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OZET

KATILARDA NADIiR TOPRAK METALLERININ OPTIKSEL
OZELLIKLERI VE SPEKTROSKOPISI
YUKSEK LiSANS TEZi
SEYFEDDIN CABUK
BALIKESIR UNIVERSITESI FEN BILIMLERI ENSTITUSU
FiZiK ANABILIiM DALI
(TEZ DANISMANI: PROF. DR. ORHAN ZEYBEK)

BALIKESIR, HAZIRAN - 2019

Bu calismanin amaci, bor katkili bilesiklerin yapisal ve optiksel 6zelliklerini
incelemektir.

Sentezledigimiz Co,Ni(BOs), bilesigine, nadir toprak elementi oksidi olan,
Nd,Os, kiitlece %x=0.5, 1.0, 5.0, 10.0 agirhik oranlarinda sentezlenen saf
maddeye katkilandirildi. Saf Co,Ni(BOs), bilesigine Neodimyum metalinin kristal
orgii bosluklarina girmesi hedeflendi. Sentezlenen bilesigin yapisal ve optiksel
ozellikleri X-Ismlar1 Toz Kirmmimi (XRD), Fotoliiminesans (PL) ve Kizilotesi
Spektroskopisi (IR) ile incelendi.

XRD sonuglarina gore, nadir toprak elementi olan Neodimyum iyonunun,
Co,Ni(BO3); bilesiginin kristal orgiisiinii bozmadan, kristal bosluklarina homojen
bir sekilde dagildigr goriildii. Nd»Os kiitlece %10.0 oraninda katkilandirilma
yapildiginda ise, saf Co,Ni(BO3), bilesigine ait kristal yapinin korundugu halde,
Nd,Os ‘in ortamdaki B,0O; ile tepkimeye girerek Nd(BOs;) bilesigi olusturdugu
bulundu.

PL sonuglarina gore, saf Co,Ni(BOs), bilesigi en biiyiikk PL siddetine sahip
oldugu goriildii. Kiitlece degisik yiizde oranlarinda Nd,Os ile katkilandirildiginda
PL siddetleri azaldig1 goriildii. Yiiksek dalgaboylarinda PL siddetleri Nd,Os
miktarina bagl olarak yiiksek degerler almaktadir.

IR sonuglarma gore, IR gegirgenlik siddetleri katki miktar1 artikga azalmakta
oldugu goriildii. IR absorpsiyon siddetleri ise katkilama artik¢a arttig1 bulundu.

ANAHTAR KELIMELER: Co,Ni(BOs), bilesigi, Nd,O;, yapisal ve optiksel
ozellikler.



ABSTRACT

OPTICAL PROPERTIES AND SPECTROSCOPY OF RARE EARTH
METALS IN SOLIDS
MSC THESIS
SELEN DURUKAN
BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE
PHYSICS
(SUPERVISOR: PROF. DR. ORHAN ZEYBEK))

BALIKESIR, JUNE 2019

The aim of this study is to investigate the structural and optical properties of
boron doped compounds.

The synthesized Co,Ni(BOj3), compound with rare earth element oxide, Nd,Os,
was added to the pure substance synthesized by weight of x = 0.5, 1.0, 5.0, 10.0.
The pure Co,Ni(BOs), compound was targeted to enter the neodymium metal into
the crystalline mesh gaps. The structural and optical properties of the synthesized
compound were investigated by X-Ray Powder Diffraction (XRD),
Photoluminescence (PL) and Infrared Spectroscopy (IR).

According to the XRD results, it was seen that the rare earth element Neodymium
ion had a homogeneous distribution to the crystal cavities without disturbing the
crystal lattice of Co,Ni(BO3), compound. When Nd,Os was added by 10.0% by
mass, the crystalline structure of the pure Co,Ni(BO3), compound was protected,
but Nd,Os was reacted with B,Os in the medium to form the Nd(BO3) compound.

According to the results of PL, pure Co,Ni(BO3), compound was found to have
the greatest PL intensity. PL intensities were decreased when added to different
percentages by Nd,Os. In high wavelengths, PL intensities are high values
depending on the amount of Nd,Os.

According to IR results, IR transmissivity intensities decreased as the amount of

additives increased. IR absorption intensities were found to increase as the doping

increased.

KEYWORDS: Co,;Ni(BOs), compound, Nd,Os, structural and optical properties.
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1. GIRIS

1.1 Giris

Bu boliimde bor ve metal boratlar hakkinda bilgi verilecektir. Son olarakda

calismanin amaci belirtilecektir.

1.2 Bor ve Bilesikleri

Bor, Al, Ga, In ve Tl'yi de igeren periyodik tablonun 13 element grubunun bir
tiyesi olarak periyodik cetvelde bulunmaktadir. Borun atom numarasi 5, bor atomun
kiitlesi 11, bir ana oksidasyon durumu (+3) ve dogal olarak olusan iki kararli izotop
("B ve ''B) vardir. Bor bir litofil elementtir ve kimyas1 genel olarak Si grubuna diger

grup 13 elementlerinden daha yakindir.

Bor, kayalarda, toprakta ve suda her yerde bulunan bir elementtir. Her zaman
oksijene bagl borlu bilesikler formunda yiiksek konsantrasyonlu, ekonomik boyutta
bor mineral birikintileri nadirdir ve genellikle volkanizma veya hidrotermal aktivite
gecmisi olan kurak alanlarda bulunur. Bu tiir kaynaklar Tiirkiye'de, ABD'de ve diger
bazi lilkelerde bol miktarda bulunmaktadir [1]. Borat-mineral konsantreleri ve rafine
iriinler diinya capinda iiretilip yogun bir sekilde satis1 olmaktadir. Borun kullanim
alanlar ¢ok yaygindir: cam ve ilgili vitre uygulamalarinda, ¢camasir agarticilarinda,
yangin geciktiricilere, gilibrelerde mikro besin olarak ve bir¢ok baska amag igin
kullanilirlar [2]. Borun ¢esitli kimyasi ve 6nemi, boratlarin, tetrahedral baglanma
modellerinin yami sira, trigonal baglanma ve biyolojik islevselligi olan, biyolojik
onemi olan organik fonksiyonel gruplarla kompleksler olusturma gibi {istiin

ozellikleri barindirmaktadir [3].



Bor hafif bir elementtir ve ylizey ortamindaki iyonik ve ¢oziinen tiirler ugucu
olma egilimindedir. Kayalarin kimyasal olarak ayrigsmasi sirasinda, B ¢oziindiiriiliir

ve BO*, B'0,*, BO;”", H,BO™ and B(OH), gibi birka¢ anyon olusturur [4].

Bor bilesikleri deterjan endiistrisinde temizleme yardimcilar1 olarak yaygin
sekilde kullanilmakta ve pH kontrolii i¢cin tamponlar da dahil olmak iizere ¢ok cesitli
endiistriyel kullanimlara sahiptir [5]. Bor pentahidrat, yalitim fiberglasi ve sodyum
perborat agartict iiretiminde ¢ok bliylik miktarlarda kullanilmaktadir [6]. Bor
bilesikleri ayrica borosilikat camlarin imalatinda, metaliirjide aki olarak ve gelik
alagimlarinin imalatinda da genis bir kullanim alanina sahiptir [7]. Borik asit, tekstil
cam elyafinda, bir alev geciktirici ve hafif bir antiseptik olarak seliilloz yalitiminda
yaygin olarak kullanilir [8]. Amorf B, yesil renk saglamak icin piroteknik isaret

fiseklerinde ve roketlerde atesleyici olarak kullanilir [9].

1.3 Liiminesansin Temel Mekanizmasi

Enerjinin emilimini ve ardindan 151k yayilmasini igeren olaylar, genel olarak
liiminesans terimi altinda simiflandirilmaktadir. Bir fotonun emilimi ile uyarilmasi,
flioresan veya fosforlu ana teknik olarak 6nemli 1sildayan tiirlerin sinifina yol
acmaktadir. Genel olarak, floresans “hizli” (ns zaman O6l¢egi) iken, fosforesans
“yavas” (daha uzun zaman 0Olcegi, saatlere veya hatta giinlere kadar) [10]. Kimyasal
ve biyokimyasal sistemlerin Ozelliklerini 6lgmek i¢in 1s1ldama yoOntemlerinin
kullanim1 son yillarda ¢ok artmistir. "Liiminesans" terimi, 1888'de Wiedemann
tarafindan, termik olarak uyarilmis maddelerden gelen 151k emisyonu ile ortalama
kinetik enerjilerini arttirmadan bagka yollardan uyarilan molekiillerden gelen 151k

emisyonunu ayirt etmek i¢in tanitildu.

Siyah bir cisim i¢in beklenenden fazla 1s1k yayilmasi, 151k yayilmasi olarak
tanimlanir. Bu emisyon, kati elektronik sistemin bir tiir 6nceden uyarilmasi yoluyla
kat1 iginde depolanan enerjinin saliverilmesidir, 6rnegin bu, goriiniir, kizilotesi (IR)
veya hatta ultra-mor (UV) 151k ve iyonlastirici radyasyon tarafindan indiiklenebilir.
Yayilan 15181n radyasyonundan birinin daha uzun bir dalga boyuna sahip oldugunu

belirtmek onemlidir [11]. Ayrica, yayilan 15181 dalga boyu, 1s1ldayan malzemenin



parmak izi olarak goriinlir. Malzemenin 1s1mim enerjisini saklama yetenegi,
liminesans dozimetrisinde Onemlidir ve genellikle, elektron tuzagi olarak
adlandirilan tuzak seviyeleri gibi davranan, kirlilik atomlar1 ve yapisal kusurlar gibi
cesitli aktivatorlerin varligr ile iliskilidir. Liiminesans aksi halde floresans veya
fosforesans olarak adlandirilabilir. Farkli isimler uyarma ve 151k emisyonu arasindaki
gecikmeden kaynaklanmaktadir. Eksitasyon sirasinda olusan liiminesans floresans,
diger taraftan 10 nano-saniyeden daha fazla bir gecikme varsa liiminesans daha sonra

fosforesans olarak adlandirilmaktadir [12].

Liiminesans siirecinde, bir malzemede radyasyon oldugunda, enerjisinin bir
kismu daha uzun dalga boyunda bir 151k olarak emilir ve yeniden yayilir (Stokes
yasast). Liiminesans isleminde, yayilan 151 dalga boyu, 1s1ma 1simasinin degil,
1sildayan bir maddenin o6zelligidir. Yayilan 1sik goriiniir 151k, ultraviyole veya
kizil6tesi 151k olabilir. Kara cisim 1gimnimin1 icermeyen 151k yayilmasi, iki agamayi
igerir: (1) Bir kat1 malzemenin elektronik sisteminin daha yiiksek enerji durumuna

uyarilmasi ve (2) miiteakiben foton ya da sadece 151k emisyonu seklindedir [13-15].

1.4 Metal Borat Bilesikleri

Borat bilesikleri son yiizy1l boyunca kristalografik ¢alismalarin yogun bir
konusu olmustur. Susuz ana grubun veya gecis metal borat bilesiklerinin
hazirlanmasina karst biiyiik bir ilgi vardir [16, 17]. Tercih edilen bor bilesikleri
kalsiyum, ¢inko, bakir, kobalt, magnezyum, kadmiyum, giimiis, nikel ve demir vb.

gibi metal borat bilesiklerdir (lantanit ve aktinit seri elementleri dahil).

Son zamanlarda borun ii¢ koseli veya dort yiizlii koordinasyonlar ile elde
edilebilen on binlerce yapi tiiriinden dolay1 susuz ana grup veya gecis metal borat
bilesiklerinin hazirlanmasi i¢in biiyiik bir ilgi bulunmaktadir [18-22]. Bir¢ok metal
borat dogrusal olmayan optik ve lazer uygulamalarinda o6nemli uygulamalar
gerceklestirmektedir [23]. Bunlarin ayn1 zamanda 6nemli manyetik, katalitik ve
fosforisil ozellikleri de bulunmaktadir [24-26]. Bahsedilen uygulamalardan dolay1

metal boratlar endiistriyel arenada bir¢cok teknolojik uygulama alani1 bulmaktadir.



1.5 Calismanin Amaci

Bu tez c¢alismasmin amaci, bor katkili bilesikleri kullanarak, 1sildama
Ozelligine sahip nadir toprak elementlerinin oksitlenmis halini katkilayarak ortaya

¢ikan iiriiniin yapisal ve optiksel olarak incelemektir.



2. MATERYAL VE YONTEM

2.1 Kullanilan Materyaller

Bu tez calismasinda Co,Ni(BOs3), nin sentezi i¢in baslangi¢ reaktanlar1 olarak
Co(NOs3), 6H,0, Ni(NOs),-6H,O ve H3BOs reaktifleri kullanilmistir. Bunlar ilave

aritma uygulanmadan kullanilan ve Merck’ten tedarik edilen ticari reaktiflerdir.

Reaksiyonlar agik havada firin Protherm PLF 120/10 trademark tarafindan
gergeklestirilmistir. XRD verileri Cu Ka radyasyonlu (50 kV, 40 mA ve A: 1.54060
A) Rikagu X-1s511 kirmnmélgeri (Model, Dmax 2200) kullamlarak toplanmustir.
Kiziltesi spektrum 4000-400 cm ' bélgelerinde Mattson Genesis II-FTIR
spektrofotometre kullanilarak elde edilmistir. Metal iyonlar, Co** ve Ni*" UNICAM
929 Atomik Absorpsiyon Spektrofotometresi (AAS) kullanilarak analiz edilmistir.
Farkli termal analizlere sahip (TG & DTA) ve farkli tarama kalorimetresine sahip

termogravimetri NETZCSCH STA 409 kullanilarak gergeklestirilmistir.

Kalibrasyon ise bu calismada 10 °C.min"'“lik bir tarama sicakliginda nitrojen
gaz1 atmosferinde gerceklestirilmistir. Agirlik ve sicaklik kalibrasyonu 20 - 1200 °C
araliginda gerceklestirilmistir. Birim hiicre parametrelerinin diizenlenmesi POWD
program (etkilesimli bir Toz Kirmimi Veri Yorumlama ve Indeksleme Programi Ver.

2.2.) tarafindan hesaplanmustir [14].

Sentez islemi su sekilde gerceklestirilmistir: 0.02 mol (5.841 g)
Co(NO3),-6H,0, 0.01 mol (2.918 g) Ni(NO3),-6H,0O ve 0.02 mol (1.241 g) H;BO;
seramik havanda homojen bir sekilde karigtirilmigtir. Daha sonra karigim platin bir
kaba aktarilmistir ve firinin igerisine yerlestirilmistir. Bahsedilen bilesik dort adimla
elde edilmistir. Ik olarak sicaklik dakika basma 15 °C’lik bir artisla 450 °C’ye
cikarilmistir. 450 °C’de 4 saat boyunca bekletildikten sonra numune firindan

cikarilmis ve sogutulmustur.



Karisim homojen oluncaya kadar iyice ezildikten ve karistirildiktan sonra
firmin igine tekrar yerlestirilmistir. Ikinci olarak; sicaklik dakika basma 1 °C
arttirllarak 600 °C’ye kadar ylikseltilmistir ve numune 600 °C’de 3 saat boyunca
bekletilmistir. Ugiincii evrede numune dakika basina 1 °C artisla 900 °C’ye
isitilmistir ve 900 °C’de 12 saat boyunca bekletilmistir. Son olarak; iiriin dakika
basina 1 °C’lik bir azaltma ile oda sicaklifinda sogutulmustur. 900 °C’de daha iyi
kristal formlar elde edilmistir. Bu yiizden siire¢ i¢in en uygun sicakligin 900 °C

oldugu belirlenmistir.

Reaksiyona girmeyen reaktiflerden kurtulmak i¢in nihai iirlin sicak saf su ile
yikanmistir ve 4 saat boyunca 60 °C’de kurutulmustur. Elde edilen iiriinlin agirlig
2.824 g (teorik olarak 2.942 g beklenmistir) olmustur. Bu yiizden verim etkililigi

%96 olarak hesaplanmistir. Uriiniin rengi neredeyse pembe-giil rengindedir.

2.2 Kullanilan Cihazlar

Bu tez calismasinda, sentezlenmis iirlin temel olarak yapisal Ozelliklerini
belirlemek i¢in X-1511 toz kirinimi ve IR bolgesinde davranisi hakkinda bilgi almak
icin Fourier Doniisiimlii IR (FTIR) spektroskopik teknigi ve optiksel ozellikleri

belirlemek i¢in de fotoliiminesans spektroskopisi kullanilmigtir.

Bu boliim sentezlenmis iiriinii nitelemek i¢in kullanilan ¢esitli prensip ve
enstriimantasyon tekniklerine genel bir bakis sunmaktadir. Bu calismada {iriiniin
yapisinin tanimlanmasit ve dogrulanmast i¢in X-1s51n1 toz kirinimi (XRD)
kullanilmigtir. XRD ayni zamanda pargacik boyutu ve kristal evresini belirlemek igin
de kullanilabilir. XRD’nin teorisi ve enstriimantasyonu iizerine agiklama bu boliimde
verilecektir. XRD nanoyapili organik ve inorganik maddelerin yapisini analiz etmek

icin gliclii bir alettir.

Cok yonlii spektrofotometrelerin gelistirilmesi ve spektroskopik tekniklerdeki
gelismeler bir maddenin numunesinin analiz edilmesinde 6nemli gelismelere sebep

olmustur. Bu bolim ayn1 zamanda ii¢ biiylik spektroskopik metot olan XRD,



Fotoliiminesans ve Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopinin teorik yonleri ve

enstriimantasyon teknikleri tizerine bir bakis agis1 da icermektedir.

2.2.1 X-Ismnlan Toz Kirinimi (XRD)

XRD, dogal ve iiretilmis maddelerin kimyasal olusumu we kristalografik
yapis1 hakkinda ayrintili bilgi veren ¢ok yonlii ve yikict olmayan bir tekniktir. Bir
kristal sabit dalga boyunda (atomik ol¢iide kristal kafes diizlemlerinin bosluguna
benzer olarak) ve belli gelen agilarda X-isinlarina ileri derecede maruz birakildigi
zaman, sagilmig X-iginlarmin dalga boylart yapici olarak karistiginda yogun
yansitilmis X-1sinlan {iretilmektedir. Dalgalarin yapici olarak karigmasi i¢in seyahat
giizergahindaki farkliliklar dalga boyunun integral katsayilarina esit olmalidir. Bu
yapict karigma meydana geldigi zaman X-iginlarinin kirinima ugramis bir hiizmesi
uyarict hiizmeninkine esit bir agida kristalden ayrilacaktir. XRD’nin sematik

diyagrami Sekil 2.1°de gosterilmektedir.

C
a Ugrayan X-Ismlan
L C

Gelen X-Ismlan
A A 3

e|e

4 B'
Atomik Olciide Kristal Kafes Diizlemleri

Sekil 2.1: Bragg Yasasi.

Dalga boylarinin (1) tamsayisiyla ABC ve A'B'C' yollar1 arasindaki mesafe
farklilik gosterdigi zaman kirinima ugramis X-1ginlar1 yapici girisim gostermektedir.
Bu ozelligi gostermek i¢in; ‘d’ kristal kafes diizlemsel mesafeli bir kristal goz
oniinde bulundurulursa; ABC ve A'B'C' 1s1n yollar1 arasindaki seyahat yolu uzunlugu
farki dalga boyunun tamsay1 katsayisi oldugu zaman, o spesifik dalga boyu, kristal

kafes diizlemsel bosluk ve gelis acisinin (0) bir kombinasyonu dahilinde yapici
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girisim olusacaktir. Bir kristal i¢indeki her rasyonel diizlem atomlar tek bir agida
(sabit bir dalga boyundaki X-1sinlari i¢in) kirinima ugrayacaktir. Gelen X-1sinlarinin,
gelis acgisinin ve atomlarin kristal kafes diizlemleri arasindaki boslugun dalga boyu
arasindaki genel iliski Bragg Yasasi olarak bilinmektedir ve asagidaki sekilde ifade

edilmektedir:

n A= 2d sinf (2.1)

Bu denklemde; n (bir tamsay1) yansima sirasini, A gelen X-1silarmin dalga boyunu,

‘d’ kristalin diizlemler arasi boslugunu ve ‘0’ gelis agisin1 gostermektedir.

Enstriimantasyon:

XRD ii¢ temel elemandan olugmaktadir:
s X-1s1n tiipt,
% numune tutucu ve
% X-151n detektorii.

X-1sinlart elektron iiretmek igin ince bir teli isitarak, voltaj uygulamasi ile
elektronlart bir hedefe dogru hizlandirarak ve hedef maddeyi elektron yagmuruna
tutarak katot bir 151n tiipii icerisinde liretilmektedir. Elektronlar hedef maddenin i¢
kabuk elektronlarini ¢ikarmak icin yeterli enerjiye sahip oldugu zaman X-151n1
spektrumlar: iiretilmektedir. Bu spektrumlar en yaygimnlar1 K, ve Kg olmak iizere
birkag bilesenden olugsmaktadir. K, Ky ve Ky, nin bir parcasi olarak olugsmaktadir.
Ko az daha kisa bir dalga boyuna ve K, nin iki kat1 kadar bir yogunluga sahiptir.
Spesifik dalga boylar1 hedef maddenin (Cu, Fe, Mo, Cr) karakteristigidir. Kirinim
icin gerekli olan monokromatik X-isinlarini iiretmek i¢in folyo veya kristal
monokromatorlerle filtreleme gerekmektedir. K,; and Ky, her ikisinin de agirlikli
ortalamalar1 kullanacak sekilde dalga boyu bakimindan yeterince yakindir. 1.5418A
dalga boyuna sahip CuK, radyasyonu ile tek kristal kirinimi i¢in bakir en yaygin
hedef maddedir. Bu X-1s1nlar1 numunenin {izerine hizalanir ve yonlendirilir. Numune
ve detektor dondiiriiliirken, yansitilan X-1sinlarinin yogunlugu kaydedilir. Numuneye
tesir eden uyarict X-1sinlariin geometrisi Bragg denklemi i¢in yeterli oldugu zaman

yapici girisim meydana gelir ve yogunlukta bir pik olusur. Bir detektdr bu X-151n



sinyalini kaydeder, isler ve sinyali yazic1 veya bilgisayar monitorii gibi bir cihaza

cikt1 olarak veren sayim oranina doniistiiriir.

Sekil 2.2: XRD cihazinin genel goriiniimii.

XRD goriintiisiinde pik pozisyonlart X-151n  hiizmesinin kristal kafes
tarafindan kirmmima ugratildigi yerde olusmaktadir. Bu orgliden tiiretilen ‘d’
boslugunun tek seti mineralin ‘parmak izini almak’ i¢in kullanilabilir. XRD su
sekildedir: X-151n detektorii kirinima ugrayan X-isinlarimi toplamak igin bir kola
monte edilirken ve 20 agisinda donerken numune kolime edilmis X-1s1n hiizmesinin
giizergdhinda 0 agisinda donmektedir [27, 28]. Aciy1 korumak ve numuneyi
dondiirmek i¢in kullanilan alete ag1 6lger denir. Tipik toz Orgiileri igin veriler X-151n

taramasinda dnceden kurulu olan ~5° ila 70° aras1 agilarda 26’de toplanmaktadir.

Uygulamalar:

XRD en yaygin olarak bilinmeyen kristalli maddelerin (6rn. mineraller,
inorganik bilesenler) tanimlanmasi i¢in kullanilmaktadir [29]. Bilinmeyen katilarin
belirlenmesi jeoloji, c¢evre bilimi, madde bilimi, miihendislik ve biyoloji

alanlarindaki caligmalar i¢in kritik Gneme sahiptir.

Bu caligmada biitiin nano yapilarin toz XRD o6rgiistinii kaydetmek amaciyla
X’per PRO (PANalytical) gelismis XRD aleti kullanilmistir. Sentezlenmis toz
numuneleri numune tutucunun iizerine yerlestirilmistir ve o da numune katmanina

monte edilmistir.



2.2.2 Fotoliiminesans Spektrometresi (PL)

Fotoliiminesans (PL) optik uyarma altinda bir maddeden 1s181n anlik
yaymudir. Numunedeki farkli bolgeleri ve eksitasyon konsantrasyonlarini incelemek
icin uyarma enerjisi ve yogunlugu sec¢ilmektedir. PL incelemeleri bir¢ok madde
parametresini  karakterize etmek i¢in kullanilabilmektedir. PL spektroskopisi
elektriksel (mekanik karsit1 olarak) karakterizasyon saglamaktadir ve ayrik
elektronik durumlarin secici ve asirn hassas arasgtirma aracidir. Emisyon
spektrumunun 6zellikleri yiizey, ara yiiz ve kirlilik seviyelerinin belirlenmesi ve
alasim  bozukluklarmin  ve ara yiliz plrizliginin  ayarlanmas1  igin

kullanilabilmektedir.

PL sinyalinin yogunlugu yiizeylerin ve ara yiizlerin kalitesi {lizerinde bilgi
saglamaktadir. Atiml1 uyarim altinda gegici PL yogunlugu dengesizlik ara yiiziiniin
ve kiitle durumlarinin kullanim Omriinii vermektedir. Uygulanan bir 6n gerilim
altinda PL yogunlugunun varyasyonu bir numunenin yiizeyindeki elektriksel alanin

haritalanmasi i¢in kullanilabilmektedir.

Ek olarak, termal olarak aktif hale getirilmis siirecler sicaklikla PL
yogunlugunda degisikliklere sebep olmaktadir. Numune optik olarak uyarildigi igin,
elektrik kontaklar1 ve baglanti noktalar1 gereksizdir ve yiiksek direncli maddeler
hicbir uygulama problemi teskil etmemektedir. Ayrica; zaman-kararli PL ¢ok hizl
olabilmektedir ve bu da onu bir maddedeki en hizli siire¢leri karakterize ederken
kullanish hale getirmektedir. Diisiik kaliteli dolayli kusak aralig1 yari iletkenler gibi
zayif radyasyon etkililigine sahip maddelerin olagan PL ile c¢alisilmasi zordur.
Benzer bir sekilde; kirlilik ve kusur durumlarimin belirlenmesi onlarin optik
aktivitelerine baghdir. PL’nin ¢ok hassas bir radyasyon seviye probu olmasina
ragmen, 1sikla zayif bir sekilde baglanan durumlar1 ¢aligmak i¢in ikincil kanitlara

giivenilmelidir.

Yariiletkenler dahil olmak iizere tiim katilar elektronlarin iletilmesi i¢in sdzde
“enerji bosluklara” sahiptir. Enerjide bosluk kavramini1 anlamak i¢in ilk olarak bir
katidaki elektronlarin bazilarinin atomlara tam olarak baglanmadigi, tek atomlar i¢in

olduklari, ama bir atomdan digerine atlayabilecegi diisiiniilmelidir [28]. Gevsek
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sekilde baglanmis bu elektronlar farklilik gosteren miktarlarda bir kati icerisinde
baglanmaktadir ve bu ylizden oldukga fazla farkli enerjiye sahiptir. Belli bir degerin
iizerinde enerjiye sahip olan elektronlara iletim elektronlar1 denir, belli bir degerin
altinda enerjiye sahip olan elektronlara da degerlik elektronlar1 denir. Bu durum
iletim ve degerlik kusagt olarak etiketlendikleri Sekil 2.3 diyagramda
gosterilmektedir. Iletim ve degerlik elektron durumlar1 arasinda bir enerji boslugu
bulunmaktadir. Normal kosullar altinda elektronlarin degerlik ve iletim kusaklari

arasinda enerjiye sahip olmalar1 yasaklanmugtir.

Uyanims durumlar

Isimsal olmayan
gevseme

I T

Uyarma fotonu
Isima fotonu

Ay a N oAl
WON N >

'\ I\ /\
WO N )

Bant boslugu
enerjisi

\|/
v

m i

Elektronlar

Sekil 2.3: PL’in temel 1s1ma prensibi.

PL basittir, cok yonliidiir ve malzemeye zarar verici degildir. PL ¢alismasi
icin gerekli olan enstriimantasyon sadedir: optik bir kaynak ve optik bir gii¢ metre ya
da spektrofotometre. PL diisiik iletkenlige ya da gelismemis kontak teknolojisine
sahip olan madde sistemleri icin 6zellikle ¢ekicidir. Siirekli PL dalga yogunlugunun
ve spektrumunun Ol¢iilmesi hizlidir ve agiktir. Diger taraftan; gecici PL’nin
incelenmesi 6zellikle eger yeniden yapilandirma siiregleri hizli ise daha zorlayicidir.
Tekli foton sayimi gibi zaman- kararli algilama i¢in kullanilan enstriimantasyon daha
pahali ve daha karmasik olabilmektedir. Bu yiizden PL maddelerdeki hizli gegici

davranislarin galisilmasi i¢in mevcut olan sinirli tekniklerden birisidir.
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Enstriimantasyon:

PL’1 6l¢mek icin kullanilan aletin blok diyagrami ve temel bilesenleri Sekil
2.4°de gosterilmektedir. Ultraviyole- goriilebilir bir kaynaktan gelen elektromanyetik
radyasyon dalga boyu selektorii igerisinden hiicre boyunca spektrofotometrede

oldugu gibi gegmektedir [30].

Lazer

DW Spektrometrd A‘-\/;\;f‘:-’.\v\'\':n:/\d\‘\'\‘ D Numune

Lens /‘/\HV

PL

Foto detektor

Sekil 2.4: [sinim spektrofotometresinin blok diyagrami.

PL olctimleri icin kullanilmis olan birka¢ uyarici radyasyon kaynaginin
arasindan Merkiir-ark lambasi ve 150 W Xenon gaz desarj lambasi en siklikla
kullanilan kaynak olmustur [31]. Merkiir-ark lambasi siireklilikten ziyade ¢izgisel
spektrumlar1 yaydigr i¢in gelen radyasyonun dalga boyunun tarandigi aletlerde
kullanilamaz. Bir spektrofotometredeki absorpsiyon o6l¢iimiinden farkli olarak,
hiicreden var olan yayilmis radyasyonun bir kismi dl¢iilmektedir. Is1yan radyasyon
farkl1 dalga boylarinda merkezlenmis olan genis bantlarda yayilabildigi i¢in hiicre ve
detektor arasinda yayilan radyasyonun gilizergahinda ikinci bir dalga boyu

selektoriine ihtiya¢ duyulmaktadir.

Yayilan radyasyon uyarici radyasyondan gelen olas1 spektral karismalardan
dolay1 emici Ol¢limlerde oldugu gibi genellikle uyarici radyasyon dogrultusunda
Ol¢iilmemektedir. PL hiicre igerisinde bir¢ok konumda ve gelen radyasyonla ilgili

bir¢ok agida ol¢iilmiistiir.
En yaygmm uygulama yayillan radyasyonun uyarict radyasyonun

giizergdhindan 90 °C’de ve hiicrenin merkezinde Olgiilmesidir. Detektdrden gelen

sinyal gerekirse ve karakter tabanli ekrana yonlendirilirse cogaltilmaktadir.
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PL Spektrumlar:

Tarama aletleri iki tiir spektrum elde etmek icin kullanilabilir. Uyarmanin
meydana geldigi dalga boyu tarandiginda eger yayinim goézlemlendigi dalga boyu
sabit tutulursa spektrum bir uyarma spektrumudur. Eger yaymimin gozlemlendigi
dalga boyu tarandiginda uyarma radyasyonunun dalga boyu sabitse spektrum bir

emisyon spektrumudur. Sekil 2.5’de PL deney diizenegi yer almaktadir.

He-Cd Lazer

Bilgisayar

CCD
Kamera

Rﬁﬂf —H—=

Filtre Lens2 Lensl

Sogutucu

Spektrometre

Sekil 2.5: PL deney diizenegi sematik gosterimi.

2.2.3 Kizilotesi Spektroskopisi (IR)

Kizil6tesi spektroskopi (IR) [32-34] organik, inorganik, polimerik, kristalli ve
koordinasyon bilesenlerinin tanimlanmasi ve karakterizasyonu i¢in kullanilan
aletlerden biridir. Elektromanyetik spektrumun IR bdolgesinin yaklasik olarak 50-
12,500 cm ' arasi bir araligi kapsadigi disiiniilmektedir. Genellikle ii¢ bélgeye
ayrilmaktadir: yakin IR (12,500-4,000 cm ), orta IR (4000-400 cm') ve uzak IR
(400-50 cm'). Orta IR en yaygmn olarak standart laboratuvar arastirmalari igin
kullanilan bolgedir, ¢ilinkii titresimsel gecislerin ¢ogunu kapsamaktadir. Uzak IR
bolgesi de inorganik bilesenlerle ilgilenildigi zaman esit derecede énemli olmaktadir.
Spektroskopinin ¢ogu formuyla, spektrum dalga numarasina karst numunenin
emilimi ya da ge¢isinin bir planidir. IR dort ana 6zellige sahiptir; bunlar (i) mevcut
bantlarin sayisi, (ii) dalga numara konumlari, (iii) bantlarin sekli ve (iv) bantlarin

yogunluklaridir. Molekiiliin yapisini bildikten sonra ¢ok temel ya da yliksek derecede
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simetrik molekiilerin olmasi durumunda kiziltesi bir spektrumda ortaya ¢ikmasi

beklenen bantlarin sayisini tahmin etmek miimkiindiir.

Fourier doniisiimlii kizilotesi spektrokopisi (FTIR):

FTIR spektrometrisi karsilasilan simirlamalarin {istesinden gelmek amaciyla
gelistirilmistir. Temel zorluk yavas tarama siireci olmustur. Bireyselden ziyade ayni
anda biitlin kizilotesi frekanslarin 6l¢iilmesi i¢in bir yonteme ihtiya¢c duyuldu.
Interferometre denilen cok basit bir optik cihazi galistiran bir ¢dziim gelistirildi.
Interferometre kendi igerisinde “sifrelenmis” tiim kizildtesi frekanslara sahip olan
essiz bir sinyal tiirii iiretmektedir. Sinyal genellikle bir saniye civari siirede ¢ok hizli
bir sekilde Olciilebilmektedir. Bu yiizden numune basina harcanan zaman elemani

birka¢ dakikadan birkag saniyelik bir duruma azaltilmaktadir.

Cogu interferometre gelen kizilotesi hiizmeyi alip onu iki optik hiizmeye bdlen
bir hiizme ayirict igermektedir. Bir hiizme yerinde sabit olan bir diiz aynadan
yansimaktadir. Diger hiizme bu aynanin hiizme ayiricidan ¢ok kisa bir mesafe uzaga
(genellikle birka¢ milimetre) hareket etmesini saglayan bir mekanizma {izerinde
bulunan diiz aynadan yansimaktadir. Iki hiizme sirali aynalarindan yansimaktadir ve

hiizme ayiricida tekrar bulustuklar1 zaman yeniden birlesmektedir.

Bir hiizmenin seyahat ettigi glizergah sabit bir uzunluk oldugu ve digeri de aynasi
hareket ettigi siirece siirekli degistigi icin, interferometreden ¢ikan sinyal birbiri ile
“karisan” bu iki hiizmenin sonucudur. Ortaya ¢ikan sinyale, sinyali olusturan her veri
noktasinin (hareket eden ayna pozisyonunun bir fonksiyonu) kaynaktan gelen her
kizil6tesi frekanst hakkinda bilgi sahibi oldugu 6zelligine sahip olan girisim egrisi
denir. Bunun manasi sudur ki; girisim egrisi Olgiiliirken ayni anda tiim frekanslar
Olciiliiyor olmaktadir. Bu sebepten oOtiirli girisim egrisinin kullanimi asir1 hizh

Ol¢iimler saglamaktadir.

Analizci tanimlama yapmak icin bir frekans spektrumuna (her bireysel
frekanstaki yogunluk plani) ihtiya¢ duydugundan dolayi, Olciilen girisim egrisi
sinyali direk olarak yorumlanamamaktadir. Bireysel frekanslarin “céziimlenmesi”
icin bir araca ihtiyag duyulmaktadir. Bu durum Fourier doniisiimii denilen iyi

taninmis bir matematiksel teknik araciligiyla basarilabilmektedir. Bu doniisiim
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kullanictya analiz icin istenen spektral bilgileri saglayan bilgisayar tarafindan

gergeklestirilmektedir.

Enstriimantasyon:

Sekil 2.6°da gosterildigi gibi, normal enstriimental siire¢ asagidaki gibidir:

Spektrometre
2. Interforemetre

1. Kaynak | m
P

" | -— - -— =
3. Ornek - —- {
111
Girisim egrisi 7 5. Bilgisayar Spektrum

|
4. Detektir @

Sekil 2.6: IR nin fonksiyonel blok diyagrami.

1. Kaynak: Kizilotesi enerji parlayan bir kara cisim kaynagindan
yayilmaktadir. Bu hiizme numuneye (ve son olarak detektére) werilen enerjinin

miktarini kontrol eden bir aralik boyunca gegmektedir.

2. Interferometre: Hiizme “spektral kodlamanimn” yer aldig1 interferometreye
girmektedir. Bunun sonucunda olusan girisim egrisi sinyali interferometreden

cikmaktadir.

3. Numune: Hiizme gerceklestirilen analizin tiiriine bagli olarak numunenin
ylizeyine yansitildigr veya yiizeyi boyunca iletildigi yer olan numune boliimiine
girmektedir. Burast numunenin essiz karakteristikleri olan enerjinin spesifik

frekanslarinin absorbe edildigi yerdir.
4. Detektor: Hiizme son olarak nihai 6l¢iim igin detektdre gegmektedir.

Kullanilan detektorler 6zel girisim egrisi sinyalini 6lgmek igin 6zel olarak

tasarlanmustr.
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5. Bilgisayar: Olciilen sinyal sayilara doniistiirilmekte ve Fourier
doniisiimiinlin gergeklestigi bilgisayara gonderilmektedir. Nihai kizilétesi spektrum
daha sonra yorumlama ve sonrasinda yapilacak olan kullanimlar i¢in kullaniciya

sunulmaktadir.
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3. BULGULAR VE TARTISMA

31 Deneysel Tasarim

Bu tez c¢alismasinda Co,Ni(BOs)»(k)’nin kati hal sentezi i¢in yapilan temel
kimyasal reaksiyon XRD, PL ve IR analizleri géz oniinde bulundurularak asagida

verilen kimyasal denklem onerilebilir:

0.02 Co(NOs), . 6 HO(k) + 0.01 Ni(NO;), . 6 H,O(k) + 0.02 Hy(BO3)(k)
%

Co,Ni(BO;),(k) + 6NO, (g) + 18H,O (g) +30; (g)

Bu arastirmada kullanilan kodlar, katkilama maddeleri tablo seklinde Tablo

3.1’de gosterilmistir.

Tablo 3.1: XRD, PL ve IR i¢in kullanilan tepkimeler.

KOD Tepkimeye giren Katkilan Kiitlece XRD | PL IR
madde Madde Oran

SS-1 0.75 gr COzNi(BO3)3 Nd203 % 0.5 4 4 4

SS-2 | 0.75 gr Co,Ni(BOs3); Nd,O3 % 1 v v v

SS-3 0.75 gr COzNi(BO3)3 Nd203 % 5 4 4 4

SS-4 | 0.75 gr CooNi(BOs)3 Nd,O; % 10 v v v

SS-5 saf Co,Ni(BO3); - - 4 v 4

3.2 XRD Analizleri

Sekil 3.1°’de XRD grafigi verilen SS-5 kodlu deneyin analizinde elde edilen
maddenin daha Once literatiirde belirtildigi sentez sartlar1 ile aynen tekrarlanmus,

kendi laboratuar ortamimizda hedeflenen maddenin saf bir sekilde sentezlendigini,
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XRD verilerinin bire bir uyumlu olmasi ile anlasilmistir. Bu durum Sekil 3.1 ve

Tablo 3.2°de gosterilmistir.

LA LA

2-Teta (Derece)

885
10

| |
8 g <

(sd>) 12ppis

Sekil 3.1: SS-5 kodlu saf Co,Ni(BO3) deneyine ait XRD grafigi.
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Tablo 3.2: SS-5 kodlu saf Co,Ni(BOs;), bilesigi ve literatiirde Co,Ni(BOs),

bilesigine ait verilen karsilagtirmalit XRD parametreleri tablosu.

SS-5 kodlu saf Co;Ni(BO3); | Co;Ni(BO3), bilesiginin literatiir
bilesigi verileri [35]
“d” Siddet “d” Siddet
4.25 4 4.22 3
3.93 30 3.96 32
3.45 18 3.47 19
3.19 2 3.20 2
2.71 10 2.72 9
2.66 100 2.67 100
2.48 35 2.49 38
2.32 5 2.35 5
2.35 6 2.33 7
2.27 3 2.28 4
2.24 50 2.25 53
2.18 21 2.18 22
2.09 3 2.08 3
1.80 8 1.80 9
1.79 6 1.79 7
1.73 30 1.73 33
1.67 40 1.67 41
1.60 3 1.61 3
1.57 15 1.57 13
1.56 14 1.56 15
1.53 3 1.53 3
1.52 20 1.52 22
1.47 7 1.47 7
1.40 6 1.40 6
1.37 12 1.37 12
1.36 20 1.36 19
1.32 2 1.32 2
1.29 5 1.29 5
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Sentezledigimiz Co,Ni(BOs3), bilesigine nadir toprak elementi oksidi olan,
Nd,0;3, kiitlece %x=0.5, 1.0, 5.0, 10.0 agirlik oranlarinda sentezlenen saf maddeye
katkilandirilarak , daha once deneysel boliimde anlatildig: tizere kati-hal kimyasal
sentezle 900 °C de tekrar firimlanarak Neodimyum metalinin kristal orgi

bosluklarina girmesi hedeflenmistir.

Bu deneysel calismalar sonucu elde edilen numunelerin XRD grafikleri

sirastyla su sekilde verilebilir:

Sekil 3.2, (SS-1 kodlu Co,Ni(BO3).x Nd,O3, x=%0.5 ),

Sekil 3.3, (SS-2 kodlu Co,Ni(BO3).x Nd»O3, x=%1.0 ),

Sekil 3.4, (SS-3 kodlu Co;Ni(BO3).x Nd»O3, x=%5.0 ) ve

Sekil 3.5, (SS-4 kodlu Co,Ni1(BO3).x Nd,03, x=%10.0 ) verilmistir.

551

2
1

Siddet (cps)

Teta(Derece)

Sekil 3.2: SS-1 kodlu Co,Ni(BO3).x Nd,03, x=%0.5 deneyine ait XRD grafigi.
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Sekil 3.3: SS-2 kodlu Co,Ni(BO3).x Nd,03, x=%1.0 deneyine ait XRD grafigi.

9

Siddet (cps)
8
1

2-Teta (Derece)

Sekil 3.4: SS-3 kodlu Co,Ni(BO3).x Nd,O3, x=%5.0 deneyine ait XRD grafigi.
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Sekil 3.5: SS-4 kodlu Co,Ni(BO3).x Nd,03, x=%10.0 deneyine ait XRD grafigi.

Yapilan deneylerdeki, XRD grafiklerindeki degisimi gorsel olarak daha iyi

gozlemleyebilmek icin karsilastirmalr grafikler de Sekil 3.6’da verilmistir.
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Sekil 3.6: SS-5 kodlu Co;Ni(BO3), SS-1 kodlu Co,Ni(BOs).x
Nd,03, x=%0.5, SS-2 kodlu Co,Ni(BO3).x Nd,03, x=%1.0 , SS-3

kodlu Co,Ni(BO3).x Nd,03, x=%5.0 ve SS-4 kodlu Co,Ni(BO3).x
Nd,0O3, x=%10.0 bilesiklerin karsilastirmali XRD grafikleri.




SS-1, SS-2 ve SS-3 kodlu XRD wverileri analiz edildiginde degerlerin saf
sentezlenen Co,Ni(BOs), bilesigi ile uyum igerisinde oldugu goriilmektedir. Buradan
cikan sonuca gore kiitlece degisik ylizde oranlarinda Nd,Os ile katkilandirilarak,
(%x=0.5, 1.0, 5.0) sentezlenen bilesiklerde nadir toprak elementi olan Neodimyum
iyonunun, Nd™iin, kristal 6rgiideki bosluklara, Co,Ni(BOs), bilesiginin kristal
Orgilistini  bozmadan, kristal bosluklarina homojen bir sekilde dagildig:

goriilmektedir.

SS-4 kodlu deneyde ise Neodimyum Oksitce, Nd,O; kiitlece %10.0 oraninda
katkilandirilma yapildiginda ise, XRD grafiginde goriildiigii lizere, saf Co,Ni(BOs3),
bilesigine ait kristal yapinin korundugu goriilmekle beraber, yapida Nd,O3 ‘e ait
XRD parametreleri (ICDD 21-579) goriilmemektedir fakat bunun yaninda kristal
orgiiye girmeye fazla orandaki Nd,O; ‘in ortamdaki B,O; ile tepkimeye girerek
Nd(BO3;) (ICDD 12-756) bilesigine doniistiigli  ve bu bilesige ait XRD pik

degerlerine rastlanilmistir.

Karsilagtirma icin SS-4 kodlu deneye ait XRD degerleri, Nd,O3;, (ICDD 21-
579) ve Nd(BOs) bilesigine ait (ICDD 12-756) XRD degerleri Tablo 3.3°de

verilmistir.

Gorsel olarak Nd(BOs) bilesigine ait faza ait yiiksek siddetteki pikler SS-4
kodlu XRD grafiginde isaretlenerek ayrica gosterilmistir. Bu degerlendirme
sonucuna gore, Nd,O3iin kiitlece %10 degerinde homojen dagilimda Nd™’tin kristal
yapiya hepsinin girmedigi ve girmeyen kisminin ise Nd(BOs) olarak sentezlenen

bilesikte ikincil faz olarak kaldigi goriilmektedir.
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Tablo 3.3: SS-4 kodlu Co,Ni(BOs3), .x Nd»,O3, x=%10.0, Nd,O3(ICDD 21-579) ve

Nd(BO;) (ICDD 12-756)bilesigine ait karsilastirmali XRD parametreleri tablosu.

Co,Ni(BO3); .x Nd, O3, Nd,O;(ICDD 21-579) Nd(BO;) (ICDD 12-
x=%10.0 756)
“d” Siddet “d” Siddet “d” Siddet
4.97 10 3.20 100 4.273 18
4.57 4 2.772 60 4.039 10
4.23 4 2.613 8 3.427 100
3.94 35 2.362 8 3.300 50
3.44 21 2.174 14 2.865 18
3.41 40 2.016 2 2.763 6
3.28 22 1.959 70 2.701 6
2.85 5 1.90 2 2.520 18
2.66 100 1.797 8 2.438 6
2.49 29 1.709 4 2.377 45
2.48 39 1.670 65 2.236 12
2.37 15 1.634 6 2.217 6
2.29 6 1.598 8 2.138 12
2.24 38 1.565 6 2.019 8
2.17 14 1.529 2 2.003 40
2.10 7 1.506 4 1.904 20
1.997 14 1.407 4 1.893 20
1.886 3 1.385 10 1.828 30
1.823 8 1.364 6 1.744 20
1.789 4 1.324 4 1.727 12
1.729 16 1.288 4 1.714 6
1.665 27 1.271 18 1.650 6
1.570 10 1.239 10 1.646 8
1.558 9 1.581 14
1.519 18 1.519 12
1.484 5 1.486 10
1.455 3 1.425 16
1.423 4 1.410 4
1.396 4 1.387 4
1.361 10 1.381 8
1.245 3 1.358 6
1.214 3 1.381 8
1.151 2 1.358 6
33 PL Analizleri

PL deneylerinde, PL grafiklerindeki degisimi gorsel olarak daha iyi

gozlemleyebilmek icin karsilastirmali grafikler birarada Sekil 3.7’ da gosterilmistir.
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Sekil 3.7: PL grafikleri: (a) SS-5 kodlu saf Co,Ni(BOs),, (b) (SS-1 kodlu
Co,Ni(BO3).x Nd, 03, x=%0.5 ), (¢) (SS-2 kodlu Co,Ni(BO3).x Nd,O3, x=%1.0), (d)
(SS-3 kodlu Co,Ni(BO3).x NdyOs, x=%5.0 ) ve (e) (SS-4 kodlu Co,Ni(BOs).x
Nd,03, x=%10.0 ).

Sekil 3.7 (a) saf Co,Ni(BOs3); bilesigi igin PL sonuglarmi gostermektedir. 440
nm’de en biiyiik siddeti gostermektedir. SS-1, SS-2 ve SS-3 kodlu PL verileri analiz
edildiginde degerlerin saf sentezlenen Co,Ni(BOs), bilesigine gore daha diisiik PL
siddetlerine sahip olmakta ve Kkiitlece degisik yiizde oranlarinda Nd,O; ile
katkilandirilarak, (%x=0.5, 1.0, 5.0) sentezlenen bilesiklerde nadir toprak elementi
olan Neodimyum iyonunun, Nd™iin, kristal 6rgiideki bosluklara, Co,Ni(BOs),
bilesiginin kristal Orgiisiinii bozmadan, kristal bosluklarina homojen bir sekilde
dagilmakta ve katkilama miktar1 artikca yaklasik 500 nm civarinda PL siddetleri

azalmaktadir.

SS-4 kodlu numune de ise 500 nm’de PL siddeti en azdir. Buna karsilik 900
nm dalgaboyunda ise katkilama miktar1 artik¢a PL siddetleri artmaktadir.
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34 IR Analizleri

Sekil 3.8’de gecirgenlik IR grafikleri, Sekil 3.9’da absorpsiyon IR grafikleri

goriilmektedir.
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Sekil 3.8: IR gegirgenlik grafikleri: (a) SS-5 kodlu saf Co,Ni(BOs),, (b) (SS-1 kodlu

Co,Ni(BO3).x Nd,03, x=%0.5 ), (¢) (SS-2 kodlu Co,Ni(BO3).x Nd,O3, x=%1.0), (d)
(SS-3 kodlu Co,Ni(BO;3).x Nd,03, x=%5.0 ) ve (e) (SS-4 kodlu Co,Ni(BOs).x
Nd203, x=%10.0 )

1184 27om-1, 0. 45
05
04
03
E\: 3?? --:44:;;-«-- 0.508 (d)
S . — "
w -
J& - o %
05 ' L Y
= 04 5 \
o 03
= —n -
aoF £0.04cm-1. 0 534
o N\
= o0s
e
2 U - Wi
il _ o
026 et
020 \
N
= _ (a)
"~ 4000 3500 3000 2500 1 M0 3500 1000
cm

Sekil 3.9: IR absorpsiyon grafikleri: (a) SS-5 kodlu saf Co,Ni(BOs3),, (b) (SS-1 kodlu
Co,Ni(BO3).x Nd,O3, x=%0.5), (¢) (SS-2 kodlu Co,Ni(BO3).x Nd,O3, x=%1.0), (d)
(SS-3 kodlu Co;Ni(BO3).x Nd,03, x=%5.0 ).

IR gegirgenlik grafikleri saf (a) SS-5 kodlu Co,Ni(BOs), ig¢in yiiksek bir
gecirgenlige sahipir. Katkilama miktar1 arttikca gegirgenlik miktar1 azalmaktadir. IR
absorpsiyon grafiklerinde ise katki maddesinin yiizdesine bagli olarak bir artig
gostermektedir. Saf SS-5 kodlu Co,Ni(BOs3), bilesigi i¢in oda sicakliginda IR grafigi
Sekil 3.10°da verilmistir.
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Sekil 3.10: Saf Co,Ni(BOs3),’lin IR spektrumu.

Sekil 3.10°daki tepe degerleri BO;> fonksiyonel grup ile karsilastirilabilir.
Diizlemsel olarak, ticgensel BOs;~ grup, dalga sayist v3:1000-1300 cm™ (B-O
arasinda asimetrik, esnek, genis ve giiclii), v1:900-1000 cm™ (B-O arasinda simetrik
gerilme, esnek B-O bandi, zayif), v2:650-800 cm™ (diizlem dis1 e@ilme, keskin ve
giiclii) ve , esnek B-O bandi, zayif) ve v4:450-650 cm-1 (diizlem i¢i egilme, orta).

Co,Ni(BOs),’iin kristal yapist BO;’iin temel yap1 iinitesine benzemektedir.
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4. SONUCLAR

4.1 XRD Sonuclari

XRD verileri analiz edildiginde degerlerin saf sentezlenen Co,Ni(BO3);
bilesigi ile uyum igersinde oldugu goriilmektedir. Kiitlece degisik yiizde oranlarinda
Nd,Os ile katkilandirilarak, (%x=0.5, 1.0, 5.0) sentezlenen bilesiklerde nadir toprak
elementi olan Neodimyum iyonunun, Co,Ni(BO;), bilesiginin kristal Orgilistinii
bozmadan, kristal bosluklarina homojen bir sekilde dagildig1 goriilmektedir. Nd,Os
kiitlece %10.0 oraninda katkilandirilma yapildiginda ise, saf Co,Ni(BO3); bilesigine
ait kristal yapiin korundugu halde, Nd,O; ‘in ortamdaki B,Os ile tepkimeye girerek
Nd(BOs) bilesigi olugsmaktadir.

4.2 PL Sonuclar:
Saf Co,Ni(BOs), bilesigi en biiyiik PL siddetine sahiptir. Kiitlece degisik
yilizde oranlarinda Nd,0O; ile katkilandirildiginda PL siddetleri azalmaktadir. Yiiksek

dalgaboylarinda PL siddetleri Nd>O; miktarina bagli olarak yiiksek degerler

almaktadir.

4.3 IR Sonuclar:

IR gecirgenlik siddetleri katki miktar1 artikga azalmaktadir. IR absorpsiyon
siddetleri ise katkilama artik¢a artmaktadir.
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