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Bu ¢alsmanin amaci, yuksek doyum manyetizasytiperparamanyetik nik
ferrit nanoparcaciklari sentezlemek ve karaktestreektir.iki basamakl bu ¢caimada
ilk olarak acik hava ortaminda ortak ¢oktirme yomide sicaklik, Ni? ve Fé? iyon
konsantrasyonlari, baz konsantrasyonu, reaksiyomessive Kkagtirma hizi
parametrelerine gére 6ncil madde elde edilei elde edilen 6ncul madahdkel ferrit
nanoparcaciklarin hidrotermal sentezinde kullagtimiCalsmaninhidrotemal sente
asamasinda sentez parametreleri olan reaksiyon sicg@kh ve siresini
nanoparcaciklarin 6zellikleri Gzerine etkisignalmistir.

Numunelerin yapisal 6zellikleri Xsini kirinimi (XRD), Fourier donagiamli
kizilotesi spektroskopisi (FT-IR) ile analiz edik, parcacik boyutlari gegirm
elektron mikroskobu (TEM) ile incelengtir. Nanoparcgaciklarin manyetik ozellikl
titresimli numune magnetometresi (VSM) ile oda sicakida 6lctlmigtar.

Numuneler 20-80°C sicaklik arginda elde edilen dncul maddelarllanilaral
sentezlenngtir ve 8CFC'de elde edilen 6ncil madde kullanilarak sentes
numunenin stperparamanyetik giduve doyum manyetizasyonunung ¥B.7 emu/:
oldugu bulunmigtur. Manyetik 6lciim sonuclarina gére herbir paraméni ve Fé*
iyon konsantrasyonlari, baz konsantrasyonu, reaksigiresi ve kagtirma hizi)
arttikca elde edilen nikel ferrit nanoparcacikldvindeserlerinin azaldii goralmdtar.

Hidrotermal sentez basafmada reaksiyon sicalginin nikel ferri
nanopargaciklarin ozellikleri tzerinde az etkinugld gorulmtir. Bununla beraber
reaksiyon suresi arttikca nanoparcaciklarin pakghoyutlari ve M degerleri belirgir
sekilde artmg, XRD desenlerinden elde edilen parcacik boyutfa® nm’'den 11.
nm’e gikmstir.

Bu calsmada oldukca yiiksek Miegerine sahip stiperparamanyetik nikel f¢
nanoparcaciklar sentezlerytim, elde edilen en yiksek Miezeri 53.0 emu/g’dirBu
calsma kapsaminda 12m’den daha buyuk parcaciklarda koersivite ortalgaggndar
superparamanyetik parcacilk boyutu icin limitin  ygkd 12 nm oldgu
distinulmektedir.

ANAHTAR KEL IMELER: nikel ferrit nanoparcaciklar, superparamanyetikak
¢coktirme, hidrotermal sentez.



ABSTRACT

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF NICKEL FERRITE
NANOPARTICLES

MSC THESIS
SUHEDA ATMACA

BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE
PHYSICS

(SUPERVISOR: ASSOC. PROF. DR. OZNUR IfARAAGAQ)
(CO-SUPERVISOR: PROF. DR. HAKAN KOCKAR)

BALIKES iR, JUNE-201¢

The aim of the study is to synthesize and charaeteéhe superparamagne
nickel ferrite nanoparticles with high saturatioagnetization. In this two-step stuydy
at first the precursor was obtained byprecipitaion in air atmosphere according tc
parameters of temperature, *Niand Fé&® ion concentrations, base contmtion
reaction time and stirring rat@nd the precursor was used for the hydrothe
synthesis of nickel ferrite nanoparticles. In th@lfotermal synthesief the study, th
effects of reaction temperature and time which thee synthesis parameteis) the
properties of the nanoparticles were investiagted.

Structural properties of the samples were analpyed-ray difffraction (XRD)
Fourier transform infrared spectroscopy (FR);the particle sizes were determinec
transmission electron microscope (TEM). Magnetioperties of thenanoparticle
were measured by vibrating sample magnetometer (Vé&bom temperature.

The samples were synthesized by using the precudarined between 20-
80°C and it was found that the nanoparticles which wapethesized by using t
precorsur obtained at 8D was superparamagnetic and the saturation magnetiz
Ms of the sample wa 48.7 emu/g. To the magnetic measurement resulisas
observed that the Mvalues of the nickel ferrite nanoparticles decedasith the
increase of each parameter fNand Fé&® ion concentrations, base concentra
reaction time and stirring rate).

In the hydrothermal synthesis step, it was seetrthieareaction temperature v
slightly effective on the properseof nickel ferrite nanoparticles However, with
increase of reaction time, particles sizes and \Wlues of the nanopartic!
considerablyincreased, the particles sizes obtained from th® XRtterns increas
from 7.9 nmto 11.8 nm.

In this study, superparamagnetic nickel ferrite apanticles with remarkably
high Ms values were synthesized, the maximumng dbtained was 53.0 emu/@he
superparamagnetic particle size limit is considdretbe around 12 nm fdris stud
since the patrticles bigger than 12 nm show coeiesvi

KEYWORDS: nickel ferrite nanoparticles, superparamagnetio-precipitation
hydrothermal synthesis.
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1. GIRIS

Capt 100 nm'den daha kiguk nanoparcaciklarin tmesli ve bu
nanoparcaciklardan faydalanma vyollari nanotekmuloji temelini  olgturur.
Nanoparcaciklarin belli bir kritik boyutun altind@adde cinsine g olarak fiziksel
ve kimyasal 6zellikleri dasmektedir [1]. Bu kritik boyutta nanoparcaciklar mak
yapilarindan farkli olarak daha kuvvetli, daha hedé/veya daha farkkekilde isi ve
elektrigi iletme o6zellgine sahiptirler. Nanoparcaciklar, atomlari ile liighanyetik
momentlerinin birbirleriyle etkilgne icine girip girmemesi ve bu etlkjl@enin
cinsine bgli olarak cok farkl manyetik ozellikler gosterirlg2]. Bu 6zelliklerinden
dolayr nanoparcaciklar nanoteknolojinin gelesine katki ggamaktadirlar.
Manyetik nanoparcaciklar; biyoteknoloji [3], naneldronik aletler [4],
nanomanyetik malzemeler [5] ve nanofiimler [6] gibircok uygulama alanina

sahiptir.

Manyetik nanoparcaciklar ggnbir uygulama alanina sahiptir. Makroskopik
boyutlardan nanoboyutlara inifgihde ylzey/hacim oranlarinin artmasindioiayi
nano malzemeler yakit hucreleri ve pillerde katalinlarak gorev yapabilmektedir
[7]. Nanoparcaciklar sahip olduklari manyetik Gké&rden dolayr bazi canlilar
tarafindan pusula gibi kullantlirlar [8]. Manyetikezonans goruntilemede,
biyomedikal ve ila¢ sektériinde ilagst@cisi olarak da manyetik nanoparcaciklar
kullaniimaktadir [9]. Superparamanyetik nanopaidact ds manyetik alan
uygulandginda miknatislanirlar, manyetik alan Kkaldigidhida ise kalici
manyetizasyonlari kalmaz [10]. Bu 0zelliklerindenoladi nanoparcgaciklar
biyoteknolojide manyetik ayirma icin kullanilirlg®]. Nanoparcaciklar kemoterapi
ve radyoterapiye yardimci bir tedavi olan hipenthietedavisinde kullanilirlar. Bu
tedavi yonteminde ggsen manyetik alana maruz birakilan nanoparcacikiarayar.
Boylece i1siya gdikl doku hiicrelerinden daha duyarl olan timocieleri 41°C’de
bozulur [11].

Nikel ferrit nanoparcaciklar; dik koersiviteye, yuksek doyum
manyetizasyonuna, yiksek elektrik direncine sahipél kicuk histerisis sergiler
[12]. Nikel ferrit nanoparcaciklar bu 6zellikleried dolayi bircok uygulama alaninda

1



kullaniimaktadir. Bu uygulama alanlari; elektroniklekomiinikasyon, ygun bilgi

depolama olarak sayilabilir [13]. Ayrica yiksek rakdirenci sayesinde manyeto-
optik uygulamalar i¢cin uygun hale gelirler [14]. Aga sUperparamanyetik nikel
ferrit nanoparcaciklar manyetik hipertermiya [15]e vmanyetik rezonans
goruntulemede [16] demir oksit nanoparcaciklararaditif olarak kullanilabilecek

nanoparcaciklardir.

Nikel ferrit nanoparcgaciklar mikroemulsiyon, termglarcalama, ortak
¢coktirme ve hidrotermaklem gibi bircok farkl yontem ile elde edilebiliOrtak
¢coktirme yontemi kolay ve ekonomik bir yontem olmasrgmen nikel ferrit
nanoparcaciklarin elde edilmesinde teksiha yeterli dgildir bu nedenle iki
basamakli sentez yontemleri kullangom. Bu yontemlerde ikinci basamak olarak
hidrotermal sentez [17§avlama [18], kalsinasyon [19] gibi yontemler kuliBmistir.

Bu calsmada amag, yiuksek doyum manyetizasyonuna @ sahip,
superparamanyetik karakter gosteren nikel ferntoparcaciklari ortak ¢oktirme ve
hidrotermal sentez kullanarak elde etmektir. Niketrit nanopargaciklar, ortak
coktirme ile elde edilen kangic malzemesinden hidrotermal sentezle elde
edilmistir. Sentezlenen nikel ferrit nanopargaciklarini@pigal ve manyetik
Ozelliklerini sentez parametrelerineghaolarak incelemek amaciyla ortak ¢oktirme
basamginda sicaklik, N ve Fé* iyon konsantrasyonu, baz konsantrasyonu,
reaksiyon suresi ve katirma hizi, hidrotermal sentez bas@maa ise reaksiyon

sicaklgl ve reaksiyon suresi ¢gaillmistir.

Bu calsmanin Girg boliminde nanoteknoloji, manyetik nanoparcacikar
uygulamalari ile nikel ferrit nanoparcaciklarin Hikkeri ve sentez teknikleri
hakkinda kisaca bilgi verilmektedir. Kurumsal Bilgdlimtnde, yapilan ¢camada
gerekli olan teorik bilgiler ve kavramlar anlatilktadir. Deneysel Teknikler
boélimde, nikel ferrit nanoparcaciklarin sentezi gentezlenen numunelerin
Ozelliklerinin incelenmesinde kullanilan tekniklérakkinda bilgi verilmektedir.
Bulgular ve Targma bolimunde, analiz sonuclari ile bu sonuclarimuydari

verilmektedir. Sonug¢ boliumiinde ise elde edilen blalgbzetlenmektedir.



2. KURAMSAL B ILGILER

2.1  Manyetizmanin Temel Kavramlari

Madde icerisindeki yukli parcaciklarin hareketi myetizmanin temel
kaynagini olusturur. Maddenin yapi ta olan atomun cekirdgnde proton ve
notronlar, cekirdgin etrafinda ise hareket halindeki elektronlar bulu Maddenin
manyetik Ozelliklerinin sebebi atomun yapisindalkik&onlarin spin ve yoéringe
hareketleridir. Bir elektronun sahip olglu net manyetik moment elektronun atom
cekirdesi etrafinda donmesinden kaynaklanan manyetik momdat spin
hareketinden kaynaklanan manyetik momentinskésidir [20]. Elektronlarin spin
ve yorungesel hareketinden kaynaklanan manyetik embler atomik dizeyde
manyetizasyona sebep olurlar [2Fkil 2.1’de elektronlarin ¢ekirdek etrafindaki
spin ve yoringe hareketleri gosterighm.

.-'---_ _--"--_ 3
L Proton \
e et .
—— " Nidtron
- — —
3 -

Elektron Yériingesi

—_— z R /

f

(@) (b)
Sekil 2.1: Elektronlarin ¢ekirdek etrafindaki (a) spin ve yByiinge hareketleri [2].

Maddenin birim hacimdeki net manyetik momentine yeizasyon denir:

M =% (2.1)



Bu formilde kullanilan sembollerden M manyetizagyom net manyetik
momenti ve V maddenin hacmini ifade eder. Manyelén (H), hareketli elektrik
yukleri tarafindan olgturulur. Manyetik induksiyon (manyetik aki gonlugu, B) ise,
manyetik alan tarafindan glurulur ve manyetik alan igerisine konulgnalan bir
malzemenin alana kar gostermy oldugu tepki olarak tanimlanir. Manyetik
gecirgenlik (1), malzemenin uygulanan manyetik alana skagdstermy oldugu
tepkinin bir dlgtisudur. H, B ve arasindaki bainti agagidaki gibi verilebilir [22,23]:

B = pH (2.2)
Madde bir dimanyetik alana maruz kalirsa net manyetik indidsjy
B = po(H + M) (2.3)

ifadesi ile de verilebilir. Buradam, = 41 x 10~7 Wb/Am olup balugun manyetik
gecirgenlgidir.

Malzemelerin manyetik 6zelliklerinin ayirt edilmade manyetik alinganlik
(x) oldukca 6nemlidir. Manyetik alinganliky)( maddelerin uygulanan manyetik
alana gosterdi tepkinin bir olgtistudur,

X=% (2.4)
ile ifade edilir. Maddelerin manyetik 6zeglini belirlemeden de 6nemlidir,
=1 (2.5)

ile ifade edilir. Ayrica ferromanyetik ve ferrimagtyk maddeler icin M ve B’nin
H'in dogrusal fonksiyonu olmagi durumlarday’ ve p' diferansiyel alinganlk ve
gecirgenlik aagidaki gibi tanimlanir [22,23]:

, _dM

X =5 (2.6)
’ d
W= (27)



2.2 Maddelerde Manyetizma

Malzemenin manyetik 06ze#ii, sahip oldgu atomlarin manyetik
momentlerinin buayuklgu ile belirlenir. Atomlarin manyetik momentlerinkaynasi;
elektronlarin spin hareketi, yoriingesel hareketibiredis manyetik alan etkisiyle
elektronlarin  yoringesel hareketlerindeki gg&liklerdir. Bundan dolayi

malzemelerin manyetik davrgtarini gagidaki gibi inceleyebiliriz [22]:

Diyamanyetizma
Paramanyetizma
Ferromanyetizma

Antiferromanyetizma

AN N NN

Ferrimanyetizma

Diyamanyetizma: Diyamanyetik maddelerin manyetik alinganhklgekil 2.2'de
goruldigt gibi negatif dgerdedir ve sicakliktan Bamsizdir. Diyamanyetik
maddelerin manyetizasyonu uygulanan manyetik aldekal 2.2'de goruldgu gibi
degsisir. Disaridan uygulanan manyetik alan kaldirilinca maddki @aline geri
doner. Faraday yasasina gore, maddeyaridan bir manyetik alan uygulaninca
madde icerisindeki elektronlar ivmelenir ve elektaior kuvvet olgur. Lenz
yasasina goOre, ortaya c¢ikan etki, uygulanan alaraltaecak yonde olur.
Ferromanyetik ve paramanyetik Ozellik gosteren emklerde diyamanyetizma
kendisinden daha gucli olan ferromanyetizma, pangetma gibi etkilerin
gblgesinde kalir. Diyamanyetik maddeler kalici bat manyetik momente sahip
olmayan maddelerdir. Bu yuzden gunlik hayatta gbimi kullanim alanlari yoktur
[24]. Diyamanyetik maddelere 6rnek olarak Cu, Au,dibi yari metaller, su ve
organik maddelerin g verilebilir [22,25].
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Sekil 2.2: Diyamanyetik bir malzemenin M-H gréfi[26].

Paramanyetizma: Paramanyetik maddeler i¢ yoringeleri tam dolu olmagerbest
atom ve iyonlara sahiptirler. Bu paramanyetik maeiltle atomlarinin surekli bir
manyetik momentleri vardir. Ancak sdimanyetik alan yoklgunda manyetik
momentler madde igerisinde dizensiz siralandildann net manyetizasyonlari
sifirdir. Paramanyetik maddeler sadan uygulanan manyetik alan ortandan
kaldiriinca eski hallerine geri donerler. Paransiky maddelerin  manyetik
alinganlgl pozitif ve ¢cok kucuk dgere sahiptir. Al, Pt, Na ve W ile lantanitlerin
tuzlari ve oksitleri ayrica oksijen paramanyetikfi2,25]. Paramanyetik maddelerin
manyetizasyonu uygulanan manyetik algge&il 2.3'te goruldigi gibi desisir [26].

M

Sekil 2.3: Paramanyetik bir malzemenin M-H gifj26].



Ferromanyetizma: Weiss’'e gore, ferromanyetik bir madde kergiden
manyetizasyona sahiptir ve madde icerisinde “doimdemnilen bir ¢cok manyetik
bolgelerden olgmaktadir. Manyetik alan olmagi durumlarda bu domainler net
manyetizasyonu sifir yapacakekilde yonelirler. Dgaridan manyetik alan
uygulandginda ferromanyetik malzemelerin sahip @du manyetik moment
davranglari Sekil 2.4'te goOsteriimitir. Dis manyetik alan kaldiriiganda
ferromanyetik maddelerin manyetik momentlerin bisrki hala birbirlerine paralel
olarak yonelmeye devam ederler ve kalici manyetdlix kazanirlar [27].

Ferromanyetik bir malzemenin sicakiCurie sicakfiini (T) olarak bilinen
kritik sicakligina ulatiginda veya bu deri gectginde manyetik momentlerin
dizilimi dldzensizlgir, malzeme miknatislanma 6zglhi yitir ve madde
paramanyetik hale gelir. Curie sicghhin altinda manyetik momentler yonegmi
halde bulunur ve malzeme ferromanyetiktir. Fe, ©b, ve Dy sahip olduklari Curie
sicaklginin altinda ferromanyetik maddelerdir [22,24]. reemanyetik maddelerin
alinganlgi pozitif ve ¢cok blyuk dgere sahiptir.
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a) b) c) d)

Sekil 2.4: Disaridan uygulanan manyetik alan sonucunda ferrontiyealzemelerin
sahip oldgu manyetik momentlerin davrafarinin sematik gosterimi a) H
uygulanmadan once, b) ok yéniinde H uygulanirkerl.@eck sicaklginin
altinda H kaldirildiinda, d) T gecs sicaklginin Ustinde H kaldiriiginda
[28].



Manyetik malzemelerin manyetik karakterizasyonunapabilmek igin
histeresis grilerinin yorumlanmasi dnemli bir rol oynamaktad29]. Sekil 2.5'da
ferromanyetik bir maddeye ait histeresisig gortlmektedir.

Ferromanyetik malzemeye birsdmanyetik alan uygulanginda manyetik
momentler alan yonunde dizilir ve maksimum mangstypna ulgihr. Bu kritik
desere doyum manyetizasyonu adi verilir Mg ile gdsterilir [30]. Manyetik alan
ortadan kaldirildiinda kalan manyetizasyon kalici manyetizasyondurMye ile
gosterilir. Manyetik alan uygulandiktan sonra downigmis malzemenin sahip
oldugu manyetizasyon gerini sifira indirmek igin ters yonde uygulanan yetik
alana ise koersivite denir vH. ile gdosterilir [31]. Doyum alani tim manyetik
momentlerin uygulanan manyetik alan gdatusunda yonelmesi igin gerekli

manyetik alandir vélg ile gosterilir [22-26].

Sekil 2.5: Ferromanyetik bir maddeye ait histereggs [32].

Antiferromanyetizma: Antiferromanyetik malzemenin manyetik momentlert zi
yonlu fakat eit buyukliktedir. Manyetik alan yokiunda net manyetizasyon sifirdir.
Antiferromanyetik malzemenin manyetik mometleriipatalel halde bulunan i¢ ice
iki alt oOrguden olgmus gibidir. Sekil 2.6’de farkh iki alt 6rguye sahip
antiferromanyetik malzemenin yapisi gosterghmni33].
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Sekil 2.6: Farkl iki alt 6rglye sahip antiferromanyetik yad@4].

Antiferromanyetik maddelerin manyetik alinganlsicaklga baimli, kiguk,
pozitif degere sahiptirler [28]. Antiferromanyetik maddelere®N geg sicaklginin
Ustinde paramanyetik, Neel gecsicaklginin altinda ise antiferromanyetiktir
[22,34]. Cr, Mn antiferromanyetiktir [34].

Ferrimanyetizma: Ferrimanyetizmanin antiferromanyetizmanin 6zel dirumu
2.7’de goruldgu gibi farkh boydklikte ve zit yonlerde yodneknimanyetik
momentlere sahiptir. Ferrimanyetik malzeme yapendnanyetik momentler farkli
buyukliklere sahiptir bu ylzden net bir manyetioasygodzlendii sOylenebilir.
Ornezin NiFe,Oste Ni*? ve Fé2® iyonlari mevcuttur. Bu iyonlarin manyetik
momentleri antiferromanyetizmada ofdu gibi antiparalel siralanir fakat farkli
buyuklikte oldgu icin net manyetizasyon sifir gilelir. Ferrimanyetik malzemeler
yuksek elektrik direnci ve manyetik gecirgenlikseeine sahiptir. Bazi ferrimanyetik
malzemeler; MO.F©3[M:Fe,Mn,Ni,Co,Zn,Mg], BaO.6(F£3) bilesikleri olarak
siralanabilir [22,24,35].



(a) (b)

Sekil 2.7: Ferrimanyetik bir malzemede manyetik momentlerifajygulanmadan énce b)
H uygulandiktan sonraki dizilimleri [36].

2.3 Nanopargacik Manyetizmasi

Buraya kadar olan bélimde makro boyuttaki maddeleranyetik ozellikleri
hakkinda bilgi verilmgtir. Maddelerin manyetik 6zellikleri belirlenirkemaddelerin
manyetik momentlerinin blyuklukleri, alinganlik,gygenlik gibi kavramlarin etkili
oldugu gorulmigtir. Makro boyuttan nano boyuta inildikce parcacirkli
davranglar ortaya koyar [36]. Malzemeler icerisindeki packlarin boyutlari,
parcaciklarin manyetik dizilimleri ve birbirleriylelan etkilgimleri nano boyuttaki
parcaciklarin manyetik ozelliklerini belirlemedekigtlir. Sekil 2.8'de malzemenin
koersivitesinin parcacik capina gore nasgigtesi gorilmektedir [37].
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Sekil 2.8: H'ye karl parcacik capi (D Slperparamanyetik boyutu,rDTek domain
boyutu) [25].

Ferromanyetik malzemelerin atomik manyetik momentbérbirine paralel
olarak siralanmi bir sekilde domain adi verilen bolgeler icerisinde buiur§ekil
2.8'de “Coklu domain” olarak adlandirilan bolgede bano parcacik icerisinde
birden fazla domain vardir. Coklu domain bdlgesinmanyetik Ozellikleri bblge
icerisinde bulunan domainlerin ortak davedem ile belirlenir [37]. Malzemenin
boyutu kuguldikce, yapi icerisinde artik domain aflar1 olsmaz ve sadece tek
domain bulunur [24]. Tek domainli yapida tum maikehomentler ayni yonde
yonelerek parcacik manyetizasyonunustlwur ve dg alan altinda bir butin olarak
hareket ederler. Bu durumda sdilan sifir oldgunda bile nanoparcagn
manyetizasyonu doyum gerine yakindir ve bu nedenle gortlen histeresisadah
genk, dolayisiyla koersivite yuksek olur. Parcacik boywn daha da kucilmesiyle
superparamanyetik pargcacik boyutu sinirindan sdwsteresisin aniden ortadan
kalktigi ve koersivitenin sifirlangi gozlenir Sekil 2.8). Kritik boyut olan tek-
domain boyutu B ile, siperparamanyetik parcacik boyutil® gosterilmstir.
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2.4  Superparamanyetizma

Manyetik parca@in boyutlari kugildiukce, pargcacik boyutu kritik bir
seviyeye dier ve manyetik malzeme yanlizca tek domaine sakip[21,38]. Tek
domaine sahip pargaciklarda domain icindeki buginler ayni yonde siralangtir
ve domain duvari yoktur. Bu malzemelere manyetitnalygulaninca domain
icindeki spinleri alan yoninde yonlendirmek dahadpo. Bu yizden yuksek H
gOzlenir [22,25]. Ber parcaclk boyutu daha da kicgllirse parcacik
superparamanyetik 6zellik kazanir yani Me H. gdstermez. BI manyetik alan
uygulandginda doyuma gider fakat manyetik alan kaldigidda eski haline doner.
Ferromanyetik ve ferrimanyetik maddelerdes dnanyetik alan kaldirilginda
malzeme M gOsterir. Paramanyetik ve sUperparamanyetik madtel ise,
uygulanan dd manyetik alan kaldirilgr zaman M gézlenmez. Superparamanyetik
yapilar  paramanyetikler gibi M ve H  goOstermemesine gmen
superparamanyetigi  paramanyetiklikten ayiran en Onemli ozellik
superparamanyetik maddelerin nispeteguéiialanlarda doyuma uaasidir[7].
Sekil 2.9'da suUperparamanyetik bir malzemeye ait yeéimasyon grisi
gorulmektedir.

Sekil 2.9: Stiperparamanyetik malzemeye ait tipik manyetizaggosi [25].

Superparamanyetik maddelerin 6zgliH. dezerinin sifir olmasidir. Yani, g1
manyetik alan kaldiriiggnda spinlerin sahip olgw termal enerji, spinlerin tekrar
12



serbest duzenlenmesinigéar. Spinlerin termal enerjisi azagdizaman yani sicaklk
distukce belli bir kritik sicakiin altinda malzeme tekrar bircHyosterir. Bu limit
sicaklga, ‘bloklama sicakd’ denir.

2.5 Nikel Ferrit (NiFe ;04) Yapisi ve Ozellikleri

Spinel ferrit parcaciklart ME®, [M=iki degerli metal iyonu orngin; Fe,
Mn, Mg, Zn, Ni, Co, Cu v.b] yapisal formiliine sahmanyetik malzemelerdir. Tablo
2.1’de demir oksitlerin ve demir oksihidroksitlenmanyetik 6zellikleri verilmgtir.

Spinel ferritler yaygin olarak kullanilan manyetksitlerdir. Sahip olduklari
manyetik, elektrik ve optik dzellikleri nedeniylesgli kullanim alanlari vardir [12].
Ornezin; spinel ferritler gaz algilama uygulamalarind2@][ katalizorlerde [40],
dokulara ilag enjekte etmede [41] ve mikrodalgaazlarda [42] kullanilirlar. Spinel
ferritler yuksek manyetik gecirgenlik, yiksek elgktdirenci ve yuksek frekansli
elektro-manyetik dalga yayilimi gibi 0Ozelliklerindedolay! birgcok teknolojik

uygulamalarda kullanilirlar.

Parcacik boyutuna goére spinel ferritlerin 6zellikledegisebilir. Nano
ferritlerin  yizey/hacim orani buyidk olgundan hacimli yapilarindan farkl
Ozelliklere sahiptir [43-45]. Bu yapiya uyan en glprneklerden biri yurmgak
manyetik malzeme olan nikel ferrit (NiFe,)'tir [46].

Bulk nikel ferrit ters spinel kibik yapiya sahipf#7]. Kristal yapisi, birim
hiicresinde 32 § 8 Ni*? ve 16 F& iyonu iceren yiizey merkezli kiibik yapidadir.
Oksijen iyonlari 64 tetrahedral (A) bolge ve 32abwdral (B) bdlgeyi okiurur. Bu
bdlgeler 24 tane katyon (8 Nive 16 F&®) tarafindansgal edilir. Ters spinel nikel
ferrit nanoparcaciklarin A bélgeleri tamameri Fgonlari tarafindansgal edilir ve
B bolgeleri Ni? ve Fé? iyonlar tarafindan doldurulur [12]. Bu durumdaekik
asagidaki gibi ifade edilir [46]:

[FE]a[Fe"Ni*? 5042 (2.8)

Spinel yapisi icerisinde manyetik siralamasi feangetiktir. Tetrahedral
bolgedeki F& ve octahedral bolgelerdeki Niiyonlarinin manyetik momentleri
antiparaleldir [48]Sekil 2.10’de nikel ferritte ait kristal yapi gosilerektedir [49].
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Sekil 2.10: Nikel ferritin kristal yapisi [50].

Nano boyuttaki nikel ferrit djilk koersivite, yiksek doyum manyetizasyonu
ve yuksek elektrik direncine sahiptir [12]. Nanskail halde bulunan nikel ferritler
dogada bol bulunmasi nedeniyle ¢cok yonli ve teknolgjinden kullarglidirlar.
Ornezin; yiiksek akim direnci sayesinde manyeto-optikulgmalar icin uygun hale
gelirler [14]. Nikel ferrit sahip oldgu manyetik 6zellikler ve yiksek akim direnci ile
guc transformatorleri icin iyi bir cekirdek malzesneyapmak icin kullanilirlar
[51,52]. Ayrica elektronik ve manyetik 6zellikledan dolayi ileri teknolojik
uygulamalar olan manyetik ferrogkanlar, y@un bilgi depolama sistemi ve yuksek
frekansli sistemlerde kompozit malzeme elde ediinadesuygundur [53]. Nikel ferrit
histerisis kaybinin neredeyse sifir olmasindanyd@kektronik ve telekomuinikasyon
alanlarinda kullanilan bir malzemedir [13,54].
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Tablo 2.1: Demir oksitlerin ve demir oksihidroksitlerimanyetik 6zellikleri [50].

Mineral Komposizyon Manyetik Curie/Neel Ms
Duzen sicaklgi (Oda
(°C) sicaklginda)
(Am?/kg)
Oksitler
Magnetit FgO4 Ferrimanyetik 575-585 90-92
Hematit a-Fe03 Capraz AFM 675 0.4
Maghemit v-FeOs Ferrimanyetik ~600 80
Trevorit NiFeO, Ferrimanyetik 585 51
Oksihidroksitler
Geothit a-FeOOH | Antiferromanyetik ~120 <1
Lepidokrosit| y-FeOOH Ferrimanyetik ~196 -
Feroksihit d-FeOOH Antiferromanyetik  ~180 <10

2.6  Nanoparcaciklarin Sentez Teknikleri

Nikel ferrit nanopargaciklari Gretmek iginsgé yontemler vardir. Bunlar;
mikroemulsiyon [55], termal pargalama [56], ortalkitirme [39], hidrotermal sentez
[40] gibi yontemlerdir. Bu kisimda bu tekniklera genel bilgi verilecektir.

2.6.1 Mikroemiulsiyon

Mikroemulsiyonlar yg ve su kagimindan olgan termodinamik olarak
kararli, optik olarak izotropik, tek faz gortuntntirbiri ile karsmayan iki sivinin
olusturdusu saydam sistemlerdir [1]. Mikroemulsiyonlarda sgerisinde ya
mikroemulsiyonlarinda okan mikrodamlaciklara “misel”, ¥a icerisinde su
mikroemulsiyonlarinda okan mikrodamlaciklara ise “ters misel” denir [2].

Mikroemulsiyon yonteminde ofturulan ¢ozeltide y& fazi hekzan, heptan, tolien
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gibi organik coOziculerle ofturur. Sulu c¢ozelti kisminda ise sodyum hidroksit
(NaOH), amonyum hidroksit (N#DH) gibi ¢Okelticiler bulunmaktadir.

Mikroemulsiyon ile manyetik nanopargaciklar sergarken
nanopargaciklarin pargcacik boyutlarigdienlari ve kristal durumlari iyi bigekilde
kontrol edilebilir. Termal parcalama ve ortak cakb@ye gore mikroemulsiyon ile
daha az 0rin elde edilir. Yeterli miktarda parcas#éntezi icin ¢ok miktarda

¢ozlcuye ihtiyag vardir.

2.6.2 Termal Parcalama

Kicuk boyutta, monodispers superparamanyetik nagapeklar organik
bazli bir yontem olan termal parcalama ile senteddmektedir [10]. Termal
parcalama yontemi ile yuksek kaynama noktali oidgagidziculer icinde
monodispers nanoparcaciklar sentezlenir [57]. Omeétide olarak asetilasetonat,
metal kupferronat veya karbonil kullanilabilir. $erlenen nanoparcaciklar organik
¢obzlculerde (hekzan ve toluen) dispers olurlar .[STermal parcalama ile
sentezlenen nanoparcgaciklarin pargacik boyutumaoréolojisini kontrol etmek igin
kullanilan ¢ozicunin cinsi, reaksiyon suresi, kullEn onctl madde ve miktari
etkilidir.

2.6.3 Ortak Coktirme

Ortak c¢okturme manyetik nanoparcacik sentezlemek kgllanilan caitli
sentez tekniklerinden birisidir. Ortak ¢oktirmerigk ile etkili, basit ve ekonomik
bir yolla nanoparcacik sentezi gercekildir [5]. Ortak coOktirme tekrdi oda
sicaklginda veya yuksek sicakliklarda gercaklalir. Ortak ¢coktirme ile daha kisa
surede ve ¢ok miktarda nanoparcgacik sentezlengbiljr

Ortak ¢okturme yontemi ile nanoparcaciklar iyomaribazik ortamda guclu
bir karstirma altinda c¢okturtlmesiyle elde edilir [57]. Regonun
gerceklgebilmesi icin ortamin pH’I 8 ile 14 arasinda olrdall Ortak ¢oktirme

16



sirasinda son urun elde edilen dek bircok ara balsayarceklgebilir [19]. NiFeO,

nanoparcaciklarin sentezinde ara reaksiyonlar;
Ni*2 + 20H~ - Ni(OH), (2.9)
2Fe*3 4+ 20H™ + 0, —» 2FeO0OH (2.10)

olarak verilir. Reaksiyonlar bu ara fazlar Gzerimdgurtr. Ortak c¢oktirme
yonteminin en blyuk avantaji bol miktarda nanopaikcaentezlenebilmesidir. Fakat
parcacik boyut kontrolt sinirhdir. Bu yontemdestallerin olgumu iki asgamada
gerceklgmektedir [57,58]. Birinci gamada nanoparcacik cekirdekleri gghaya
basalar. ikinci asama olan bilyiimede ise c¢ekirdekler buyir ve kritatheydana
gelir. Nikel ferrit nanoparcaciklarinin monodisp@iarak sentezleyebilmek igin bu
iki asama birbirinden ayrilmahdir [59]. Bu durum paraneégrin kontroll ile
sglanabilir. Ortak c¢oktirme yonteminde kullanilan gaetrelerden bazilari;
reaksiyon sicakdi, toplam iyon konsantrasyonu, kgmma hizi ve reaksiyon siresi
olarak sayilabilir [1].

2.6.4 Hidrotermal Sentez

Hidrotermal sentez normagartlar altinda suda ¢Ozunmeyen maddeleri
¢cbzmek ve kristaligirmek icin yiksek basing ve sicaklik altinda yapikimyasal
bir reaksiyon olarak tanimlanir [60].

Hidrotermal sentezin avantajlari arasinda yuksektréte, az hava ve gevre
kirlili gi ve disiik enerji harcama sayilabilir. Hidrotermal ydnteranaparcacik
sentezinde az kullaniimasinagn@en oldukca kaliteli nanopargacik elde edilmesini
sglar. Hidrotermal sentezde kullanilan parametreleaksiyon siresi, reaksiyon
sicaklgl, metal kayngi, kabin dolulgu en dnemli parametrelerdir. Bu parametreler
nanoparcagin kristal yapisini ve safini etkileyebilmektedir [60].

Nanoparcacik elde etmede kullanilan yontemlerinlli&lexi Tablo 2.2'de

verilmistir.
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Tablo 2.2: Nanoparcacik eldesinde yaygin olarak kullanilartgiirerin 6zellikleri [10].

3 Reaksiyon . Yiuzey . -
B Sentez Sicaklg Rea_k5|yon Cozuci Aktif B9yUt Yuzey Urin
o o Periyodu - Dagilimi Kontrol | Miktar
s (°C) Ajan
Gerekli,

g reaksiyon
g.5 | Basitcevrel 5544 Dakikalar su | esnasindal - Gorece | s | viksek
o= sartlarinda yada Dar

O reaksiyon

dan sonra

£
T G Komplike, . Gerekli,
Ewg inert 100-320 Saatler, Organik reaksiyon | Cok Dar | Cokyi | Yiiksek
o O gunler Cozlci
- & atmosferde esnasinda|

o
c
o
=
L Komplike, . Gerekli, .
2 cevre 20-50 Saatler | Organik reaksiyon Gorece Iyi Dilsiik
o Cozicu Dar
o sartlarinda esnasinda
4
s
C_E‘S A Basi Gerekli
E Y asit, erekli,
L c yuksek 220 S:%atler, Su reaksiyon | Cok Dar Gokyi Orta
< b glinler Ethanol
5 asingta esnasinda
T

Calsmamizda birinci gamada ortak ¢oktirme yontemi kullanilarak oncil
madde elde edilmgj ikinci asamada ise dnclul madde kullanilarak hidrotermalesent
yontemi ile nanoparcaciklar elde ediim.
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3.DENEYSEL TEKNIKLER

Bu bolumde nikel ferrit nanoparcaciklarini sented& icin kullanilan
sistemler ve elde edilen drlnlerin karakterizasyoigun kullanilan teknikler
anlatilmaktadir. Nikel ferrit nanoparcaciklarinngzzlemek icin birinci basamakta
ortak c¢oktirme yontemi ikinci basamakta ise hidnoid islem kullanilacaktir.
Bunun icin kullanilan sistemler ve kimyasal madddie bolimde verilecektir.
Ardindan elde edilen nikel ferrit nanoparcaciklakarakterizasyonunda kullanilan
sistemler anlatilacaktir. Nanoparcaciklarin yap&aglliklerini incelemek icin X-
isint - kinnnimi - (X-ray diffraction, XRD) ve fourier disumli kizilotesi
spektroskopisi (fourier transform infrared speatoys, FT-IR) kullaniimgtir.
Nanoparcaciklarin parcacik boyutu gecirmeli elektmmikroskobu (transmission
electrron microscope, TEM) ile belirlengtit. Sentezlenen nikel ferrit
nanoparcaciklarinin manyetik karakterizasyonu siitne numune magnetometresi

(vibrating sample magnetometer, VSM) ile yapsimni

3.1 Ortak Coktirme ve Hidrotermal 1Islem ile Nikel Ferrit

Nanoparcaciklarin Sentezi

Nikel ferrit nanoparcaciklarinin sentezi igin beinasamada acik hava
ortaminda ortak c¢oktirme yontemi ile yapgtm Ortak c¢oktirme icgin kullanilan
sistem 50-2000 rpm katirma aralginda caan VELP Scientifica marka mekanik
karstirici, cam kagtirma ucu, 250 ml'lik iki boyunlu balon ile mekankarstirici ve
balon icin sabitleyici ayaklardan glmaktadir. Sisteme ait bir fogoaf Sekil 3.1'de
verilmektedir. Farkh sicakliklarda ¢sitnak icin balon sirkiilasyonlu su banyosu igine

yerlestirilir.

Sentez i¢in nikel (I1) klortr hekzahidrat (NiBH,O, Riedel-de Haen> %97),
demir(lll) klorir hekzahidrat (FegbH,O, Sigma-Aldrich>%99) ve amonyak
¢cozeltisi (NHOH, Merck 25%) kullanilngtir.
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Su banyosu istenilen sicaklik @ine ayarlanip 1sinmasi icin gainlr. Su
banyosu sicaklik gerine ulgtiktan sonra deney dizeneurulur ve kargtiricinin

hizi ayarlanir.

Istenilen miktarda tartilan (Sartorius marka GD6@EOmodel 4 hane
duyarlikli terazi ile) NiGl.6H,O ve Fed.6H,O'nin ¢bzeltisi hazirlanarak balona
alinir. Istenilen dgerdeki sicaklik ve kagtirma hizina ulaldiktan sonra amonyak
cOzeltisi hizlica tek seferde k@ma ilave edilir. Reaksiyon suresi bittikten sonra
balon icerisindeki Griintin bir kismi kurutulmak teeyrilir. Diger kismi ise ikinci

asama olan hidrotermaglem icin kullanihr.

Mekanik
Karistirici

Destek
ayagl

iki

Boyunlu
Balon

Karigtirici

Su

Banyosu

Sekil 3.1: Ortak ¢oktirme ile 6ncll madde sentezinde kullansiatemin fotgrafi.

Ikinci asamada ise ortak ¢oktiirme sonucu elde edilen énaideden 15 ml
alinipSekil 3.2’'de gorulen teflon reaksiyon kabina konularkapgi kapatilir. Daha
sonra bu teflon kafekil 3.2'de gorilen paslanmaz celikten dretgnbasinca
dayanikli kabin igerisine yeslgrilip istenilen sicaklikta Nive marka FN 055 méde
programli etlivde istenilen siirede reaksiyon geestlir.
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Kap

Teflon
Kap

Sekil 3.2: Hidrotermal glem icin kullanilan teflon i¢ kap ve paslanmaz cddasincl kap.

Reaksiyon suresi bittikten sonra reaksiyon kabilagdk 4 saat sireyle
kendiliginden oda sicalgina kadar sgumasi igin bekletilir. Sguyan numunenin ust
fazi ayrildiktan sonra koyu kahverengi renkli eleldilen numune kurumasi igin
70°C’de etuve alinirSekil 3.3'te reaksiyon sonucunda kurutugnoumuneye ait
fotograflar gorilmektedir. Kurutulmunumune XRD, FT-IR ve VSM ile analizler
yapmak i¢in kullaniimgtir. TEM analizi icin 2.0 M HCIQ ¢o6zeltisi ile Massart’in
calsmasinda [61] oldgu gibi asidik dispersiyonlari hazirlangtir. Sekil 3.4'de elde

edilen asidik dispersiyona bir 6rnek gorulmektedir.
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Miknatisa
duyarh
kurutulmus

Miknatis

numune

Sekil 3.3: Reaksiyon sonrasi kurutulmaumune.

Miknatis

Miknatisa
duyarh asidik
dispersiyon

Sekil 3.4: Elde edilen nanoparcaciklarin asidik dispersiyonu.

3.2 X-Isint Kirinimi

X-1sini kirnimi (X-ray diffraction, XRD) kristal yamlin analizinde
kullanilan bir yontemdir. Kristal tzerine gondenilsirekli bir X-gin1 demeti kristal
icinde kirinima grar. Kirinima @rayan sima belirli d@rultuda hareket eder. Bu
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dogrultuda yansiyan dalgalar arasinda yapicisigmi olusturur. Sekil 3.5'te kristal
duzlemden vyansiyan Xinlari gOsteriimgtir. Yapici girsim sadece Bragg
denklemini sglayan gel§ agilarinda meydana gelir [62,63]. Bragg denklemi:

ZdthSine = nA n=1,2,3... (31)
4
\ / #
NN A/
{9 Z/ 9
- s S - s
A ’ 7 C
l/ d
Y4
- - > —

Sekil 3.5: Kristal diizlemden yansiyan Xtnlari [10].

Denklem 3.1'de gk kristal dizlemleri arasindaki mesaéegonderilen ginin
dizlemle yapgi gelme acisi, n kirinimin mertebesl, gonderilen ginin
dalgaboyudur [34,64]. Yansimanin gercglil@ kristal dizlemine ait kristal
bayuklikleri Scherrer formula ile bulunur:

092
Bcos6

(3.2)

Burada t kristal buyukgii, B incelenen dizleme ait pikin yari yukseklikteki
pik gengligi, 6 incelenen diizleme ait pikin ortaya ¢gttacinin yarisidir [64].

Bu calsmada nanoparcaciklarin XRD o6lctimleri, Bilkent Umsitesi
Malzeme Bilimi ve Nanoteknoloji Enstitisi’'nde (UNAMbulunan Philips
PANnalytical’'s X'Pert PRO marka XRD cihazi ile yapistir. Olgiim igin Boliim
3.1’de anlatildgi gibi kurutularak toz halde elde edilen numuné&ldianiimistir. Toz
numuneler nikel ferrite ait karakteristik piklerigoruldigii 20°-80° arafiinda
0.15406 nm dalgaboylu CyKsini ile taranmgtir. Kristal boyutu hesaplari Scherrer
esitli gi kullanilarak XRD desenlerinde gorilen gddetli pike gore yapilngtir.
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3.3 Fourier D6nusumli Kizilétesi Spektroskopisi

Fourier dongumlu  kizilotesi  spektroskopisi  (Fourier  Transform
Spectroscopy, FT-IR), bir tur titgen spektroskopisidir. Bu yontemde, incelenen
molekuller sahip olduklari Igara 6zgu titrgim enerjilerine git enerjili IR isinlarini
sogurur. Bu yontem ile molekul gakarakterizasyonu yapilarak; kati, sivi, gaz veya
¢cozelti halindeki organik bikgklerin yapisindaki fonksiyonel gruplar, iki bgkgin
ayni olup olmady, yapidaki bglarin durumu, bglanma vyerleri belirlenir. Bu
nedenle FT-IR spektroskopisi malzemeyi karakteeizeede kullaii bir yontemdir
[65]. Matematiksel Fourier dogiim spektroskopisindesima siddeti, zamanin bir
fonksiyonu olarak alinir. Her dalga boyunu ayriiggrama gerekmeksizin hizli ve
yuksek ¢ozunurlik spektrumlar elde edilir [66].

Bu calsmada, numunelerin FT-IR analizleri icin Balikesinilersitesi, Fen
Edebiyat Fakultesi, Kimya Boliminde bulunan Per&lmer marka FT-IR cihazi
kullaniimsstir. FT-IR &lgtimleri 1300-370 ctharalginda yapilmgtir. Olciimler disk
haline getirilen kati numunelerle yapiktw. Yardimci malzeme olarak KBr
kullaniimtir. Disk hazirlamak igin 6nce numune iyice eziletez haline getirilir ve
buna KBr eklenir. Homojen hale getirilen bu kandan uygun miktar alinip
preslenir ve dlgiim igin kullanilacak olan disk eét#lir.

3.4  Gecirmeli Elektron Mikroskobu

Gecirmeli elektron mikroskopu (transmission elestnmicroscope, TEM);
parcacik boyutlarinin veekillerinin bulunmasi ile ilgili olarak kullaniima birlikle
kristal yapi tayininde de kullanilabilir. TEMgik mikroskubuyla ayni prensipte
calsir. Ancak TEM’de sik yerine elektronlar kullanilir. Her iki sistem dgplak
g0Ozle gorulmeyen cisimleri buyiatmek igin kullani|67]. TEM'de elektronlarin de
Broglie dalga boyuna sahip olmasindan dolay! yuks@kiinurlikte gorintu elde
edilebilir. Bu 0zellginden dolayr TEM fizik, kimya, biyoloji gibi birgokbilim
dalinda kullanilan bir cihazdir [67,68]. TEM’igematik gdsterimiSekil 3.6’da

gosterilmgtir.
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Sekil 3.6: TEM'in sematik gosterimi [10].

Bu calsmada numunelerin TEM analizi, Bilkent Universitesllusal
Nanoteknoloji Aratirma Merkezi, UNAM’' da bulunan FEI Tecnai G2F30 rka
TEM ile yapilmgtir. TEM analizi icin numunelerin seyreltik dispgesnu grid
tzerine damlatilarak kurutulrnstwr. Elde edilen TEM fotgraflarindaki parcaciklarin
boyutlari ImageJ programi ile dlctlgtur.

3.5 Titre simli Numune Magnetometresi

Titresimli numune magnetometresi (vibrating sample magmeter, VSM)
ile incelenen malzemenin manyetik 6zelliklerini ggfien manyetizasyorgasi elde

edilmektedir.

VSM sistemini olgturan dizenek guc¢ kaygiave kontrol paneli ile titrgm
Unitesi, elektromiknatis ve bunlaragEnms bir bilgisayardan olur. VSM’in
fotografi Sekil 3.7’de verilmstir.

VSM, Faradayin indiksiyon kanununa géresgalBu kanuna gore bir kapali
devredeki manyetik aki @eimi, devrede bir induksiyon elektro motor kuvveti
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(e.m.k.) olgturur. Buna goére ulzerinden akim gecen bir bobiniostardugu
induksiyon e.m.k.’sI;

— N
g=-N— (3.3
Ile verilir. ® manyetik aki ve N manyetik akinin gecfiidbobinin sarim sayisidir.

Indiiksiyon e.m.k.’nin okabilmesi icin manyetik akinin zamanlagggnesi
gerekir. Manyetik aki dgsimi igin degisen manyetik alan uygulamak veya manyetik
alana konan numunenin tigreesi gerekir. VSM’in ¢asma prensibi, manyetik
alanda titrgen numunenin manyetik aki glgimi olusturmasi ve bu manyetik aki
degisimi sonucu olgan indiksiyon e.m.k.’nin 6lctilmesine dayanindiiklenen
e.m.k. titrgen numunenin manyetizasyonu ile orantili @ldodan bu yontemle

numunenin manyetizasyonu olgulebilir.

Titresim
Unitesi

Kontrol

Paneli

Elektromiknatis

Sekil 3.7: VSM'in titresim Unitesi, elektromiknatis ve kontrol paneli.

Bu calgsmada OGlcumler icin kullanilan elektromiknatt20 kOe manyetik
alan arakginda calabilmektedir. Numune titggiricinin titresim frekansi 75 Hz'dir.
Bu calsmada, nikel ferrit nanopargaciklarin manyetik Ol¢gnn Balikesir
Universitesi Fen Edebiyat Fakiltesinde bulunan AEY9 model VSM ile
yapilmstir.
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Superparamanyetik nanoparcaciklarin manyetik bagutChantrell ve ark.
[69] yaklasimi kullanilarak hesaplanabilir. Pargcacik boyutua) ve standart sapma

(omac) sirasltyla;

31|18kgT i
dyac = ﬁ s 3MXSH0] (3.4)

Omag = ;/[In (%)] (3.5)

denklemleri ile hesaplanir [70]. Burada we Ms sirasiyla hacimli fazin ve
manyetik  nanoparcgaciklarin  doyum  manyetizasyonuduiNikel  ferrit
nanopargaciklarin manyetik boyutlarinin hesaplammiasm dezeri 50.2 (emu/g),
yogunluk 5.28 g/cr [71] olarak alinmgtir. y; baglangic alinganfiidir ve Xi =
(dM|dH)y_,( seklinde hesaplanir. Hise M ile 1/HIn dogrusal ikisinin oldugu

yuksek alanlarda M'in sifira ekstra polasyonu ilguinur [72]. kg Boltzman sabiti ve
T sicaklgl 298.15 K'dr.
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4. BULGULAR VE TARTI SMA

Bu bolimde, yapilan ¢camalardan elde edilen sonucglar ve bu sonuglarin
yorumlari yer almaktadir. Ortak ¢oktirme ile acdva ortaminda elde edilen dncul
madde kullanilarak hidrotermallem ile sentezlenen superparamanyetik nikel ferrit
nanoparcaciklarin yapisal ve manyetik Ozelliklde parcacik boyutlari sentezi
etkileyen parametrelere glaolarak incelennstir.

4.1  Superparamanyetik Nikel Ferrit Nanoparcaciklarin Sentezi

Superparamanyetik nikel ferrit nanoparcaciklarirs@entezi iki aamada
gerceklgtirilmi stir. Birinci asamada  sUperparamanyetik  nikel  ferrit
nanoparcaciklarin dncul maddesi acik hava ortamartek coktirme yontemi ile
sentezlenmive daha sonra ikincisamada hidrotermaklem ile stiperparamanyetik
nanoparcaciklar elde edilghr. Her iki assamada da superparamanyetik nikel ferrit
nanoparcaciklarin yapisal ve manyetik OzellikledllBn 3'te verilen teknikler
kullanilarak incelenngtir.

4.1.1 Nikel Ferrit Nanopargaciklarin SentezSartlari

Superparamanyetik nikel ferrit nanoparcaciklarintsa ortak ¢oktirme ve

hidrotermal sentez olmak tzere iki basamaktagnadiktadir.

4.1.1.1 Ortak Cokturme ile Oncul Madde Sentezi

Superparamanyetik nikel ferrit nanoparcaciklarincibnmaddesi birinci
asamada ortak coktiurme yontemi ile sentezlesimiBirinci basamaktaki sentez
parametrelerinin son Urin olan nikel ferrit nangparklarin 6zellikleri Gzerine

etkisini aratirmak amaciyla; reaksiyon sicakli Ni*? ve Fé2 iyon konsantrasyonu,
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baz konsantrasyonu, reaksiyon suresi veskama hizi cakilmistir. Bu kisimda
ikinci basamgin sentezartlari 150°C ve 40 saat olarak sabit tutujtou

Ilk parametre olan sicaklik parametresi icin ortameoaklgi sirkiilasyonlu su
banyosu kullanilarak 20°C ile 80°C arasindazigteilmistir. Ortak ¢oktirmede
kullanilan bazlar stok c¢oOzeltiden (%25'lik NEH c¢oOzeltisi) seyreltilerek
hazirlanmgtir. Reaksiyonda kullanilan en yiksek konsantradg&nbaz c¢ozeltisi
dogrudan stok ¢ozeltiden alingtr. Baz konsantrasyonlari toplam ¢dzeltinin 250 ml
oldugu distiniilerek hesaplanstir. [Ni*?/[Fe*®] orani % olarak sabit tutularak iyon
konsantrasyonlari 0,05:0,1; 0,1:0,2; 0,2:0,4; Q8@ 0,8:1,6 olarak destirilmis ve
nikel ferrit nanoparcgaciklarin yapisal ve manyeigellikleri incelenmgtir. Sentez
icin 200-1800 dakikadaki tur sayisi (revolution pamute, rpm) kastirma hizi
aralginda cakilmistir. Reaksiyon siresi 5 dakikadan, mekanik gtarcinin
rahatlikla cakabildigi 120 dakikaya kadar ¢ikarilgtir. Birinci basamak igin sentez
sartlari Tablo 4.1'de verilmektedir.

Ikinci basamalgartlari bu aamada sabit tutulnguve birinci basamakta elde
edilen 6ncul maddeden 15 ml alinarak basinc¢li kagtanulmy, 6nceden 150°C’de
Isitiimig etiivde 40 saat bekletilgtir. Bu islem sonucunda elde edilen numunenin st
fazi ayrilip kalan numune 3 kez saf su ile yikaghmiManyetik nanoparcaciklarin
bir kismi etlvde kurutulmukalan kismi sivi olarak saklargtr. Toz ve sivi
numunelerin elde edsli Bolum 3.1'de anlatilngtir. Butin tez boyunca birinci
basamakta elde edilen numuneler a, ikinci basaneléedilenler ise b kodlari ile
isimlendirilmistir (Tablo 4.1 ve Tablo 4.2’ye bakiniz).

29



Tablo 4.1:Nikel ferrit nanoparcaciklarin birinci basamak sesartlar.

Reaksiyon| Ni**ve Fé®iyon Baz Reaksiyon| Karistirma

Numune*; | Sicaklgl | Konsantrasyonlari Konsantrasyondy — Suresi Hizi

(°C) (Ni**/Fe=1/2 (M) (dakika) |  (rpm)
sabittir)

Al 20 0.2/0.4 13.3 45 1000
A2 40 0.2/0.4 13.3 45 1000
A3 60 0.2/0.4 13.3 45 1000
A4 80 0.2/0.4 13.3 45 1000
Bl 80 0.05/0.1 13.3 45 1000
B2 80 0.1/0.2 13.3 45 1000
B3 80 0.2/0.4 13.3 45 1000
B4 80 0.4/0.8 13.3 45 1000
BS 80 0.8/1.6 13.3 45 1000
Cl 80 0.2/0.4 3.3 45 1000
C2 80 0.2/0.4 6.7 45 1000
C3 80 0.2/0.4 13.3 45 1000
D1 80 0.2/0.4 13.3 5 1000
D2 80 0.2/0.4 13.3 10 1000
D3 80 0.2/0.4 13.3 30 1000
D4 80 0.2/0.4 13.3 45 1000
D5 80 0.2/0.4 13.3 60 1000
D6 80 0.2/0.4 13.3 90 1000
D7 80 0.2/0.4 13.3 120 1000
El 80 0.2/0.4 13.3 45 200
E2 80 0.2/0.4 13.3 45 600
E3 80 0.2/0.4 13.3 45 1000
E4 80 0.2/0.4 13.3 45 1400
ES5 80 0.2/0.4 13.3 45 1800

* Al numunesinde ilk basamak sonucu elde edilen dmeitide Al-a, ikinci basamak sonucu elde
edilen nanoparcaciklar Al-b olarak isimlendirileidekBitin numunelerde de ayni isimlendirme
yapilacaktir.

“A4-b, B3-b, C3-b, D5-b ve E3-b numuneleri ayni nmelerdir.
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4.1.1.2 Hidrotermal Teknikle Nikel Ferrit Nanopargacik Sentezi

Calsmanin ikinci kisminda, hidrotermal sentez paranketren elde edilen
nanoparcaciklarin 6zellikleri tzerine etkilaini incelemek amaciyla ortak ¢oktiirme
sonucunda elde edilen Tablo 4.1'de verilen A4-aidmeaddesi (80°C sicaklikta,
Ni*? ve F&®iyon miktari 0.2:0.4 ile 13.3 M Nikullanilarak 45 dakikada, 1000 rpm
karstrma hizi altinda sentezlergti.) kullanilarak hidrotermal sentez
uygulanmgtir. Ikinci basamak olan hidrotermal sentezin parametreéaksiyon
sicaklgl ve reaksiyon suresidir. Reaksiyon sicakliklarbX2 150°C, 175°C ve
200°C'dir. Reaksiyon siresi ise 10 saat ile 80 smasinda dastirilmistir. Bu
asamadaki sentegartlar1 Tablo 4.2’de verilmektedir.

Tablo 4.2: Nikel ferrit nanoparcaciklarin ikinci basamak sersgrtlari.

Reaksiyon Reaksiyon

Numune** Sicaklgi Suresi

(°C) (saat)
Y1 125 40
Y2 150 40
Y3 175 40
Y4 200 40
Z1 150 10
Z2 150 20
Z3 150 40
Z4 150 60
Z5 150 80

* Y1 numunesinde ilk basamak sonucu elde edilenldneidde Y1-a, ikinci basamak sonucu elde
edilen nanoparcaciklar Y1-b olarak isimlendiriletiek Bitiin numunelerde ayni isimlendirme
yapilacaktir.

*Y2-b ve Z3-b birbiri ile ve A4-b ile aynidir.
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4.2  Nikel Ferrit Nanoparcaciklarin Karakterizasyonu

4.2.1 Yapisal Analiz

Bu bolimde elde edilen superparamanyetik nikelitfexanoparcaciklarin
yapisal analizi yapilmgtir. X-1sin1 kirinimi (x-ray diffraction, XRD) ile kristalgpi
tayini ve fourier dongimli kizilbtesi spektroskopisi (fourier transformfrared
spectroscopy, FT-IR) ile yapisal analizi yapgm Parcaciklarin fiziksel boyutlarini
belirlemek igin gecirmeli elektron mikroskobu (tsanission electron misroscope,
TEM) kullaniimstir.

4.2.1.1 Nikel Ferrit Nanoparcaciklarin X-1 sint Kirinimiyla Analizi

Bu bolimde, manyetik nanoparcaciklarin kristal lapibirinci ve ikinci
basamakta agéirilan parametrelere gore incelenecektir. Oncelildinci basamak
sartlari bu agamada sabit tutularak c¢ghis, birinci basamgn parametreleri
degistirilmis ve sentezlenen nikel ferrit nanoparcaciklarin tatisyapilarini
belirlemek icin XRD analizleri yapilrgtir.

Ortak ¢okturme yonteminin ilk parametresi olan kligan sentezlenen dncul
maddenin yapisal Ozellikleri tzerine etkisi incetagtir. 40°C, 60°C ve 80°C
sicaklikta sentezlenen A2-a, A3-a ve A4-a Oncul deéetinin XRD desenler§ekil
4.1’de gosterilmtir. A2-a, A3-a ve Ad-a numunelerine ait XRD desgimde (002),
(003), (110), (112), (113), (005), ve (115) pikleriasiyla 2 = 23, 32, 4C, 47,
53, 58 ve 72'de ortaya cikmytir. Bu piklerin JCPDS no 46-1315 kartina goére
FeO(OH)'e ait oldgu disunulebilir. Ayrica XRD desenindeb62~ 68°'de ortaya
cikan (521) pikinin JCPDS no 34-1266 kartina goré®(®H)'e ait oldgu
distinulebilir. Onciil maddelere ait tum XRD desenleeinBolim 2.6.3'de ortak
¢coktirme sirasinda ortaya c¢ikan ara urtin olan Fepéait piklerin &irlikh olarak
goruldigt ve numunelerin geunlukla bu fazda oldiu sonucuna uglabilir.
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(003)

A2-a
? {005)
i (002) (110) (112) (113) (521) (115]
20 30 40 50 B0 70 30
28 (derece)
A3-a {003)
i (002) (005)

(110)  (112) (113) (s21) (113)

20 30 40 50 60 70 20
28 (derece)

Sekil 4.1: 40°C, 60°C ve 80°C sentezlenen dncil maddelerib XBsenleri. (A2-a:40°C,
A3-a:60°C ve A4-a:80°C). (Burada: Nive Fé® iyon konsantrasyonu=0.2:0.4,
baz konsantrasyonu=13.3M, reaksiyon siresi=45 dakik kargtirma hizi=
1000 rpm olarak sabit tutulngiwr.)
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siddet (k.b)

20 30 40 50 B0 70 30
28 (derece)

Sekil 4.1 devami: 40°C, 60°C ve 80°C sentezlenen oncil maddelerin XRD
desenleri. (A2-a:40°C, A3-a:60°C ve A4-a:80°C). i@ila: Ni? ve Fé&3
iyon konsantrasyonu=0.2:0.4, baz konsantrasyon@l,3.reaksiyon
suresi=45 dakika ve katirma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)

Farkh sicakliklarda (40°C, 60°C ve 80°C) elde ediloncil maddelerden
sentezlenen numunelerin (Al-b, A2-b, A3-b ve A4XRD desenleriSekil 4.2'de
gosterilmektedir. A1-b numunesina ait XRD desenifd#2), (104), (110), (113),
(024), (116), (214), (300), (1010) ve (220) pikleniasiyla 2 = 24°, 33, 36°, 47,
50°, 54, 62, 64, 72 and 75'de ortaya ¢cikmytir. Bu pikler JCPDS no. 33-0664
kartina gore hematite aittir. 33°°de (104) pikinjaninda ortaya ¢ikan pik hematit
yada ferrihidrite (JCPDS 46-13)1&it olabilir. indislenmem kiigiik pikler hematite
veya demir oksi-hidroksitlere (JCPDS no. 33-0668-1815, 76-2301 ve 89-60p6
ait olabilir. A1-b numunesigrlikli olarak hematit yapidadir. A2-b, A3-b ve Ax4-
numunelerine ait XRD desenlerinde (220), (311)0§4(422), (511), (440) ve (533)
pikleri siraslyla 8 = 31, 35, 43, 53, 57, 62 ve 7divarinda gorulmektedir. JCPDS
no 86-2267 kartina gore numunelerin nikel ferridugl anlgiimaktadir. XRD
analizi sonuclarina gore tim numunelerin kristaiutari (drp) Scherrer formuliine
[64] gbre her desende gorunenseddetli pike gore hesaplanghr. 20°C elde edilen
numunenin kristal boyutu 52.6 nm ve 40, 60 ve 8®Caklikta sentezlenen
numunelerin kristal boyutlari sirasiyla 16.3, 188l 10.6 nm olarak hesaplagme
Tablo 4.3'te verilmgtir.
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siddet (k.b)

Al-b

(104)

(012)

(110)

(113)

(024)

(116)

(214) (300)

(1010) (220)

20 30

sekil 4.2:

siddet [k.b)

50

20 (derece)

A2-b

(311)

20 30

28 [derece)

20°C, 40°C, 60°C ve 80°C'de elde edilen oncil nedeldlen sentezlenen
nanoparc¢aciklarin XRD desenleri. (A1-b:20°C, A2e5@, A3-b:60°C ve A4-

b:80°C). (Burada:

Nf ve Fé&®

iyon konsantrasyonu=0.2:0.4, baz

konsantrasyonu=13.3M, reaksiyon siiresi=45 dakik&argtirma hizi= 1000

rpm olarak sabit tutulnytur.)
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siddet (k.b)

20 30 40 50 60 70 80
20 (derece)
A4 b (311)
o
2
@
E (220)
n
20 30 40 50 60 70 80

28 (derece)

Sekil 4.2 devami: 20°C, 40°C, 60°C ve 80°C'de elde edilen ¢ncul méstden
sentezlenen nanoparcaciklarin XRD desenleri. (RDY€, A2-b:40°C, A3-
b:60°C ve A4-b:80°C). (Burada: Nive Fé® iyon konsantrasyonu=0.2:0.4, baz
konsantrasyonu=13.3M, reaksiyon siresi=45 dakiké&amstirma hizi= 1000
rpm olarak sabit tutulnytur.)

Tablo 4.3: Farkli sicakliklarda elde edilen 6ncil maddelerdentezlenen numunelerin
dxrp dezerleri

Numune Sicaklik(°C) %kp (NmM)
Al-b 20 52.6
A2-b 40 16.3
A3-b 60 19.3
Ad-b 80 10.6
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Tablo 4.1'de belirtildgi gibi farkli Ni*? ve Fé&® iyon konsantrasyonunda elde
edilen oncul maddelerden sentezlenen B1l-b, B3-lB%e numunelerinin XRD
desenlerSekil 4.3'te gosteriimektedir. B1-b, B3-b ve B5-bmunelerinde, 2~ 31,
35, 43, 53, 57, 62 ve 74ivarinda (220), (311), (400), (422), (511), (448)(533)
pikleri gorulmektedir. Sekil 4.3'teki XRD desenlerinde farkli bir faza ajik
gOzlenmemitir. JCPDS no 86-2267 kartina gore numunelerin Infkerit oldugu
anlsgilmaktadir. Numunelerin XRD desenlerinde gddetli pikin 35° civarindaki
(311) piki oldgu gorulmektedir. Kristal boyutu hesaplari bu pilkirey yapilimgtir.
Ni*? ve Fé® iyon konsantrasyonu 0.05:0.1'den 0.8:1.6'ya agtikparcaciklarin
kristal boyutlarinda bir miktar agtigozlenmgtir. Tablo 4.4’te belirtildgi gibi B1-b,
B3-b ve B5-b numunelerinin hesaplanatkgidegerleri sirasiyla 9.8, 10.6 ve 10.9

nm’dir.

siddet {k.b)

20 30 40 50 60 70 80
20 (derece)

Sekil 4.3: Ni*? ve Fé iyon konsantrasyonu gitirilerek elde edilen énciil maddelerden
sentezlenen nanoparcaciklarin XRD desenleri. (B185/0.1, B3-b:0.2/0.4 ve
B5-b:0.8/1.6). (Burada: Reaksiyon sicgktB0°C, baz konsantrasyonu=13.3M,
reaksiyon siiresi=45 dakika ve ktairma hizi= 1000 rpm olarak sabit
tutulmustur.)
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(311)

B3-b

Siddet (k.b)

20 30 40 50 60 70 &0
208 (derece)

(311)

B5-b

Siddet (k.b)

20 30 40 50 60 70 80
26 {derece)

Sekil 4.3 devami: Ni*? ve Fé® iyon konsantrasyonu datirilerek elde edilen onciil
maddelerden sentezlenen nanoparcaciklarin XRD esgi31-b:0.05/0.1, B3-
b:0.2/0.4 ve B5-b:0.8/1.6). (Burada: Reaksiyon Idi1g&=80°C, baz
konsantrasyonu=13.3M, reaksiyon siiresi=45 dakiké&amstirma hizi= 1000

rpm olarak sabit tutulnytur.)
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Tablo 4.4: Ni*? ve Fé® iyon konsantrasyonu gatirilerek elde edilen 6nciil maddelerden
sentezlenen numuneleringg dezerleri

Numune Ni* ve Fé® iyon dxrp (NM)
konsantrasyonu
B1l-b 0.05/0.1 9.8
B2-b 0.1/0.2 -
B3-b 0.2/0.4 10.6
B4-b 0.4/0.8 -
B5-b 0.8/1.6 10.9

Tablo 4.1'de verilen baz konsantrasyonunda eldeemdincil maddelerden
sentezlenen C3-b numunesinin XRD desgzkil 4.4'te verilmitir. Numunenin, 2
~ 31, 35, 43, 53, 57, 62 ve 7divarinda nikel ferrite ait (220), (311), (400%2Q),
(511), (440) ve (533) pikleri gorulmektedir. Takld’'de belirtildgi gibi parcacgin
hesaplanangp degeri 10.6 nm'dir.

(311)

C3-b

Siddet (k.b)

20 30 40 50 60 70 80
20 (derece)

Sekil 4.4: C3-b numunesinin XRD deseni. (C3-b: 13.3 M). (BaradReaksiyon
sicaklgi=80°C, Ni? ve Fé* iyon konsantrasyonu=0.2:0.4 reaksiyon siiresi=45
dakika ve kagtirma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)
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Tablo 4.5: Baz konsantrasyonu gatirilerek elde edilen déncil maddelerden sentezlenen
numunenin gqp deserleri

Numune Baz Konsantrasyonu (M) xr® (M)
Cl-b 3.3 -
C2-b 6.7 -
C3-b 13.3 10.6

Farkl reaksiyon sirelerinde elde edilen 6éncul nedeldlen sentezlenen D1-b,
D2-b, D5-b ve D7-b numunelerinin XRD desenlejekil 4.5'de verilmstir.
Numunelerin XRD desenlerinded 2 31, 35, 43, 53, 57, 62 ve 7divarinda (220),
(311), (400), (422), (511), (440) ve (533) piklgbrulmektedir. Numuneler kubik
ters spinel yapiya ait pikleri icermektedir. Regsi suresinin artmasiyla XRD
desenlerinde pik gegliklerinin arttigi ve bununla birlikte parcacik boyutlarinin
belirgin sekilde azaldil gérulmistir. Tablo 4.6’da belirtildii gibi hesaplanan ygp
deserleri D1-b, D2-b, D5-b ve D7-b numuneleri i¢inagryla 17.5, 11.2, 10.6 ve 7.9
nm’dir. Onctl maddenin elde edilmesi icin kullamlatrenin artmasi ile parcacik
boyutunun azalmasi, sure arttik¢a saln cekirdek sayisinin artmasi ve bdylece
hidrotermal sentezde parcgaciklarin buydmesininrlanmasindan kaynaklargi
seklinde yorumlanabilir.  Ortak c¢oOkirmede, @n 6ncil madde icin LaMer
mekanizmasina [58] gore cekirdeklenme bagama daha baskin olgu ve
reaksiyon suresinin odan ¢ekirdek sayisini etkilegisdylenebilir.
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siddet (k.b)

20 30 40 50 60 70 80
20 (derece)

Siddet (k.b)

20 30 40 50 60 70 80
20 (derece)

Sekil 4.5: Farkh reaksiyon surelerinde elde edilen oncil nedetdlen sentezlenen
nanoparcgaciklarin XRD desenleri. (D1-b:5 dakika;iP0 dakika, D5-b: 60
dakika ve D7-b:120 dakika). (Burada: Reaksiyonldige=80°C, Ni? ve Fé&*
iyon konsantrasyonu=0.2/0.4 ve baz konsantrasyd®@¥l, karstirma hizi=
1000 rpm olarak sabit tutulngiwr.)
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(311)

D5-b

siddet (k.b)

20 30 40 50 60
20 (derece)

70 80

Siddet [k.b)

20 30 40 50 60
20 (derece)

70 80

Sekil 4.5 devami: Farkh reaksiyon sirelerinde elde edilen o6ncil nedefdien
sentezlenen nanoparcaciklarin XRD desenleri. (Bldakika, D2-b:10
dakika, D5-b: 60 dakika ve D7-b:120 dakika). (BuradReaksiyon
sicaklg=80°C, Ni? ve Fé&® iyon konsantrasyonu=0.2/0.4 ve baz

konsantrasyonu=13.3M, kairma hizi= 1000 rpm

olarak sabit tutulgtwr.)

Tablo 4.6: Farkli reaksiyon sirelerinde elde edilen oncil nedgldlen sentezlenen

numunelerin grp deserleri

Numune Reaksiyon Suresi (dakikga) xrEl(NM)
D1-b 5 17.5
D2-b 10 11.2
D3-b 30 -
D4-b 45 10.6
D5-b 60 -
D6-b 90 -
D7-b 120 7.9
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Son parametre olarak farkli ksgtirma hizlarinda elde edilen 6ncil
maddelerden sentezlenen numunelere ait XRD des&dkil 4.6'da verilmektedir.
El-b, E3-b ve E5-b numunelerinin XRD desenlerindelirgpn bir farkhlik
gorulmemektedir. XRD desenlerinde 2 31, 35, 43, 53, 57, 62 ve Z4civarinda
(220), (311), (400), (422), (511), (440) ve (53Hlqri gorulmektedir. Buna gore
numuneler nikel ferrittir. Tablo 4.7'de bu numun@iehesaplanan ygp deserleri
sirasiyla 9.8, 10.6 ve 8.3 nm olarak versltiini Parcaciklarin kristal boyutlari

karstirma hizinin dgismesi ile bir dalgalanma gostermektedir.

El'b (311)

(240)

(220)

Siddet (k.b)

28 (derece)

Sekil 4.6: Farkli karstirma hizlarinda elde edilen oncil maddelerden ezégrien
nanoparc¢aciklarin XRD desenleri. (E1-b:200 rpm,bEIBO0 rpm, E5-b:1800
rom). (Burada: Reaksiyon sicakk80°C, Ni? ve Fé® iyon
konsantrasyonu=0.2/0.4 ve baz konsantrasyonu=13r8kksiyon siresi=45
dakika olarak sabit tutulngtur.)
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. -

20 (derece)

Siddet (k.b)

20 20 40 50 60 70 80
26 (derece)

Sekil 4.6 devami: Farkli kargtirma hizlarinda elde edilen 6nciil maddelerdenezéeren
nanoparcaciklarin XRD desenleri. (E1-b:200 rpm,bEIB00 rpm, E5-b:1800
rom). (Burada: Reaksiyon sicagkk80°C, N{* ve Fé&® iyon
konsantrasyonu=0.2/0.4 ve baz konsantrasyonu=13:&slksiyon siresi=45
dakika olarak sabit tutulngtur.)

Tablo 4.7: Farkli kargtirma hizinda elde edilen 6ncil maddelerden sesrtenl
mumunelerin grp degerleri

Numune Kantirma Hizi (rpm) glrp (NM)
El-b 200 9.8
E2-b 600 -
E3-b 1000 10.6
E4-b 1400 -
E5-b 1800 8.3
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Bu kisimda hidrotermal senteze ait parametrelemakisiyon sicaky ve
reaksiyon suresi) elde edilen numunelerin yapisatlli@leri Gzerine etkisi
incelenecektir. Hidrotermal sentezin ilk paramatodan reaksiyon sicalgh 125 ile
200°C arasinda dgstirilmistir. 125°C, 150°C ve 200°C sicaklikta elde edilewid
maddelerden sentezlenen Y1-b, Y2-b ve Y4-b numuingleXRD desenleriSekil
4.7'de gosterilmitir. Sekildeki XRD desenlerinde62= 31, 35, 43, 53, 57, 62 ve 74
civarinda (220), (311), (400), (422), (511), (44@ (533) pikleri gorulmektedir.
JCPDS no 86-2267 kartina gore numuneler nikel tferriTablo 4.8'de bu
numunelerin ggrp degerleri sirasiyla 12.5, 10.6 ve 12.5 nm olarakimaktedir.
Reaksiyon sicakiinin nikel ferrit nanoparcaciklarin kristal yapilave kristal
boyutlarinda belirgin bir d@sime neden olmagi gorilmektedir.
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311
(311) (a40)

Y1-b

Siddet (k.b)

20 30 40 50 &0 7o 80
28 (derece)

(311)

Y2-b

siddet {k.b)

20 30 40 50 60 70 280
20 (derece)

Sekil 4.7: ikinci basamakta 125°C, 150°C ve 200°C'de sentemlemanoparcaciklarin
XRD desenleri. (Y1-b:125°C, Y2-b:150°C ve Y4-b:20)° (Birinci Basamakta
elde edilen A4-a 6nciil maddesinin parametreleal8ik=80°C, Ni? ve Fé?
iyon konsantrasyonu=0.2:0.4, baz konsantrasyon@#l,3reaksiyon siresi=45
dakika ve kagtirma hizi= 1000 rpm).ikinci Basamak Parametresi: Reaksiyon
Siresi=40 saat olarak sabit tutuktur.)
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Siddet (k.b)

20 30 a0 50 &0 o 80
28 (derece)

Sekil 4.7 devami: ikinci basamakta 125°C, 150°C ve 200°C’de sentemlene
nanoparcaciklarin XRD desenleri. (Y1-b:125°C, Y28@°C ve Y4-b:200°C).
(Birinci Basamakta elde edilen A4-a o©ncil maddesirparametreleri:
Sicaklik=80°C, Ni# ve Fé&*® iyon konsantrasyonu=0.2:0.4, baz
konsantrasyonu=13.3M, reaksiyon siiresi=45 dakik&argtirma hizi= 1000
rom). (kinci Basamak Parametresi: Reaksiyon Siiresi=40 slaabk sabit
tutulmustur.)

Tablo 4.8: Farkli sicakliklarda sentezlenen numunelegig,diezerleri.

Numune Reaksiyon Sicakii(°C) tkrp (NM)
Y1-b 125 12.5
Y2-b 150 10.6
Y3-b 175 -
Y4-b 200 12.5

Farkl reaksiyon sirelerinde sentezlenen Z1-b, Z&¥Z5-b numunelerinin
XRD desenlerBekil 4.8'de verilmitir. Z1-b, Z3-b ve Z5-b numunelerinde) 2 31,
35, 43, 53, 57, 62 ve 7¢ivarinda nikel ferrite ait (220), (311), (400320), (511),
(440) ve (533) pikleri gorulmektedir. XRD desentele baka bir faza ait pik
gOzlenmemitir. Reaksiyon siresinin artmasiyla birlikte piiddetlerinde art
gOzlenmektedir. Z1-b, Z3-b ve Z5-b i¢in hesapladat, degerleri sirasiyla 7.9, 10.6
ve 11.8 nm’dir. Tablo 4.9'dan da gorufglu gibi reaksiyon sidresinin artmasiyla
parcacik boyutlarinda belirgin bir artiortaya cikmgtir. Hidrotermal sentezde
reaksiyon siresinin astyla parcaciklarin buyimesi ve daha iyi kristallesmnile

parcacik boyutlarinin argn séylenebilir. Demir oksit nanoparcaciklarin hignonal

a7



isleme tabi tutuldgu bir calsmada [73] reaksiyon siresinin 1 saatten 120 saaje a
ile pargcacik boyutunun 13nm’den 46 nm'ye belirgekilde arttgi gortlmdtir.
Yuzey aktif ajan kullanilarak elde edilen kapli deoksit nanoparcgaciklarda da [74]
benzer bir sonug elde edilgnreaksiyon suresi 3 saatten 13 saategartia parcacik
boyutlarinin 11.10 nm’den 12.50 nm’ye arttgbzlenmgtir. Benzer birsekilde bizim
calsmamizda da reaksiyon slresinin @ayla parcacik boyutlarinda &gt

gorulmektedir.

(311)

Z1-b

Siddet (k.b)

(220)

20 30 40 50 B0 70 30
20 [derece)

Sekil 4.8: ikinci basamakta 10 saat, 20 saat, 40 saat, 60vea80 saatte sentezlenen
nanoparc¢aciklarin XRD desenleri. (Z1-b:10 saatphZ® saat ve Z5-b:80 saat).
(Birinci Basamakta elde edilen A4-a o©ncil maddesinparametreleri:
Sicaklik=80°C, NP ve Fé&® iyon konsantrasyonu=0.2:0.4, baz
konsantrasyonu=13.3M, reaksiyon siresi=45 dakiké&amstirma hizi= 1000
rom). (kinci Basamak Parametresi: Reaksiyon Sigak80°C olarak sabit
tutulmustur.)
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Z3-b (512)

siddet (k.b)

20 30 40 50 &80 70 80

20 (derece)

Siddet (k.b)

20 30 40 50 &80 70 30
28 (derece)

Sekil 4.8 devami: ikinci basamakta 10 saat, 20 saat, 40 saat, 60 vead&0 saatte
sentezlenen nanopargaciklarin XRD desenleri. (20-baat, Z3-b:40 saat ve Z5-
b:80 saat). (Birinci Basamakta elde edilen A4-aibmeaddesinin parametreleri:
Sicaklik=80°C, Ni# ve Fé&® iyon konsantrasyonu=0.2:0.4, baz
konsantrasyonu=13.3M, reaksiyon siresi=45 dakik&amstirma hizi= 1000
rpm). (kinci Basamak Parametresi: Reaksiyon Sigak80°C olarak sabit
tutulmustur.)
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Tablo 4.9: ikinci basamakta farkli reaksiyon siirelerinde sdaten numunelerin ygp

degerleri.
Numune Reaksiyon Sureleri dxrp (NM)
(saat)

Z1-b 10 7.9
Z2-b 20 -
Z3-b 40 10.6
Z4-b 60 -
Z5-b 80 11.8

4.2.1.2 Nikel Ferrit Nanoparcaciklarin Fourier Donusumli Kizilotesi

Spektroskopisiyle Analizi

Bu bolimde birinci ve ikinci basamaktaki sentezapagtrelerinin manyetik
nanoparcaciklar tzerine etkisi sirasiyla inceleki@ceManyetik nanoparcaciklarin
Ozellikleri incelenmeden 6nce ortak ¢oktirme yonteide edilen 6ncil maddenin
yapisal analizi FT-IR ile yapilgtir. Tim numunelerin FT-IR spektrumlari 1300°cm
! ve 370 crit aralginda gosterilmtir. 600-550 critaralginda tetrahedral bolgedeki
metal ile oksijenin bana ait titrgim bandi (Mer-O), 450-385 cii aralginda ise
octahedral bolgedeki metal ile oksijeningbza ait titrgim bandi (My-O) gorallr
[75]. Sekil 4.9'da A2-a, A3-a ve Ad4-a numunelerinin FT-#Rektrumunda 501 ve
430 cm' civarinda kismen gozlenen zayif bantlar nanopakigam olumaya
basladigl seklinde yorumlanabilir. Fakat XRD analizinde dekiemdii gibi oncul
maddelerde NiF® e ait bir pik gdzlenmengtir, dnctil maddede gbzlenen zayif

bantlar da bunu desteklemektedir.
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AZ-3
AZ-3
T
[k.b)
Ad-z
501 /
430
1300 1000 SO0 370

cm

Sekil 4.9: Farkh sicakliklarda sentezlenen oncill maddelerd=ailR spektrumu. (A2-a:
40°C, A3-a: 60°C ve A4-a: 80°C). (gr parametreler; Ki ve Fé® iyon
konsantrasyon miktari= 0.2/0.4, baz konsantrasyodB8:3 M, reaksiyon
suresi= 45 dakika, katirma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)

Al-b numunesine ait spektrumdaki 480 and 562" qikleri hematite garet
etmektedir. [76]. Hematit yapisi bu numuneye aitD<Bonucu ile uyum icindedir.
Sekil 4.10'da A2-b, A3-b ve A4-b numunelerinin spekhda gorulen 404 and 600
cm® pikleri ise NiFeO, yapisini géstermektedir [77, 78]. FT-IR spektrumuwea
XRD desenlerine gore nikel ferrit nanoparcaciklasentezi 20°C’nin ustindeki
sicakliklarda sentezlenen 6nctl maddenin kullarslmile minkindar. 2T'den
yuksek sicakliklarda ise sicaklik amun numunenin yapisi tzerinde 6nemli bir
desisikli ge neden olmagi gorilmektedir.
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T
[k.b)

Ad-b

404

1300 1000 500 370
-1

cm-

Sekil 4.10: Farkh sicakliklarda elde edilen ©6ncil maddelerde®ntezlenen
nanoparc¢aciklara ait FT-IR spektrumu. (Al-b: 20A2:b: 40°C, A3-b:
60°C, A4-b: 80°C). (Ojer parametreler; Ni ve F&* iyon konsantrasyon
miktari= 0.2/0.4, baz konsantrasyonu= 13.3 M, rgaks slresi= 45
dakika, kargtirma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)

Tablo 4.1'de verildii gibi Ni*? ve Fé* iyon konsantrasyonu datirilerek
elde edilen 6ncul maddelerden sentezlenen B1-kh B&-B5-b numunelerin FT-IR
spektrumuSekil 4.11’de verilmektedir. Tium numunelerin spekbunda 600 ve 394
cm® civarinda ortaya cikan pikler Nif@s'e aittir [78]. Iyon konsantrasyonunun
artmasiyla FT-IR spektrumlarinda pikidetlerinde arg meydana gelmive piklerin
belirgin hale geldii gozlenmekmytir.

52



Bl-b

B3-b
oo T
[k.b)

BS-b

500
NV ze2

. 1300 1000 500 370

Sekil 4.11: Ni*? ve Fé® iyon konsantrasyonlar datirilerek elde edilen oncil
maddelerden sentezlenen nanoparcaciklara ait FEdéktrumu. (B1-b:
0.05/0.1, B3-b: 0.2/0.4, B5-b: 0.8/1.6). ger parametreler; reaksiyon
sicaklgi= 80°C, baz konsantrasyonu= 13.3 M, reaksiyonsstiré5 dakika,

karistirma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)

C3-b numunesine ait FT-IR spektrunjekil 4.12'da verilmektedir. C3-b
numunesinin FT-IR spektrumda 599 ve 398 cmivarinda ortaya cikan pikin

NiFe;Os'e aitoldugu distinulmektedir [78].
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C3-b

ST
[k.b)

-7 338
555

1300 1000 500 370

A

Sekil 4.12: Farkli baz konsantrasyonlarinda elde edilen 6ncéifidelerden sentezlenen
nanoparc¢aciklara ait FT-IR spektrumu. (C3-a: 133 (Diger parametreler;
reaksiyon sicaki= 80°C, Ni? ve Fé* iyon konsantrasyonu miktari= 0.2:0.4,
reaksiyon siresi= 45 dakika, kgmma hizi= 1000 rpm olarak sabit
tutulmustur.)

Farkli reaksiyon surelerinde elde edilen dncul nedeldlen sentezlenen
numunelere ait FT-IR spektrumlgtekil 4.13'de verilmektedir. D1-b, D2-b, D5-b ve
D7-b numunelerinin FT-IR spektrumlarinda 602 ve 884" civarinda ortaya cikan
piklere gore numuneler NiE®,'tir [78].
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Sekil 4.13: Farkl reaksiyon surelerinde elde edilen onciul nedefdien sentezlenen
nanoparcaciklara ait FT-IR spektrumlari. (D1-b:%kikia, D2-b:10 dakika,
D5-b:45 dakika, D7-b:120 dakika). (#r parametreler; reaksiyon sicalkh
80°C, Ni? ve Fé& iyon konsantrasyonu miktari= 0.2:0.4, baz
konsantrasyonu=13.3 M, ketirma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)

Farkli karstirma hizlarinda elde edilen 6ncil maddelerdenesteren E1-b,
E3-b ve E5-b numunelerine ait FT-IR spektrumbgakil 4.14’de verilmektedir. E1-

b, E3-b ve E5-b numunelerin spektrumlarinda 6040 cn' civarinda ortaya cikan
numuneler NiFg0, ‘dir [78].
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Sekil 4.14: Farkh karstirma hizinda elde edilen oncil maddelerden sesenl
nanoparcaciklara ait FT-IR spektrumlari. (E1-b:2@®, E3-b:1000 rpm, E5-
b:1800 rpm). (Dier parametreler; reaksiyon sicakh 80°C, Ni? ve Fé®
iyon konsantrasyonu miktari= 0.2:0.4, baz konsaytiau=13.3 M,
reaksiyon suresi= 45 dakika olarak sabit tutuiiuu)

Bu bélimde hidrotermal sentez paremetrelerindeaksic ve strenin nikel
ferrit nanoparcaciklarin yapisal Ozellikleri Gzerinetkisi FT-IR analizi ile
incelenmgtir.

Farkh reaksiyon sicakliklarinda sentezlenen Y1-B2-b ve Y4-b
numunelerine ait FT-IR spektrumfiekil 4.15'de verilmgtir. TUm numunelerin
spektrumlarinda 601 ve 397 dide gérilen pikler NiFgD; yapisina saret
etmektedir [78].
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Sekil 4.15: Farkh reaksiyon sicakliklarinda sentezlenen narggmaklara ait FT-IR
spektrumu. (Y1-b:125°C, Y2-b:150°C ve Y4-b:200°@Ririnci Basamak
Parametreleri; reaksiyon sicatk 80°C, Ni? ve Fé® iyon konsantrasyonu
miktari= 0.2:0.4, baz konsantrasyonu=13.3 M, reaksisuresi= 45 dakika
ve kargtirma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)

Farkl reaksiyon sirelerinde sentezlenen Z1-b, Z8-E5-b numunelerine ait
FT-IR spektrumuSekil 4.16'te verilmektedir. Tum numunelerin spektda 598 ve
397 cni civarinda ortaya ¢ikan ve M-O band tireini ifade eden pikler [78]

gOrulmektedir. Buna gére numuneler NiBgyapiya aittir.
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Sekil 4.16: Farkh reaksiyon sirelerinde sentezlenen nanopiéiesg ait FT-IR
spektrumlari. (Z1-b:10 saat, Z3-b:40 saat ve Z&Is&at) (Birinci Basamak
Parametreleri; reaksiyon sicaltk 80°C, Ni? ve Fé® iyon konsantrasyonu
miktari= 0.2:0.4, baz konsantrasyonu=13.3 M, reaksisuresi= 45 dakika
ve kargtirma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)

4.2.1.3 Nikel  Ferrit  Nanoparcaciklarin ~ Gegirmeli  Elektron
Mikroskobuyla Analizi

Bu bolimde birinci ve ikinci basamakta elde edilankel ferrit
nanoparcaciklarin  TEM analizi yapilacaktir. Sermeeh nikel ferrit
nanoparcaciklarirgekil ve boyutlari gecirmeli elektron mikroskobu afimission
electron microscope, TEM) ile incelemytii. Parcacik boyutlari (@v) TEM
cihazinda kullanilan ImageJ programi ile hesaplgimmi
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Ilk basamakta 80°C sentezlenen A4-a 6ncill madde$EM fotografi Sekil
4.17'de verilmgtir. Bu fotografta cok net olmamakla birlikte parcacik boyutiami
oldukga kiguk oldgu ve ikinci basamak igin ¢ekirdeklerin glugu gorulmektedir.

Sekil 4.17: A4-a numunesine ait TEM fogoafi. (A4-a:80°C). (Burada: Ki ve Fé* iyon
konsantrasyonu=0.2:0.4, baz konsantrasyonu=13.3d4ksiyon siliresi=45
dakika ve kagtirma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)

Al-b, A2-b, A3-b ve A4-b numunelerine ait TEM f@raflari Sekil 4.18’de
verilmektedir. A1-b numunesi kiibik pargaciklarddaosmustur ve parcacik boyutu
134+35 nm'dir. XRD analizine gobre hematit yapidadugu distinulen Al-b
numunesinin kristal boyutu fiziksel boyutundan kkichulunmytur yani bu
numunedeki pargaciklar birden fazla kristalit icektedir dolayisiyla fiziksel boyutu
ve kristal boyutu ayni @ggdir. A2-b, A3-b ve A4-b numuneleri ise daha ¢akré&sele
yakin parcaciklardan ajmustur. Tablo 4.10’da bu numunelere ait pargacik blayut
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sirasiyla, 12.3+5.0, 15.545.8 ve 10.1+3.6 nm olarekimistir. Parcacik boyutlari,
XRD desenlerinden hesaplanasl dezerleri ile uyumlu olarak dgsmektedir.

Sekil 4.18: Farkli reaksiyon sicakliklarinda elde edilen énoidddeden sentezlenen (a)
Al-b, (b) A2-b, (c) A3-b ve (d) A4-b numunelering aEM fotograflari.
(Burada: Ni? ve Fé® iyon  konsantrasyonu=0.2:0.4, baz
konsantrasyonu=13.3M, reaksiyon siresi=45 dakik&argtirma hizi= 1000
rpm olarak sabit tutulntur.)

Tablo 4.10: Farkli reaksiyon sicakliklarinda elde edilen onoidddeeden sentezlenen
nikel ferrit nanoparcaciklarintgy deserleri.

Numune Sicaklik (°C) @&@wm (nm)
Al-b 20 134+35
A2-b 40 12.3+5.0
A3-b 60 15.545.8
A4-b 80 10.1+3.6
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Ni*? ve Fé® iyon konsantrasyonu 0,05:0,1 olan B1-b numunegihndEM
fotografi Sekil 4.19'da verilmektedir. B1-b numunesi kiresgékin parcaciklardan
olusmaktadir. B1-b ve B3-b numunesine ait parcacik Hagusirasiyla 8.2+1.2 nm
ve 10.1+3.6 nm'dir (Tablo 4.11). TEM analizinde @ledilen sonuclara gére Rive
Fe"® iyon konsantrasyonu artikca parcacik boyutlarinbiktar artmgtir. Bu sonug,
XRD analizinden elde edilen kristal boyutlariniti@nle uyum igindedir.

-l

Sekil 4.19: Bl-b'ye ait TEM fot@rafi. (Burada: Reaksiyon sicakk80°C, baz
konsantrasyonu=13.3M, reaksiyon siresi=45 dakiklaavgtirma hizi= 1000
rpm olarak sabit tutulmtur.)

Tablo 4.11: Ni*? ve Fé iyon konsantrasyonu gtirilerek elde edilen énciil maddeden
sentezlenen numuneleringg deserleri.

Numune Ni* ve Fé® iyon trem (NM)
konsantrasyonu
B1l-b 0.05/0.1 8.2+1.2
B2-b 0.1/0.2 -
B3-b 0.2/0.4 10.1+3.6
B4-b 0.4/0.8 -
B5-b 0.8/1.6 -
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C3-b numunesine (13.3 M’lik baz kullanilarak eldilen 6ncil maddeden
sentezlenen numune) ait TEM fgtafi Sekil 4.20'de verilmgtir. Tablo 4.12'de
goruldigt gibi C3-b numunesine ait parcacik boyutu 10.1+3u olarak
Olculmistir. XRD analizinden elde edilen kristal boyut v&M analizinde elde
edilen parcacik boyutu birbiriyle uyumlu olglu gértlmektedir.

Sekil 4.20: C3-b'ye ait TEM fotgrafi. (Burada: Reaksiyon sicak80°C, Ni? ve Fé&*
iyon konsantrasyonu=0.2:0.4 reaksiyon suresi=45kdake kargtirma hizi=
1000 rpm olarak sabit tutulngiwr.)

Tablo 4.12: Farkli baz konsantrasyonlarinda elde edilen dncétdeden sentezlenen
numunelerin gy degerleri.

Numune Baz Konsantrasyonu Tef} (NM)
Cl-b 3.3 -
C2-b 6.7 -
C3-b 13.3 10.1+3.6

Farkli reaksiyon surelerinde elde edilen dncul nealteh sentezlenen D1-b ve
D2-b numunelerine ait TEM fofwaflar: Sekil 4.21'de verilmgtir. D1-b, D2-b ve
D5-b numunelerine ait 1w degerleri sirasiyla 15.3+4.2, 10.8+4.6 ve 10.1+3.6
nm'dir ve Tablo 4.13'te verilmektedir. Reaksiyonrasi arttikca fiziksel parcacik
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boyutlarinin bir miktar azalgh gorilmektedir. Siurenin agtyla beraber kristal
boyutlarindaki (8rp) ve fiziksel parcacik boyutlarindaki+gl) dezisim birbiri ile
uyumludur.

Sekil 4.21: Farkli reaksiyon surelerinde elde edilen oncul nedetdlen sentezlenen
nanoparcaciklardan (a) D1-b ve (b) D2-b'ye ait TEhbgraflari. (Burada:
Reaksiyon sicakh=80°C, Ni ve Fé* iyon konsantrasyonu=0.2/0.4 ve baz
konsantrasyonu=13.3M, kairma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)

Tablo 4.13: Farkh reaksiyon sirelerinde elde edilen 6ncil negidth sentezlenen
numunelerin ¢y deserleri.

Numune Reaksiyon Suresi drem (NM)
(dakika)
D1-b 5 15.3+4.2
D2-b 10 10.8+4.6
D3-b 30 -
D4-b 45 10.1+3.6
D5-b 60 -
D6-b 90 -
D7-b 120 -

Farkll kargtirma hizlarinda elde edilen éncil maddedentezlenen E1-b ve
E5-b numunelerine ait TEM fogoaflari Sekil 4.22'de verilmektedir. E1-b, E3-b ve
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E5-b numunelerine ait parcacik boyutlari sirasg/2+2.0, 10.1+3.6 ve 8.1+2.0 nm
(Tablo 4.14) olarak 6lculngtiir. Nanoparcaciklarin boyutlarinin kamma hizinin
degisimi ile dalgalandii gorulmektedir.

Sekil 4.22: Farkh kargtirma hizlarinda elde edilen 6ncil maddelerden ezdgrien
nanoparcaciklardan (a) E1-b ve (b) E5-b'ye ait TEXbgraflari. (Burada:
Reaksiyon sicakh=80°C, Ni ve Fé* iyon konsantrasyonu=0.2/0.4 ve baz
konsantrasyonu=13.3M, reaksiyon suresi=45 dakikaara&l sabit
tutulmustur.)

Tablo 4.14:Farkli karstirma hizinda elde edilen 6ncill maddeden sentezlenmunelerin

drem degerleri.
Numune Kaggtirma Hizi drem (NM)
(rpm)

El-b 200 8.2+2.0
E2-b 600 -
E3-b 1000 10.1+3.6
E4-b 1400 -
E5-b 1800 8.1+2.1

Ikinci basamak olarak uygulanan hidrotermal sentgmanametreleri olan
sicaklik ve surenin nikel ferrit nanoparcgaciklaboyutlari Gzerine etkisini incelemek
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amaciyla oOncelikle farkhh reaksiyon sicagithda sentezlenen nikel ferrit
nanopargaciklarin analizi yapilacaktir. 150°C v@°EDsicaklikta sentezlenen Y2-b
ve Y4-b numunelerin TEM fotgraflari Sekil 4.23'de verilmektedir. Tablo 4.15'de
verilen Y2-b ve Y4-b numunelerine ait pargacik s sirasiyla 10.1+3.6 nm ve
11.4+3.8 nm olarak hesaplamgm. drgw ile dxgp arasinda uyum olgw
gorulmektedir. Reaksiyon sicakli arttikca dev degerlerinde az miktarda agt
meydana gelrgtir.

Sekil 4.23: Farkl reaksiyon sicakliklarinda elde edilen 6noidddelerden sentezlenen
nanoparcaciklardan (a) Y2-b ve (b) Y4-b'ye ait TEMograflarl. (Birinci
Basamakta elde edilen A4-a 6ncil maddesinin paratest Sicaklik=80°C,
Ni*? ve Fé* iyon konsantrasyonu=0.2:0.4, baz konsantrasyon3i,3
reaksiyon slresi=45 dakika ve kamma hizi= 1000 rpm).ikinci Basamak
Parametresi: Reaksiyon Siiresi=40 saat olarak tseaiblitnustur.)

Tablo 4.15:ikinci basamakta farkli reaksiyon sicakliklarindateglenen numunelerin

drem degerleri.
Numune Reaksiyon Sicagl drem (NM)
(°C)
Y1-b 125 -
Y2-b 150 10.1+3.6
Y3-b 175 -
Y4-b 200 11.4+3.8
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Farkli reaksiyon surelerinde sentezlenen Z1-b vé Zbmunelerine ait TEM
fotograflari Sekil 4.24’de verilmektedir. Z1-b, Z3-b ve Z5-b nunalerine ait fiziksel
parcacik boyutlari sirasiyla 6.6+£2.9, 10.1+3.6 ¥€913.9 nm olarak Tablo 4.16'da
verilmektedir. Numunelerde reaksiyon stresi artiggacacik boyutlarinda belirgin
bir sekilde arty gortlmektedir. Bolim 4.2.1.1'de hesaplanan kris@jutlarinda da
gozlenen bu dgsim TEM fotograflariyla da ortaya konmaktadir. Bu gozlem

reaksiyon suresinin agtiile pargacik boyutunun aggtiyonundeki cabmalari [73]
desteklemektedir.

Sekil 4.24: Farkl reaksiyon surelerinde sentezlenen (a) Z&-oy Z5-b numunelerine ait
TEM fotograflari. (Birinci Basamakta elde edilen A4-a 6nctihddesinin
parametreleri: Sicaklik=80°C, Nive Fé® iyon konsantrasyonu=0.2:0.4, baz
konsantrasyonu=13.3M, reaksiyon siresi=45 dakik&argtirma hizi= 1000

rom). (kinci Basamak Parametresi: Reaksiyon SigakB0°C olarak sabit
tutulmustur.)
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Tablo 4.16:ikinci basamakta farkli reaksiyon siirelerinde seaten numunelerin gy

degerleri.

Numune Reaksiyon Sureleri drem (M)

(saat)

Z1-b 10 6.6£2.9
Z2-b 20 -
Z3-b 40 10.1+3.6
Z4-b 60 -
Z5-b 80 11.9+3.9

4.2.2 Manyetik Analiz

Bu bolimde ortak ¢oktirme ve hidrotermglen ile elde edilen nikel ferrit
nanoparcaciklarin manyetik olcimleri VSM ile yapgtm. Bu 6lgcim sonuglarina
gore superparamanyetik nikel ferrit nanoparcacuklgyarcacik boyutlari Bolim
3.5'de verilersekilde hesaplanrgtir.

4.2.2.1 Nikel Ferrit Nanoparcaciklarin Manyetik Analizi

Bu kisimda birinci basamakta elde edilen oOncul meétth manyetik
Ozellikleri ile birlikte hem birinci basangen sentez parametrelerinin hem de ikinci
basamain sentez parametrelerinin nikel ferrit nanopaidacin manyetik 6zellikleri

Uzerine etkisi incelenecektir.

Tablo 4.1'de verilenartlarda farkli sicakliklarda elde edilen dncil chalére
(20°C, 40C, 60°C ve 80°C) ait manyetizasyon grafikl§ekil 4.1’de +20 kOe
aralginda verilmgtir. Bu grafiklerden goruldgl gibi tum numuneler paramanyetik
karakter gostermektedir. Tablo 4.17'de Al-a, A2-8-& ve A4-a numunelerin
manyetik alinganliklari hesaplanymve sirasiyla 6.18 8.10°, 10.10° ve 10.10
emu/g:Oe oldgu gOsterilimgtir. Reaksiyon sicakhi arttikca onctl maddenin
alinganlgi bir miktar arty gostermektedir.
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Sekil 4.25: Farkli sicakliklarda elde edilen 6ncil maddeleriag0+kOe arafiinda
manyetizasyon grafikleri. (Al-a: 20°C, A2-a: 40°@3-a: 60°C, Ad-a:
80°C). (Diger parametreler; Ki ve Fé® iyon konsantrasyon miktari=
0.2/0.4, baz konsantrasyonu= 13.3 M, reaksiyonsstib dakika, kagtirma
hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtur.)

Tablo 4.17: Farkli sicakliklarda elde edilen éncil maddelefid-@: 20°C, A2-a; 40°C,
A3-a: 60°C, Ad-a: 80°C) manyetik alinganliklari.

Numune Manyetik Alinganlk (10°)
(emu/g:Oe)
Al-a 6
A2-a 8
A3-a 10
Ad-a 10

Al-a, A2-a, A3-a ve Ad-a Oncul maddelerinden sdaten nikel ferrit
nanoparcaciklarin (Al-b, A2-b, A3-b ve A4-b) manzasyon @rileri Sekil 4.26'da
verilmistir. Sekil 4.26 (a)’da Al-b numunes$gekil 4.26 (b) ve (c)'de A2-b, A3-b ve
A4-b numunelerine aitgiler verilmistir. A1-b numunesi kuguk bir ferromanyetik
katkinin oldgu paramanyetik karakter gostermektedir. XRD anadiei Al-b
numunesinin g@rhkh olarak hematit yapida olgw gorilmektedir. Bu sonuca goére

Al-b numunesinin doyuma gitmemesi ve c¢ok kucuk feiromanyetik bilgenle

68



birlikte agirlikli olarak paramanyetik 6zellik gbstermesi ysadianaliz sonuclari ile
uyumludur. A2-b ve A3-b numunelerinin doyum mangasyonu, M deserleri
sirasiyla 54.4 emu/g ve 54.3 emu/g, koersivite,degerleri sirasiyla 4 Oe, ve 2
Oe’tir. A4-b numunesinin Mdeseri ise 48.7 emu/g'dir. Bu numune sifir Og H
deseri ile superparamanyetik 6zelliktedir. Buna goré-\ numunesinin manyetik
boyutu (dsm) BoOlim 3.5'de Dbelirtildgi gibi hesaplanmtir. Bu hesaplama
sonucunda manyetik boyutu standart sapmgerddle birlikte 6.9+0.6 nm olarak
bulunmutur. A4-b numunesinin doyum alan,s ldeseri 8169 Oe’dir. Numunenin
manyetik 6lcim sonuglari ve pargcacik boyutete Tablo 4.18'de verilnstir.

A.C.H. Barreto ve ark. [72], ortak ¢okturme yonteifai NH,OH kullanarak
80°C sentezledikleri nanoparcaciklari kurutup tedine gelen numuneleri 400°C
yuksek sicakfia maruz birakarak manyetik 6zelliklerini incelglardir. 80°C
sentezlenen numunenin 10 kOe analla Olcilen M deseri 15.09 emu/g’dir ve
superparamanyetiktir. Bizim cgtnamizda ise 80°C elde edilen dncul maddeden
sentezlenen numunemiz superparamanyetik olup déksely M deserine (48.7

emu/g) sahiptir.
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Sekil 4.26: Farkli sicakliklarda elde edilen 6nctl maddelerdsmtezlenen nanoparcaciklarin
manyetizasyongileri (a) Al-b numunesi, (b) £20 kOe afahda A2-b, A3-b ve Ad-b
numuneleri, (c) £200 Oe arginda A2-b, A3-b ve A4-b numuneleri. (A1-b: 20°C,-A2
b: 40°C, A3-b: 60°C, A4-b: 80°C). (Bér parametreler; Ki ve Fé* iyon
konsantrasyon miktari= 0.2/0.4, baz konsantrasyoh83 M, reaksiyon suresi= 45
dakika, kargtirma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)
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Sekil 4.26 devami: Farkh sicakliklarda elde edilen 6ncil maddelerdsgntezlenen
nanoparc¢aciklarin manyetizasyogrikeri (a) Al-b numunesi, (b) +20 kOe
aralginda A2-b, A3-b ve A4-b numuneleri, (c) £200 Oelignada A2-b, A3-b
ve A4-b numuneleri. (Al-b: 20°C, A2-b: 40°C, A3-60°C, A4-b: 80°C).
(Diger parametreler; Ri ve Fé® iyon konsantrasyon miktari= 0.2/0.4, baz
konsantrasyonu= 13.3 M, reaksiyon siresi= 45 dalkastirma hizi= 1000
rpm olarak sabit tutulnytur.)

Tablo 4.18:Farkli sicakliklarda elde edilen 6ncil maddelersemtezlenen nikel ferrit
nanoparcaciklarin manyetik 6lgim sonuclari ve pakgaoyutlari.

Numune| Sicaklik drem dxrp dvsm Ms Hc Hs
(C) (hm) (hm) (hm) | (emu/g)| (Oe) (Ge)
Al-b 20 134135 52.6 - 1.1~ 36 18371
A2-b 40 12.3t5.0 16.3 - 54.4 4 3762
A3-b 60 15.5¢5.8 19.3 - 54.3 2 4105
Ad-b 80 10.1+3.6 10.6 6.9+£0.6 48.7 - 8169

*Doyum deseri dlgulen en yiiksek manyetizasyorgelé kullanilarak hesaplangtir.

Farkli Ni*? ve Fé* iyon konsantrasyonlarinda sentezlenen 6nciil medelel
(Bl-a, B2-a, B3-a, B4-a ve B5-a) ait manyetizasgaafikleri Sekil 4.27°'de +20 kOe
aralginda verilmitir. Nanoparcaciklarin Rf:Fe™ iyon konsantrasyon miktari
sirasiyla 0.05:0.1, 0.1:0.2, 0.2:0.4, 0.4:0.8,108dir. Tum numuneler paramanyetik
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karakter gostermektedir. Numunelere ait manyetikganliklar sirasiyla 6.19
10.10°, 10.10°, 10.10° ve 20.10 emu/g:Oe’dir ve Tablo 4.19'da verilmektedir.
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Sekil 4.27: Ni*? ve Fe™ iyon konsantrasyonu gdatirilerek elde edilen énciil maddelerin
manyetizasyon grafikleri. (B1-a: 0.05/0.1, B2-al/0.2, B3-a: 0.2/0.4, B4-a:
0.4/0.8, B5-a: 0.8/1.6). (Rer parametreler; reaksiyon sicgih 80°C, baz
konsantrasyonu= 13.3 M, reaksiyon siresi= 45 dalikastirma hizi= 1000
rpm olarak sabit tutulntur.)

Tablo 4.19:Farkli Ni*? ve Fé&® iyon konsantrasyonunda elde edilen énciil madahe{&xi-
a, B2-a, B3-a, B4-a ve B5-a) manyetik alinganhiklar

Numune Manyetik Alinganlik10°)
(emu/g:Oe)
Bl-a 6
B2-a 10
B3-a 10
B4-a 10
B5-a 20

Farkll Ni*? ve Fé* iyon konsantrasyonunda elde edilen 6nciil maddeterd
sentezlenen numunelere (B1-b, B2-b, B3-b, B4-b yéBait manyetizasyorgéleri
Sekil 4.28 (a)da +20 kOe véekil 4.28 (b)’de 200 Oe arginda verilmgtir.
Nanoparcaciklarin Rf:Fe™ iyon konsantrasyon orani sirasiyla 0.05:0.1, (21:0
0.2:0.4, 0.4:0.8, 0.8:1.6'dir. Mdegerleri sirasiyla 53.0, 50.6, 48.7, 47.8 ve 46.4
emu/g’dir. N? ve F&® iyon konsantrasyonu artikcasMeserlerinde déiis meydana
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gelmitir. Numunelerin hepsi sifir Oe e sahiptir ve siperparamanyetik karakter
gostermektedir. Numunelerin,gl, degerleri standart sapma ghriyle birlikte iyon
konsantrasyonunun a&ima gore sirasiyla 8.0+0.3, 7.3+£0.5, 6.9+0.6, 6.8+0e
6.6+£0.7 nm'dir. Numunelerin Hdezerleri 8255 Oe’ten 11239 Oe’e gemistir.
Tablo 4.20'de numunelere ait manyetik Olcim sonucle parcacik boyutlari
verilmistir. Tablodan goraldgl gibi dysm deserlerindeki dgisim drem ve Gkrp
deserlerindeki dgisimle uyumlu olmakla beraberyel deserleri drem ve Gkrp
deserlerinden kucuktur. Belli bir boyutun altindaki nyeetik nanoparcaciklarda
yluzey etkisi sebebiyle manyetik boyutun fiziksel ybttan kucik oldgu
bilinmektedir [79,80]. Cajmamizda da superparamanyetik nikel ferrit
nanoparcaciklarda manyetik boyutun fiziksel boyukécik oldgu gorulmektedir.
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Sekil 4.28: Ni*? ve Fe™ iyon konsantrasyonu datirilerek elde edilen énciil maddelerden
sentezlenen nikel ferrit nanoparcaciklarin (a) k@@ aralginda, (b) +200 Oe
aralginda manyetizasyorgsleri. (B1-b: 0.05/0.1, B2-b: 0.1/0.2, B3-b: 0.240
B4-b: 0.4/0.8, B5-b: 0.8/1.6). (Bér parametreler; reaksiyon sicgkh 80°C,
baz konsantrasyonu= 13.3 M, reaksiyon suresi= 4%kaakarstirma hizi=
1000 rpm olarak sabit tutulngiwr.)
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Tablo 4.20:Ni*? ve Fé®iyon konsantrasyonu gitirilerek elde edilen énciil maddelerden
sentezlenen nikel ferrit nanoparcaciklarin manysatikimler sonuglari ve
parcgacik boyutlari.

Numune Ni*? ve Fég iyon Orem dxrp dvsm Ms Hc Hs
konsantrasyonlan (nm) (nm) | (nm) | (emu/g)| (Oe) | (Oe)
Bl-b 0.05:0.1 8.2+1.2 9.8/ 8.0+0.3 53.0 - 8255
B2-b 0.1:0.2 - - 7.310.5| 50.6 - 8279
B3-b 0.2:0.4 10.1£3.6 10.6 | 6.9+0.6 48.7 - 8169
B4-b 0.4:0.8 - - 6.8+0.6| 47.8 - 8335
B5-b 0.8:1.6 - 10.9 | 6.6+0.77 46.4 - 11239

Ilk basamakta farkli baz konsantrasyonlari kullankaelde edilen onciil
maddelere (C1-a, C2-a ve C3-a) ait manyetizasyafikigri Sekil 4.29'da £20 kOe
aralginda verilmgtir. Manyetizasyon grafiklerinde goralgia gibi tim numuneler
paramanyetiktir. Tim numunelere ait manyetik almgdarinin 10.1¢ emu/g:Oe
oldugu Tablo 4.21'de verilmtir. Baz konsantrasyonunun 6ncul maddenin manyetik
alinganlgi tzerinde etkisi olmagdi gorilmektedir.

Manyetizasyon {emu/g)

Manyetik Alan (kOe)

Sekil 4.29: Farkh baz konsantrasyonlarinda elde edilen oncéddelerin 20 kOe
aralginda manyetizasyon grafikleri. (C1-a: 3.3 M, CB& M, C3-a: 13.3 M).
(Diger parametreler; reaksiyon sicagkh 80°C, Ni? ve Fé&® iyon
konsantrasyonu miktari= 0.2:0.4, reaksiyon surd8i=lakika, kagtirma hizi=
1000 rpm olarak sabit tutulngiwr.)
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Tablo 4.21: Farkli baz konsantrasyonunda elde edilen éncil eladd (C1-a, C2-a ve
C3-a) manyetik alinganliklari.

Numune Manyetik Alinganhk (10°)
(emu/g:Oe)
Cl-a 10
C2-a 10
C3a 10

Farklh baz konsantrasyonu kullanilarak elde edi@mctil maddelerden
sentezlenen numunelere (C1-b, C2-b ve C3-b) aitystemasyon grileri Sekil 4.30
(a)'da £20 kOe veéekil 4.30 (b)'da £200 Oe arglnda verilmgtir. Numunelerin M
degserleri Cl-b’den C3-b'ye sirasiyla 51.1, 50.3 ve 748emu/g’dir. Baz
konsantrasyonu artikga numunelerins Biserlerinde bir azalma gozlengtir ve
numuneler siperparamanyetik karakter gostermekteigisaplanan gy deserleri
standart sapma gerleriyle birlikte Cl-b’den C3-b’ye dou sirasiyla 8.1+0.5,
8.0£0.5 ve 6.9£0.6 nm’dir, Hdezerleri sirasiyla 10423 Oe, 9249 Oe ve 8169 Oe’dir.
Baz konsantrasyonu artik¢a Heserleri azalmgtir. Tablo 4.22’de tim numunelere
ait manyetik 6lcim sonuclari ve parcacik boyuti@rnimistir.
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Sekil 4.30: Farkli baz konsantrasyonlarinda elde edilen éncéididelerdensentezlenen
nikel ferrit nanoparcaciklarin (a) +20 kOe agaida, (b) £200 Oe arg@inda
manyetizasyon gileri. (C1-b: 3.3 M, C2-b; 6.7 M, C3-b: 13.3 M)Diger
parametreler; reaksiyon sicaitk 80°C, Ni? ve Fé® iyon konsantrasyonu
miktari= 0.2:0.4, reaksiyon siresi= 45 dakika, gtama hizi= 1000 rpm
olarak sabit tutulmgtur.)
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Tablo 4.22: Farkli baz konsantrasyonlari kullanilarak eldeesdidbnciil maddelerden
sentezlenen nikel ferrit nanoparcaciklarin many@ligkimler sonuglari ve

parcacik boyutlari

Numune Baz drem dxrp dvsm Ms Hc Hs
Konsantrasyonu (nm) (nm) | (nm) | (emu/g)| (Oe) (Oe)
(M)
Cl-b 3.3 - - 8.1+0.5| 51.1 - 10423
C2-b 6.7 - - 8.0+0.5| 50.3 - 9249
C3-b 13.3 10.1+3.6 10.6 | 6.9+0.6 48.7 - 8169

Farkli reaksiyon surelerinde ilk basamakta eldéeadincil maddelerin (D1-
a, D2-a, D3-a, D4-a, D5-a, D6-a ve D7-a) manyeyaasgrafikleri Sekil 4.31'de

+20 kOe arafiinda verilmgtir. Manyetizasyon grafiklerinde goérulga gibi tim

numuneler paramanyetik karakter gostgtmi D1-a ve D2-a numunelerinin

alinganliklari ise sirasiyla 2.20ve 6.1C° emu/g:Oe’tir. D3-a, D4-a, D5-a, D6-a ve
D7-a, numunelerinin alinganhklari 10;10emu/g:Oe’ tir.
manyetik alinganhklari Tablo 4.23'de veritir. Ortak ¢oktirmenin suresi arttikga
30 dakikaya kadar manyetik alinganliklarin gritidaha uzun sirelerde ise

desismedgi gorulmektedir.
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Sekil 4.31: Farkli reaksiyon surelerinde elde edilen 6ncil nedelin +20 kOe argiinda
manyetizasyon grafikleri (D1-a:5 dakika, D2-a:1kida,D3-a:30 dakika, D4-
a:45 dakika, D5-a:60 dakika, D6-a:90 dakika, D72@:1dakika). (Dger
parametreler; reaksiyon sicaitk 80°C, Ni? ve Fé® iyon konsantrasyonu
miktari= 0.2:0.4, baz konsantrasyonu=13.3 M, g¢tama hizi= 1000 rpm
olarak sabit tutulmgtur.)

Tablo 4.23: Farkli strelerde elde edilen 6ncil maddelerin (DD2a, D3-a, D4-a, D5-a,
D6-a ve D7-a ) manyetik alinganliklari.

Numune Manyetik Alinganlik (1)
(emu/g:Oe)

Dl-a 2

D2-a 6

D3-a 10
D4-a 10
D5-a 10
D6-a 10
D7-a 10

Farkl reaksiyon sirelerinde elde edilen oncil nedeldlen sentezlenen
numunelerin (D1-b, D2-b, D3-b, D4-b, D5-b, D6-b D&-b) manyetizasyongeileri
Sekil 4.32 (a)’'da £20 kOe v8Bekil 4.32 (b)’'de £200 Oe arginda verilmgtir. D1-b
numunesinin M deseri 49.2 emu/g ve Hdeseri 8 Oe oldgundan ferromanyetik
karakter gostermektedir. D2-b’den D8'’e sirasiyladéserleri 49.6, 48.8, 48.7, 47.6,
455 ve 451 emu/gdir, bu numuneler sifir Oe/yel sahip olup
superparamanyetiktir. Numunelerins ldegerleri 4311 Oe ile 11921 Oe arasinda
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degsismektedir. Farkli reaksiyon sirelerinde sentezlememunelerin D2-b’den D8-
b'ye kadar gsv deserleri standart sapma glerleriyle birlikte sirasiyla 10.6+1.3,
9.840.3, 6.94£0.6, 6.9+0.5, 6.8+0.5 ve 6.8+0.1 nrarakt hesaplanstir. Tablo
4.24'da tim numunelere ait manyetik 6lcim sonughel parcacik boyutlari
verilmistir. Tablodan da goruldiii gibi numunelerin gkp deserlerindeki azalma M
deserlerindeki dgusle paraleldir. Ferromanyetik olan D1-b numunesuthigy deseri
15.3+4.2 nm, gkp deseri ise 17.5 nm'dir. Superparamanyetik D2-b numumes
Orem ve dwp deserleri ise sirasiyla 10.8t4.6 ve 11.2 nmdir. géx
superparamanyetik numunelerin parcacik boyutlari bda numumenin pargacik
boyutundan daha buyuk giir. Bu calsma kapsamindaki tim numunelere ait
manyetik sonucglar da g6z Onlne alfjdda nikel ferrit nanopargaciklarin
superparamanenyetik boyut limitinin yajla olarak 12 nm oldgu sonucuna

varilabilir.
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Sekil 4.32: Farkli reaksiyon surelerinde elde edilen 6ncul nedefdien sentezlenen nikel
ferrit nanoparcaciklarin (a) +20 kOe agahda, (b) +200 Oe arg@nda
manyetizasyon @ileri. (D1-b:5 dakika, D2-b:10 dakika, D3-b:30 dlkek D4-
b:45 dakika, D5-b:60 dakika, D6-b:90 dakika, D7z@ldakika). (Dger
parametreler; reaksiyon sicaitk 80°C, Ni? ve Fé® iyon konsantrasyonu
miktari= 0.2:0.4, baz konsantrasyonu=13.3 M, g¢tama hizi= 1000 rpm
olarak sabit tutulmgtur.)
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Sekil 4.32 devami:Farkli reaksiyon siirelerinde elde edilen éncil dedetden sentezlenen
nikel ferrit nanoparcaciklarin (a) +20 kOe gtaida, (b) +200 Oe ara@inda
manyetizasyon gileri. (D1-b:5 dakika, D2-b:10 dakika, D3-b:30 dkd D4-
b:45 dakika, D5-b:60 dakika, D6-b:90 dakika, D7201dakika). (Dger
parametreler; reaksiyon sicaftk 80°C, Ni? ve Fé® iyon konsantrasyonu
miktari= 0.2:0.4, baz konsantrasyonu=13.3 M, skema hizi= 1000 rpm olarak
sabit tutulmugtur.)

Tablo 4.24:Farkli sirelerde elde edilen éncil maddelerdenegésrten nikel ferrit
nanoparcaciklarin manyetik 6lgim sonuclari ve pakgaoyutlari.

Numune Reaksiyo n dTEM dXRD dVSM Mg Hc Hs
Suresi (nm) (nm) (nm) | (emu/g)| (Oe) (Oe)
(dakika)
D1-b 5 15.3+4.2 17.5 - 49.2 8 4311
D2-b 10 10.8+4.6 11.2 10.6+1.3 49.6 - 9383
D3-b 30 - - 9.8+0.3 48.8 - 9330
D4-b 45 10.1+3.6 10.6 6.9+0.6 48.7 - 8169
D5-b 60 - - 6.9+0.5 47.6 - 10013
D6-b 90 - - 6.8+0.5 45,5 - 10921
D7-b 120 - 7.9 6.8+0.1 45.1 - 11584

IIk basamakta farkli kagirma hizlarinda elde edilen 6nciil maddelere ( E1-a

E2-a, E3-a, E4-a ve Eb5-a) ait manyetizasyon geiiekil 4.33'de verilmtir.
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Manyetizasyon grafikleri gore tUm numuneler parayeéiktir ve numunelere ait
manyetik alinganhklar 10.10 emu/g:Oe olarak hesaplanmve Tablo 4.25'de
verilmistir. Karistirma hiznin dgisimi ile 6ncil maddelerin manyetik alinganliklari

bir dezisiklik gostermemektedir.
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Sekil 4.33: Farkli karstirma hizinda sentezlenen oncil maddelerin +20 kfaésinda
manyetizasyon grafi. (E1-b:200 rpm, E2-b:600rpm, E3-b:1000rpm, E4-
b:1400 rpm, E5-b:1800 rpm,). (8r parametreler; reaksiyon sicgih 80°C,
Ni*? ve Fé* iyon konsantrasyonu orani= 0.2:0.4, baz konsayiras=13.3 M,
reaksiyon siresi=45 dakika olarak sabit tutufimu)

Tablo 4.25: Farkli karstirma hizlarinda sentezlenen 6nciil maddelerin (E82aa, E3-a,
E4-a ve E5-a) manyetik alinganliklari.

Numune Manyetik Alinganhk (10°)
(emu/g:Oe)
El-a 10
E2-a 10
E3-a 10
E4-a 10
ES-a 10

Farkh karstirma hizlarinda elde edilen 6ncil maddelerdsntezlenen
numunelerin ( E1-b, E2-b, E3-b, E4-b ve E5-b) maéimgsyon grileri Sekil 4.34

82



(a)'da £20 kOe veéekil 4.34 (b)'da £200 Oe arginda verilmgtir. Butin numuneler
sifir Oe H'ye sahiptir ve superparamanyetik karakter gostktemdr. Numunelerin
Ms degerleri sirasiyla (E1-b’dan E5-b’ya) 50.7, 49.9,485.3 ve 43.7 emu/g’dir.
Karistirma hizi artikca numunelerin Jdegerlerinde ve pargacik boyutlarindastgi
meydana gelmtir. Farkl karstirma hizlarinda sentezlenen numunelerin E1-b’'dan
E5-b'ya kadar ¢gsv degerleri standart sapma gerleriyle birlikte sirasiyla 8.2+0.5,
8.1+0.6, 6.9+0.6, 6.8£1.3 ve 6.7+0.5 nm olarak p&sanstir. Numunelerin H
deserleri 8674 Oe ile 11055 Oe arasindagigimektedir. Tablo 4.26'da tim

numunelere ait manyetik 6lgiim sonuclari ve parchoyutlari verilmstir.
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Sekil 4.34: Farkli kargtirma hizinda elde edilen éncil maddelerden segrienl nikel ferrit
nanopargaciklarin (a) +20 kOe agahda, (b) +200 Oe arginda
manyetizasyon gileri. (E1-b:200 rpm, E2-b:600 rpm, E3-b:1000 rpEY-
b:1400 rpm, E5-b:1800 rpm). (E@r parametreler; reaksiyon sicgkh 80°C,
Ni+2 ve Fe+3 iyon konsantrasyonu miktari= 0.2:@&z konsantrasyonu=13.3
M, reaksiyon siiresi= 45 dakika olarak sabit tutuiianu)
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Sekil 4.34 devami:Farkh karstirma hizinda elde edilen énciil maddelerden sesmenl
nikel ferrit nanoparcaciklarin (a) +20 kOe agaida, (b) £200 Oe arginda
manyetizasyon gileri. (E1-b:200 rpm, E2-b:600 rpm, E3-b:1000 rpEY-
b:1400 rpm, E5-b:1800 rpm). (B@r parametreler; reaksiyon sicgkh 80°C,
Ni+2 ve Fe+3 iyon konsantrasyonu miktari= 0.2:@az konsantrasyonu=13.3
M, reaksiyon siiresi= 45 dakika olarak sabit tutuiianu)

Tablo 4.26: Farkh karstirma hizlarinda elde edilen dncil maddelerdenegdgrien nikel
ferrit nanoparcaciklarin manyetik élciim sonuclar parcacik boyutlari.

Numune| Karistirma| drem dxrD dvsm Ms Hc Hs

Hizi (nm) (nm) (nm) | (emu/g)| (Oe) (Oe)
(rpm)

El-b 200 8.2+2.C 9.8 8.2+0.5 50.7 - 8674

E2-b 600 - - 8.1+0.6 49.9 - 8330

E3-b 1000 10.1+3.€ 10.6 6.9+0.6 48.7 - 8169

E4-b 1400 - - 6.8+1.3 45.3 - 10092

E5-b 1800 8.1+2.] 8.3 6.7+£0.5 43.7 - 11055

Tablo 4.2'de verilen Y ve Z serisi numunelerinik ldasamginda elde edilen
oncil madde 80°C sicaklikta, ‘Nive Fé* iyon konsantrasyonu 0.2:0.4 ve baz
konsantrasyonu 13.3 M alinarak 45 dakikada 1000 rgenstirma hizinda
hazirlanmgtir.  Sekil 4.35'de ilk basamakta elde edilen ©oncul madden

manyetizasyon grafi +20 kOe arafiinda verilmgtir. Bu grafikten goraldgu gibi
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ilk basamakta sentezlenen O6ncil madde paramanketikter gostermektedir ve
numunenin alingargi 10.10° emu/g:Oe'’tir. ikinci basamakta Y ve Z serisi

numuneler i¢in bu dncul madde kullanigtm.

(8 5]

2
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Manyetizasyon (emu/g)

Manvegik Alan (kOe)

Sekil 4.35: Birinci basamakta sentezlenen o6ncil maddenin +2G kDalginda
manyetizasyon grafi. (Parametreler; Sicaklik=80°C, Nive Fé* iyon
konsantrasyon miktari= 0.2/0.4, baz konsantrasyob®3 M, reaksiyon
suresi= 45 dakika, katirma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)

Tablo 4.2'de verilen farkli sicakliklarda (125°C5QEC, 175°C ve 200°C)
sentezlenen numunelerin (Y1-b, Y2-b, Y3-b ve Y4algnyetizasyon gileri Sekil
4.36 (a)da 20 kOe vesekil 4.36 (b)’de 200 Oe arginda verilmstir. TUm
numunelerin M degerleri Y1-b'den Y4-b'ye sirasiyla 50.8, 48.7, 49v& 48.5
emu/g’dir.  Numuneler superparamanyetiktir. Reaksiyosicaklgl —arttikca
numunelerin parcacik boyutlari standart sapnggederi ile birlikte sirasiyla 8.0+0.4,
6.9+0.6, 7.3x0.5 ve 7.4+0.5 nm'dir. Y1-b’den Y4-b'ykadar numunelerin H
deserleri 7608 Oe ile 9379 Oe arasind&igmistir. Numunelerin manyetik dlcim
sonuclart ve parcacik boyutlari Tablo 4.27'de wertir. Elde edilen
nsuperparamanyetik nikel ferrit nnaoparcaciklar ukdh yiuksek doyum
manyetizasyonuna sahiptir. Zabihi R. ve ark. [g&llsmasinda hidrotermal sentez
ile iki farkli manyetik 6zellik gdsteren nikel ferrmanopargaciklarin elde edili
gOrulmektedir. Bunlar, sifir Oe H ve 35 emu/g’lik M, deserine sahip
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superparamanyetik nanoparcgaciklar ile daha yiksettesérine (yaklaik 40 emu/qg)
sahip fakat 17 Oe {y6steren superparamanyetik olmayan nanoparcadtuk|&izim
calsmamizda ise iki basamakli hidrotermal sentez ileadaiksek Mdeserine (50.8
emu/g) sahip stuperparamanyetik nikel ferrit nanggaklar sentezlenstir.

en
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Sekil 4.36: Farkli sicakliklarda sentezlenen nikel ferrit nagargaciklarin (a) +20 kOe
aralginda, (b) £200 Oe arginda manyetizasyonggleri. (Y1-b:125°C, Y2-
b:150°C, Y3-b:175°C, Y4-b:200°C (Birinci Basamak&aetreleri; reaksiyon
sicaklgi= 80°C, Ni? ve Fé® iyon konsantrasyonu miktari= 0.2:0.4, baz
konsantrasyonu=13.3 M, reaksiyon slresi= 45 dakik&arstirma hizi= 1000
rpm olarak sabit tutulnytur.)
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Tablo 4.27: Farkli sicakliklarda sentezlenen nikel ferrit naargaciklarin manyetik élgtim
sonuglari ve parcacik boyutlari.

Numune| Sicaklik dTEl\/I dXRD dvs|\/| Mg Hc Hs
(°C) (nm) (nm) (nm) (emu/g)| (Oe) (Oe)
Y1-b 125 - 12.5 8.0+0.4 50.8 - 7608
Y2-b 150 10.1+3.€ 10.6 6.9+0.6 48.7 - 8493
Y3-b 175 - - 7.3x0.5 49.5 - 8665
Y4-b 200 11.4+3.8 12.5 7.410.5 48.5 - 9379

Tablo 4.2'de verilen farkli reaksiyon surelerind® (saat, 20 saat, 40 saat, 60
saat ve 80 saat) sentezlenen numunelerin (Z1-bb,Z23-b, Z4-b ve Z5-b)
manyetizasyon gileri Sekil 4.37 (a)’da 20 kOe vé&ekil 4.37 (b)’de +200 Oe
aralginda verilmstir. Numunelerin M deserleri Z1-b’den Z5-b’ye kadar sirasiyla
45.6, 48.2, 48.7, 48.9 ve 51.7 emu/g’dir. Z5-b noesi dsindaki numunelerin H
degeri sifir Oe’'dir. Z5-b numunesinin Hleseri 2 Oe'dir. Z1-b, Z2-b, Z3-b ve Z4-b
superparamanyetik karakter gostermektedir. Supangamyetik bu numunelerin
parcacik boyutlari standart sapmazelderi ile birlikte sirasiyla 6.7+£0.6, 7.1+0.5,
6.9+0.6 ve 6.8£0.6 nm olarak hesaplagtmi Z1-b’den Z4-b’ye kadar numunelerin
Hs degerleri 11692 Oe ile 8928 Oe arasindaigmektedir. Numunelerin manyetik
Olcim sonugclari ve parcacik boyutlari Tablo 4.28/ddlmistir. Reaksiyon suresinin
artgiyla pargacik boyutlarinda {el, dxrp ve disu) arts oldugu goriimektedir.
Daha 0©Once bu c¢amada sentezlenen nikel ferrit nanopargaciklar igin
superparamanyetik boyut limitinin yakl 12 nm oldgu ifade edilmgti. Bu yoruma
uygun olarak Z5-b numunesi slUperparamanyetik péecdmoyutu limitinde
oldugundan H gozlenmeye bdamistir. Numunelerin pargacik boyutlarinin artmasi
ile orantili olarak M deserlerinde ary meydana gelmektedir. Bununla beraber H
deserleri reaksiyon suresini agtiile azalmaktadir. Bu ¢camada sentezlenen tim
numunelerin sentegartlari ile parcacik boyutlari ve manyetik sonuglBablo 4.29
ve Tablo 4.30'da topluca verilmektedir.
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Sekil 4.37: Farkh reaksiyon sirelerinde sentezlenen nikeitfeanoparcaciklarin (a) +20
kOe aralginda, (b) £200 Oe arginda manyetizasyongdleri. (Z1-b:10 saat,
Z2-b:20 saat, Z3-b:40 saat, Z4-b:60 saat ve Z5-s#4t) (Birinci Basamak
Parametreleri; reaksiyon sicakt 80°C, Ni? ve Fé® iyon konsantrasyonu
miktari= 0.2:0.4, baz konsantrasyonu=13.3 M, raeaksisiresi= 45 dakika ve
karistirma hizi= 1000 rpm olarak sabit tutulgtwr.)
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Tablo 4.28: Farkli reaksiyon siirelerinde sentezlenen nikeltfeemoparcaciklarin
manyetik 6élctim sonuclari ve parcacik boyutlari.

Numune Reaksiyon dTEM dXRD dVSM Ms H. Hs

Suresi (nm) (nm) (nm) | (emu/g)| (Oe) (Oe)
(Saat)

Z1-b 10 6.6+2.¢ 7.9 6.7£0.6 45.6 - 11692

Z2-b 20 - - 7.1+0.5 48.2 - 10373

Z3-b 40 10.1£3.¢| 10.6 6.940.6 48.7 - 8169

Z4-b 60 - - 6.840.6 48.9 - 8466

Z5-b 80 11.9+¢3.¢| 11.8 - 51.7 2 8938
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Tablo 4.29: Ortak ¢oktirme yontemiyle elde edilen dncil maddesgintez parametrelerineghaolarak elde edilen nikel ferrit nanoparcacikigparcacik
boyutlari ve manyetik sonuclari

Numune | Reaksiyon Ni*“ ve Fé2 iyon Baz Reaksiyon| Karistrma| drem | Oxro | Ovsm Ms He Hs
Sicaklik | Konsantrasyonlani i onsantrasyony  Siresi Hizl (nm) | (hm) | (nm) | (emu/g)| (Oe) | (Oe)
°O (M) (dakika) (rpm)

Al-b 2C 0.2:0.¢ 13.5 45 100C 13443t 52.¢ - 1.1* 36 18371
A2-b 40 0.2.04 13.3 45 1000 12.3+5.0f 16.3 - 54.4 4 3762
A3-b 60 0.2.04 13.3 45 1000 15.5+5.8| 19.3 - 54.3 2 4105
A4-b 80 0.2.04 13.3 45 1000 10.1+3.6| 10.6 6.9+0.6 48.7 - 8169
Bi1-b 8C 0.05:0.: 13.5 45 100C 8.2+1.. 9.¢ 8.0+0.: 53.C - 825¢
B2-b 80 0.1:0.2 13.3 45 1000 - - 7.3x0.5 50.6 - 8279
B3-b 80 0.2.04 13.3 45 1000 10.1+3.6| 10.6 6.9+0.6 48.7 - 8169
B4-b 80 0.4:0.8 13.3 45 1000 - - 6.8+0.6 47.8 - 8335
B5-b 80 0.8:1.6 13.3 45 1000 - 10.9 6.6x0.7 46.4 - 11239
Cil-b 8C 0.2:0.¢ 3.8 45 100C - - 8.1+0.f 51.1 - 1042:
C2-b 80 0.2.04 6.7 45 1000 - - 8.0+0.5 50.3 - 9249
C3-b 80 0.2.04 13.3 45 1000 10.1+3.6| 10.6 6.9+0.6 48.7 - 8169
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Tablo 4.29 devami:Ortak ¢oktiirme yontemiyle elde edilen 6ncil maddesgintez parametrelerineghaolarak elde edilen nikel ferrit nanoparcaciktaparcacik
boyutlari ve manyetik sonugclari

Numune | Reaksiyon  Ni** ve F¢™ Baz Reaksiyon Karistrma| drem | dxrp | Ovsm Ms Hec Hs

Sicaklik iyon Konsantrasyonu Sdresi Hizi (nm) (nm) (nm) | (emu/g)| (Oe) (Oe)
(°C) Konsantrasyonlari (M) (dakika) (rpm)

D1-b 8C 0.2:0. 13.c 5 100c 15.3+4..| 17.t - 49.2 8 4311
D2-b 80 0.2.04 13.3 10 1000 10.8+4.6] 11.2 | 10.6x1.3| 49.6 - 9383
D3-b 80 0.2.04 13.3 30 1000 - - 9.8+0.3 48.8 - 9330
D4-b 80 0.2.04 13.3 45 1000 10.1+£3.6] 10.6 | 6.9+0.6 48.7 - 8169
D5-b 80 0.2.04 13.3 60 1000 - - 6.9+£0.5 47.6 - 10013
D6-b 80 0.2.04 13.3 90 1000 - - 6.8+£0.5 45.5 - 10921
D7-b 80 0.2.04 13.3 120 1000 - 7.9 6.810.1 45.1 - 11584
El-b 8C 0.2:0. 13.c 45 20C 8.2+2.( 9.¢ 8.2+0.¢ 50.% - 867¢
E2-b 80 0.2.04 13.3 45 600 - - 8.1+0.6 49.9 - 8330
E3-b 80 0.2.04 13.3 45 1000 10.1+£3.6] 10.6 | 6.9+0.6 48.7 - 8169
E4-b 80 0.2.04 13.3 45 1400 - - 6.8+1.3 45.3 - 10092
E5-b 80 0.2.04 13.3 45 1800 8.1+2.1 8.3 6.7£0.5 43.7 - 11055
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Tablo 4.30: Hidrotermal sentez parametreleringlbalarak elde edilen nikel ferrit nanoparcacikhaparcacik boyutlari ve manyetik sonuclari.

Numune Reaksiyon Reaksiyon drem dxrp dvsm Ms Hc Hs
Sicaklik Suresi (nm) (nm) (nm) (emu/q) (Oe) (Oe)
(°C) (saat)
Y1-b 12t 4C - 12.t 8.0+0.¢ 50.¢ - 760¢
Y2-b 150 40 10.1+£3.6 10.6 6.9+0.6 48.7 - 8493
Y3-b 175 40 - - 7.320.5 49.5 - 8665
Y4-b 200 40 11.4+£3.8 12.5 7.4+£0.5 48.5 - 9379
Z1-b 15C 1C 6.6+2.¢ 7.€ 6.7+0.¢ 45.¢€ - 1169:
Z2-b 150 20 - - 7.1£0.5 48.2 - 10373
Z3-b 150 40 10.1+£3.6 10.6 6.9+0.6 48.7 - 8169
Z4-b 150 60 - - 6.8+£0.6 48.9 - 8466
Z5-b 150 80 11.9+3.9 11.8 - 51.7 2 8938
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5. SONUGC

Bu calsma superparamanyetik nikel ferrit nanoparcaciklasentezi ve
karakterizasyonunu icermektedir. Gala, iki basamaktan ojmaktadir. Birinci
basamakta acik hava ortaminda ortak c¢oOktirme ydntden oncul madde
sentezlenngtir. Ikinci basamakta ise ortak c¢oktirme ile sentezletweriil madde
hidrotermal sentezde kullanigtwr. Her basamgza ait sentez parametrelerinin,
numunelerin yapisal ve manyetik Ozellikleri tzeriatkisi incelenmytir. Birinci
basamakta dnciil maddenin sentezinde ortak ¢oktimnsecaklik, Ni? ve Fé® iyon
konsantrasyonu, baz konsantrasyonu, reaksiyon isives kargtirma hizi
parametrelerinin  nikel ferrit nanoaparcaciklarinizellikleri Gzerine etkisi
argtiriimistir. ikinci basamakta ise hidrotermal senteze ait reaksigicaklgl ve
suresinin elde edilen nikel ferrit nanoparcacikliayapisal ve manyetik Ozellikleri

tzerine etkisi incelenrstir.

Numunelerin yapisal karakterizasyonu st kirinimi (XRD), fourier
donumlu kizilotesi spektroskopisi (FT-IR) ve gecirmedlektron mikroskobu
(TEM) ile yapiimstir. Numunelerin parcacik boyutlari, xgh deserleri XRD
desenlerinden, fiziksek boyutlariyegh deserleri ise TEM fot@raflari kullanilarak
hesaplanmgtir. TUum numunelerin  manyetik analizi tigmali numune
magnetometresi (VSM) ile yapilgtr ve manyetik boyutlari, \@m deserleri
manyetizasyon verileri kullanilarak hesaplagtmi

Farkh reaksiyon sicakliklarinda elde edilen 6énotdddelerden elde edilen
numunelerin XRD ve FT-IR spektrumuna gore, 20°Gtte edilen numunesalikli
olarak hematit yapidadir ve kiguk bir ferromanyekitki iceren paramanyetik
karakter gostermektedir. Yapisal analize gogednumuneler nikel ferrittir. 40°C ve
60°C’de sentezlenen numuneler doyumasmlgtir yaklagik 54 emu/g’lik oldukca
yuksek M dezserlerine sahiptir ancak koersivite gostermekte®°C’de elde edilen
numune ise superparamanyetik karakterdedir. Bu memua M'i 48.7 emu/g, Qsm
deseri 6.9£0.6 nm, gkp degeri 10.6 nm ve fky degeri ise 10.1+3.6 nm'dir.

Farkll Ni*? ve Fé* iyon konsantrasyonunda elde edilen énciil maddeterd

sentezlenen numuneler XRD desenlerine ve FT-IRtsp@karina gore nikel ferrit
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yapidadir. Ni# ve Fé* iyon konsantrasyonu artikca B1-b numunesinden B5-b
numunesine kadar vgy degerlerinin 8.0+0.3 nm’den 6.6x0.7 nm'ye ve sM
degerlerinin de 53.0 emu/g’dan 46.4 emu/g’a azaldorulmektedir. Hdezeri 8255

Oe ile 11239 Oe arg@inda dgismektedir. Tum numuneler stperparamanyetik
karakter gostermektedir.

Baz konsantrasyonu gstirilerek elde edilen o6nctil maddelerden
sentezlernen numunelerin  nikel ferrit yapida @ldu goralmitar. Cl-b
numunesinden C3-b numunesine kadar baz konsantmasybkca Mdegerleri 51.1
emu/g’dan 48.7 emu/g’a vey¢l deserlerinde de 8.1+0.5 nm’den 6.9+0.6 nm'ye
dUsmusttr. Hs deserleri baz konsantrasyonun artmasi ile 10423 Oe&HsD Oe’e
azalma gostermektedir.

Farkl reaksiyon sirelerinde elde edilen oncil nedeldlen sentezlenen
numunelerin tamuandn nikel ferrit yapida ofdu XRD deseninden ve FT-IR
spektrumlarindan goérilmektedir. D1-b numunesinig ddseri 49.2 emu/g ve H
degeri ise 8 Oe’'dir. grp Ve drem degerleri sirasiyla 17.5 nm ve 15.3+4.2 nm'dir. D1-
b numunesi dindaki tum numunelerin Hdezeri sifirdir ve stperparamanyetik
karakter gdstermektedir. D2-b'den D7-b'ye kadarksggon siresi artikca M
deserlerinde 49.2 emu/g’dan 45.1 emu/g’a azalma meydgelmektedir. Buna
paralel olarak numunelerinygls deserlerinde de 10.6+x1.3 nm'den 6.8+0.1 nm’'ye
kadar azalma meydana gelmektedir. Reaksiyon simsica parcaciklarin x@p
deserlerinde de azalma gorulmektedir. D2-b’den D8-bryemunelerin H deserleri
9383 Oe’den 11584 Oe’e kadar agostermektedir.

Farkh kargtirma hizinda elde edilen 6ncul maddelerden sestenl
numunelerin  nikel ferrit yapida olgu XRD desenlerinden ve FT-IR
spektrumlarindan gorulmektedir. E1-b’den E5-b’yeldakargtirma hizi artikgca M
deserlerinde 50.7 emu/g’dan 43.7 emu/g’a azalma meydgeimektedir. E1-b'den
E5-b’'ye kadar tium numunelerin:Hieseri sifirdir ve superparamanyetik karakter
gostermektedir. Numunelerin v¢ly deserleri 8.2+0.5 nm'den 6.7+0.5 nm'ye
azalmaktadir. E1-b numunesinden E5-b numunesinarkdddeserleri 8674 Oe ile
11055 Oe arasinda gigmektedir.

Hidrotermal sentezle farkh reaksiyon sicaklikla@iansentezlenen numuneler

XRD ve FT-IR analizlerine gore nikel ferrit yapidad Reaksiyon sicaldinin
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degisimi ile pargacik boyutlarinda {gw, dxrp, dvsm) dalgalanma meydana gelktin.
Farkli sicakliklarda sentezlenen nanoparcacikigtyrdeserleri 50.8 emu/g ile 48.5
emu/g arasinda @smektedir. TUm numuneler superparamanyetik karakter
gostermektedir ve Hlezerleri 7608 Oe ile 9379 Oe arasindgidmektedir.

Hidrotemal sentezle farkli reaksiyon surelerindete#lenen nanoparciklarin
XRD desenlerine ve FT-IR spektrumlarina gore nikedrit yapida olduklari
gorulmektedir. Reaksiyon siresi arttikga parcaoiklakzp deserleri 7.9 nm’'den
11.8 nm'ye artnstir. Buna uyumlu olarak gy deserlerinde de 6.6£2.9 nm’den
11.9+£3.9 nm’ye ar§igozlenmgtir. Z1-b numunesinden Z5-b numunesine kadar M
deserleri 45.6 emu/g’dan 51.7 emu/g’a kadar artmaktatb-b numunesi dindaki
tim numuneler sdperparamanyetiktir, Z5-b numunesD& H godstermektedir.
Reaksiyon suresi artikca numunelery tgzerleri 11692 Oe ile 8938 Oe arasinda
desismektedir.

Bu calgmada ortak c¢oktirme yontemi ile elde edilen Oncuadde
kullanilarak hidrotermal sentez ile yuksek doyum ngetizasyonuna sahip
superparamanyetik nikel ferrit nanoparcgaciklar eddeémistir. Bu nanoparcaciklarin
yapisal ve manyetik 6zellikleri sentez parametnedegtre incelenmgiir. En yiksek
Ms desere sahip superparamanyetik nikel ferrit nanopaktac 80°C sicaklikta,
Ni*%Fe" iyon konsantrasyonu 0.05:0.1 olan, 13.3 M'lik ézeltisi kullanilarak 45
dakikada 1000 rpm'de elde edilen dncul madde kuHieak 150°C’de 40 saat
hidrotermal sentez ile elde ediktir. Bu numunenin Mdeseri 53.0 emu/g, manyetik
parcacik boyutu 8.0+0.3 nm’dir. Butin numunelerkdile alind¢inda drp deseri
yaklasik 12 nm’den buyik parcaciklarincHjosterdgi, nikel ferrit nanoparcaciklar
icin bizim calgmamizda suUperparamanyetik parcacik boyutu iginr siegerin
yaklasik 12 nm oldgu soylenebilir.
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