]

16,8022 73,20 0,1680 5,27234 8,86
21,3962 60,29 0,1680 4,14956 7,29
27,7866 44,99 0,2400 3,20804 5,44
28,2669 44,23 0,1440 3,15462 5,35
29,1284 826,58 0,2400 3,06325 100,00
31,0959 53,37 0,1920 2,87377 6,46
35,5187 36,51 0,2160 2,52541 4,42
37,9174 179,90 0,2880 2,37098 21,76
45,2025 136,21 0,3360 2,00434 16,48
48,5301 84,87 0,3120 1,87440 10,27
51,7247 253,94 0,3360 1,76589 30,72
60,5542 51,31 0,3360 1,52782 6,21
63,4354 41,11 0,4080 1,46519 4,97
68,6312 69,38 0,2400 1,36638 8,39
71,2554 46,45 0,2160 1,32237 5,62
73,8300 48,40 0,2640 1,28249 5,86
83,7519 40,09 0,2640 1,15397 4,85
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DB-41 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.16’da goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.17°de gosterilmistir. Katkilanan kimyasal Nd2>O3’diir.
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Sekil 3.16: DB-41 XRD spektrumu.

Tablo 3.17: DB-41 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI[°2Th] d-spac.[A] Re. In. [%)]

14,5241 18,24 0,5760 6,09378 14,53
16,9333 42,88 0,1920 5,23181 34,18
21,6653 21,35 0,5760 4,09861 17,02
27,9450 76,16 0,2400 3,19022 60,70
28,3542 31,24 0,2880 3,14511 24,90
29,3274 125,47 0,3360 3,04292 100,00
31,1977 33,31 0,2880 2,86463 26,55
35,6641 14,90 0,7680 2,51544 11,87
38,0617 33,43 0,3360 2,36232 26,64
40,3557 20,22 0,7680 2,23317 16,11
45,3314 40,17 0,2880 1,99894 32,01
46,7897 13,30 0,5760 1,93998 10,60
48,5980 24,02 0,3840 1,87194 19,14
51,8033 60,15 0,2400 1,76339 47,94
56,0132 10,56 0,5760 1,64042 8,42
60,7108 14,07 0,3840 1,52425 11,22
63,3742 10,45 0,5760 1,46645 8,33
68,6596 12,61 0,6720 1,36589 10,05
71,3958 10,40 0,5760 1,32011 8,29
73,8496 11,52 0,4800 1,28219 9,18
83,9429 10,80 0,7680 1,15183 8,61
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DB-42 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.17°de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait

sayisal degerler Tablo 3.18’de gosterilmistir. Katkilanan kimyasal La>O3’diir.
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Sekil 3.17: DB-42 XRD spektrumu.

Tablo 3.18: DB-42 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI° 2Th] d-spac. [A] Re. In. [%)]
13,6880 231,85 0,3840 6,46405 64,44
16,4754 359,80 0,2400 5,37618 100,00
18,0884 182,85 0,3840 4,90024 50,82
21,4560 49,93 0,4800 4,13813 13,88
25,1200 32,71 0,4800 3,54223 9,09
26,9792 30,27 0,2880 3,30219 8,41
27,9239 20,56 0,4800 3,19259 571
28,9657 340,83 0,2160 3,08009 94,73
42,7418 15,58 0,5760 2,11386 4,33
47,1265 23,61 0,4800 1,92690 6,56
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DB-43 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.18’de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.19°da gosterilmistir. Katkilanan kimyasal Sm>O3’diir.
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Sekil 3.18: DB-43 XRD spektrumu.

Tablo 3.19: DB-43 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI° 2Th] d-spac. [A] Re. In. [%)]

28,7630 23,53 0,3360 3,10133 100,00
37,7627 3,63 1,1520 2,38033 15,41
44,8895 5,92 0,5760 2,01759 25,14
51,4285 15,76 0,1920 1,77536 66,98
63,0285 3,14 0,4320 1,47366 13,34
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DB-44 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.19°dq goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.20°de gosterilmistir. Katkilanan kimyasal Nd2O3’diir.
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Sekil 3.19: DB-44 XRD spektrumu.

Tablo 3.20: DB-44 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI° 2Th] d-spac. [A] Re. In. [%)]

16,7295 16,90 0,2880 5,29509 51,08
21,7522 17,27 0,1920 4,08245 52,19
23,4693 16,42 0,1680 3,78750 49,62
25,7580 12,90 0,2160 3,45592 38,98
26,8855 11,65 0,2880 3,31349 35,22
27,8222 13,69 0,2880 3,20402 41,37
29,1331 33,09 0,2640 3,06277 100,00
31,1546 9,33 0,2160 2,86849 28,19
36,8295 6,49 0,2880 2,43848 19,60
37,9030 12,20 0,1920 2,37185 36,86
41,7353 4,52 0,3840 2,16248 13,67
45,0401 10,30 0,5760 2,01119 31,13
46,6839 7,61 0,3840 1,94413 22,99
48,6538 9,32 0,2880 1,86992 28,17
49,7017 3,91 0,5760 1,83292 11,83
51,6647 10,10 0,3840 1,76780 30,53
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DB-45 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.20’de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.21°de gosterilmistir. Katkilanan kimyasal La,O3’diir.
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Sekil 3.20: DB-45 XRD spektrumu.

Tablo 3.21: DB-45 XRD sayisal degerleri.

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI°2Th] d-spac.[A] Re. In. [%)]

26,6081 5,45 0,5760 3,34740 22,08
28,7646 24,67 0,2400 3,10116 100,00
30,0056 8,00 0,5760 2,97566 32,43
32,2730 6,79 0,2880 2,77159 27,51
44,4886 9,30 0,7680 2,03483 37,69
48,2255 9,78 0,5760 1,88552 39,64
51,3731 11,22 0,3840 1,77714 45,47
68,4892 3,37 1,1520 1,36887 13,66
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DB-46 deneyinde XRD’ye ait spektrum Sekil 3.21°de goriilmektedir. Bu XRD deneyine ait
sayisal degerler Tablo 3.22°de gosterilmistir. Katkilanan kimyasal Sm>O3’diir.

DB-46
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Sekil 3.21: DB-46 XRD spektrumu.

Tablo 3.22: DB-46 XRD sayisal degerleri.

80

Po.[°2Th.] Heigh.[cts] FWHMI° 2Th] d-spac. [A] Re. In. [%)]
27,2281 4,93 1,1520 3,27257 14,97
28,9357 32,91 0,1680 3,08321 100,00
30,8942 12,22 0,5760 2,89207 37,13
45,1342 18,35 0,2880 2,00722 55,76
46,6601 11,89 0,2880 1,94507 36,12
48,5012 10,04 0,6720 1,87545 30,50
51,5761 10,47 0,5760 1,77063 31,82
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3.4 Fotoluminesansin Enerji Seviyesi Diyagramlari

Sekil 3.22 (a), dalgaboyu 455 nm'ye kadar olan absorpsiyon spektrumlarindan elde edilen
Nd3* nin sematik bir enerji seviyesi diyagramimi sunmaktadir. Yarikararl *Fs/2 seviyesi *Fsy
ve ?Hg’den 1smmmsal olmayan bozunma yoluyla doldurulur ve uyarilmis emisyon 1,06
um’de ve diger dalga boylarinda elde edilebilir. Diyagramda yukari dogru kati oklarla
gosterilen uyarilmis hal sogurma gegislerinin *Fs;2’den de miimkiin oldugu oldukga iyi
bilinmektedir. Bu geg¢islerin olasiliklar1 seviyeden seviyeye gore degisir ve onemli enerji

kayiplar1 olusturabilir.
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Sekil 3.22: Nd**’iin (a) kismi enerji seviyesi diyagrami [23], (b) *Fs2 ilgili gecisler [24].

Bir diger ¢ok onemli konu da, sistemin optimum performans: i¢in gerekli parametreleri
etkileyebilen Auger yukar1 doniisiim siireci [25, 26] olarak da bilinen enerji transferi yukari
doniigiim stireci ve uyarilmis durum absorpsiyon gegisleridir. Yukar1 doniistim siirecinin iki
ana sonucu vardir: uyarilmis durum popiilasyonunda bir azalma ve ayni zamanda
malzemenin termal yiikiinde bir artig goriilmiistiir [27, 28]. Bu bahsedilen siirecler Sekil 3.22

(b)’de goriildiigii gibi sdyle bir siirectir: *Fs> metastabil seviyesine uyarilmis iki Nd**
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iyonunun 1sinimsal olmayan etkilesimini igerir, yani bir iyon *l11/» ve/veya #1132 seviyelerine
bozunurken digeri Sekil 3.22°de kesikli ¢izgilerle gosterildigi gibi daha yiiksek seviyelere
(*Gsi2, *G7r, *Kuap, 2Gopz ... ) terfi eder. Uyarilmis durumlar daha sonra hizli ¢oklu fonon
gevsemesi ile “Fsj2 seviyesine geri donerek 1s1 iiretir ve aktif ortamn termal yiikiinii arttirir.
Bu sekilde, bu gecislerle ilgili enerji transferi yukar1 doniisiim siireglerinin bilinmesi, bu
islemin diger adi da Auger yukar1 déniisiim siireci, *F3» yayma seviyesinin ismimsal

olmayan kayiplarinin tanimlanmasi ve anlagilmasi gerekir.

Sekil 3.23’de goriildiigi gibi en belirgin piki 608 nm’de olan turuncu-kirmizi emisyon, 410

nm'lik yakin ultraviyole uyarmm {izerine Sm®* iyonlarmin *Gsp, — °®Hy, kaymasina

atfedilmistir.
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Sekil 3.23: Sm*icin enerji transfer sisteminin temsili [29].

Sentezlenen bilesik uyarildiktan sonra potansiyel olarak hem radyasyonlu hem de
radyasyonsuz yollarla enerji transfer ettiginden, enerji seviyesi gosterimi Sekil 3.23 ile

gosterilmistir.  Sm®" iyonlariyla ilgili enerji alisverisi mekanizmasi Sekil 3.23’de
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gostermektedir. Katki iyonu, 410 nm'lik 1sinlama iizerine nce *Kiiz enerji seviyesini
doldurur, ardindan bu uyarilmis durumu 1s1nimsal olmayan bir sekilde “Gs. enerji durumuna
hizla gevsetir [30]. *Gs/2 karakteristik emisyona yol agan ®Hs/2, ®Hzi2 ve ®Hi1/2 seviyelerine
gegisler yoluyla sonunda 1sinimsal emisyona neden olan kararli seviyedir [31]. En yogun
emisyon piki 608 nm'de ortaya ¢ikar ve yalnizca Sm®" katkili bilesik araciligiyla parlak

kirmizimsi-turuncu emisyondan sorumludur.

3.5 Fotoluminesans Spektrumlari ve Analizi

Sekil 3.24’de 380 nm dolaylarinda goriilen siddeti yiiksek olan pik 5d — 4f enerji seviyesi
gecisten kaynaklanmaktadir. Literatiir arastirmasina gore bu gecis 5d enerji diizeyinden 2F7/2
ve %Fsp; gegislerden kaynaklandigi goriilmiistiir [32, 33]. Kirmiz1 151k bolgesine denk gelen
1s1ldama 780 nm’de gergeklesmis bu da *Fai ve *lg deki gegisten kaynaklanmaktadir [34].
DB-16’da B203 %10, DB-17’de %20, DB-18’de ise %30’dur. Mol miktar1 artikca FL

siddetinde bir azalma goriilmiistiir.

6 10*

DB-16
DB-17
DB-18

510* |

410* |

310* |

FL Siddeti (kb)

210* |

110* |

010°
400 500 600 700 800 900

Dalga Boyu (nm)

Sekil 3.24: FL spektrumlari.
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Kobalt nitrat bilesigine ait fotoliiminesans spektrumlart Sekil 3.25’de verilmistir. DB-38
nolu FL spektrumunda molce Co(NOz3)3z %25 ve B203 %100 ve4Zn0 %25 miktarlarindadir.
DB-39 nolu FL spektrumunda molce Co(NOs)s %12.5 ve B203 %100 ve 4Zn0 %12.5
miktarlarindadir. DB-40 nolu FL spektrumunda molce Co(NO3)z %2.5 ve B203z %100 ve
4Zn0 %2.5 miktarlarindadir. Mol miktar1 azaldikga 380 nm deki piklerin siddetleri
artmaktadir. 640 nm’de her ii¢ spektrum kesismekte, molce Co(NOz3)3 ve 4Zn0 miktarlari Y4

miktarinda azaldik¢a 780 nm ve 800 nm’deki piklerin siddetleri ve genislikleri artmaktadir.

10°

DB-38

FL Siddeti (kb)

102 e
400 500 600 700 800 900

Dalga Boyu (nm)

Sekil 3.25: FL spektrumlari.

Sekil 3.26°da ii¢ spektrumda sadece katki maddeleri degisik diger sentezleme miktar ve
kosullar1 aynidir: DB-41’de Nd20O3, DB-42’de La203 ve DB-43 de ise Sm,03 katk1 maddeleri
ile ana bilesik hazirlanmistir. Sekil 26°da goriildiigii gibi bu ii¢ spektrumun iki ortak noktada
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siddetleri farkli olacak sekilde pik vermektedir: 380 nm ve 780 nm dalgaboylarinda
verdikleri piklerin yerleri ayni fakat siddetleri farklidir.

10°

DB-43

FL Siddeti (kb)

102 b
400 500 600 700 800 900

Dalga Boyu (nm)

Sekil 3.26: FL Grafigi.

Sekil 3.27°de Sekil 3.26’da gosterilen spektrumlarda kullanilan katki maddeleri molce
%12.5a yiikseltilerek DB-44’de Nd203, DB-45’de La,03 ve DB-46’da Sm2Os ile ana bilesik

hazirlanmis ve degisen optiksel 6zellikler i¢in FL ¢ekimleri gergeklestirilmistir.

Sekil 26 ve Sekil 27 i¢cin su degerlendirmeler yapilabilir: DB-41 ve DB-44 spektrumlart i¢in
sOyle bir agiklama yapilabilir: Goriiniir emisyonun, yani mavi, yesil ve kirmizi emisyonlarin
kaynagi, s1g kusur seviyelerindeki elektronlarin valans bandindaki foto uyarilmis deliklerle
rekombinasyonuna atfedilmistir. Ultraviyole (UV) emisyon gegisleri, *Da;z — *loi2 ve P32
— 41172 veya “Dsjz — #1132 seviyelerinden Nd3* iyon gegisinden kaynaklanmaktadir. Mavi,
yesil ve kirmizi emisyon bandi sirastyla (*lore = 2Par2, 2Kisiz ), (*lo— *Gspz, *Gar2 ) ve (*lorz

— 2H111) gegislerinden ortaya ¢ikar.
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Sekil 3.27: FL Grafigi.

DB-42 ve DB-45 spektrumlari igin soyle bir agiklama yapilabilir: La®* igin sirasiyla uyarma
bantlart °Hs;z — “Fri2, ®Hsiz — *Magrz, *Hsia — *I1sp2, *Hsiz — *l13iz, ®Hsiz — *laaga, *Hsiz —
*Fay2 ve ®Hsj2 — “Gs2 405 nm, 419 nm, 438 nm, 465 nm, 479 nm, 544 nm ve 554 nm. La**'iin
emisyon gecisleri, uyarilmis seviyeden daha diisiik seviyelere tipik intra-4f gecisleridir.
La*: 4Gsj2 — ®Hsp2 (564 nm), *Gs;2 — ®Hzi2 (599 nm) ve *Gsiz — SHorz (646 nm) olmak iizere

{ic emisyon gecisi iceren emisyon spektrumunu sunmaktadir. Bunlar arasinda *Gs — ®Hzp

(599 nm) gecisi parlak turuncu-kirmizimsi bir emisyon gostermistir

DB-43 ve DB-46 spektrumlari i¢in sdyle bir agiklama yapilabilir: Sm

icin ®Hs/2’den farkli
uyarilmis durumlara uyarilma nedeniyle olusan uyarma spektrumlari sirasiyla *Lisz (390-
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nm), *Fs2 (527-nm) ve *Gspz (561-nm)’dir. Tiim bu gegisler arasinda en yiiksek gegcis, yani
®Hs; — ®P3p2, 390 nm’de bulunmustur. Emisyon spektrumlarimi elde etmek igin 563, 599,
645 ve 705 nm dalgaboylarinda *Gsj2 — ®Hsyz (sart), “Gsi2 — ®Hyzz (turuncu), *Gsz — ®Hgpz
(turuncu-kirmizi) ve *Gsjz — ®Hiz (kirmizi) emisyon gegislerine bagl dért emisyon gegisi
tespit edilmistir. Bunlarm hepsinde, *Gs> — ®H72 599 nm dalgaboyunda konumlanmis en
yogun gegistir. Gegislerin emisyon pik giicii, Sekil 3.26 ve 3.27’de goriildigi gibi, Sm203
iceriginin %2.5’dan %12.5 mol'e yiikselmesiyle artmistir. Emisyon yogunlugundaki azalma,
capraz relaksasyon veya rezonans enerji transferi yoluyla konsantrasyon sondiirme
olaylarindan kaynaklanmaktadir [35]. Sm,Os iceriginin artmasiyla Sm3* iyonlari arasindaki
ana mesafe azalir ve bu da samaryum iyonlar1 arasinda ¢apraz relaksasyon yoluyla enerji
transferini artirir. *Gsjz — ®Hop ile iliskili olan 645 nm’deki emisyon, 563 nm’deki *Gs;, —
®Hs/, manyetik dipol gecisinden biraz daha fazla yogunluga sahip bir elektrik dipol gegcisidir

ve ana matrisin asimetrik oldugunu gosterir.

3.5 Sonug ve Genel Degerlendirme

Cinko oksit, oda sicakliginda 3,37 eV enerji bant araligina ve yaklasik 60 meV yiiksek
eksiton baglanma enerjisine sahip ¢ekici bir dogrudan bant aralikli yariiletken malzemedir.
Opto-elektrik cihazlarda genis uygulama alani bulan ilging akustik, optik, elektriksel ve
kimyasal 6zellikler sunar. Cinko boratlar, polimerlerde, biyo-kompozitlerde, boyalarda ve

seramiklerde fonksiyonel katki maddeleri olan kimyasal tiriinlerdir.

Bu tez ¢alismasinda sentezlenen bilesik monoklinik bir yapiya sahip olan Zn3B2Oe, nadir
toprak iyonlariin katkilanmasi igin 6nemli bir bilesik olarak kabul edilir. Cesitli liminesans
Ozelliklerine sahip birka¢ nadir toprak katkilayarak ZnzB,Os malzemesinin optiksel
Ozellikleri incelenmistir. Lantan oksit, neodimyum oksit, samaryum oksit ve kobalt nitrat
katkilit ¢inko boratli bilesiklerin optiksel 6zellikleri FL analitik teknigiyle incelenmistir.
Yapilan deneyler sonucunda ortaya cikan bu bilesiklerin kristal yapilart XRD ile

aydinlatilmigtir.

Deney 1 i¢in sentezlenen bilesikteki 3ZnO + B0z —  Zn3B20e deki B2O3 mol miktari
%10, %20 ve %30’a artirtinca dur FL siddetinde bir azalma gorilmiistiir. 380 nm
dolaylarinda goriilen siddeti yiiksek olan pik 5d — 4f enerji seviyesi gecisten

kaynaklanmustir. Literatiir arastirmasina gore bu gecis 5d enerji diizeyinden 2F72 ve 2Fsp
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gecislerden kaynaklandigr goriilmiistiir. Kirmizi 1g1ik bolgesine denk gelen 1s1ldama 780
nm’de gergeklesmis bu da *Fz2 ve *lor> deki gecisten kaynaklanmustir.

FL spektrumunda molce Co(NO3)s %25 ve B203 %100 ve4Zn0 %25 miktarindan diger FL
spektrumunda molce Co(NOs3)z %12.5 ve B20z %100 ve 4Zn0 %12.5 miktarlarina
degistirilmis ve sonra diger FL spektrumunda molce Co(NO3)z %2.5 ve B2O3z %100 ve4Zn0
%2.5 miktarlarina azaltilmistir. Mol miktar1 azaldikga 380 nm deki piklerin siddetleri
artmaktadir. 640 nm’de her ii¢ spektrum kesismekte, molce Co(NO3)3 ve 4Zn0 miktarlar1 ¥4
miktarinda azaldik¢a 780 nm ve 800 nm’deki piklerin siddetleri ve genislikleri artmaktadir.

Katki maddeleri degisik diger sentezleme miktar ve kosullar1 ayni olan ii¢ spektrumda
katkilanan maddeler molce %?2.5 olacak sekilde Nd2O3z, La,O3 ve SmyOs’diir. Bu ii¢
spektrumun iki ortak noktada siddetleri farkli olacak sekilde pik vermektedir: 380 nm ve 780
nm dalgaboylarinda verdikleri piklerin yerleri ayni fakat siddetleri farklidir.

Son olarak katki maddeleri molce %12.5’a yiikseltilerek Nd203, La;O3 ve Sm20z ile ana
bilesik hazirlanmis ve degisen optiksel Ozellikler i¢in FL ¢ekimleri gerceklestirilmistir.
Molce %2.5’dan %12.5’a Nd2O3 miktari artirilinca goriiniir emisyonun, yani mavi, yesil ve
kirmiz1 emisyonlarin kaynagi, s1g kusur seviyelerindeki elektronlarin valans bandindaki foto
uyarilmis deliklerle rekombinasyonuna atfedilmistir. Ultraviyole emisyon gegisleri ve mavi,

yesil ve kirmizi emisyon bandi Nd** iyon ge¢isinden kaynaklanmaktadir.

Molce %2.5’dan %12.5’a La,03 miktari artirilinca La®* icin uyarma bantlar1 405 nm, 419
nm, 438 nm, 465 nm, 479 nm, 544 nm ve 554 nm’de goriilmiistiir. La*"iin emisyon gegisleri,
uyarilmis seviyeden daha diisiik seviyelere tipik intra-4f gecisleridir. La®*’iin 564 nm, 599
nm ve 646 nm olmak iizere {i¢ emisyon gecisi goriilmiis olup 599 nm gecisi parlak turuncu-

kirmizimsi bir emisyondur.

Molce %2.5’dan %12.5’a Sm203 miktar1 artirilinca Sm®* igin uyarma spektrumlari sirastyla
4L1s72 (390-nm), *F312 (527-nm) ve *Gs/z (561-nm)’dir. Tiim bu gegisler arasinda en yiiksek
gecis, yani ®Hs, — %P3z, 390 nm’de bulunmustur. Emisyon spektrumlarim elde etmek igin
563, 599, 645 ve 705 nm dalgaboylarinda *Gs/z — ®Hsy2 (sar1), “Gsiz — ®Hzsz (turuncu), *Gsy.
— %Hosz (turuncu-kirmizi) ve *Gsjz — ®Hi1z (kirmizi) emisyon gegislerine bagl dort emisyon

gecisi tespit edilmistir. Bunlarin hepsinde, *Gs/2 — ®Hz2 599 nm dalgaboyunda konumlanmis
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en yogun gegistir. Gegiglerin emisyon pik giicli, Sm203 igeriginin %2.5’dan %12.5 mol'e
yiikselmesiyle artmistir. Emisyon yogunlugundaki azalma, c¢apraz relaksasyon veya
rezonans enerji transferi yoluyla konsantrasyon sondiirme olaylarindan kaynaklandigi
literatiir arastirilmasina gore agiga ¢ikarilmistir. Sm2Os igeriginin artmasiyla Sm** iyonlar
arasindaki ana mesafe azalir ve bu da samaryum iyonlar1 arasinda capraz relaksasyon
yoluyla enerji transferini artirir. *Gs;, — ®Hop ile iliskili olan 645 nm’deki emisyon, 563
nm’deki “Gs, — ®Hsz manyetik dipol gegisinden biraz daha fazla yogunluga sahip bir

elektrik dipol gecisidir ve ana matrisin asimetrik oldugunu gosterir.
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