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OZET

BAZI METAL iCERIKLi BORAT, FOSFAT ve VANADAT BiLESIKLERININ
SENTEZi ve KARAKTERIZASYONU

Melike Yerli
Balikesir Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii
Kimya Anabilim Dal1

Yiiksek Lisans Tezi/Tez Danismani
Yrd. Dog. Dr. Figen KURTULUS
Balikesir, 2009

Bu tezde; metal icerikli borat, fosfat ve vanadat bilesikleri 1s1 yardimlhi kati-hal
reaksiyonlar1 kullanilarak sentezlenmeye calisilmistir. Elde edilen iiriinler X-Isinlar1
Kirmimi (XRD) ve Fourier Transform Infrared (FT-IR) spektroskopisi ile karakterize
edilmistir.

Bu caligmalar sonucunda; termal yontem kullanilarak sentezlenen Ca;B¢O;;
(ICDD 15-0551) ve SrB,O4 (ICDD 15-0779) bilesikleri tek fazli olarak ve SrB,O-
(ICDD 15-0801) bilesigi; SrB,O4 (ICDD 15-0779) bilesigi ile birlikte cift fazli olarak
900 °C ve 20 saat siirede kati-hal reaksiyonlari ile kiil firininda elde edilmistir.

Mikrodalga enerji teknigi kullanilarak sentezlenen Co,Ni(BOs), bilesigi 600 W
giic degerinde 10 dakika siire ile gergeklestirilen reaksiyon sonucu tek fazli olarak elde
edilmistir [34].

Ni,V,07 (ICDD 29-0945) bilesigi; 360 W giic degerinde 10 dakika siire ile
gerceklestirilen reaksiyon sonucu NiCo,O4 (ICDD 20-0781) bilesigi ile birlikte ¢ift fazl
olarak mikrodalga enerji teknigi ile ilk kez sentezlenmistir.

MO().67V().3302 (ICDD 30-0849) blleslgl, B-(NH4)()38V205 (ICDD 27-1019)
bilesigi ile birlikte cift fazli olarak ve (V(07Mo0093)5014 (ICDD 31-1437) bilesigi;
(NH4)2(Mo020O7) (ICDD 89-7113) bilesigi ile birlikte ¢ift fazli olarak 600 W gii¢
degerinde 10 dakika siire ile gerceklestirilen reaksiyon sonucu mikrodalga enerji teknigi
ile ilk kez sentezlenmislerdir.

ANAHTAR SOZCUKLER: kat1-hal yontemi / mikrodalga enerji teknigi / kati-
hal kimyasi / metal boratlar / metal fosfatlar / metal vanadatlar / X-1s1inlar1 toz kirinimi
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ABSTRACT

THE SYNTHESIS and CHARACTERIZATION OF SOME METAL
CONTAINING BORATE, PHOSPHATE and VANADATE COMPOUNDS

Melike Yerli
Balikesir University, Institute of Science
Department of Chemistry

M.S Thesis / Supervisors
Figen KURTULUS
Balikesir, 2009

In this thesis; metal containing borate, phosphate and vanadate compounds have
been tried to synthesized using solid-state reactions. The experimental products are
characterized by X-ray Diffraction (XRD) and Fourier Transform Infrared (FT-IR)
spectroscopy.

Our results show that, compounds of Ca;B¢O;;(ICDD 15-0551) and SrB,0,
(ICDD 15-0779) were synthesized the unique phases and compound of SrB,O; (ICDD
15-0801) was synthesized the couple phases with compound SrB,0. (ICDD 15-0779)
for 20 hours of time at 900 °C by using thermal energy have been obtained.

Compound of Co,Ni(BOs), was synthesized the unique phase for 10 minutes of
time at 600 W by using microwave energy technique has been obtained [34].

Compound of Ni,V,07; (ICDD 29-0945) was synthesized first time the couple
phases with compound of NiCo,04 (ICDD 20-0781) for 10 minutes of time at 360 W
by using microwave energy technique has been obtained.

Compound of Mog7Vo.330, (ICDD 30-0849) was synthesized first time the
couple phases with compound of B-(NHy)o35V,05 (ICDD 27-1019) and compound of
(V0.07M00.93)5014 (ICDD 31-1437) was synthesized first time the couple phases with
compound of (NH4)>(Mo,0O;) (ICDD 89-7113) for 10 minutes of time at 600 W by
using microwave energy technique have been obtained.

KEY WORDS: solid-state methods / microwave energy technique / solid-state
chemistry / metal borates / metal phosphates / metal vanadates / X-ray powder
diffraction
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1. GIRIS

1.1 Bor Tarihcesi

Boraksin, tarihte ilk olarak 4000 y1l 6nce Babilliler tarafindan kuyumculukta
kullanildig1 tahmin edilmektedir. Ayrica Misirhilarin mumyalama islerinde, tedavi
amacli ve degisik metalleri islemede borakstan yararlandiklari, Eski Yunanlilarla
Romallarin boraks: temizlik maddesi olarak kullandiklar1 tahmin edilmektedir. ilag

olarak ilk kez Arap doktorlar tarafindan M.S. 875 yilinda kullanilmistir [1,2].

Avrupa’ ya ilk olarak Marco Polo tarafindan Tibet’ten getirilmis ve yasadigi
yer olan Venedik Limani, borat ithalatinin merkezi olmus ve Orta Cag donemi

boyunca kullanilmugtir [3].

Borik asit 1700’ 1t yillarin basinda borakstan yapilmis, 1800° li yillarin
basinda ise elementel bor elde edilmistir. Elementel bor 1808 yilinda Fransiz
Kimyaci Gay-Lussac ile Baron Louis Thenard ve bagimsiz olarak Ingiliz Kimyac1

Sir Humpry Davy tarafindan elde edilmistir [2,4].

19. yiizyilin sonlarina dogru diinyanin farkli bdlgelerinde borat yataklarinin
kesfedilmesi ve sanayideki hizli gelismelere paralel bicimde rafine bor iirlinlerinin

gelistirilmesi ve pek ¢ok alandaki kullanimi konusunda 6nemli adimlar atilmistir [1].

Ulkemizde gercek anlamda bor madenciligi; 1861 yilinda Balikesir-Susurluk
ilcesinin Sultangayir1 bolgesinde yabanci bir firma tarafindan baslatilmistir. 1978
yilinda bor yataklar1 iilke yararma isletilmesi amaciyla devletlestirilmis ve
ETIBANK’ a devredilmistir. 1998 yilinda yeniden yapilandirilan ve ‘Eti Holding
A.S.’ adm alan ETIBANK, diinyada yilda yaklasik 1.5 milyon ton olan B,Os;

bazindaki bor iiretiminin % 32’ sini gerceklestirmektedir [1].



1.2 Bor Mineralleri

Bor, oksijene karsi olan yiiksek afinitesi nedeniyle dogada elementel halde
bulunmaz. Degisik molekiil yapilarina sahip olabilen bu bor-oksijen bilesiklerine

‘borat’ denmektedir.

Dogada yaklasik 230 ¢esit dogal bor minerali bulunmasina ragmen ticari
degere sahip olanlari; tinkal, kolemanit, iileksit, probertit, borasit, pandermit,

szyabelit, hidroborasit ve kernit’ tir [5].

Tinkal (boraks); dogal sodyum borat dekahidrattir. Dogada genellikle renksiz
ve saydam olarak bulunur ve borik asit eldesinde kullanilir. Bor endiistrisi i¢in en

onemli mineraldir. Kolay kirilabilir ve suda rahatlikla ¢oziiniir [6,7].

Kolemanit; bor mineralleri icinde en yaygin olanidir. Olusumunda termal
kaynaklarm etkisi vardir. Asitte kolaylikla eriyebilmesine karsin sudaki ¢oziiniirliigii

diistiktiir [6,7].

Uleksit; yumusak ve lifsi kristal topluluklari seklinde bulunan bir borat

mineralidir [7].

Probertit; kirli beyaz, acik sarimsi renklerde olup 1sinsal ve lifsi sekilli

kristaller seklinde bulunan bir sodyum-kalsiyumlu bor mineralidir [6].

Pandermit; suda ¢oziinmeyen asitlerde kolaylikla ¢oziinen bir kalsiyumlu

borat mineralidir. Sicak su kaynaklarinin ¢evresinde olugmustur [2,6].

Szyabelit; suda diisiik ¢oziiniirliigii olan bir magnezyum borat mineralidir.

Yiiksek magnezyum igerigi nedeniyle daha az kullanim alanina sahiptir [7].

Hidroborasit; kaynar suda kismen ¢oziiniip asitlerde kolayca eriyen bir

kalsiyum-magnezyumlu borat mineralidir [2].



Kernit; soguk suda yavasca, sicak su ve asitlerde ¢ok hizli ¢oziinebilen bir

sodyum borat mineralidir [2].

Baslica bor minerallerinin bilesimleri asagida verilmistir [3].

Tablo 1.1 Baglica Bor Mineralleri ve Bilesimleri

Mineral Formiil
Boraks (Tinkal) Na,B,0,.10H,0
Kolemanit Ca,Bc0,,.5H,0
Uleksit NaCaB;0,.8H,0
Probertit NaCaB;0y.5H,0
Borasit Mg;B,0,;C1
Pandermit Ca4B10019.7H20
Szyabelit Mg,B,05.H,0
Hidroborasit CaMgB¢ O,;.6H,O
Kernit N32B407.4H20
Sasolit B,03.3H,0
Tinkalkonit N32B407.5H20
hlint CazB(,Ol 1. 1 3H20
Meyerhofferit Ca,Bc0,,.7H,0O
Inderborit CaMgB; 0,,.11H,0
Kurnakovit Mng(,Ol 1. 15H20
1nderit Mng(,Ol 1- 15H20
Suanit Mg,B,0s
Kotoit Mg;B,06
Pinnoit MgB,0,.3H,0
Datolit CaszSizOg.HzO
Kahnit Ca,AsBOg.2H,0
Danburit CaB,SirAg
Hovlit Ca4$i2B10023.5H20
Pinnoit MgB,0,.3H,0
Vonsenit (Fe,Mg),FeBOs
Tiinnelit SI'B(,Ol().4HQO
Ludvigit (FeMg),Fe,B,0;




1.3 Borun Elementel Ozellikleri

Bor elementi ‘B’ simgesiyle gosterilen, periyodik tablonun 3A grubunda yer
alan ilk elementtir. Atom numaras1 5, atom agirhigi 10.81 akb’ dir. Elektronik
konfigiirasyonu 1s” 2s® 2p' seklindedir. Degerlik basamagi +3° tiir. Dogal olarak
bulunan kararl izotoplari "B ve ''B ve bulunma oranlar sirastyla % 19.57 ve %
80.43’ tiir. Yogunluk degerleri; kristalize form i¢in 2.34 g/cm3, amorf toz form icin
2.45 g/cm3 seklindedir. Erime noktas1 2075 OC, buharlasma noktasi 4000 OC, sertligi
9.3 Mohs, elektriksel direnci (100 o’ de) 3x10° ohm.cm’ dir [8].

Bor, biri amorf ve altis1 kristalize polimorf olmak iizere cesitli allotropik
formlarda bulunur. o ve B-rombohedral formlar en ¢ok calisilmis olan kristalize
polimorflaridir. a-rombohedral yapist 1200 OC’ nin iizerinde bozulur ve 1500 °C’ de
B-rombohedral form olusur. Amorf form yaklagik 1000 °C’ nin iizerinde B-
rombohedrale doniisiir ve borun her tiirli saf formu ergime noktasinin iizerinde

wsitilip tekrar kristallestirildiginde -rombohedral forma doniisiir [9].

Bor elementi; bor bilesiklerinin kimyasal rediiksiyonu, susuz fazda
elektrolitik rediiksiyon veya termal bozunma gibi farkli kimyasal yontemlerle elde
edilebilir. Bircok bor bilesimi, reaktif bir metal veya hidrojen gazi ile yiiksek

sicaklikta reaksiyona sokularak elementel bor elde edilebilir [8].

B,Os;+3Ca —» 2B +3CaO

Metal kullanildig1 durumda siyah amorf iiriin elde edilir [8].

2BCl; + 3H, —» 2B + 6HCI
Flaman kullanilarak yiiksek sicaklikta gerceklestirilen hidrojen gaziyla
rediiksiyon reaksiyonu ile yiiksek saflikta bor elde edilebilir [8].

Elektrolitik rediiksiyon ve termal bozunma ticari uygulamalar i¢in cok
kullaniglt degildir. Alkali veya toprak alkali metal iceren boratlarin elektrolizi

sonucunda diisiik saflikta bor elde edilir [8].



Bor, oda sicakliginda suda ¢oziinmez. Amorf toz formu, 100 °C’ de borik asit
olusturmak lizere yavasga reaksiyona girer. Amorf metal formu, seyreltik mineral
asitleriyle oda sicaklifinda yavasca reaksiyon verir, kristalize formu inerttir. Fakat

karistirilan konsantre nitrik asit ¢ozeltisi ile reaksiyon verir [8].

1.4 Bor Bilesiklerinin Sanayideki Genel Kullanim Alanlari

1.4.1 Cam ve Cam Elyafi Sanayi

Bor; pencere cami, sise cami vb. sanayilerde ender hallerde kullanilmaktadir.
Ozel camlarda ise borik asit vazgecilemeyen bir unsur olup, 1stya karsi
izolasyonunun gerekli goriildiigii cam mamiillerine katilmaktadir. Camin sicaklik ile
genlesmesini 6nemli Ol¢iide indirgedigi, camu asite ve ¢izilmeye karsi korudugu,
titresim, yiliksek sicaklik ve sicaklik soklarina karsi dayanikliligi sagladigi icin bor
bilesikleri, cam sanayinde ©Onemli yer tutar. Ayrica camin saydamligini ve
parlakligint arttirir. Cam tipine bagl olarak cam eriginin % 0.5 ile % 0.23’ i bor
oksitten olusmaktadir. Genellikle boraks, kolemanit, borik asit halinde karma olarak

ilave edilir [6, 9-11].

1.4.2 Temizleme ve Beyazlatma Sanayi

Giicli beyazlatict ve antibakteriyel etkisi, pH’t dengeleyerek suyu
yumusatmasi ve aktif oksijeni dengelemesi gibi nedenlerle bor bilesikleri temizleme
ve beyazlatma sanayinde 6nemli yer tutar. Sabun ve deterjanlara; antibakteriyel ve
su yumusatic1 etkisi nedeniyle % 10 boraks dekahidrat ve beyazlatici etkisini
arttirmak icin toz deterjanlara % 10-20 oraninda sodyum perborat katilmaktadir.
Perboratlarin, klorlu temizleyicilerin yerini almas1 sicak veya soguk su kullanimina
baghdir. Ciinkii perboratlar ancak 55 C’ nin iistiinde aktif hale gecerler. Ayrica
kagida daha fazla parlaklik kazandirmak amaciyla kagit hamurunu beyazlatmak i¢in

sodyum borohidrit kullanilir [5, 9-11].



1.4.3 Seramik ve Emaye Sanayi

Bor bilesikleri, ozellikle seramiklerin sirlanmasinda ve emaye sanayinde
kullanmlir. Parlakligi ve saydamligr arttirir.  Ayrica emayelerin akigkanhgimi ve
doygunlasma 1s1s1m azaltan boroksit % 20 ye kadar kullanilabilmektedir. Ozellikle
emayeye katilan hammaddeler icin sulu boraks, boroksit, susuz boraks tercih edilir.
Seramigi ¢izilmeye karsi dayamikli kilan bor % 3-24 miktarinda kolemanit halinde
sirlara katilir.  Ayrica seramik boyalar1 iiretiminde bakir metaborat bilesigi kullanilir

[5,9-11].

1.4.4 Metalurji

Bor bilesikleri demir-¢elik hammaddelerinin ergime sicakligini diisiiriir.
Yiiksek sertligi nedeniyle asindiric1 ve kesici aletlerde kullanilir. Son donemlerde,
siirekli yiiksek manyetik alan giddeti olusturan magnetlerin icinde bor da
bulunmaktadir. Ayrica kaplama sanayinde elektrolitlerin olusturulmasi ve lehimleme
islemlerinde de kullanilmaktadir. Boratlar; yiiksek sicakliklarda diizgiin, yapiskan,
koruyucu ve temiz bir siv1 olusturma 6zelligi nedeniyle demir dis1 metal sanayinde
koruyucu bir ciiruf olusturma 6zelligi nedeniyle kullamlirlar. Borik asit, nikel
kaplamada; fluoborat ve fluoborik asitler ise kalay, kursun, bakir, nikel gibi demir
dist metaller icin elektrolit olarak kullanilmaktadir. Alasimlarda, 6zellikle celigin

sertligini arttiric1 olarak ferrobor kullanilmaktadir [10, 11].

1.4.5 Niikleer Sanayi

Niikleer sanayinde; borlu bilesiklerin 6zellikle yiiksek sicakhiga dayanikliligi,
yiiksek sertligi ve notron absorbsiyon yeteneginden yararlamilir. Bor izotoplari,
niikleer reaksiyonlarin denetlenmesine yardimei olur. Bu 6zellikleri sayesinde askeri
araglarin zirhlanmasinda ve niikleer reaktorlerde kullamilir.  Niikleer enerji
santrallerinde borlu c¢elikler, borkarbiirler ve titanyum-bor alasimlar1 kullanmilir.

Paslanmaz borlu celik; notron absorbe edici malzeme olarak tercih edilmektedir.



Reaktorlerin kontrol sistemleri ile sogutma havuzlarinda ve reaktoriin acil bir sekilde
alarm ile kapatilmasinda bor ("B) kullanilur. Ayrica niikleer atiklarin
depolanmasinda cevreye olan etkiyi azaltmak igin ‘kolemanit’ kullamlmaktadir.
Baz tip gii¢ reaktorlerinde fazla reaktiviteyi 6nlemek icin sogutma suyuna borik asit

ilave edilir [6, 9, 10].

1.4.6 Tarim

Bor, bitki gelisimi i¢in Onemli 16 temel besin maddesinden biridir.
Bitkilerde; sekerin hormon faaliyeti {izerine etkisini, fotosentez miktarini, koklerin
biliyiimesini ve havadan emilen karbondioksit miktarin1 arttirir. Bor’un bir diger
islevi hiicre biiylimesi ve yapisi olup, bor eksikligi hiicre duvarlarim inceltici etki
yapmaktadir. Bu nedenle tarimsal uygulamalarda susuz boraks ve boraks pentahidrat
iceren karigik bir giibre kullanilmaktadir. Suda ¢abuk eriyebilen sodyum pentaborat
veya disodyum oktoboratin tarim iiriinlerinin {izerine piiskiirtiilmesi suretiyle
uygulanir. Ayrica bor’un ¢ok yiiksek konsantrasyonlarda kullanimi toksik etki
yarattigindan zararl bitkilerle miicadelede de 6nemli yer tutar. Bor, sodyum klorat
ve bromosol gibi bilesiklerle birlikte yabani otlarin yok edilmesi veya topragin
sterillestirilmesi gereken durumlarda da kullanilmaktadir. Aym zamanda tarim
iriinlerine zarar veren boceklerle miicadelede de bor bilesikleri etkili sonuclar

vermektedir [6, 11].

1.4.7 Diger Bor Kullanim Alanlari

Bor bilesikleri; ahsap malzemelerde bakteri ve ¢iirlimeye kars1 koruyucu ve
alev geciktirici, plastiklerde yanmayi Onleyici, polimer sanayinde katalizor olarak,
ingaat ve cimento sektoriinde mukavemet arttirict ve izolasyon amach olarak,
otomotiv sektoriinde hava yastiklari, antifriz ve hidrolik sistemlerde, atik temizleme
sistemlerinde agir metallerin sudan temizlenmesi amaciyla, fiize/ugus yakiti olarak,
tekstil sanayinde yanmayi Onleyici / geciktirici {riin {retimi ve nisastal

yapistiricilarin vizkozitelerinin ayarlanmasinda, sodyum borohidrattan enerji lireten



borlu kat1 yakitlar olarak, bor, demir ve nadir toprak elementleri kombinasyonunun
enerji tasarrufu saglama amagh olarak, ¢evre dostu pil / akii iiretimi, saglik alaninda
kanser tedavisinde 6zellikle beyin kanseri tedavisinde hasta hiicrelerin secilerek imha
edilmesinde kullanilir [9, 11].

Ayrica magnezyum diboridin gelecegin siiper iletkeni olabilecegi
kesfedilmistir. Siiper iletkenlik; sicakligin belli bir noktanin altina diistiriilmesiyle

(kritik sicakligin altina) her tiirlii elektriksel direncin kaybolmast durumudur [1].

Borik asit bilesiginin 0Ozelliklerinden yararlanilarak yapilan siirtiinmeyi
neredeyse ortadan kaldiran karbon film kaplamasi son yillarin en Onemli
buluglarindan biridir. En 6nemli 6zelligi 0.001 gibi olaganiistii diisiik bir siirtiinme
katsayisina sahip olmasidir. Olusturulan bu siiper kaygan yiizeyler sayesinde
siirtinmeyle olusan enerji kayb1 onlenerek materyallerde olusan asinmalar en aza

indirilebilecektir [1].

Bor bilesiklerinin genel kullanim alanlar1 tabloda verilmistir [5, 10].

Tablo 1.2 Bor Minerallerinin Genel Kullanim Alanlar1

Kalsiyum borat Bor alagimlari, yangin sondiiriiciiler, yiiksek firin eritgeni, tekstil

cevherleri cam elyafi

Kalsiyum sodyum Seliilozik, izolasyon, fiberglas, metalurji, niikleer, sert camlar

borat cevherleri

Sodyum borat Rafine boraks pentahidrat ve boraks dekahidrat, susuz boraks

cevherleri

Boraks pentahidrat, Giibre, fiberglas, izolasyon, metalurji, cam agarticilar,

boraks dekahidrat, yapistiricilar, kozmetik ve ilag, fotograf, tekstil boyalari, dericilik,

susuz boraks ylin koruyucu, emaye, seramik sirt

Borik asit/ Bor oksit | Porselen boyalari, cam hamuru ve vernikler, tekstil cam elyafi,
sert camlar, antiseptikler, kaynak ve lehim eritgenleri,
fotografcilik, kozmetik sanayi, refrakter malzeme, yangin
sondiiriicii, niikleer uygulamalar, sabun ve deterjanlar

Bor Metali Refrakter malzeme, yiiksek sicaklik transistorleri, gecikmeli
sigortalar, fisek ve roket yakiti, zimpara ve asindiricilar, giines
pillerinde koruyucu malzeme, vakum tiipleri imali, yar iletkenler,
celik sertlestirme

Agir metal boratlar Petrol ve seramik boyalari, yanmayan ve erimeyen boyalar,
ahsaplar yanmaya kars1 koruyucu, ultraviyole sogutucu

Cesitli organik Jet yakat antifrizi, nStron bombada niikleer koruyucu

boratlar




Bu arastirmada sentezlenen bilesiklerden; Ca;B¢O;; (ICDD 15-0551); genel
olarak bir kalsiyum borat bilesik ¢esidi oldugundan, antifriz bilesiklerinde, metalurjik
fluxlarda ve porselen iiretiminde kullanilabilmektedir. Yapilan bir caligmayla
icerigindeki (B3;Og)” halkali anyonik grup sebebiyle, kristal yapinmn avantajli
nonlineer optik etkilere sahip oldugu anlagilmistir. SrB,O,4 (ICDD 15-0779) bilesigi;
dedektor ve dozimetrelerde kullanilan ilk etap malzemelerdendir. Dozimetre;
radyasyonla calisan kisilerin maruz kaldig1 radyasyon miktarinin belirlenmesi igin
kullanilan cihazdir. Genel olarak SrB,O, bilesigi miikemmel dielektrik 6zelliklere,
SrB4O7 bilesigi ise miikemmel mekanik ve liiminesans 6zelliklere sahip oldukca
kullaniglt materyallerdir. SrB,O; (ICDD 15-0801) bilesigi; UV floresan lambalarda
kullanilabilmektedir. Bu lamba; icinde ii¢ bilesen ihtiva eden bir fosfor tabakasi
ihtiva eder. Bu fosfor karisimi tercihen kiitlece %25-27 SrB4O7:Eu, %23-26
LaPOy4:Ce ve %47-52 YPO,4:Ce oranlarinda bulunmalidir. Ayrica nonlineer kristal
SrB4O7 yapisinin (<125 nm) ultra hizli diagnostik (teshis/tanima) uygulamalari
izerinde calismalar yapilmistir. SrB4O; bilesigi boratlar icinde nadir goriilen bir
yapiya sahiptir. BO, birimlerinin biitiin boron atomlar1 tetrahedral koordinasyon
diizenindedir ve tetrahedral yapilarin ortak noktalar1 koselerde bulunur. Bu yapi;
egilip biikiilmeyen sabit bir molekiil 6zelligi olusturarak cift bagli metal iyonlarinin
okside olmasim Onler ve yiiksek etkili liiminesans 6zelliklerin olusumunu saglar [12-

19].

1.5 Elementel Fosfor ve Fosfatlar

‘P’ simgesiyle gosterilen fosfor elementi periyodik tablonun 5A grubunda yer
alir. Atom numarasi 15, atom agirligir 30.974 akb’ dir. Elektron konfigiirasyonu 1s*
2s% 2p° 3s* 3p’ seklindedir. Degerlik basamaklari -3, +3 ve +5, en kararli degerlik
basamagi +3’ tiir. Bir dogal izotopu (P-31), 26, 28-30, 32-36 akb araliklarinda
bulunan dokuz radyoaktif izotopu mevcuttur. En uzun Omiirlii radyoizotopu ise

yarilanma omrii 25.3 giin olan P-33 izotopudur [8].



Fosfor elementi, oksijene olan yiiksek afinitesi nedeniyle dogada serbest

halde bulunmaz. Fosforik asitin tuzu veya esterleri seklinde bulunur [20].

Diinyadaki fosfat minerallerinin yaklasik % 85’ lik kismi1 giibre sanayinde, %
15’ lik kism1 ise yem, gida, deterjan, alasim metalurjisi, kagit, kibrit, su tasfiyesi,
savag sanayi ve kimya sanayinde kullamilmaktadir. Fosfor elementi, canliligin
devami i¢in gerekli bir element oldugundan giibre iiretiminde kullanim orani diger

alanlara gore oldukga yliksektir [20].

Son donemlerde LisM,(POs); genel formiiliiyle verilen lityum iletken
fosfatlar ve bu bilesik temelli materyaller lityum-iyon pillerde katot materyali olarak

en fazla umut vadeden bilesikler olarak kargimiza ¢ikmaktadir [21].

1.6 Elementel Vanadyum ve Vanadatlar

‘V> simgesi ile gosterilen vanadyum elementi periyodik tablonun 5B
grubunun ilk elementidir. Atom numarasi 23, atom agirhigi 50.942 akb’ dir.
Elektronik konfigiirasyonu 1s* 2s° 2p6 3s° 3p6 4s* 3d’ seklindedir. Kararli
bilesiklerindeki degerlik basamaklar1 +2, +3, +4 ve +5 seklindedir. Oksijenle
olusturdugu bilesikler ‘vanadat’ olarak adlandirilir. Vanadyum metali ilk olarak

1801 yilinda Andres Manuel del Rio tarafindan kesfedilmistir [8].

Bazi1 vanadyum minerallerine drnek olarak; vanadinit-Pbs(VO)4Cl, patronit-

VS84, deselemit-Pb(Zn,Cu).VO,OH, karnotit-KCay(UO4)(VO4).3H,0 verilebilir [23].

Vanadyumunun en fazla kullamildigi alan c¢elik endiistrisidir. Otomobil
endiistrisi, uzay araclar1 ve ucak sanayinde titanyumlu alagimlarla birlikte kullanilir.
Ayrica maleik anhidrit ve siilfirik asit {iiretiminde katalizor olarak, seramik
sanayinde, boya iiretiminde kullanilir. Vanadyum alagimlari; karbon ve manganlh
diger alasimlarin paslanmaya karsi direncini arttirdigi icin 6zel boru (denizalt)
yapiminda ve vanadyum-galyum alasimi; siiper iletken miknatislarin yapiminda

kullanilir. Vanadyumun gelisen son kullamim alanlar1 ise; gozliik camlarinin, sanayi
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ve biiyiik bina camlarimin ultraviyole ismnlara karsi filtrasyonu ile A vitamini

tabletlerin yapimi (katalizor) olarak sayilabilir [22,23].

Vanadyum bilesikleri, son donemlerde enerji depolama alaninda, lityum-iyon

bateriler i¢in negatif elektrot materyali aday1 olarak kargimiza ¢ikmaktadirlar [24].

Bu arastirmada sentezlenen Ni,V,0; (ICDD 29-0945) bilesigi ile ilgili
yapilan bir caligma; bu bilesigin, sarjedilebilir mikrobaterilerde negatif elektrot
materyali olarak kullanildiginda bu malzemeleri daha avantajli hale getirmesi ile

ilgilidir [25].

1.7 Mikrodalga Enerji Teknigi

1.7.1 Mikrodalga Enerjinin Ozellikleri

Mikrodalgalar; 1 mm-1 m dalgaboyu ve 0.3-300 GHz frekans araligina sahip

elektromanyetik radyasyondur. Koherent ve polarize 1sinlardir [26,27].

Mikrodalga spektrumun biiyiik bir kismu iletisim amaclh kullanilir. 900 MHz
ve 2.45 GHz olan dar bir frekans araligi ise 1sitma amach kullanilir. Bazi 1sitma
amacli mikrodalga uygulamalarda 28, 30, 60 ve 83 GHz frekans degerlerinin
kullanilmis oldugu rapor edilmistir [26].

Mikrodalgalarin en O6nemli karakteristik ozelligi; partikiilleri biitiiniiyle ve
derinliklerine niifuz ederek 1sitmasidir. Is1 materyalin icinde olusturuldugundan

ortamin 1sinmasl i¢in enerji ve zaman harcanmaz [27].

Mikrodalgalar, magnetron tarafindan {iretilir. Magnetron; 1sitilan katodun
elektron kaynagi olarak davrandigi bir termoiyonik diyottur. ‘Bir diyot; bir yone
olan iletkenligi diger yone olan iletkenliginden daha biiyiik olan dogrusal olmayan

bir diizenektir’. Diyot olarak adlandirimasinin nedeni, diger elektron tiiplerinden
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farkli olarak gridlerinin olmamasidir. Magnetronun anodu ve katodu arasinda olusan

manyetik alan grid gorevi géormektedir [26,28,29].

1.7.2 Mikrodalga Isin-Materyal Etkilesimi

Materyaller, mikrodalga enerji ile etkilesimine gore ii¢ kategoriye ayrilir:

@ Mikrodalga yansiticilar;  Ornegin piring gibi agwr metal ve
alasimlari, mikrodalga enerjiyi yansitirlar. Bu nedenle
mikrodalgalarin olusturulmasinda kullanilirlar.

(i1) Mikrodalga gecirgenler; ornegin erimis kuvars, zirkon, cesitli
camlar, gecis elementleri icermeyen seramikler ve teflon gibi
materyaller mikrodalga enerjiye karsi gecirgen davranirlar. Bu
nedenle iglerinde mikrodalgalarla ilgili kimyasal reaksiyonlarin
gerceklestirildigi reaksiyon kaplar1 olarak kullanihirlar.

(ii1) Mikrodalga absorblayicilar; mikrodalga sentezinde en Onemli
smif1 olusturan materyallerdir. Mikrodalga alanda enerji alirlar ve

cok hizli sekilde 1sinirlar [26].

Mikrodalga enerji etkisindeki materyalin ne Olclide 1sinacagini, materyalin

dielektrik 6zellikleri belirler [30].

Dielektrik sabiti (¢'); mikrodalga enerji-materyal etkilesimi esnasinda
enerjinin materyal tarafindan tutulabilme / alikoyma yeteneginin bir 6l¢iisiidiir. Bu
biiyiiklik enerjinin ne kadarimin malzeme tarafindan 1siya doniistiiriildiigiinii

gostermektedir [31].

Dielektrik (kayip) faktorii (¢") ise; malzemenin enerjiyi tiikketmesinin bir
Olciisiidiir. Giren mikrodalga enerjinin malzeme icinde 1s1 olarak titkenmesiyle kayip
miktarin1  vermektedir. Malzemenin, gelen enerjinin ne kadarimm 1siya

cevirebildiginin bir gostergesidir [31].
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Mikrodalga enerji etkisindeki materyalin 1sinma miktart; dielektrik kayip
faktoriiniin materyalin dielektirik sabitine oram olarak tanimlanan ‘dielektrik kayip
tanjant’ degerine baglidir:

tangd=¢" / €'

Bu deger belirli bir frekans ve sicaklikta elektromanyetik enerjinin, 1s1
enerjisine doniistiiriilme yetenegi olarak tanimlanabilir. Bir materyalin dielektrik
kayip tanjant degeri ne kadar biiyiikse mikrodalga enerjiyi alma kabiliyeti de o kadar
yiiksektir [30,31].

1.7.3 Mikrodalga Aktif Elementler, Dogal Mineraller ve Bilesikler

Bircok inorganik materyal, uygun sicakliklarda mikrodalga enerjiye karsi
etkilesim gosterir. Tablo 1.3’ de bazi mineral ve inorganik bilesikler liste halinde
verilmistir. Materyallerin ulasilan sicaklik degerleri ve mikrodalga enerjiye maruz
kalma siireleri, ev tipi mikrodalga firinlar esas alinarak verilmistir. HgS, MoS,,
AsyS3, ZnS gibi cesitli kalsonejitler tabloda yer almamaktadir. Bu materyaller
mikrodalga enerjiye karsi etkilesim gostermekte fakat diger 6rnekler gibi cok hizli
isinmamaktadirlar. Gegis metali iceren oksit, halid vb. materyaller mikrodalga enerji
ile etkilestiginde ¢ok hzli sekilde isinirlar. Karbonun (C) bir¢ok toz formu
mikrodalga enerji ile etkilesim gosterir. Ozellikle toz formdaki amorf karbon, 2.45
GHz frekans degerine sahip mikrodalga enerjiyi ¢cok hizli sekilde absorblar ve
sicaklig bir dakika igerisinde 1550 K’ in iistiine ¢ikar [26].
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Tablo 1.3 Bazi Mikrodalga Aktif Element, Mineral ve Bilesikler [26]

Element/ Mineral/ Bilesik Siire (dakika) Sicaklik (K)

Al 6 850

C (amorf,<1 mikrometre) 1 1556
C (grafit, 200 mesh) 6 1053
C (grafit, <l mikrometre) 1.75 1346
Co 3 970

Fe 7 1041

Mo 4 933

\% 1 830

w 6.25 963

Zn 3 854

TiB, 7 1116

Co,0; 3 1563

CuO 6.25 1285

Fe;0,4 2.75 1531
MnO, 6 1560

NiO 6.25 1578

V,0:5s 11 987

WO, 6 1543

AgS 5.25 925
Cu,S 7 1019
CuFeS, 1 1193
Fe,.,S 1.75 1159
FeS, 6.75 1292
MoS, 7 1379
PbS 1.25 1297

PbS (galena) 7 956
CuBr 11 995

CuCl 13 892
WO, 6 1543

AgS 5.25 925

ZnBr, 7 847

ZnCl, 7 882

1.8 X-Isinlar1 Kirininm ve Teorisi

X-1isinlary; cok kisa dalgaboylu (0.1-100 A) elektromanyetik radyasyon

formudur. Yiiksek voltajli bir katot 1sin tiipii olan X-151m tiiplerinde {iretilebilirler

[32].

X-1gimnlar1 tiipii, igerisinde yiiksek hiza sahip elektronlarin hedef metale

carpmasi suretiyle sahip olduklar1 yiiksek kinetik enerjinin metalin i¢ yoriinge
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elektronlarim1 koparmasi ve olusan boslugun iist enerji diizeylerindeki elektronlar
tarafindan doldurulmasi esnasinda agiga ¢ikan elektromanyetik dalgalar X-1sinlar1

olarak adlandirilir.

X-1gmlarinin iiretimi Sekil 1.1° de sema olarak verilmistir [32].

kit

T

! pencere
5 x- 1sinlary

i
' f
'
| ' f
/
elektronlar
\‘ metal filaman

‘{\ katod

anot

‘-\-\

tungsten
hedef

Sekil 1.1 X-Isinlarinin Uretimi

‘X-isminin  elektrik vektoriiyle 1sinin icinden gectigi madde elektronlari
arasindaki etkilesme sonucu sacilma meydana gelir. X-isinlart kristaldeki diizenli
ortam tarafindan sacidiginda, sacilmayr yapan merkezler arasindaki mesafe, isinin
dalgaboyu ile (X-isimi dalgaboyu) ayni mertebeden oldugu icin sacilan isinlar
girisim (olumlu ve olumsuz) etkisi yaparlar. Bu durumda kirmim meydana gelir’.
‘X-ismi kirinumi icin atom  tabakalart arasindaki mesafe yaklasitk olarak isin
dalgaboyu ile ayni olmall ve sacilma yapan merkezler cok diizgiin ve tekrarlanir bir
diizende bulunmalidirlar’ [29, s.278].

‘X-wsmlart kiriminu kristalin bilesiklerin kalitatif olarak taninmasinda pratik
ve uygun bir yontemdir. X-isinlarni toz kirimim yontemi ise kati bir numunede
bulunan bilesikler hakkinda kalitatif ve kantitatif bilgi saglayabilen tek analitik
yontemdir’. ‘X-ismlart toz yontemleri, her bir kristalin madde icin X-isin1 kirtnim
modelinin sadece o kristale dzgii olmasi temeline dayanir’ [29, 5.294].

1.8.1 Bragg Yasasi

‘Bir X-isint demeti bir kristal yiizeyine 6 agcisiyla carptiginda, bir kismi
viizeydeki atom tarafindan sacilir. Isin demetinin sacilmayan kismu ikinci atom
tabakasina ulasir. Bu tabakada yine bir kismu sacilirken geriye kalan isin iictincii
tabakaya gecer’ [29, s.278].
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Bir kristal tarafindan olusturulan X-iginlar1t kirinimi  Sekil 1.2° de

goriilmektedir.

-

Sekil 1.2 Bir Kristal Tarafindan Olusturulan X-Iginlar1 Kirinimi [33]

Ince bir 151n demeti, kristal yiizeyine 0 agisiyla carptiginda 1smin C ve E’ deki

atomlarla etkilesimi sonucu sacilma olmaktadir. Eger;

DE + EF = nA
ise (n bir tamsayidir) sagilan 151n CF dogrultusunda ayni fazdadir ve kristal, X-1s1n1in1
yansitacaktir.

DE = EF =d sin0

Burada ‘d’ kristaldeki tabakalar arast mesafedir. Bu durumda kristal

ylizeyine 0 agisi ile gelen 151n demeti i¢in olumlu girigim sarti;

nA= 2d sind

olur ve bu esitlige ‘Bragg Esitligi’ denir.

Bragg Yasas’ m1 gerceklemeyen diger biitiin agilarda olumsuz girigim

meydana gelir ve kirinim gézlenemez [33].
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1.9 Calismanin Amaci

Cok eski tarihlerden beri bilinen ve kullanilan, gelisen bilim ve teknolojiye
paralel olarak ¢ok sayida kullanim amacina sahip olan bor bilesiklerinin, insan hayati
icin Onemi gitgide artmaktadir. Diger elementlere olan yiiksek afinitesi nedeniyle
dogada serbest halde bulunmayan bor’un, iilkemizde bulunan bor rezervlerinin
zenginligi de gdzoniinde tutuldugunda bor icerikli teknolojik yeni tip materyallerin
sentezlenmesi Ozellikle endiistriyel anlamda iilke ekonomisine ¢ok biiyiik katkilar
saglayacaktir. Bununla birlikte fosfor elementinin canlilifin devami ig¢in
vazgecilmez bir element olmasi ve vanadyum elementinin Ozellikle celik
endiistrisinde ve ultraviyole 1s1n filtrasyon 6zellige sahip cam iiretimi i¢cin dnemli bir
unsur olmasi; bu elementleri iceren materyallerin sentezlenmesinin 6zellikle
endiistriyel anlamda iilke ekonomisi acisindan biiyilk katkilar saglayacagi
tartisiimazdir. Calismamizda metal icerikli borat, fosfat ve vanadat bilesiklerinin
sentezlenmesi amaclanmig, sentez yontemi olarak geleneksel kati-hal sentezi ve

mikrodalga enerji yontemleri kullanilmigtir.
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2. MATERYAL ve YONTEM

2.1 Kullamlan Kimyasal Maddeler

Deneysel caligmalarda baglangic maddeleri olarak Ca(COs),, Sr(COs),,
Fe;03, Cr;03, AlLOs3, TeO;, MnO,, TiO,, PbO;, MoOs;, CaO, ZnO, Sr(NOj),,
Pb(NO3)2, Ba(NOs);, Bi(NOs),, AI(NO;)s, Cr(NOs)s, Fe(NOs);, H3;BOs, By0s,
NH,VOs3, NaH,P0,4.2H,0, P,0s5, Ca(NO3),.4H,0, Mn(NO3),.4H,0, Cd(NOs),.4H,0,
Ni(NOs),.6H,0, Zn(NO3),.6H,0, Mg(NOs),.6H,0, Co(NO3),.6H,0,
AI(NO3)3.9H,0, Fe(NO3);.9H,0, Cr(NO3)3.9H,0 kimyasal maddeleri kullanilmistir.
Bu bilesikler analitik saflikta olup Merck, Fluka, Carlo Erba ve Riedel firmalarindan

temin edilmistir.

2.2 Kullamilan Cihazlar

Mikrodalga enerji teknigi kullanilarak yapilan sentezlerde Siemens V12
model, 2.45 GHz mutfak tipi mikrodalga firin kullanilmistir. Termal ydntem
kullanilarak yapilan sentezlerde Barnstead / Thermolyne 47900 model kiil firini
kullanilmigtir.  X-iginlar1 kirmnim ¢ekimleri CuK, = 1.54056 A, 30 mA, 45 kV
radyasyonunda PANanalytic X’Pert PRO marka X-1smlar1 difraktometresi ile elde
edilmigtir. IR spektrumlar1 ise Perkin Elmer BX 2 FT-IR spektrometresiyle 4000-
400 cm™ araliginda cekilmistir.
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2.3 Yontem

2.3.1 Kati-Hal Yontemi

Baslangic maddeleri, reaksiyon denklemlerine uygun mol oranlarinda
tartilmis, havanda ezilerek ogiitiilmiigtiir. Ogiitiilen karisimlardan yaklasik 1 gram
tam tartim alinarak krozelere konulmustur. Karigimlar; kiil firininda 600 °C ve 900
OC sicakliklarda 20 saat sireyle reaksiyona maruz birakilmiglardir. Elde edilen
tiriinler havanda ogiitiilerek, X-1s1nlar1 toz kirinim desenlerinin ve IR spektrumlarinin
alinmasi i¢in desikatore konulmustur. Kati-hal yontemiyle yapilan biitiin deneylerde

ayni islemler uygulanmustir.

2.3.2 Mikrodalga Enerji Teknigi

Baglangic maddeleri, reaksiyon denklemlerine uygun mol oranlarinda
tartilmis, havanda ezilerek ogiitiilmiigtiir. Ogiitiilen karisimlardan yaklasik 1 gram
tam tartim almnarak krozelere konulmustur. Karisimlar, 360W ve 600W giic
degerlerinde 10-15 dakika siirelerle reaksiyona maruz birakilmiglardir. Elde edilen
iriinler havanda 6giitiilerek, X-1s1nlar1 toz kirinim desenlerinin ve IR spektrumlarinin
alinmasi i¢in desikatore konulmustur. Mikrodalga enerji teknigi kullanilarak yapilan

biitiin deneylerde ayni islemler uygulanmisgtir.
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3. BULGULAR

3.1 Kati-Hal Yontemi Kullanilarak Yapilan Deneyler

3.1.1 M**/ H3;BO3 / M* Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.1 M*?/ H;BO3 / M* Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin Baslangic Mol Uygulanan Sicakhk Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlan Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler
KF-0 CaCOs + H;BO; 1:8:1 900" C-20 saat CaFe,(BOs)s
+ Fe, 03 Acik kahverengi renk siyaha
donmiistiir.
KF-1 SrCO; + H;BO; 1:8:1 900 °C-20 saat StFe,(BO3)g
+ Fe, 05 Kahverengi karigimin
renginde koyulagsma
gozlenmistir.
KF-2 SrCO; + H;BO; 1:8:1 900 °C-20 saat StCry(BOs)s
+ Cr05 Yesil renkli karisimin
renginde koyulagsma
gozlenmistir.
KF-3 SrCO; + H;BO; 1:8:1 900 °C-20 saat SrB 19004
+ B,0; Beyaz renkte degisim
olmamustir.
KF-4 SrCO; + H;BO; 1:8:1 900 °C-20 saat SrAl(BOs)g
+ Al,O4 Beyaz renkte degisim
olmamustir.
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3.1.2 Sr*?*/ H;BO3/ M** Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.2 Sr**/ H;BO3/ M** Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin Baslangic Mol Uygulanan Sicakhk Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlan Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler
KF-5 SrCO; + H3BO; 1:6:1 600 "C-20 saat SrTe(BOs)s
+ TeO, Beyaz renkte degisim
olmanustir.
KF-6 SrCO; + H;BO; 1:6:1 600 "C-20 saat SrMn(BO)s
+ MnO, Gri renkli karisimin
renginde koyulagsma
gbzlenmistir.
KF-7 SrCO; + H;BO; 1:6:1 600 °C-20 saat SrTi(BOs)s
+ TiO, Beyaz renkte degisim
olmanustir.
KF-8 SrCO; + H;BO; 1:6:1 600 °C-20 saat StPb(BOs)s
+ PbO, Gri renkli karisimdan, beyaz
renkte iiriin olugsmustur.
3.2 Mikrodalga Enerji Teknigi Kullanilarak Yapilan Deneyler
3.2.1 Sr*?*/ H;BOs; Sisteminde Yapilan Deneyler
Tablo 3.3 Sr**/ H;BO; Sisteminde Yapilan Deneyler
Deneyin Baslangic Mol Uygulanan Giic Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlan Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler
MD-1 | St(NOs), + H;BO; 1:1 600 W-10 dakika Sr-B-O
Beyaz renkte degisim
olmanmustir.
MD-2 Sr(NOs), + H3BO; 1:2 600 W-10 dakika SrB,04
Beyaz renkli karisimdan, bej
renkte bolgeler olugsmustur.
MD-3 Sr(NO;), + H;BO; 1:2:3 600 W-10 dakika SrB,0,
+C Koyu gri renkte karisimdan,
siyah renkte iiriin
olusmustur.
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3.2.2.1 Mo**/ B,0;3-H3BO; Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.4 Mo*®/ B,0;3-H;BO; Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin
Kodu

Baslangic
Maddeleri

Mol Uygulanan Giic
Oranlan Degeri/Siiresi
Gozlemler

He(.i.eflenen
Uriin

MD-4

MOO3 + B203

1:2.5 600 W-10 dakika
Beyaz renkte degisim
gozlenmemistir.

Mo-B-O

MD-5

MOO3 + H3B 03

1:5 600 W-10 dakika
Beyaz renk, acik yesile
donmiistiir.

Mo-B-O

3.2.2.2 Mo*®/ H3BO; Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.5 Mo™/ H;BOj; Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin
Kodu

Baslangic
Maddeleri

Mol Uygulanan Giic
Oranlan Degeri/Siiresi
Gozlemler

He(.i.eflenen
Uriin

MD-6

MOO3 + H3B 03

1:1 600 W-10 dakika
Beyaz renkte degisim
olmanustir.

Mo-B-O

MD-7

MOO3 + H3B 03

1:2 600 W-10 dakika

Beyaz renkli karisimdan,

acik yesil renkte bolgeler
olusmustur.

Mo(BOs),

MD-8

MOO3 + H3B 03

1:3 600 W-10 dakika
Beyaz renkli karisimdan,
acik yesil renkte faz
olusmustur.

Mo-B-O

MD-9

MOO3 + H3B 03

1:4 600 W-10 dakika
Beyaz renkli karisimdan,
acik yesil renkte faz
olusmustur.

Mo(BO,),
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3.2.3 Mo**/ NH,VO; Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.6 Mo*®/ NH4VOs Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin Baslangic Mol Uygulanan Gii¢ Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlan Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler

MD-10 | MoOs + NH4VOs3 1:1 600 W-10 dakika MoVOs
Kirik beyaz renk,
kahverengiye donmiistiir.

MD-11 | MoOs; + NH,VO; 1:1.5 600 W-10 dakika Mo-V-0O
Kirik beyaz renk,
kahverengiye donmiistiir.

MD-12 | MoOs; + NH,VO; 1:2 600 W-10 dakika MoV,04
Acik sar1 renk, koyu sariya
donmiistiir.

MD-13 | MoO; + NH,VO; 1:2.5 600 W-10 dakika Mo-V-O
Acik sar1 renkte degisim
gozlenmemistir.

MD-14 | MoOs; + NH,VO; 1:2 600 W-15 dakika MoV,04
Acik sar1 renkte karisimdan
turuncu ve yesil renkte
fazlar olusmustur.

MD-15 | MoO; + NH4VO; 1:2:3 600 W-15 dakika MoV,0s
+C Gri renkte karisimdan,

kahverengi ve koyu yesil
renkte fazlar olusmustur.
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3.2.4 Mo** / NaH,P0,.2H,0 Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.7 Mo*®/ NaH,PO4.2H,0 Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin Baslangic Mol Uygulanan Gii¢ Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlan Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler
MD-16 MoO; 1:1 600 W-10 dakika NaMoO,PO,
+ NaH,PO,4.2H,0O Gaz cikisi gergceklesmis,
beyaz renkte degisim
gbzlenmemistir.
MD-17 MoO; 1:2 600 W-10 dakika Na-Mo-P-O
+ NaH,PO,4.2H,0O Gaz cikisi gerceklesmis,
beyaz renk, krem rengine
donmiistiir.
MD-18 MoO; 1:3 600 W-10 dakika Na;Mo(P,05)
+ NaH,P0O,.2H,0 Gaz cikisi gerceklesmis,
beyaz renk, sartya
donmiistiir.
MD-19 MoO; 1:1:3 600 W-15 dakika NaMoO,PO,
+ NaH,PO,.2H,0 Akkor olusmus, gri renk,
+C siyaha donmiistiir.

3.2.5 Mo*/ H;BO3/ NaH,PO,.2H,0 Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.8 Mo*™®/ H;BO3 / NaH,P0,.2H,0 Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin Baslangic Mol Uygulanan Gii¢ Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlan Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler
MD-20 MoO; + H3BO; 1:1:3 600 W-15 dakika Na-Mo-B-P-O
+ NaH,PO,.2H,0 Gaz cikist gerceklesmis

ve beyaz renk, sartya
donmiistiir.
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3.2.6 Mo*/ H;BO3/ NH4VOj; Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.9 Mo™/ H;BO3 / NH,VOj Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin Baslangic Mol Uygulanan Gii¢ Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlan Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler
MD-21 MoO; + H3BO; 1:1:3 600 W-15 dakika Mo(BO3)(VOs)3
+ NH,VO; Acik sar1 renkli

karisimdan turuncu

renkte iiriin olusmustur.

3.2.7 Mo* / NH,VO; / NaH,PO,.2H,0 Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.10 Mo*®/ NH,VO3/ NaH,P04.2H,0 Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin Baslangic Mol Uygulanan Giic Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlari Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler
MD-22 MoOs+ NH4VOs; 1:1:1 600 W-15 dakika Na-Mo-V-P-O
+ NaH,PO,4.2H,0O Gaz cikisi gerceklesmis
ve sar1 renk, koyu sariya
donmiistiir.
MD-23 MoO;+ NH,VO; 1:2:1 600 W-15 dakika NaMo(V05),(PO,)
+ NaH,PO,.2H,0 Gaz cikis1 gerceklesmis
ve sar1 renk, koyu sariya
donmiistiir.
MD-24 MoO; + NH,VO; 1:1:2 600 W-15 dakika NaMo(VO,)(POy),
+ NaH,PO,.2H,0 Gaz cikis1 gerceklesmis

ve agik sar1 renk, koyu

sartya donmiistiir.
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3.2.8.1 M7/ B,0;/ NH,VO; Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.11 M****/ B,0;/ NH,VO; Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin Baslangic Mol Uygulanan Gii¢ Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlari Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler
MD-25 CaO + B,0; 1:0.5:1 600 W-10 dakika Ca(BO2)(VO3)
+ NH,VO; Sar1 renkli karisimdan,
turuncu renkte liriin
olusmustur.
MD-26 ZnO + B,0; 1:0.5:1 600 W-10 dakika Zn(BO,)(VOs)
+ NH,VO; Sar1 renkli karisimin
renginde koyulagsma
gozlenmistir.
MD-27 Pb(NO3), + B,04 1:0.5:1 600 W-10 dakika Pb(BO,)(VOs)
+ NH,VO; Sar1 renkli karisimdan,
turuncu renkte liriin
olusmustur.
MD-28 Ba(NO;), + B,05 1:0.5:1 600 W-10 dakika Ba(BO,)(VOs)
+ NH,VO; Sar1 renkli karisimdan,
turuncu renkte liriin
olusmustur.
MD-29 Bi(NO3), + B,03 1:0.5:1 600 W-10 dakika Bi(BO,)(VO:3)
+ NH,VO; Sar1 renkli karisimdan,
acik kahverengi iiriin
olusmustur.
MD-30 AI(NO3);+ B,0; 1:1:1 600 W-10 dakika Al(BO,)2(VO3)
+ NH4,VO; Sar1 renkli karisimdan,
koyu yesil ve kahverengi
fazlar olusmustur.
MD-31 Cr(NOs); + B,0; 1:1:1 600 W-10 dakika Cr(B0O,)2(VO3)
+ NH,VO; Sar1 renkli karisimdan,
koyu yesil renkte iiriin
olusmustur.
MD-32 Fe(NO3); + B,0; 1:1:1 600 W-10 dakika Fe(BO,),(VO;)
+ NH,VO; Sar1 renkli karisimdan,
kahverengi iiriin
olusmustur.
MD-33 MnO; + B,05 1:1:2 600 W-10 dakika Mn(BO,)2(VOs3),
+ NH,VO; Gri renkli karisimdan,
kahverengi iiriin
olusmustur.
MD-34 TeO,+ B,0s 1:1:2 600 W-10 dakika Te(BO1)2(VO;),
+ NH4VO; Sar1 renkli karisimdan,
turuncu renkte liriin
olusmustur.
MD-35 TiO, + B,0; 1:1:2 600 W-10 dakika Ti(BO,)2(VO;3),
+ NH4,VO; Sar1 renkli karisimdan,

acik kahverengi iiriin
olusmustur.
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3.2.8.2 Mo**/ B,03-H3;BO3/ NH,VO; Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.12 Mo*®/ B,0; -H3BO3 / NH,VO; Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin Baslangic Mol Uygulanan Giic Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlari Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler
MD-36 MoO; + B,0; 1:0.5:3 600 W-10 dakika Mo(BO3)(VOs)3
+ NH,VO; Sar1 renkli karisimdan,
kahverengi ve koyu yesil
fazlar olusmustur.
MD-37 MoO; + H;BO; 1:1:3 600 W-10 dakika Mo(BO5)(VOs);
+ NH,VO; Sar1 renkli karisimdan,
turuncu renkte iriin
olusmustur.

3.2.9 M;*¥**/ M,*¥**/ H3BOj3 Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.13 M,****/ M,**** / H;BO; Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin Baslangic Mol Uygulanan Giic Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlari Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler
MD-38 Ca(NO;),.4H,0O 2:1:2 600 W-10 dakika Ca,Mn(BOs),
+ Mn(NOs),.4H,0 Gaz cikis1 gerceklesmis ve
+ H;BO; beyaz renk, acik sariya
donmiistiir.
MD-39 Cd(NOs),.4H,0 2:1:2 600 W-10 dakika Cd,Mn(BOs),
+ Mn(NOs),.4H,0 Gaz cikis1 gerceklesmis ve
+ H;BO;s beyaz renk, sartya donmiistiir.
MD-40 Cd(NOs),.4H,0O 2:1:2 600 W-10 dakika Cd,Ca(BOs3),
+ Ca(NO3),.4H,0 Gaz cikis1 gerceklesmis, beyaz
+ H;BO; renkte degisim olmamistir.
MD-41 Zn(NO;),.6H,O 2:1:2 600 W-10 dakika Zn,Mg(BO;),
+ Mg(NOs),.6H,O Gaz cikis1 gerceklesmis, beyaz
+ H;BOs renkte degisim olmamistir.
MD-42 Zn(NO;),.6H,O 2:1:2 600 W-10 dakika Zn,Ni(BO;),
+ Ni(NO3),.6H,0 Gaz c¢ikis1 gerceklesmis, acik
+ H;BO; yesil renkte koyulagsma
gbzlenmistir.
MD-43 Zn(NOs3),.6H,O 2:1:2 600 W-10 dakika Zn,Co(BO;3),
+ Co(NOs),.6H,0O Gaz c¢ikis1 gerceklesmis, acik
+ H;BO; pembe renk kirmiziya

donmiistiir.
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Tablo 3.13’ iin Devamu

Deneyin Baslangic Mol Uygulanan Giic Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlari Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler
MD-44 Ni(NO3),.6H,0O 2:1:2 600 W-10 dakika Ni,Mg(BOs),
+ Mg(NOs),.6H,O Gaz cikis1 gerceklesmis,
+ H;BO; acik yesil renkte koyulagma
gozlenmistir.
MD-45 Co(NOs),.6H,0 2:1:2 600 W-10 dakika Co,Mg(BOs),
+ Mg(NOs),.6H,0O Gaz cikis1 ve akkor
+ H;BO; gerceklesmis, agik pembe
renkli karistmdan mor ve
siyah renkli fazlar
olusmustur.
MD-46 Co(NOs;),.6H,0 2:1:2 600 W-10 dakika Co,Ni(BOs),
+ Ni(NOs),.6H,O Gaz cikis1 ve akkor
+ H;BO; gerceklesmis, koyu bej
renkli karistmdan mor ve
siyah renkli fazlar
olusmustur.
MD-47 AI(NOs);.9H,0 2:1:3 600 W-10 dakika AlLFe(BO3);
+ Fe(NO3);.9H,0 Gaz cikisi gerceklesmis,
+ H;BOs beyaz renkli karigimdan sar1
ve kahverengi fazlar
olusmustur.
MD-48 AI(NO»);.9H,0 2:1:3 600 W-10 dakika ALCr(BOs);
+ Cr(NOs);.9H,0 Gaz cikis1 gerceklesmis, gri
+ H;BO;s renk, koyu yesile
donmiistiir.
MD-49 Cr(NO;);.9H,0 2:1:3 600 W-10 dakika Cr,Fe(BOs);
+ Fe(NO3);.9H,0 Gaz cikis1 gerceklesmis, gri
+ H;BO;s renk, siyaha donmiistiir.
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3.2.10 M;**/ M,"*/ NH,4VO; Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.14 M, **/ M,**/ NH,VOs Sisteminde Yapilan Deneyler

Deneyin

Baslangic Mol Uygulanan Giic Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlari Degeri/Siiresi Uriin
Gozlemler
MD-50 Cd(NO3),.4H,0O 2:1:2 600 W-10 dakika Cd,Mn(VOys),
+ Mn(NOs),.4H,O Gaz cikisi gerceklesmis,
+ NH,VO; sar1 renk, kahverengiye
donmiistiir.
MD-51 Co(NO3),.6H,O 2:1:2 600 W-5 dakika Co,Ni(VOy),
+ Ni(NOs),.6H,O Gaz cikigt ve akkor
+ NH,VO; gerceklesmis, bej renk,
koyu griye donmiistiir.
MD-52 Co(NO3),.6H,O 1.5:1.5:2 360 W-10 dakika Co; 5Ni; 5(VOy),
+ Ni(NOs),.6H,O Gaz cikigt ve akkor
+ NH4VO; gerceklesmis, bej renk,
koyu griye donmiistiir
MD-53 Co(NO3),.6H,O 1:1:2 360 W-15 dakika CoNiV,0,
+ Ni(NOs),.6H,O Gaz cikisi gerceklesmis,
+ NH4VO; bej renk koyu griye
donmiistiir.

3.2.11 M;**/ M,/ NaH,P04.2H,0- P,0s Sisteminde Yapilan Deneyler

Tablo 3.15 M;**/ M,*"*/ NaH,PO,.2H,0- P,0s Sisteminde Yapilan Deneyler

. Uygulanan Giic
Deneyin Baslangic Mol Degeri/Siiresi Hedeflenen
Kodu Maddeleri Oranlan Gozlemler Uriin

MD-54 Co(NO3),.6H,O 1:1:2 600 W-10 dakika Na,CoNi(POy,),

+ Ni(NOs),.6H,O Gaz cikis1 ve akkor

+ NaH,PO,4.2H,0O gerceklesmis, bordo renk

siyaha donmiistiir.

MD-55 Co(NO3),.6H,O 1:1:1 600 W-10 dakika CoNiP,0,

+ Ni(NOs),.6H,O Gaz cikisi gergceklesmis,

+ P,0s pembe renk lilaya
donmiistiir.
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4. SONUCLAR ve TARTISMA

4.1 Kati-Hal Yontemi Kullamlarak Yapilan Deneylerin Sonuclari

4.1.1 M*?/ H3BO3 / M* Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclar:

Tablo 4.1 M**/ H;BO; / M** Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlar1

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullamilan Bilesikler Mol Oranlar
KF-0 CaCOj; + H;BO; + Fe,04 1:8:1
KF-1 SrCO; + H3BO; + Fe,0; 1:8:1
KF-2 SrCO; + H3BO; + Cr,0; 1:8:1
KF-3 SrCO; + H;BO; + B,0O5 1:8:1
KF-4 SrCO; + H3;BOs + AlL,O; 1:8:1

KF-0 deneyi sonucunda elde edilen iiriiniin Sekil 4.1’ de verilen X-1s1nlar1 toz

kirinim deseni incelendiginde; Ca;BsO;1 (ICDD 15-0551) bilesiginin olustugu ve

giris maddelerinden Fe,O3; (ICDD 89-8103) bilesiginin reaksiyona girmeden ortamda

kaldig1 belirlenmistir. Tablo 4.6 da X-1smnlar1 toz kirinim verileri verilen, KF-0

deneyinde elde edilen Ca;BsO;; (ICDD 15-0551) bilesiginin kristal yapis1 ve uzay

grubu belirlenememis, hiicre parametreleri hesaplanamamistir. Uriiniin Sekil 4.2° de

verilen IR spektrumunun incelenmesinden; BO,, BO3 ve BO,4 fonksiyonel gruplarina
CaBsO11 (ICDD 15-0551) bilesiginin olustugunu

desteklemektedir. Bu iiriine ait IR spektrum verileri Tablo 4.2 de verilmistir.

ait piklerin bulunmasi,
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Tablo 4.2 KF-0 Deneyine Ait IR Spektrum Verileri

Titresimler vi-BO;, v3-BO, v,-BO; vi-BOy v4~-BOy
[35] [35] [36] [37] [37]
Frekans 1045.61 2356.80 778.94 886.54 465.75
(cm’™)

KF-1 deneyi sonucunda elde edilen iiriiniin Sekil 4.3° de verilen X-1sinlar1 toz
kirinim deseni incelendiginde; SrB,O, (ICDD 15-0779) bilesiginin olustugu ve giris
maddelerinden Fe,Os; (ICDD 89-0597) bilesiginin reaksiyona girmeden ortamda
kaldig1 belirlenmistir. Tablo 4.7 de X-isinlar1 toz kirinim verileri verilen, KF-1
deneyinde elde edilen SrB,O4 (ICDD 15-0779) bilesigi ortorombik yapida olup;
hiicre parametreleri a=6.589 A, b=12.01 A, c=4.337 A’ dur ve uzay grubu Pnca (60)’
dir. Uriintin Sekil 4.4’ de verilen IR spektrumunun incelenmesinden; BO,, BO3 ve
BO, fonksiyonel gruplarina ait piklerin bulunmasi, SrB,Os (ICDD 15-0779)
bilesiginin olustugunu desteklemektedir. Bu iiriine ait IR spektrum verileri Tablo

4.3’ de verilmistir.

Tablo 4.3 KF-1 Deneyine Ait IR Spektrum Verileri

Titregimler V1-B02 V3-B02 V1-B03 Vz-BO;; V3-B03 V1-B04 V4-B04
[35] [35] [36] [36] [36] [37] [37]

Frekans | 1097.07 | 2356.80 | 1040.93 | 783.62 | 1228.07 | 867.83 | 492.05
(em™)

KF-2 deneyi sonucunda elde edilen iiriiniin Sekil 4.5’ de verilen X-1s1nlar1 toz
kirimim deseni incelendiginde; SrB,O4 (ICDD 15-0779) bilesiginin olustugu, giris
maddelerinden Cr,O; (ICDD 38-1479) bilesiginin reaksiyona girmeden ortamda
kaldig1 belirlenmistir. Tablo 4.8° de X-isinlar1 toz kirinim verileri verilen, KF-2
deneyinde elde edilen SrB,O4 (ICDD 15-0779) bilesigi ortorombik yapida olup;
hiicre parametreleri a=6.589 A, b=12.01 A, c=4.337 A’ dur ve uzay grubu Pnca (60)’
dir. Uriintin Sekil 4.6’ da verilen IR spektrumunun incelenmesinden; BO,, BO3 ve

BO, fonksiyonel gruplarina ait piklerin bulunmasi, SrB,O, (ICDD 15-0779)
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bilesiginin olustugunu desteklemektedir. Bu iiriine ait IR spektrum verileri Tablo

4.4’ de verilmistir.

Tablo 4.4 KF-2 Deneyine Ait IR Spektrum Verileri

Titregimler V1-B02 V3-B02 V1-B03 V2-B03 V3-B03 V1-B04 V4-B04
[35] [35] [36] [36] [36] [37] [37]

Frekans | 1097.07 | 2356.80 | 1040.93 | 783.62 | 1228.07 | 867.83 | 492.05
(em™)

KF-3 deneyi sonucunda elde edilen iiriiniin Sekil 4.7° de verilen X-1s1nlar1 toz
kirimim deseni incelendiginde; SrB4O; (ICDD 15-0801) ve SrB,04 (ICDD 15-0779)
bilesiklerinin birlikte ¢ift faz olarak elde edildigi belirlenmistir. Tablo 4.9’ da X-
sinlar1 toz kirinim verileri verilen, KF-3 deneyinde elde edilen bilesiklerden SrB4O;
(ICDD 15-0801) ortorombik yapida olup; hiicre parametreleri a=4.426 A, b=10.70 A,
c=4.233 A’ dur ve uzay grubu Pnm2; (31)’ dir. SrB,O4 (ICDD 15-0779) bilesigi
ortorombik yapida olup; hiicre parametreleri a=6.589 A, b=12.01 A, c=4337 A’ dur
ve uzay grubu Pnca (60)" dir. Uriiniin Sekil 4.8° de verilen IR spektrumunun
incelenmesinden; BO,, BO; ve BO,4 fonksiyonel gruplarina ait piklerin bulunmasi,
SrB4O; (ICDD 15-0801) ve SrB,O4 (ICDD 15-0779) bilesiklerinin birlikte cift faz
olarak olustugunu desteklemektedir. Bu iiriine ait IR spektrum verileri Tablo 4.5 de

verilmistir.

Tablo 4.5 KF-3 Deneyine Ait IR Spektrum Verileri

Titresimler V1-B02 V2-B02 V3-B02 V1-BO3 V2-BO3 V3-BO3 V1-BO4 V4-BO4
(MD-4) [35] [35] [35] [36] [36] [36] [37] [37]

Frekans | 991.78 | 463.56 | 2356.80 | 1045.61 | 774.26 | 1232.74 | 881.82 | 512.28
(em™)

KF-4 deneyi sonucunda elde edilen iiriiniin Sekil 4.9° da verilen X-1s1nlar1 toz
kirimim deseni incelendiginde; baslangic maddelerinin reaksiyona girmeden ortamda

kaldig1 belirlenmistir.
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Tablo 4.6 KF-0 Deneyine Ait X-Isinlar1 Toz Kirnim Verileri

Deneysel Sonuca Ait X-Isilar:
Toz KirmimVerileri

Ca;B6011
(ICDD 15-0551)

F6203

(ICDD 89-8103)

20 I/lo d[A] d[A] I/Io-(hkl) d[A] I/Io-(hkl)
4.4200 50-(——)
4.0100 20-(—)
3.9300 20-(—)
3.7600 30-(—)
3.7400 10-(---) 3.6724 | 32.4-(012)
25.1235 44.53 3.54174 3.5400 100-(—--)
26.4734 28.18 3.36412 3.3580 75-(—)
3.3290 65-(-—)
3.2560 12-(---)
3.2130 20-(—)
3.1600 10-(——)
29.4385 27.37 3.03168 3.0300 10-(——)
3.0220 35-(—)
30.1080 28.19 2.96577 2.9540 30-(—)
2.8770 8-(-—)
2.7750 50-(——)
33.0738 100.00 2.70629 2.7210 25-(—) 2.6928 100-(104)
2.6610 30-(—)
2.6390 20-(—)
2.6010 16-(—)
2.5830 14-(——-)
35.5811 67.06 2.52112 2.5330 18-(---) 2.5103 | 72.2-(110)
2.5040 16-(—)
2.4220 30-(—--)
2.4150 18-(---)
2.3690 14-(---)
2.3070 16-(—) 2.2866 | 2.0-(006)
2.2630 30-(—)
2.2390 12-(--)
40.7967 17.71 2.21004 2.2290 14-(---) 2.2005 | 19.2-(113)
2.0724 1.8-202)
46.7798 25.72 1.94037
47.6059 9.36 1.90860
48.1936 23.08 1.88669
49.3775 43.17 1.84420 1.8362 | 34.7-(024)
51.1500 4.42 1.78437
54.0305 57.41 1.69584 1.6904 | 41.5-(116)
57.4737 8.36 1.60216 1.5981 2.8-(122)
1.5953 | 8.3-(018)
62.3300 22.18 1.48849 1.4820 | 26.4-(214)
63.8703 24.44 1.45626 1.4493 | 25.1-(300)
1.3464 2.5-(208)
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Tablo 4.6’ nin Devam

Deneysel Sonuca Ait X-Isilar:
Toz KirmimVerileri

Ca;B6011

(ICDD 15-0551)

d[A]

1/lo-(hkl)

20 /o d[A]
74.7268 18.04 1.26930
84.8708 4.12 1.14159

F6203
(ICDD 89-8103)
d[A] I/Io-(hkl)
1.3083 | 9.2-(1010)
1.3029 2.0-(119)
1.2592 0.3-(217)
1.2551 5.4-(220)
1.2241 2.0-(036)
1.1865 3.5-(128)
1.1602 4.4-(0012)
1.1433 0.2-(0012)
1.1376 6.3-(134)
1.1002 5.8-(226)




Tablo 4.7 KF-1 Deneyine Ait X-Isinlar1 Toz Kirinim Verileri

Deneysel Sonuca Ait X-Isimlar:
Toz KirmimVerileri

SI‘B204
(ICDD 15-0779)

a-Fe203
(ICDD 89-0597)

20 I/lo d[A] d[A] I/Io-(hkl) d[A] I/Io-(hkl)
6.0130 | 70-(020) | 3.6858 | 29.9-(012)
25.5922 100.00 3.47793 3.4670 100-(111)
26.8270 66.73 3.32058 32920 | 35-(200)
3.1760 45-(210)
3.1010 16-(121)
3.0040 | 35-(040)
30.9199 39.99 2.88972 2.8880 | 40-(220)
33.1110 95.16 2.70334 2.6880 65-(131) 2.7027 100-(104)
35.5574 65.12 2.52275 2.5195 72.8-(110)
2.3130 6-(141) 2.2950 1.7-(006)
40.7142 25.05 2.21433 2.2210 30-(240) 2.2086 14.3-(113)
41.6543 43.20 2.16650 2.1690 | 25-(002)
44.2857 42.39 2.04368 2.0410 20-(022) 2.0800 1.2-(202)
2.0030 | 60-(060)
1.9770 10-(241)
1.9480 8-(122)
1.9340 45-(311)
49.5487 49.73 1.83822 1.8120 8-(202) 1.8429 33.8-(024)
1.7600 | 25-(331)
1.7340 14-(222)
54.0298 41.59 1.69586 1.7120 10-(260) 1.6966 | 30.8-(116)
1.5890 12-(420) 1.6012 9.1-(018)
59.6758 14.48 1.54819 1.5518 20-(171)
1.5023 4-(080)
62.4195 30.36 1.48657 1.4712 4-(062) 1.4874 24 .9-(214)
63.9803 18.41 1.45402 1.4447 6-(440) 1.4546 20.0-(300)
13667 6-(280)
1.3434 8-(262) 1.3513 2.9-(208)
1.3320 8-(133) 1.3131 | 7.0-(1 0 10)
1.2911 6-(371) 1.3077 1.1-(119)
1.2724 4-(460) 1.2597 5.2-(220)
1.2543 10-(511) 1.2286 2.1-(306)
1.1564 4-(282) 1.1645 |3.3-(02 10)
1.1418 5.7-(134)
1.1043 3.6-(226)
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Tablo 4.8 KF-2 Deneyine Ait X-Isinlar1 Toz Kirmim Verileri

Deneysel Sonuca Ait X-Isimlar:
Toz KirmimVerileri

SI‘B204
(ICDD 15-0779)

CI‘203

(ICDD 38-1479)

20 I/lo d[A] d[A] I/Io-(hkl) d[A] I/Io-(hkl)
13.5633 32.75 6.52321
6.0130 | 70-(020)
24.4390 36.78 3.63205 3.6313 73-(012)
25.6485 100.00 3.47042 3.4670 100-(111)
26.8314 73.58 3.32005 32920 | 35-(200)
27.7859 50.81 3.20813 31760 | 45-(210)
3.1010 16-(121)
3.0040 | 35-(040)
30.9403 28.60 2.88786 2.8880 | 40-(220)
31.9387 47.95 2.79983
33.3191 60.56 2.68693 2.6880 | 65-(131)
33.5862 69.16 2.66616 2.6653 | 100-(104)
36.2091 61.99 2.47882 2.4796 93-(110)
38.6954 9.82 2.32508 2.3130 6-(141)
2.2210 30-(240) 2.2658 7-(006)
41.6347 38.41 2.16747 2.1690 25-(002) 2.1752 35-(113)
44.2813 39.26 2.04388 2.0410 20-(022) 2.0477 6-(202)
45.2609 29.65 2.00189 2.0030 | 60-(060)
1.9770 10-(241)
1.9480 8-(122)
1.9340 45-(311)
50.1981 27.93 1.81595 1.8120 8-(202) 1.8152 38-(024)
1.7920 4-(212)
1.7600 | 25-(331)
1.7340 14-(222)
1.7120 10-(260)
54.8294 60.57 1.67301 1.6470 <2-(400) 1.6723 87-(116)
1.5518 20-(171) 1.5790 7-(122)
1.5023 4-(080)
1.4712 4-(062) 1.4649 28-(214)
1.4447 6-(440) 1.4315 39-(300)
1.4020 4-(113)
1.3667 6-(280)
1.3434 8-(262)
13320 8-(133)
1.2911 6-(371) 1.2958 | 14-(1010)
1.2820 6-(422) 1.2900 6-(119)
1.2724 4-(460)
1.2543 10-(511) 1.2394 9-(220)
1.2174 6-(153) 1.2103 6-(306)
1.2027 16-(531) 1.1958 1-(223)
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Tablo 4.9 KF-3 Deneyine Ait X-Isinlar1 Toz Kirnim Verileri

Deneysel Sonuca Ait X-Isilan
Toz Kirmim Verileri

SI‘B407
(ICDD 15-0801)

SI‘B204
(ICDD 15-0779)

20 I/lo d[A] d[A] I/Io-(hkl) d[A] I/Io-(hkl)
6.0130 | 70-(020)
16.5108 11.37 5.36472 53500 | 25-(020)
4.4300 4-(100)
21.6981 22.07 4.09250 4.0990 | 30-(110)
22.5489 21.60 3.93998 3.9400 | 30-(011)
25.6417 24.23 3.47132 3.4670 100-(111)
26.8337 19.16 3.31976 32920 | 35-(200)
27.9456 7.31 3.19015 3.1760 45-(210)
29.1530 24 .84 3.06072 3.0610 30-(101) 3.1010 16-(121)
29.7261 16.38 3.00300 3.0040 | 35-(040)
30.3719 15.99 2.94060 2.9420 14-(111)
30.9426 9.70 2.88766 2.8880 | 40-(220)
32.1716 57.05 2.78009 2.7780 45-(130)
32.7739 58.49 2.73036 2.7290 | 50-(031)
2.6770 16-(040) 2.6880 | 65-(131)
33.7106 100.00 2.65661 2.6570 | 100-(121)
39.2893 18.75 2.29129 2.2920 18-(140) 2.3130 6-(141)
40.7297 33.18 2.21352 2.2140 25-(200) 2.2210 30-(240)
41.6753 10.31 2.16546 2.1680 2-(210) 2.1690 25-(002)
42.6662 29.05 2.11743 2.1180 30-(002)
2.0460 12-(220) 2.0410 20-(022)
44.9226 96.81 2.01618 2.0150 | 65-(141) 2.0030 | 60-(060)
46.1372 10.24 1.96588 1.9690 14-(022) 1.9770 10-(241)
1.9620 16-(201) 1.9480 8-(122)
47.0455 23.62 1.93003 1.9290 20-(211) 1.9340 45-(311)
48.3465 24.10 1.88109 1.8810 25-(230) 1.8120 8-(202)
1.7990 2-(122) 1.7920 4-(212)
1.7846 6-(060) 1.7600 | 25-(331)
1.7187 8-(231) 1.7340 14-(222)
1.7060 4-(240) 1.7120 10-(260)
1.6839 8-(132)
1.5818 2-(241) 1.5890 12-(420)
1.5549 4-(142) 1.5518 20-(171)
1.5419 8-(161)
1.4708 6-(222) 1.4712 4-(062)
1.4461 6-(251) 1.4447 6-(440)
1.4059 2-(232) 1.4020 4-(113)
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Tablo 4.9’ un Devami

Deneysel Sonuca Ait X-Isinlari
Toz Kirmim Verileri

SI‘B407
(ICDD 15-0801)

SI‘B204
(ICDD 15-0779)

20 I/lo d[A] d[A] I/Io-(hkl) d[A] I/Io-(hkl)
1.3817 3-(311)
13677 3-(171) 1.3667 6-(280)
1.3644 2-(062)
1.3481 6-(321) 1.3434 8-(262)
1.3444 3-(103) 1.3320 8-(133)
1.3384 5-(080)
1.3280 4-(242)
13198 3-(261)
13122 3-(033)
1.3040 7-(123)
1.2919 7-(340) 1.2911 6-(371)
1.2450 1-(252) 1.2543 10-(511)
1.2360 2-(341)
1.2264 3-(181)
1.2150 2-(350) 1.2174 6-(153)
1.2062 2-(271)
1.2026 4-(312)
1.1940 4-(172)
1.1825 3-(213)
1.1784 4-(053)
1.1616 3-(223)
1.1456 3-(091)
85.8593 | 1.13096 31.39 1.1313 3-(082)
1.1288 4-(233)
1.1030 3-(342)
1.0982 3-(361)
1.0739 3-(163)
1.0652 1-(411)
1.0540 1-(352)
1.0498 2-(421)
1.0402 2-(253)
1.0379 2-(024)
1.0300 1-(371)
1.0247 2-(114)
1.3817 3-(311)
1.3677 3-(171)
1.3644 2-(062)
1.3481 6-(321)
1.3444 3-(103)
1.3384 5-(080)
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4.1.2 Sr**/ H;BO3/ M**Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclari

Tablo 4.10 Sr**/ H;BO3/ M*™*Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlar1

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullamilan Bilesikler Mol Oranlar
KF-5 SrCO; + H;BO; + TeO, 1:6:1
KF-6 SrCO; + H;BO;3; + MnO, 1:6:1
KF-7 SrCO; + H3BO; + TiO; 1:6:1
KF-8 SrCO; + H;BO; + PbO, 1:6:1

Tablo 4.10° da kimyasal reaksiyonlar1 verilen deneyler sonucunda elde edilen
iriinlerin X-1g1nlar1 toz kirmim desenleri incelendiginde; baslangic maddelerinin
reaksiyona girmeden ortamda kaldigi belirlenmistir. Deneylere ait X-1sinlar1 toz

kirinim desenleri Sekil 4.10, 4.11, 4.12 ve 4.13’ de verilmistir.
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siddet (cps)

siddet (cps)

I
Sekil 4.10 KF-5’ in X-Iginlar1 Toz Kirinim Deseni
1 O Y

Sekil 4.11 KF-6’ nin X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni
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Sekil 4.13 KF-8’ in X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni
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4.2 Mikrodalga Enerji Teknigi Kullamilarak Yapilan Deneylerin Sonuglari

4.2.1 Sr**/ H;BOs Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclar

Tablo 4.11 Sr*?/ H;BOj; Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlar1

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullanilan Bilesikler Mol Oranlari
MD-1 Sr(NO3), + H:BO; 1:1
MD-2 Sr(NOs), + H3:BO; 1:2
MD-3 Sr(NO;), + HsBO; + C 1:2:3

Tablo 4.11° de kimyasal reaksiyonlar1 verilen deneyler sonucunda elde edilen
iriinlerin X-1ginlar1 toz kirimim desenleri incelendiginde; baslangic maddelerinin
reaksiyona girmeden ortamda kaldigi belirlenmistir. Deneylere ait X-1sinlar1 toz

kirinim desenleri Sekil 4.14, 4.15 ve 4.16° da verilmistir.

MD-3 deneyinde, giris maddesi olarak eklenen aktif karbonun; reaksiyonu

aktiflestirmedigi ve kristallenmeye katkida bulunmadig goriilmiistiir.
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4.2.2.1 Mo**/B,03-H3;BO; Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclar

Tablo 4.12 Mo*®/ B,0s- H3BO; Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlari

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullanilan Bilesikler Mol Oranlari
MD-4 MoOs; + B,0s3 1:2.5
MD-5 MOO3 + H3BO3 1:5

Tablo 4.12° de kimyasal reaksiyonlar1 verilen deneyler sonucunda elde edilen

iiriinlerin X-1g1nlar1 toz kirinim desenleri incelendiginde; karakteristik amorf 6zellige

benzer desenler gbzlemlenmistir. Deneylere ait X-1ginlar1 toz kirinim desenleri Sekil

4.17 ve 4.19° da verilmistir. X-1ginlar1 toz kirinim desenleri karsilastirildiginda, giris

maddesi olarak B,O3 kullanildiginda amorf 6zelligin arttigr gériilmektedir.

MD-4 ve MD-5 deneyleri sonucunda elde edilen iiriinlerin Sekil 4.18 ve 4.20°

de verilen IR spektrumlarinin incelenmesinden; BO,, BO; ve BO. fonksiyonel

gruplarina ait piklerin bulunmasi, amorf 6zellikte molibden borat bilesiklerinin

olugsmus olabilecegini gostermektedir. Bu iiriinler icin IR spektrum verileri Tablo

4.13’ de verilmistir.

Tablo 4.13 MD-4 ve MD-5 Deneylerine Ait IR Spektrum Verileri

Titresimler | v;-BO,
(MD-4) [35]

V2-B02 V3-B02 V]'BO3 V2-BO3 V3-BO3
[35] [35] [36] [36] [36]

V3-BO4 V4-BO4
[371 [371

Frekans | 909.94
(em™)

474.85 | 2253.52 | 1026.84 | 778.94 | 1248.21

1101.75 | 540.35

Titresimler | v;-BO,
(MD-5) [35]

V2-B02 V3-B02 V1-BO3 V2-BO3 V3-BO3
[35] [35] [36] [36] [36]

V3-BO4 V4-BO4
[371 [371

Frekans | 909.94
(em™)

474.85 | 2356.80 | 1022.22 | 774.26 | 1195.32

1101.75 | 545.02
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Sekil 4.20 MD-5’ in FT-IR Spektrumu ve Verileri
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4.2.2.2 Mo*®/ H;BO; Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclari

Tablo 4.14 Mo*®/ H;BOj5 Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlar1

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullanilan Bilesikler Mol Oranlari
MD-6 MOO3 + H3BO3 1:1
MD-7 MoOs + H3BO; 1:2
MD-8 MOO3 + H3BO3 1:3
MD-9 MOO3 + H3BO3 1:4

Tablo 4.14’de kimyasal reaksiyonlar1 verilen deneyler sonucunda elde edilen
iriinlerin X-1g1nlar1 toz kirinim desenleri incelendiginde; MD-6, MD-7, MD-8 ve
MD-9 deneyleri sonucunda karakteristik amorf o6zellige benzer desenler
gozlemlenmistir. Deneylere ait X-1sinlar1 toz kirinim desenleri Sekil 4.21, 4.23, 4.25

ve 4.27° de verilmistir.

Bu iiriinlere ait Sekil 4.22, 4.24, 4.26 ve 4.28” de verilen IR spektrumlarinin
incelenmesinden; BO,, BO; ve BO, fonksiyonel gruplarina ait piklerin bulunmasi,
amorf Ozellikte molibden borat bilesiklerinin olugmus olabilecegini gostermektedir.

Bu iiriinler i¢in IR spektrum verileri Tablo 4.15 ve 4.16° da verilmistir.
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Tablo 4.15 MD-6 ve MD-7 Deneylerine Ait IR Spektrum Verileri

Titresim V2-B02 V3-B02 V]'BO3 V2-BO3 V3-BO3 V]'BO4 V3-BO4 V4-BO4
ler [35] [35] [36] [36] [36] [37] [37]1 [37]
(MD-6)
Frekans | 465.49 | 2356.80 | 1022.22 750.87 1246.78 | 909.94 | 1101.75 | 498.56
(em™)
Titresim V2-B02 V3-B02 V]'BO3 V2-BO3 V3-BO3 V]'BO4 V3-BO4 V4-BO4
ler [35] [35] [36] [36] [36] [37] [37] [37]
(MD-7)
Frekans | 479.53 | 2356.80 | 1022.22 778.94 1190.64 | 881.87 | 1101.75 | 545.02
(em™)
Tablo 4.16 MD-8 ve MD-9 Deneylerine Ait IR Spektrum Verileri
Titresim V2-B02 V3-B02 V1-BO3 V2-BO3 V3-BO3 V4-BO3 V1-BO4 V3-BO4
ler [35] [35] [36] [36] [36] [36] [37] [37]
(MD-8)
Frekans | 479.53 | 2356.80 | 1026.90 | 778.94 1190.64 | 545.02 | 881.87 1101.75
(em™)
Titresim V2-B02 V3-B02 V]'BO3 V2-BO3 V3-BO3 V4-BO3 V]'BO4 V3-BO4
ler [35] [35] [36] [36] [36] [36] [37] [37]
(MD-9)
Frekz:ns 474.85 | 2253.52 | 1022.22 778.94 1190.64 | 545.02 | 881.87 1101.75
(em”)
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4.2.3 Mo**/ NH,VO; Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclar

Tablo 4.17 Mo*® / NH,VO; Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlar1

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullanmilan Bilesikler Mol Oranlari
MD-10 MoO; + NH,VO; 1:1
MD-11 MoO; + NH4VO; 1:1.5
MD-12 MoO; + NH,VO; 1:2
MD-13 MoO; + NH,VO; 1:2.5
MD-14 MoO; + NH,VO; 1:2
MD-15 MoO; + NH,VO; + C 1:2:3

MD-10 deneyi sonucunda elde edilen iiriiniin Sekil 4.29° da verilen X-1sinlar1
toz kirinim deseni incelendiginde; Mog¢7Vo330;, (ICDD 30-0849) ve JB-
(NHy)0.3sV20s (ICDD 27-1019) bilesiklerinin birlikte cift faz olarak elde edildigi
belirlenmistir.  Tablo 4.20° de X-isinlar1 toz kirinim verileri verilen, MD-10
deneyinde elde edilen Mogg7V0330, (ICDD 30-0849) bilesigi monoklinik yapida
olup; hiicre parametreleri a=9.465 A, b=5.672 A, c=4.745 A, p=90.30"" dir ve uzay
grubu belirlenememistir. ~ Uriiniin  Sekil 4.30° da verilen IR spektrumunun
incelenmesinden; V=0, V-O ve V-O-V fonksiyonel gruplarma ait piklerin
bulunmasi, Moy ¢7V0.330, (ICDD 30-0849) bilesiginin olustugunu desteklemektedir.

Bu iiriine ait IR spektrum verileri Tablo 4.18’ de verilmistir.

Tablo 4.18 MD-10 Deneyine Ait IR Spektrum Verileri

Titresimler Frekans (cm™)
V=0 [38] 938.01
V-0 [39] 736.84

V-0-V [38] 853.80
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MD-11 deneyi sonucunda elde edilen iiriiniin Sekil 4.31° de verilen X-1s1nlar1
toz kirim deseni incelendiginde; (Vo07Mo0093)5014 (ICDD 31-1437) ve
(NH4)2(Mo0207) (ICDD 89-7113) bilesiklerinin birlikte cift faz olarak elde edildigi ve
giris maddelerinden NH,VO; (ICDD 70-0678) bilesiginin bir kisminin reaksiyona
girmeden ortamda kaldigi belirlenmistir. Tablo 4.21° de X-iginlar1 toz kirinim
verileri verilen, MD-11 deneyinde elde edilen (V(07Mo0¢93)s014 (ICDD 31-1437)
bilesigi tetragonal yapida olup; hiicre parametreleri a=22.83 A, ¢=3.990 A’ dur ve
uzay grubu belirlenememistir. Uriiniin Sekil 4.32° de verilen IR spektrumunun
incelenmesinden; V=0, V-O ve V-O-V fonksiyonel gruplarma ait piklerin
bulunmasi, (V0.07M0¢.93)5014 (ICDD 31-1437) bilesiginin  olustugunu

desteklemektedir. Bu iiriine ait IR spektrum verileri Tablo 4.19” da verilmistir.

Tablo 4.19 MD-11 Deneyine Ait IR Spektrum Verileri

Titresimler Frekans (cm™)
V=0 [38] 938.01
V-0 [39] 746.19

V-0-V [38] 853.80

MD-12 ve MD-13 deneyleri sonucunda elde edilen iiriinlerin Sekil 4.33 ve
4.35’ de verilen X-1g1nlar1 toz kirinim desenleri incelendiginde (NH4)2Mo,07 (ICDD
37-0379) bilesiginin olustugu ve giris maddelerinden NH4sVO; (ICDD 70-0678)
bilesiginin bir kisminin reaksiyona girmeden ortamda kaldig belirlenmistir.

Deneylere ait X-1g1inlar1 toz kirinim verileri Tablo 4.22 ve 4.23” de verilmistir.
MD-14 ve MD-15 deneyleri sonucunda elde edilen iiriinlerin Sekil 4.37 ve
4.39’ da verilen X-1ginlar1 toz kirinim desenleri incelendiginde; karakteristik amorf

ozellige benzer desenler gozlemlenmistir.

MD-15 deneyinde; giris maddesi olarak eklenen aktif karbonun; reaksiyonu

aktiflestirmedigi ve kristallenmeye katkida bulunmadigi goriilmiistiir.
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Tablo 4.20 MD-10 Deneyine Ait X-Isimlar1 Toz Kirinim Verileri

Deneysel Sonuca Ait X-Isimlar:
Toz KirmimVerileri

Moy.67V0.3302
(ICDD 30-0849)

B-(NHa)o.38V20s
(ICDD 27-1019)

20 I/lo d[A] d[A] I/Io-(hkl) d[A] I/Io-(hkl)
9.6700 | 80-(001)
74400 | 35-(200)
12.4574 95.92 7.09970 7.1000 100-(101)
14.0407 26.38 6.30247
18.0519 47.10 4.91006 4.8650 | 20-(110) | 4.8600 9-(202)
18.7229 66.85 473558 47430 | 20-(001) | 4.6700 25-(—)
22.1639 31.04 4.00754 4.1200 25-(102)
24.9023 60.02 3.57270 3.5100 18-(202)
34600 | 35-(110)
26.0612 80.17 3.41640 34050 | 20-(111) | 3.4300 | 35-(203)
26.4171 100.00 3.37117 3.3600 100-(201)
33430 | 80-(201) | 3.2600 9-(303)
28.2381 36.83 3.15777 3.1800 16-(111)
29.4145 23.40 3.03410 3.1200 30-(401)
30.3653 74.63 2.94123 2.9210 14-(211)
31.2466 26.12 2.86025 2.8580 18-(012)
31.9815 4555 2.79619 27630 | 20-(310)
34.8715 16.83 2.57078 2.6370 9-(311)
2.4330 80-(220) 2.4620 9-(113)
37.7709 35.61 2.37984 23740 | 60-(002) | 2.3800 8-(603)
23690 | 60-(400) | 2.3380 6-(411)
2.1680 40-(221) 2.1660 4-(513)
42.3690 13.85 2.13160 2.1150 20-(202)
44.4406 16.63 2.03692 2.0580 10-(114)
1.9850 5-(613)
1.9330 4-(304)
48.2872 3.09 1.88326 1.8540 | 20-(130) 1.8410 6-(105)
50.0949 11.39 1.81945 1.8040 10-(312) 1.8040 16-(214)
1.7250 10-(131) 1.7650 8-(121)
1.7020 80-(222) 1.7010 4-(314)
1.6950 80-(421)
1.6810 | 60-(511)
1.6710 | 60-(402)
1.5370 10-(331) 1.5950 4-(222)
1.5030 | 20-(113)
1.4990 | 20-(601)
1.4950 | 20-(601)
1.4610 10-(132)
14170 | 40-(303)
13810 | 60-(023)
1.3050 40-(241)
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Tablo 4.21 MD-11 Deneyine Ait X-Isinlar1 Toz Kirinim Verileri

Deneysel Sonuca Ait
X-Ismlar1 Toz Kirinim

(V0.07M0¢.93)5014
(ICDD 31-1437)

(NH4)2(Mo:07)
(ICDD 89-7113)

NH4VO;
(ICDD 70-0678)

Verileri
20 I/lo d[A] | D[A] | Vlo-(hkl) | d[A] | Ulo-(hkl) | d[A] | Ilo-(hkl)
11.400 | 30-(200)
10.200 | 25-(210)
7.2100 | 11-(310) | 7.2204 | 31.9-(100)
12.4489 | 97.92 | 7.10454 7.0921 100-(010)
6.6762 | 64.2-(011)
14.0471 | 9333 | 6.29960 | 6.3300 | 4-(320) | 6.2863 | 75.4-(001)
15.0621 | 3572 [587729| - 5.8930 | 52.2-(020)
53800 | 19-(330) | 5.3968 | 0.5-(110)
5.0455 | 3.4-(101)
18.0297 | 75.91 | 4.91605 49301 | 0.8-(111) | 4.9090 | 77.8-(100)
4.8741 | 8.6-(111)
18.6537 | 99.37 [4.75300| - 4.7786 | 24.7-(110)
44800 | 2-(510) | 4.4860 | 34.2-(101) | 4.5316 | 2.1-(110)
21.5322 | 61.65 | 4.12365 4.1054 | 1.0-(021) | 4.1445 | 91.7-(021)
22.1646 | 42.52 | 4.00742 | 3.9910 | 100-(001)
3.8070 | 30-(600) | 3.8366 | 8.3-(011) | 3.7717 | 31.6-(120)
3.6369 | 3.2-(012)
3.6090 | 9-(620) | 3.6102 | 9.5-(200)
24.8825 | 57.88 |3.57549 | 3.5670 | 65-(540) | 3.5994 | 9.3-(111) | 3.5778 | 5.0-(111)
3.4920 | 1-(311) | 3.4759 | 0.7-(121)
26.0177 | 100.00 | 3.42200 | 3.4030 | 10-(630) | 3.3874 | 3.1-(210)
3.3500 | 4.0-(112)
3.3037 | 18.1-(201)
3.2280 | 17-(550) | 3.2099 | 18.7-(111)
3.1909 | 14.6-211)
282566 | 95.01 | 3.15575 | 3.1660 | 19-(640) | 3.1550 | 3.0-211) | 3.1668 | 100-(121)
3.0705 | 2.4-(210) | 3.0673 | 1.0-(130)
3.0010 | 3-(730) | 3.0152 | 10.4-(122) | 2.9465 | 1.1-(040)
30.3087 | 69.78 | 2.94659 | 2.9240 | 1-(650) 2.9150 | 48.1-(002)
31.2246 38.37 | 2.86222 | 2.8530 8-(800) 2.8307 4.2-(211)
31.9329 | 69.39 |2.80033 | 2.8340 | 45-(740) | 2.8009 | 0.7-(221)
2.7690 | 6-(820) | 2.7649 | 8.4-(102)
2.6920 | 7-(660) | 2.7117 | 2.3-(031) | 2.7145 | 19.0-(131)
2.6590 | 30-(541) | 2.6634 | 8.9-(212)
343892 | 11.82 |2.60573 | 2.5890 | 4-(631) | 2.6384 | 3.5-(032) | 2.6297 | 37.5-(041)
2.5227 | 7.4-202) | 2.5263 | 3.5-(140)
2.5090 | 6-(551) | 2.5074 | 3.2-(132) | 2.5064 | 5.9-(102)
24660 | 6-(721) | 2.4650 | 2.7-(211) | 2.4545 | 25.2-(200)
37.8017 | 35.66 |2.37797 24068 | 4.2-(300) | 2.4029 | 0.4-(210)
23970 | 2-(731) | 2.3419 | 2.0-(301)
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Tablo 4.21° in Devam

Deneysel Sonuca Ait
X-Ismlar1 Toz Kirinim

(V0.07M0¢.93)5014
(ICDD 31-1437)

(NH4)2(Mo,0)
(ICDD 89-7113)

NH4VO;
(ICDD 70-0678)

Verileri
20 I/lo d[A] | D[A] | Vlo-(hkl) | d[A] | Ulo-(hkl) | d[A] | Llo-(hkl)
2.3100 | 15-(741)
413340 | 1945 |2.18255] 2.2100 | 3-(751) | 2.1995 | 5.8-(310) | 2.2216 | 3.5-(211)
2.1639 | 2.7-212) | 2.1249 | 5.7-(150)
2.1490 | 2-(870) | 2.1359 | 1.8-(133) | 2.1119 | 13.0-(221)
2.0792 | 5.1-(312) | 2.0722 | 5.9-(042)
448174 | 13.86 | 2.02066 2.0214 | 2.5-321) | 1.9964 | 0.5-(151)
1.9629 | 1.2-(322) | 1.9643 | 2.5-(060)
1.9117 | 3.8-(203) | 1.9091 | 1.1-(142)
1.8721 | 1.5-(141) | 1.8775 | 8.2-202)
487211 | 50.66 | 1.86749 1.8610 | 2.7-(143) | 1.8615 | 3.1-(061)
1.8541 | 2.9-(212)
1.8455 | 7.4-(023)
1.8205 | 2.8-(241) | 1.8237 | 3.3-(160)
1.7937 | 1.5-(122) | 1.7943 | 8.1-(241)
1.7825 | 2.3-(113) | 1.7889 | 4.7-(222)
1.7405 | 2.7-(161)
1.7235 | 2.3-(134) | 1.7275 | 9.4-(123)
1.6818 | 1.0-(401) | 1.6940 | 1.1-(232)
1.6519 | 1.3-(402) | 1.6416 | 2.2-(133)
1.6302 | 1.4-(144) | 1.6363 | 2.7-(300)
1.6247 | 1.4-214) | 1.6289 | 7.2-(062)
1.6221 | 2.0-(144) | 1.6222 | 6.2-(043)
1.5795 | 2.1-(422) | 1.5834 | 1.4-(242)
1.5747 | 2.4-(104) | 1.5766 | 1.3-(320)
1.5715 | 1.9-(004) | 1.5615 | 0.5-(311)
1.5460 | 9.2-(162)
1.5216 | 1.7-(244) | 1.5363 | 1.0-(171)
1.5152 | 2.2-(342) | 1.5220 | 4.9-(321)
1.4933 | 1.6-(251) | 1.4832 | 1.1-(261)
1.4622 | 5.2-(331)
1.4575 | 5.9-(004)
653426 | 1655 | 1.42696 | - 1.4283 | 3.8-(081)
1.4165 | 3.2-(312)
1.3893 | 3.0-(341)
1.3411 | 2.5-(332)
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Tablo 4.22 MD-12 Deneyine Ait X-Isinlar1 Toz Kirinim Verileri

Deneysel Sonuca Ait X-Isilar:

Toz KirmimVerileri

(NH4)M0207
(ICDD 37-0379)

NH4VO;
(ICDD 70-0678)

20 I/lo d[A] d[A] I/Io-(hkl) D[A] I/Io-(hkl)
7.1880 | 24-(100)
6.6090 12-(001)
13.9488 100.00 6.34378 6.3280 | 100-(101)
15.0260 23.59 5.89132 5.8930 | 52.2-(020)
5.3880 7-(110)
5.0670 17-(111)
18.0658 28.79 4.90630 4.9290 1-(011) 49090 | 77.8-(100)
4.8400 20-(110)
21.4399 73.78 4.14120 4.0990 5-(1019 4.1445 | 91.7-(021)
3.8990 2-(201)
23.5913 24.74 3.76819 3.7717 | 31.6-(120)
3.6341 26-(211) 3.5778 5.0-(111)
26.4817 29.50 3.36309 33626 | 31-(210)
26.9643 17.69 3.30398 33046 | 23-(002)
27.3646 23.05 3.25655 3.2564 41-211)
27.8670 24.24 3.19897 3.2041 22-(021)
28.2117 90.02 3.16067 3.1627 6-(202) 3.1668 100-(121)
3.1349 12-(021)
3.0968 9-(120) 3.0673 | 1.0-(130)
29.4251 17.64 3.03303 3.0335 18-(012)
30.6930 60.21 2.91057 2.9808 7-(121) 2.9150 | 48.1-(002)
33.0096 17.63 2.71140 2.7220 2-(201) 2.7145 | 19.0-(131)
2.6950 2-(220)
2.6676 4-(122)
34.1849 13.69 2.62082 2.6230 1-(301) 2.6297 | 37.5-(041)
34.9040 12.41 2.56846 2.5720 3-(311)
2.5320 1-(222) 2.5263 3.5-(140)
2.4907 7-(221) 2.5064 5.9-(102)
36.6448 21.99 2.45035 2.4574 5-(122) 24545 | 25.2-(200)
2.4515 3-(122)
2.4190 2-(220)
2.4010 6-(103) 2.4029 0.4-(210)
2.3960 5-(300)
2.3709 4-(311)
2.3630 3-(130)
38.9411 4.00 2.31098 2.3100 3-(213) 2.3180 2.9-(141)
39.8245 18.52 2.26172 2.2598 9-(312) 2.2658 3.0-(220)
2.2534 7-(221)
2.2047 5-(310) 2.2216 3.5-(211)
2.1807 14-(322)
42.6065 8.35 2.12026 2.1413 1-(122) 2.1249 5.7-(150)
42.7986 13.66 2.11119 2.1032 2-(122) 2.1119 | 13.0-(221)
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Tablo 4.22° nin Devami

Deneysel Sonuca Ait X-Isilar:
Toz KirmimVerileri

(NH4)M0207
(ICDD 37-0379)

NH4VO;
(ICDD 70-0678)

20 I/lo d[A] d[A] I/lo-(hkl) | D[A] I/Io-(hkl)
2.0940 5-(313) 2.0816 | 0.8-(230)
43.7044 6.27 2.06951 2.0620 1-(123) 2.0722 5.9-(042)
44.6625 7.41 2.02731 2.0373 1-(131)
45.4163 3.21 1.99540 1.9968 2-(212) 1.9964 0.5-(151)
46.6314 4.10 1.94620 1.9483 7-(212) 1.9643 2.5-(060)
1.9091 5-(230) 1.9091 1.1-(142)
1.9043 5-(320)
1.8714 1-(231) 1.8775 8.2-(202)
1.8615 | 3.1-(061)
1.8541 2.9-212)
1.8409 3-(113) 1.8455 7.4-(023)
50.0185 8.76 1.82205 1.8182 9-(422) 1.8237 3.3-(160)
51.0631 2.66 1.78720 1.7943 8.1-(241)
51.2544 1.45 1.78098 1.7889 4.7-(222)
1.7405 2.7-(161)
53.0231 12.29 1.72567 1.7275 9.4-(123)
1.7171 1.5-(152)
1.7001 1.4-(250)
1.6940 1.1-232)
1.6416 2.2-(133)
56.1899 2.82 1.63568 1.6363 | 2.7-(300)
1.6321 2.3-(251)
1.6289 7.2-(062)
1.6222 6.2-(043)
1.5834 1.4-(242)
15766 | 1.3-(320)
59.8092 16.35 1.54506 15460 | 9.2-(162)
1.5363 1.0-(171)
15336 | 1.3-(260)
62.1362 7.91 1.49267 1.5220 4.9-(321)
62.3075 0.98 1.48897 1.4832 1.1-(261)
63.0523 5.93 1.47316 1.4751 2.8-(223)
1.4622 5.2-(331)
63.7908 551 1.45788 14575 | 5.9-(004)
65.3107 4.76 1.42758 1.4283 3.8-(081)
1.4283 | 3.8-(081)
1.4165 3.2-(312)
1.4110 1.4-(180)
13893 | 3.0-(341)
1.3595 1.8-(124)
69.9573 3.11 1.34369 1.3411 2.5-(332)
71.7076 491 1.31513 1.3148 2.9-(082)
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Tablo 4.23 MD-13 Deneyine Ait X-Isilar1 Toz Kirinim Verileri

Deneysel Sonuca Ait X-Isilar:

Toz KirmimVerileri

(NH4)M0207
(ICDD 37-0379)

NH4VO;
(ICDD 70-0678)

20 I/lo d[A] d[A] I/Io-(hkl) D[A] I/Io-(hkl)
12.3945 19.23 7.13560 7.1880 24-(100)
6.6090 12-(001)
13.9836 32.12 6.32308 6.3280 | 100-(101)
15.1142 29.81 5.85717 5.8930 52.2-(020)
5.3880 7-(110)
5.0670 17-(111)
4.9290 1-(011) 4.9090 77.8-(100)
18.1709 42.88 4.87816 4.8400 20-(110)
4.5050 1-(111) 4.5316 2.1-(110)
21.5099 81.74 4.12788 4.0990 5-(1019 4.1445 91.7-(021)
3.8990 2-(201)
23.6718 27.48 3.75555 3.7717 31.6-(120)
24.7909 8.41 3.58850 3.6341 26-(211) 3.5778 5.0-(111)
26.1714 16.27 3.40225 3.3626 31-(210)
33046 | 23-(002)
27.3924 24.28 3.25331 3.2564 41-(211)
27.8596 43.22 3.19981 3.2041 22-(021)
28.2371 100.00 3.15788 3.1627 6-(202) 3.1668 100-(121)
3.1349 12-(021)
3.0968 9-(120) 3.0673 | 1.0-(130)
3.0335 18-012) | 2.9465 | 1.1-(040)
30.7492 58.58 2.90537 2.9808 7-(121) 2.9150 48.1-(002)
31.9249 19.69 2.80102 2.7790 1-(212)
2.7220 2-(201) 2.7145 | 19.0-(131)
33.0631 22.06 2.70714 2.6950 2-(220)
2.6676 4-(122)
34.2228 36.87 2.61801 2.6230 1-(301) 2.6297 37.5-(041)
2.5720 3-(311)
2.5320 1-(222) 2.5263 3.5-(140)
2.4907 7-(221) 2.5064 5.9-(102)
2.4574 5-(122) 24545 | 25.2-(200)
24515 3-(122)
2.4190 2-(220)
36.8255 13.12 2.43873 2.4010 6-(103) 2.4029 0.4-(210)
2.3960 5-(300)
2.3709 4-(311)
2.3630 3-(130)
2.3100 3-(213) 2.3180 2.9-(141)
2.2598 9-(312) 22658 | 3.0-(220)
2.2534 7-(221)
2.2047 5-(310) 2.2216 3.5-(211)
2.1807 14-(322)
42.8011 9.40 2.11107 2.1032 2-(122) 2.1119 13.0-(221)
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Tablo 4.23’ iin Devamu

Deneysel Sonuca Ait X-Isilar:
Toz KirmimVerileri

(NH4)M0207
(ICDD 37-0379)

NH4VO;
(ICDD 70-0678)

20 I/lo d[A] d[A] I/Io-(hkl) d[A] I/Io-(hkl)
432159 6.19 2.09176 2.0940 5-(313) 2.0816 | 0.8-(230)
43.7494 10.16 2.06749 2.0620 1-(123) 2.0722 5.9-(042)
44.5951 6.32 2.03022 2.0373 1-(131)

1.9483 7-(212) 1.9643 2.5-(060)

1.9091 5-(230) 1.9091 1.1-(142)

1.8714 1-(231) 1.8775 8.2-(202)

1.8615 | 3.1-(061)

1.8541 2.9-(212)

1.8409 3-(113) 1.8455 7.4-(023)

1.8182 9-(422) 1.8237 3.3-(160)

1.7943 8.1-(241)

1.7889 | 4.7-(222)

1.7405 2.7-(161)
53.0468 11.73 1.72495 1.7275 9.4-(123)

1.7171 1.5-(152)

1.6940 | 1.1-(232)

16416 | 2.2-(133)

1.6363 | 2.7-(300)
56.4777 3.73 1.62803 1.6289 7.2-(062)

1.6222 | 6.2-(043)

1.5834 1.4-(242)

15766 | 1.3-(320)
59.8543 26.26 1.54400 15460 | 9.2-(162)

1.5363 | 1.0-(171)

15220 | 4.9-321)

1.4832 1.1-(261)

1.4751 2.8-(223)

14622 | 5.2-(331)
63.9401 21.05 1.45483 1.4575 5.9-(004)

1.4283 | 3.8-(081)

14165 | 3.2-(312)
66.4293 2491 1.40623 1.4110 1.4-(180)

13893 | 3.0-(341)

1.3595 1.8-(124)
70.1432 3.55 1.34058 1.3411 2.5-(332)

13148 | 2.9-(082)

12700 | 2.3-(182)

1.2532 2.3-(272)

12243 | 1.7-(323)

1.1926 | 1.6-(333)
82.3024 1.52 1.17058 1.1740 1.6-(083)
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4.2.4 Mo** / NaH,P0,.2H,0 Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclar

Tablo 4.24 Mo*®/ NaH,P0,.2H,0 Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlar1

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullanilan Bilesikler Mol Oranlari
MD-16 MoO; + NaH,P0O,.2H,0 1:1
MD-17 MoO; + NaH,PO0,.2H,0 1:2
MD-18 MoO; + NaH,PO,.2H,0 13
MD-19 MoO; + NaH,PO,.2H,0 + 3C 1:1:3

Tablo 4.24’de kimyasal reaksiyonlar1 verilen deneyler sonucunda elde edilen
iiriinlerin X-1g1nlar1 toz kirinim desenleri incelendiginde; karakteristik amorf 6zellige
benzer desenler gbozlemlenmistir. Deneylere ait X-1ginlar1 toz kirinim desenleri Sekil

4.41,4.43,4.45 ve 447’ de verilmistir.

MD-19 deneyine ait Sekil 4.48° de verilen IR spektrumunun
incelenmesinden; P=0, POP ve PO, fonksiyonel gruplarina ait piklerin bulunmasi,
amorf 6zellikte molibden fosfat bilesiginin olusmus olabilecegini gostermektedir. Bu

tiriin i¢in IR spektrum verileri Tablo 4.25’ de verilmistir.

Tablo 4.25 MD-19 Deneyine Ait IR Spektrum Verileri

Titresimler Frekans (cm™)
P=0 [42,43] 1200.00
POP [43] 736.84
vi-PO4 [37,42] 989.47
v4-PO4 [37,42] 423.39
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4.2.5 Mo** / H;BO3/ NaH,P04.2H,O Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclar

Tablo 4.26 Mo*®/ H3BO; / NaH,PO4.2H,0 Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlari

Deneyin Kodu

Reaksiyonda Kullanilan Bilesikler

Mol Oranlar:

MD-20

MOO3 + H3BO3 + N3H2P042H20

Tablo 4.26’da kimyasal reaksiyonu verilen MD-20 deneyi sonucunda elde

edilen iiriinlin X-1gmnlar1 toz kirinim deseni incelendiginde; karakteristik amorf

ozellige benzer bir desen gozlemlenmistir. MD-20 deneyi sonucunda elde edilen

iriiniin X-11nlar1 toz kirinim deseni Sekil 4.49° de verilmistir.
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1318 _
120 |

T

30

LI

g0

60

40 |

20

2.3

>

MD-20

30 40 50 G0 T0 20
Position [F2Theta]

Sekil 4.49 MD-20’ nin X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni

40000

3000 2000 1500 1000 400,

cm-1

Sekil 4.50 MD-20’ nin FT-IR Spektrumu
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4.2.6 Mo*%/ H;BO;/ NH,4VO; Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclari

Tablo 4.27 Mo*®/ H;BO3 / NH4VOs Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlar

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullanilan Bilesikler Mol Oranlari

MD-21 MOO3 + H3BO3 + NH4VO3 1:1:3

Tablo 4.27° de kimyasal reaksiyonu verilen MD-21 deneyi sonucunda elde
edilen {iiriiniin X-1g1nlar1 toz kirinim deseni incelendiginde; baslangic maddelerinin
reaksiyona girmeden ortamda kaldig1 belirlenmistir. MD-21 deneyi sonucunda elde

edilen iirtiniin X-1g1nlar1 toz kirinim deseni Sekil 4.51° de verilmistir.

LT i
‘\
ol M
Ukl J
.M‘I“”,' AOLEA O i

Position [F2Theta]

Sekil 4.51 MD-21" in X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni
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4.2.7 Mo** / NH;VO; / NaH,PO,.2H,0 Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclar

Tablo 4.28 Mo*®/ NH4VO; /NaH,P0O4.2H,0 Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlar1

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullamilan Bilesikler Mol Oranlari
MD-22 MoO; + NH,VO; + NaH,P0O4.2H,0 1:1:1
MD-23 MoO; + NH,VO; + NaH,PO4.2H,0 1:2:1
MD-24 MoO; + NH,VO; + NaH,PO,.2H,0 1:1:2

Tablo 4.28° de kimyasal reaksiyonlar1 verilen deneyler sonucunda elde edilen
tiriinlerin X-151nlar1 toz kirinim desenleri incelendiginde; MD-22 ve MD-23 deneyleri
sonucunda baglangic maddelerinin reaksiyona girmeden ortamda kaldigi
belirlenmigtir. MD-22 ve MD-23 deneyleri sonucunda elde edilen iiriinlerin X-

sinlar1 toz kirinim desenleri Sekil 4.52 ve 4.53° de verilmistir.

MD-24 deneyi sonucunda elde edilen {iriiniin X-1sinlar1 toz kirinim deseni
incelendiginde; karakteristik amorf 6zellige benzer bir desen gdzlemlenmistir. MD-
24 deneyi sonucunda olusan iiriiniin X-1sinlar1 toz kirmim deseni Sekil 4.54° de

verilmistir.
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Sekil 4.53 MD-23’ iin X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni
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MD-24
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Sekil 4.55 MD-24" iin FT-IR Spektrumu
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4.2.8.1 M***¥*4 B,03/ NH,VO; Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclar

Tablo 4.29 M****/ B,0; / NH,VOj Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlar

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullanmilan Bilesikler Mol
Oranlar

MD-25 CaO + B,05; + NH,VO; 1:0.5:1
MD-26 ZnO + B,0O5; + NH,VO; 1:0.5:1
MD-27 Pb(NO;), + B,O; + NH,VO;, 1:0.5:1
MD-28 Ba(NOs), + B,O; + NH, VO, 1:0.5:1
MD-29 Bi(NO3), + B,O3 + NH4VO; 1:0.5:1
MD-30 AI(NO;); + B,O5; + NH,VO; 1:1:1
MD-31 Cr(NOj); + B,O5; + NH,VO; 1:1:1
MD-32 Fe(NO;); + B,O5; + NH,VO; 1:1:1
MD-33 MnO; + B,0; + NH,VO; 1:1:2
MD-34 TeO, + B,0O; + NH, VO, 1:1:2
MD-35 TiO; + B,O3; + NH,;VO;, 1:1:2

Tablo 4.29° da kimyasal reaksiyonlar1 verilen deneyler sonucunda elde edilen
iriinlerin X-1s1nlar1 toz kirinim desenleri incelendiginde; MD-25, MD-26, MD-27,
MD-28, MD-33, MD-34 ve MD-35 deneyleri sonucunda; baslangic maddelerinin
reaksiyona girmeden ortamda kaldigi belirlenmistir. Deneylere ait X-1sinlar1 toz

kirinim desenleri Sekil 4.56, 4.57, 4.58, 4.59, 4.68, 4.69 ve 4.70’de verilmistir.

MD-29, MD-30, MD-31, MD-32 deneyleri sonucunda elde edilen iiriinlerin
X-1ginlar1 toz kirmim desenleri incelendiginde; karakteristik amorf 6zellige benzer
desenler gozlemlenmistir. Deneylere ait X-1sinlar1 toz kirinim desenleri Sekil 4.60,

4.62,4.64 ve 4.66° da verilmistir.

MD-29 deneyine ait Sekil 4.61° de verilen IR spektrumunun

incelenmesinden; VOB ve VBO; fonksiyonel gruplarina ait piklerin bulunmasi,
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amorf 6zellikte vanadyum borat bilesiginin olugsmus olabilecegini gostermektedir. Bu

tiriin i¢in IR spektrum verileri Tablo 4.30” da verilmistir.

Tablo 4.30 MD-29 Deneyine Ait IR Spektrum Verileri

Titresimler Frekans (cm™)
VOB [44] 778.94
VBO; [45] 1251.46

86



siddet (cps)
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MD-32
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4.2.8.2 Mo*®/ B,03-H;BO3/ NH,VO; Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclar

Tablo 4.31 Mo*®/ B,03-H;BO3/ NH,VOs Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlar1

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullanmilan Bilesikler Mol
Oranlan
MD-36 MoO; + B,05; + NH,VO; 1:0.5:3
MD-37 MoO; + H3;BOs3; + NH4VO; 1:1:3

Tablo 4.31’ de kimyasal reaksiyonlar1 verilen deneyler sonucunda olusan

iriinlerin  X-1gmnlar1 toz kirmim desenleri incelendiginde;

MD-36 deneyinde

karakteristik amorf 6zellige benzer bir desen gozlemlenmistir. MD-37 deneyinde

ise; baslangic maddelerinin reaksiyona girmeden ortamda kaldigi belirlenmistir.

MD-36 ve MD-37 deneylerine ait X-1s1nlar1 toz kirinim desenleri Sekil 4.71 ve 4.73’

de verilmistir.
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4.2.9 M, %" | M,**** H;BO; Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclar

Tablo 4.32 M, **/ My** / H;BO; Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlar

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullanmilan Bilesikler Mol
Oranlarn
MD-38 Ca(NOs),.4H,0 + Mn(NO;),.4H,0 + H;BO; 2:1:2
MD-39 Cd(NO3),.4H,0 + Mn(NOs3),.4H,0 + H;BO; 2:1:2
MD-40 Cd(NO:s3),.4H,0 + Ca(NO:s),.4H,0 + H;BO; 2:1:2
MD-41 7Zn(NOs),.6H,0 + Mg(NOs),.6H,0 + H;BO; 2:1:2
MD-42 Zn(NO3),.6H,0 + Ni(NO3),.6H,O + H;BO; 2:1:2
MD-43 7Zn(NOs),.6H,0 + Co(NO3),.6H,0 + H3;BO; 2:1:2
MD-44 Ni(NOs),.6H,0 + Mg(NO3),.6H,0 + H;BO; 2:1:2
MD-45 Co(NO3),.6H,0 + Mg(NOs),.6H,0 + H;BO; 2:1:2
MD-46 Co(NO3),.6H,0 + Ni(NOs3),.6H,0 + H3BO; 2:1:2
MD-47 Al(NO;)3;.9H,0+ Fe(NO3);.9H,0 + H;BO; 2:1:3
MD-48 Al(NO;);.9H,0 + Cr(NOs)3.9H,0 + H;BO; 2:1:3
MD-49 Cr(NOs3);3.9H,0 + Fe(NO3)3.9H,0 + H;BO3 2:1:3

Tablo 4.32° de kimyasal reaksiyonlar1 verilen deneyler sonucunda olusan
iiriinlerin X-1s1nlar1 toz kirinim desenleri incelendiginde; MD-40, MD-41, MD-42,
MD-43 ve MD-44 deneylerinde baslangic maddelerinin reaksiyona girmeden

ortamda kaldig1 belirlenmistir. Bu deneylere ait X-1sinlar1 toz kirinim desenleri Sekil

4.78,4.79,4.80,4.81 ve 4.82° de verilmistir.

MD-38, MD-39, MD-45, MD-47, MD-48 ve MD-49 deneyleri sonucunda
olusan iirlinlerin X-1ginlar1 toz kirinim desenleri incelendiginde; karakteristik amorf
ozellige benzer desenler gozlemlenmistir. Bu deneylere ait X-iginlari toz kirinim

desenleri Sekil 4.74, 4.76, 4.83, 4.87 ve 4.89 ve 4.91° de verilmistir.

MD-46 deneyi sonucunda elde edilen iiriiniin, Sekil 4.85° de verilen X-

isinlar1 toz kirmmim deseni incelendiginde; Co,Ni(BOs), bilesiginin elde edildigi
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belirlenmistir. Co,Ni(BO3), bilesiginin X-151m1 kirinim deseni incelendiginde; pik
siddetlerinin yiiksek oldugu, bunun da elde edilen maddenin kristallenmesinin
literatiirde elde edilene gore daha iyi bir kristallenme oranina sahip oldugu

anlagilmaktadir [34, 41].

Tablo 4.34’ de X-1sinlar1 toz kirinim verileri verilen, MD-46 deneyinde elde
edilen Co,Ni(BOs3), bilesigi ortorombik yapida olup, hiicre parametreleri a=5.444 A,
b=8.404 A, c=4.504 A’ dur ve uzay grubu Pnmn’ dir. Uriine ait Sekil 4.86’ da
verilen IR spektrumunun incelenmesinden; BOs; fonksiyonel grubuna ait piklerin
bulunmasi, Co,Ni(BO3), bilesiginin olustugunu desteklemektedir. Bu iiriin i¢in IR

spektrum verileri Tablo 4.33” de verilmistir.

Tablo 4.33 MD-46 Deneyine Ait IR Spektrum Verileri

Titresimler BO; (cm™) [34,36]

Vi 1003.50
v2 684.93
vs 1256.14
V4 459.12

99



siddet (cps)

G4 —

36

0.5

0.2

MD-38

40

[¥ ‘I | I | |

LAY G A Lo

| LA
&l il T &0

Position [F2Theta]

Sekil 4.74 MD-38 in X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni

4000,0

3000

2000

1500 1000 400,0

em-1

Sekil 4.75 MD-38’ in FT-IR Spektrumu

100



siddet (cps)

T

30—

20—

MD-32

ME

30

25

20 |

15 |

10

25

50 G0 T0 20
Position [F2Theta]

Sekil 4.76 MD-39’ un X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni

4000,0

3000

2000 1500 1000

4000

em-1

Sekil 4.77 MD-39’ un FT-IR Spektrumu

101



siddet (cps)

siddet (cps)

AR IR NN
Sekil 4.78 MD-40’ 1n X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni
L I I
. Ml
L

20 a0 40 a0 =1} 70
Postion 2 Theta]

Sekil 4.79 MD-41" in X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni

102



siddet (cps)

siddet (cps)

100 —

MD-42

50—

WL LA

i Ll
o IIIIIII
0 a0 40 a0 &0 O 20
Postion 2 Theta]
Sekil 4.80 MD-42’ nin X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni
4D_MD-43
30
0
10 — i
m ]"IIJ ll”l'. ||i||‘|.. | ||.| ] .|.
l II| '|' Illh"ll 'Illi.l'..l....
0 e

20 a0 40 a0 =1} 70
Postion [%2Theta]

Sekil 4.81 MD-43’ iin X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni

103

a0




siddet (cps)

G0 —
MD-44
4|:|_
Al
iy '|]L _|.|'_'|. |
| |||||I |
llli |
III I||I
||
|:|_
PTTTTTTTT R D R R R
20 30 40 50 [511] To a0
Position [F2Theta]

Sekil 4.82 MD-44’ iin X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni

104




siddet (cps)

Wl

30

20—

MD-45

| |‘| HLI | I..l"'dll' ltu. Al

479
45 |

40 |
35
a0
25 |
20 |

]

25 |

20 30 40 50 G0 T0 20
Position [F2Theta]

Sekil 4.83 MD-45" in X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni

4000,0

3000 2000 1500 1000 400,0

cm-1

Sekil 4.84 MD-45" in FT-IR Spektrumu

105



siddet (cps)

T

80

MD-46

G0 —

043
£ |

0]

&0 |

0

40 |

7

50 G0 T0 20
Position [F2Theta]

Sekil 4.85 MD-46" nin X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni

1256,14

40000

3000 2000 1500 1000 400,0
-

Sekil 4.86 MD-46’ nin FT-IR Spektrumu ve Verileri
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Tablo 4.34 MD-46 Deneyine Ait X-Isimlar1 Toz Kirinim Verileri

Deneysel Sonuca Ait X-Isinlar1 Toz Co,Ni(BO3),
KirmimVerileri [34]
20 I/lo d[A] d[A] I/To-(hkl)
42020 3-(020)
22.4549 28.70 3.95625 3.9699 32-(011)
25.7681 21.33 3.45458 3.4705 19-(101)
3.2078 2-(111)
2.7224 9-(200)
33.5762 100.00 2.66694 2.6759 100-(121)
36.1428 41.34 2.48322 2.4910 38-(130)
2.3788 5-(031)
38.8034 10.30 2.31886 2.3299 7-201)
2.2848 4-(220)
40.2234 52.26 2.24021 2.2452 53-(211)
41.5640 15.12 2.17100 2.1798 22-(131)
2.0811 3-(102)
45.2951 4.82 2.00046
1.7973 9-(141)
1.7913 7-(231)
52.8266 32.58 1.73162 1.7353 33-(202)
55.0371 38.43 1.66718 1.6705 41-(132)
1.6060 3-(150)
1.5747 13-(051)
59.1187 19.40 1.56144 1.5627 15-(321)
59.4913 4.60 1.55255 1.5363 3-(042)
60.9080 18.70 1.51979 1.5232 22-(330)
1.4785 7-(142)
66.7589 451 1.40008 1.4007 6-(060)
1.3684 12-(123)
69.0280 14.52 1.35949 1.3631 19-(251)
1.3233 2-(033)
1.2989 5-(213)
1.2876 4-(411)
1.2617 6-(332)
1.2455 2-(260)
1.1894 3-(062)
1.1649 3-(402)
1.1260 3-(004)
1.1197 2-(053)
1.1145 4-(243)
1.1260 3-(004)
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4.2.10 M;**/ M,"*/ NH4VO; Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclar

Tablo 4.35 M, ">/ M**/ NH,VOs Sisteminde Yapilan Deneyler ve Sonuglari

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullanmilan Bilesikler Mol
Oranlar
MD-50 Cd(NO3),.4H,0 + Mn(NO3),.4H,0 + NH4VO; 2:1:2
MD-51 Co(NOs3),.6H,0O + Ni(NO3),.6H,0 + NH4VOs 2:1:2
MD-52 Co(NOs3),.6H,0 + Ni(NO3),.6H,0 + NH,VO; 1.5:1.5:2
MD-53 Co(NOs),.6H,0 + Ni(NO3),.6H,0 + NH,VO; 1:1:2

MD-52 deneyi sonucunda olusan iiriiniin Sekil 4.97" de verilen X-1sinlar1 toz
kirmmim deseni incelendiginde; Ni,V,0O; (ICDD 29-0945) bilesiginin, NiCo,04
(ICDD 20-0781) ve V,0s (ICDD 41-1426) bilesikleri ile birlikte elde edildigi
belirlenmistir. Tablo 4.38° de X-1sinlar1 toz kirinim verileri verilen MD-52 deneyi
sonucunda elde edilen Ni,V,0; (ICDD 29-0945) bilesigi monoklinik yapida olup;
hiicre parametreleri a=6.515 A, b=8.303 A, ¢=9.350 A, p=99.86" dir ve uzay grubu
P2,/c (31) dir. MD-52 deneyine ait Sekil 4.98” de verilen IR spektrumunun
incelenmesinden; V-O ve V=0 fonksiyonel gruplarmna ait piklerin bulunmasi,
Ni, V207 (ICDD 29-0945) bilesiginin olustugunu desteklemektedir. Bu iiriin i¢in IR

spektrum verileri Tablo 4.36” da verilmistir.

Tablo 4.36 MD-52 Deneyine Ait IR Spektrum Verileri

Titresimler Frekans (cm™)
V=0 [38] 93333
V-0 [39] 633.91
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MD-50, MD-51 ve MD-53 deneyleri sonucunda elde edilen iiriinlerin X-
sinlart toz kirmmim desenleri incelendiginde; karakteristik amorf ozellige benzer
desenler gozlemlenmistir. Deneylere ait X-1ginlar1 toz kirinim desenleri Sekil 4.93,

4.95 ve 4.99° da verilmistir.

MD-51 ve MD-53 deneylerinde elde edilen iiriinlere ait Sekil 4.96 ve 4.100°
de verilen IR spektrumlar1 incelenmesinden; V-O ve V=0 fonksiyonel gruplarina ait
piklerin bulunmasi, amorf Ozellikte vanadat bilesiklerinin olusmus olabilecegini

gostermektedir. Bu iiriinler icin IR spektrum verileri Tablo 4.37’ de verilmistir.

Tablo 4.37 MD-51 ve MD-53 Deneylerine Ait IR Spektrum Verileri

Titresimler | Frekans (cm™) | Frekans (cm™)

MD-51 MD-53
V=0 [38] 933.33 933.33
V-0 [39] 638.59 633.91
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Tablo 4.38 MD-52 Deneyine Ait X-Isilar1 Toz Kirinim Verileri

Deneysel Sonuca Ait
X-Ismlar1 Toz Kirinim

Ni,V,07
(ICDD 29-0945)

NiC0204
(ICDD 20-0781)

VzOs

(ICDD 41-1426)

Verileri
20 I/lo d[A] | d[A] | Vlo-(hkl) | d[A] | Ulo-(hkl) | d[A] | Llo-(hkl)
5.0780 | 33-(110) 57680 | 33-(200)
4.7260 | 25-(111) | 4.6900 | 14-(111)
4.6060 | 10-(002)
203504 | 48.96 | 436038 | - 43790 | 100-(001)
42130 | 7-(111)
4.0280 | 6-(012)
3.7850 | 40-(021)
3.6680 | 14-(112)
26.1510 | 70.24 | 3.40487 | 3.4860 | 37-(120) 3.4820 | 4-(201)
3.4080 | 75-(110)
3.2090 | 52-(200)
3.2030 | 46-(112)
3.1640 | 8-(121)
3.0840 | 58-(022)
2.9926 | 73-(210)
29130 | 8-(122)
30.9992 | 100.00 | 2.88251 | 2.8800 | 100-(013) | 2.8690 | 25-(220) | 2.8820 | 52-(301)
2.7160 | 43-(212) 2.7640 | 23-(011)
2.6630 | 16-(122) 2.6889 | 7-(111)
2.6510 | 12-(031) 2.6136 | 25-310)
2.5408 | 71-(130)
24940 | 5-(131) 24913 | 3-211)
2.4830 | 8-(113)
2.4690 | 4-(023)
36.6885 | 99.53 |2.44753 | 2.4440 | 24-(202) | 2.4470 | 100-(311)
2.4080 | 29-(131) 2.4044 | 2-(401)
2.3720 | 1-(032)
2.3630 | 2-(222)
2.3450 | 18-(212) | 2.3420 | 10-(222)
2.3380 | 38-(213)
2.3030 | 5-(004)
2.2920 | 10-(132)
2.2190 | 34-(014) 2.2426 1-(311)
2.2130 | 21-(114)
2.2050 | 7-(123) 2.1864 | 11-(002)
2.1060 | 4-(222) 2.1487 | 5-(102)
2.0967 | 9-(311)
2.0810 | 12-(302)
2.0760 | 21-(040)
2.0720 | 12-(310)
2.0588 | 14-(104) 2.0442 | 3-(202)
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Tablo 4.38’ in Devam

Deneysel Sonuca Ait
X-Ismlar1 Toz Kirinim

Ni,V,07
(ICDD 29-0945)

NiC0204
(ICDD 20-0781)

VzOs

(ICDD 77-2418)

Verileri
20 I/lo d[A] | d[A] | Vlo-(hkl) | d[A] | Ulo-(hkl) | d[A] | Llo-(hkl)
444582 | 49.14 |2.03615| 2.0190 | 2-312) | 2.0290 | 25-(400) | 2.0378 | <1-(501)
2.0140 | 3-(024)
2.0090 | 4-(124)
1.9905 | 2-(213) 1.9939 | 10-(411)
1.9750 | 1-(140)
1.9533 | 1-(311)
474763 | 30.20 | 1.91351 | 1.9214 | 9-(321)
1.9019 | 8-(320) 1.9114 | 14-(600)
1.8957 | 5-(133) 1.8998 | 8-(302)
48.8220 | 21.14 [ 1.86387 | 1.8509 | 21-(142) 1.8636 | 8-(012)
1.8338 | 9-(224) 1.8399 | 2-(112)
1.7986 | 3-(015) 1.7824 | 16-(020)
51.3208 | 56.04 | 1.77883 | 1.7816 | 4-(142) 1.7733 | 3-(212)
1.7672 | 5-(134) 1.7569 | 7-(601)
1.7397 | 6-(323) 1.7413 1-(402)
1.6989 | 10-(214)
1.6840 | 1-(025) | 1.6560 | 8-(422) | 1.6505 | 6-(021)
57.6305 | 24.43 | 1.59817 1.6341 2-(121)
57.9613 | 22.47 | 1.58984 1.5869 1-(221)
58.8693 | 27.55 | 1.56746 | - 1.5620 | 30-(511) | 1.5765 | 3-(611)
1.5645 | 6-(412)
1.5397 | 3-(701)
62.8793 | 41.57 | 1.47680| -- 1.4576 | <1-(003)
64.6454 | 75.45 | 1.44065 1.4480 | 2-(512)
1.4460 | 3-(103)
1.4424 | 3-(602)
1.4394 | 2-(800)
1.4340 | 45-(440) | 1.4321 1-(421)
65.7346 | 2226 | 1.41940| - 1.4134 | 3<(711)
1.3816 | 2-(022)
13673 | 1-(801)
1.3492 | 3-(013)
1.3372 | 3-(612)
1.3146 | 2-(702)
728618 | 27.42 | 1.29712 1.3063 | 5-(620)
73.2248 | 13.65 | 1.29158 1.2726 | 3-(313)
76.1419 | 14.55 | 1.24919 1.2300 16-(---) 1.2333 1-(712)
783528 | 15.34 | 1.21939 1.1710 4-(444) 1.2217 | 2-(413)
1.1360 2-(551)
1.0840 6-(642)
1.0560 | 25-(731)
1.0140 | 14-(800)
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4.2.11 M;**/M,"*/NaH,PO,4.2H,0-P,0s Sisteminde Yapilan Deneylerin Sonuclar

Tablo 4.39 M, **/M,"*/NaH,P0,.2H,0-P,0s Sisteminde Yapilan Deneyler ve Kodlar

Deneyin Kodu Reaksiyonda Kullanilan Bilesikler Mol
Oranlarn
MD-54 Co(NO3),.6H,0 + Ni(NO3),.6H,0O 1:1:2
+ NaH,PO,.2H,0
MD-55 Co(NO3),.6H,0 + Ni(NO3),.6H,0 + P,0s 1:1:1

Tablo 4.39° da kimyasal reaksiyonlar1 verilen deneyler sonucunda elde edilen

iriinlerin  X-1g1mnlar1 toz kirmim desenleri incelendiginde;

MD-54 deneyinde

baslangic maddelerinin reaksiyona girmeden ortamda kaldigi belirlenmis, MD-55

deneyinde karakteristik amorf ozellige benzer bir desen gozlemlenmistir.

Bu

iiriinlere ait X-1s1nlar1 toz kirtnim desenleri Sekil 4.101 ve 4.102° de verilmistir.

L I AT I

Sekil 4.101 MD-54" iin X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni

Puostion "2 Theta]
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4.3 Sonuclar

Bu tezde; kati-hal kimyasal reaksiyonlar1 kullanilarak; metal icerikli borat,

fosfat ve vanadat bilesiklerinin sentezlenmesine caligilmistir.

Sr*?/ H;BO3/ M*™* ( Te™, Mn™, Ti*!, Pb*") sisteminde kati-hal yontemiyle ve
Sr*? / H;BOs, Mo™ / B,05-H;BO3, Mo™® / H;BO3;, Mo™ / NaH,P0O,.2H,0, Mo*® /
H;BO;/ NaH,P04.2H,0, Mo*®/ H;BO3 / NH,VO3, Mo*® / NH4VO;3 / NaH,P04.2H,0
M (Ca*?, Zn*?, Pb*, Ba®, Bit?, AlY, Cr, Fe®, Mn™, Te™, Ti*") / B,Os /
NH,VO;, Mo*™ / B,0s-H;BOs / NH,VO3, M;*? (Cd*, Co*?) / My (Mn*%, Ni*%)/
NaH,P04.2H,0-P,0s sistemlerinde mikrodalga enerji teknigi kullamlarak yapilan

denemelerde iiriin olusumu gerceklesmemistir.

M*™ (Ca*, Sr™) / H3BOs / M™ (Fe®, Cr*, BY, AI™) sisteminde termal
yontemle yapilan denemeler sonucunda SrB,O4 (ICDD 15-0779) ve CaxBsO11 ICDD
15-0551) bilesikleri tek fazli olarak, SrB,O; (ICDD 15-0801) ve SrB,O4 (ICDD 15-
0779) bilesikleri ise birlikte ¢ift fazli olarak 900 °C ve 20 saat siirede kati-hal
reaksiyonlart ile kiil firininda sentezlenmistir. Elde edilen Ca;B¢O;; (ICDD 15-0551)
bilesiginin kristal yapis1 ve uzay grubu belirlenememis, hiicre parametreleri
hesaplanamamistir. Elde edilen SrB,O4 (ICDD 15-0779) bilesigi ortorombik yapida
olup; hiicre parametreleri a=6.589 A, b=12.01 A, c=4.337 A’ dur ve uzay grubu Pnca
(60)’ dir. Elde edilen SrB,O; (ICDD 15-0801) bilesigi ortorombik yapida olup;
hiicre parametreleri a=4.426 A, b=10.70 A, c=4.233 A’ dur ve uzay grubu Pnm2,
(31)’ dir.

Mo*® / NH4VO; sisteminde mikrodalga enerji teknigi kullanilarak yapilan
denemelerde Moy ¢7V0.330, (ICDD 30-0849) ve B-(NHy)o35V.0s (ICDD 27-1019)
bilesikleri birlikte cift fazli olarak; (V0.01Mo0p.03)5014 (ICDD 31-1437) ve
(NHy)2(Mo0,0O7) (ICDD 89-7113) bilesikleri ise birlikte ¢ift fazli olarak 600W gii¢
degerinde 10 dakika siireyle gergeklestirilen reaksiyon sonucu mikrodalga enerji
teknigi ile ilk kez sentezlenmislerdir. Elde edilen Moo ¢7V0.3302 (ICDD 30-0849)
bilesigi monoklinik yapida olup; hiicre parametreleri a=9.465 A, b=5.672 A, c=4.745
A, [3:90.300’ dir ve uzay grubu belirlenememistir. Elde edilen (V(07Mo00.93)5014
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(ICDD 31-1437) bilesigi tetragonal yapida olup; hiicre parametreleri a=22.83 A,

¢=3.990 A’ dur ve uzay grubu belirlenememistir.

M, (Ca®, Cd*2, Zn™?, Ni?, Co™?, AI®, Cr*) / My (Mn*?, Ca™, Mg™,
Ni*?, Co*, Fe*, Cr*) / H;BOs sisteminde mikrodalga enerji teknigi kullanilarak
yapilan denemelerde Co,Ni(BO3), bilesigi 600W giic degerinde 10 dakika siireyle
gerceklestirilen reaksiyon sonucu tek fazli olarak sentezlenmistir. Co,Ni(BO3),
bilesigi ortorombik yapida olup; hiicre parametreleri a=5.444 A, b=8.404 A, c=4.504
A ve uzay grubu Pnmn’ dir [34].

M;* (Cd*, Co*?) / M,™ (Mn*?, Ni*?) / NH,VO; sisteminde mikrodalga enerji
teknigi kullanilarak yapilan denemelerde Ni,V,O; (ICDD 29-0945) bilesigi 360W
giic degerinde 10 dakika siireyle gergeklestirilen reaksiyon sonucu NiCo,O4 (ICDD
20-0781) bilesigi ile birlikte c¢ift fazli olarak mikrodalga enerji teknigi ile ilk kez
sentezlenmistir. Elde edilen Ni,V,O; (ICDD 29-0945) bilesigi monoklinik yapida
olup; hiicre parametreleri a=6.515 A, b=8.303 A, ¢=9.350 A, $=99.86° ve uzay grubu
P2,/c (31)’ dir.

Ozetle bu tez calismasinda; termal yontem kullanilarak iki bilesik (Ca;B¢O11,
SrB,0s) tek fazli olarak, iki bilesik (SrB4O;, SrB,O4) iki fazli olarak elde
edilmiglerdir. Mikrodalga enerji teknigi kullanilarak ise Co,Ni(BOs3), bilesigi tek
fazli olarak, ii¢ bilesik de (Ni, V207, M0 67V0.3302, (V0.07M00.93)5s014) iki fazli olarak

elde edilmislerdir.

Ilerleyen arastirmalarda; iki fazli elde edilen bilesikler tek fazli olarak ve

safsizlik icermeyecek sekilde sentezlenmeye ve karakterize edilmeye caligilacaktir.
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5. EKLER

EK:A BAZI FONKSIiYONEL GRUPLARIN FTIR SPEKTRUMU DALGA

SAYILARI

EK:A.1 Baz1 Fonksiyonel Gruplara Ait Literatiirde Bulunan Makalelerden

Elde Edilmis Dalga Sayilar

Titresimler

Frekans (cm'l)

Vi

V2 V3 V4

BO: [35]

1070-994

505-464 | 2357-1322 -

BO; [34,36] 1040

785-750 | 1245-1200 | 600-450

BO4 [37]

882

- 1117 519-466

PO, [37,42] 989

482 1103-1024 | 467-423

Titresimler Frekans (cm™)
V=0 [38] 970-920
V-0 [39] 756-732-631
V-0-V [38] 895-840
V-(0=V) [40] 795
VOB [44] 767-790
VBO:; [45] 1250
P=0 [42,43] 1202-1159, 1377-1342
OPO [43] 1321-1181,1138,1096,1061
POP [43] 1026, 984, 738-670,

123




6. KAYNAKCA

[1] Bilim ve Teknik Dergisi, (Mays 2002) 38.

[2] http://w3 .balikesir.edu.tr/~hguler/.

[3] http://kisi.deu.edu.tr/cahit.helvaci/Boron.pdf.

[4] http://www.obitet.gazi.edu.tr/obitet/alternatif_enerji/Bor.pdf.

[5] Poslii, K., Cebi, H., ‘Ozel Bor Kimyasallar1 ve Bor Diinyasinda Geligmeler’,
Madencilik Biilteni, 25.

[6] http://dergiler.ankara.edu.tr/dergiler/33/825/10467 .pdf.

[7] Helvaci, C., ‘Tiirkiye Borat Yataklar1: Jeolojik Konumu, Ekonomik Onemi ve
Bor Politikast’, 5. Endiistriyel Hammaddeler Sempozyumu, Izmir, (2004) 11.

[8] Patnaik, P., Handbook of Inorganic Chemicals, McGraw-Hill Handbooks, New
York, (2002) s.122, 702, 962.

[9] DPT, Yedinci Bes Yillik Kalkinma Plani, ‘Kimya Sanayi Hammaddeleri Caligma
Grubu Raporu’, Ankara, (1995).

[10] http://www.maden.org.tr/resimler/ekler/0ae4561193dbf6e_ek.pdf.

[11] Sarihan, E., ITO, ‘Bor Sektor Profili’, (2006).

[12] TAEK, 2007 Yili Faaliyet Raporu’, Ankara (2007) s.60.

[13] http://www.taek.gov.tr/sanaem/html/saglik_fizik_sorular.html.

[14] http://www .boren.gov.tr/tuket.htm.

[15] http://www.faqgs.org/patents/app/20080211378.

[16] Petrov, V., Noack, F., Shen, D., Pan, F., Shen, G., Wang,X., Komatsu, R., Alex,
V., ‘Application of the nonlinear crystal SrB4O; for ultrafast diagnostic converting to

wavelengths as short as 125 nm’, Lasers and Electro-Optics, v.29, (2004) 373.

[17] Liu, Z. H., Huang, H.S., ‘Synthesis and thermochemistry of SrB,0,4.4H,0 and
SrB,0y4’, Thermochimica Acta, v.448, (2006) 59.

124



[18] Qinghua, Z., Zhiwu, P., Shubing, W., Qiang, S., Shaozhe, L., ‘The luminescent
properties of Sm*” in stronsium tetraborates (SrB4O7:Sm*?)’, Journal of Physics and
Chemistry of Solids, v.60, (1999) 515.

[19] Guo, F., Fu, P.,Wang, J., Liu, F., Yang, Z., Wu, Y., ‘Hydrothermal synthesis,
characterization and nonlinear optical effect of orthorombik phase Ca,BsO,1.H.O’,
Chinese Science Bulletin, v.45, (2000) 1756.

[20] TMMOB, ‘Mazidagi ve Fosfat Gergegi Raporu’, Ankara, (20006).

[21] Zhu, X.J., Liu, Y.X., Geng, L.M., Chen, L.B., ‘Synthesis and performance of
lithium vanadium phosphate as cathode materials for lithium ion batteries by a sol-
gel method’ , Journal of Power Sources, v.184, (2008) 578.

[22] http://www kimyaevi.org/elementler/vanadyum/vanad yum.asp.

[23] DPT, Sekizinci Bes yillik Kalkinma Plani, ‘Diger Metal Madenler Calisma
Grubu Raporu’, Ankara, (2001).

[24] Denis, S., Baudrin, E., Orsini, F., Ouvrard, G., Toubol, M., Tarascon, J.M.,
‘Synthesis and electrochemical properties of numerous classes of vanadates’,
Journal of Power Sources, v.81, (1999) 79.

[25] Baba, E.A., Bernede, J.C., Guyomard, D., ‘Ni,V,07 thin films for negative
electrode application of rechargeable microbatteries’, Elseiver Science, v.402, (2002)

215.

[26] Rao, K.J., Vaidhyanathan, B., Ganguli, M. and Ramakrishnan, P.A., ‘Synthesis
of Inorganic Solids Using Microwaves’, Chem. Mater, v.11, (1999) 882.

[27] Rao, K.J. and Ramesh, P.D, ‘Use of microwaves for the syntesis and processing
of materials’, Mater. Sci.’, v.18, (1995) 447.

[28] http://biltek.ieee. metu.edu.tr/www1/arsiv/kis2004/biltek_kis_2004_magnetron.
pdf.

[29] Skoog, D.A., Holler, F.J., Nieman, T.A., ‘Principles of Instrumental Analysis’,
ed. Kilig, E., Koseoglu, F., Yilmaz, H., Harcourt Brace Company, Florida (1998)
s.39, 278 , 294.

[30] Kuslu, S., Cavus, F., ‘Mikrodalga Enerjisinin Analitik Kimya Sahasinda ve
Katalizor Hazirlamada Kullanimi’, Miihendislik Bilimleri Dergisi, v.14, (2008) 267.

[31] Toraman, O.Y., Depci, T., ‘Komiirde Mikrodalga ile Onislem Uygulamalarr’,
Madencilik, v.46, (2007) 43.

[32] http://www.aof.anadolu.edu.tr/kitap/EHSM/1221 /unite10.pdf.

125



[33]http://www.wwnorton.com/college/chemistry/gilbert/tutorials/interface.asp ?chap
ter=chapter_10&folder=xray_diffraction.

[34] Tekin, B., Guler, H., ‘Synthesis and crystal structure of dicobalt nickel
orthoborate, Co,Ni(BOs),’, Materials Chemistry and Physics, v.108, (2008) 88.

[35] Nakamoto, K., ‘Infrared and Raman Spectra of Inorganic and Coordination
Compounds’, A. Willey- Interscience Publication, John Wiley and Sons, New York,
(1986) s.112.

[36] Baykal, A., Kizilyalli, M., Gozel, G., Kniep, R., Cryst. Res. Technol., v.35,
(2000) 247.

[37] Gozel, G., Baykal, A., Kizilyalli, M., Kniep, R., J. Europen Ceramic Society,
v.18, (1998) 2241.

[38] Khan, M. L., Hope, T. And Tabassum, S., ‘Synthesis, reactivity, x-ray structure
and thermal study of the mixed-metal oxide hydrate [Mn(H,0),V,0O¢]’, Solid State
Sciences, v.1, (1999)163.

[39] Xiao, D., Wang, S., Hou, Y., Wang, E., Li, Y., An, H., Xu, L., Hu, C,
‘Hydrothermal synthesis and crystal structure of a new layered titanium vanadate
decorated with organonitrogen ligand: [Ti(2,2-bpy)V.0;]’, Journal of Molecular
Structure, v.692, (2004) 107.

[40] Boudin, S., Chardon, J., Daturi, M. and Raveau, B., ‘A Novel Phosphovanadate
of Co(Ill) Hexammine: Co(NH3)e(V| 5Po.s)OsOH’, Journal of Solid State Chemistry,
v.159, (2001) 239.

[41] Tekin, B., Baz1 Metal 1geren Boratli, Fosfath ve Borfosfatli Bilesiklerin Sentezi
ve Yapisal Karakterizasyonu, Doktora Tezi, Balikesir Universitesi Fen Bilimleri
Enstitiisii Kimya Anabilim Dali, Balikesir (2007).

[42] Baykal, A., Kizilyalli, M., J. Mater. Science, v.35, (2000) 4621.

[43] Gozel, G., Kizilyalli, M., Kniep, R., J.Solid State Chem., v.129, (1997) 196.

[44] Li, H.,, Lin, H., Chen, W., Luo, L., ‘IR and Raman investigation on the structure
of (100-x)[0.33B,03-0.67Zn0]-xV,0s glasses’, Journal of Non-Cryslline Solids,
v.352, (2006) 3069.

[45] Viswanatha, R., Reddy, M.V.S., Reddy, C.N., Chakradhar, R.P.S., ‘Infrared and

MAS NMR studies of potassium borovanadate glasses’, Journal of Molecular
Structure, v.889, (2008) 197.

126



