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OZET: Bu calismada, cinko oksit nanopartikiilleri Adibik Asit aile ¢inko asetat reaksiyonundan kimyasal
¢Oktiirme yontemiyle ilk kez iiretilmistir. Cinko Asetat ve Adibik Asit reaksiyonu ile elde edilen
malzeme farkli sicakliklarinda kalsine edilerek kristal biiyiikliikleri 20-40 nm arasinda degisen ZnO
nanopartikiillerinin elde edilmistir. Kalsinasyon sicakliginin {iretilen materyallerin yapilarina etkisini
incelemek icin XRD, SEM, FT-IR, yontemleri kullanilmistir. FT-IR spektrumlar: iiretilen malzemenin
ZnO oldugunu kanitlamistir. XRD sonuglarindan sentezlenen ZnO nanopartikiillerinin hegzagonal bir
yapiya sahip oldugu ve kalsinasyon sicakliginin artmastyla kristal yapida biiyiime oldugu belirlenmistir.
SEM fotograflarini incelenmesi ile kalsinasyon sicakliginin morfolojik yapiy1 degistirdigi goriilmiistiir.
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GIRis

Cinko oksit binlerce yildir, giines hiicreleri (Belaidi, 2009), gaz sensorleri (Zong, 2010), dolgu malzemesi
olarak tekstil sanayisi, direng malzemesi olarak seramik ve cam sanayisi, akiivator olarak lastik sanayisi,
antiseptik ve kurutucu Ozelligi sayesinde ila¢ sanayisi gibi gesitli uygulamalarda kullanilmaktadir.
(Amir, 2012., Frederickson, 2005). Cinko oksit iiretimi i¢in hidrotermal (Jiaguo, 2008), kimyasal buhar
biriktirme (Driess, 2003), sol-jel (Reda, 2010), termal ayrisma (Khalil, 2013), Pechini (Barros, 2006),
elektrokimyasal ¢oktiirme (Zi, 2014), kimyasal ¢Oktiirme (Farid, 2012) gibi c¢esitli yontemler
kullanilmaktadir. Bu yontemler arasinda kimyasal ¢oktiirme yontemi diisiik maliyetli ve pratik bir
yontem oldugundan tercih edilmektedir. Bu ¢alismada, ¢inko oksit nanopartikiilleri adibik asit ile ¢inko
asetat reaksiyonundan kimyasal ¢oktiirme yontemiyle ilk kez {iretilmistir. Sentezlenen maddenin
yapisal Ozellikleri X-1sinlar1 kirmnimi (XRD), fourier transform infrared spektroskopisi (FT-IR), taramali
elektron mikroskobu (SEM) yontemleri kullanilarak incelenmistir.

MATERYAL VE YONTEMI

Materyal

Deneylerde kullanilan Zn(AC)2.2H20, Adibik Asit, Amonyak, Etil alkol kimyasallar: analitik saflikta olup
Merk firmasindan temin edilmistir. Deneyde etiiv, kiil firin1 (Elektra), pH metre (inoLab), kullanilmistir.
Elde edilen Cinko Oksit nanopartikiillerinin yapisal karakterizasyonu igin XRD, SEM, FT-IR, yontemleri
kullanilmisgtir.

Yontem

Cinko Oksit nanopartikiillerinin kimyasal ¢oktiirme yontemiyle {iretilmesi i¢in 0.2 mol/L Cinko Asetat,
(CH3COz2)2Zn2.H20), ve adibik asit, (CéH7Os), ¢dzeltileri hazirlanip uygun sartlarda karistirildi.
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Karistirilan ¢6zeltinin pH’1 7,0 oluncaya kadar amonyak eklendi. Elde edilen karisim, reaksiyonun
tamamlanmas: i¢in 1 saat boyunca oda sicakliginda karistirildi. Olusan Cinko oksit nanopartikiilleri
siiziilerek ortamdan ayrildi. Siiziintii etil alkol ve su ile birkag kez yikandi. Uretilen madde 4 saat 80 °C

de kurutulduktan sonra 450-800 °C arasinda degisen cesitli sicakliklarda kiil firininda 1 saat kalsinasyon
yapild1

BULGULAR

XRD Analzileri

Farkl1 kalsinasyon sicakliklarinda sentezlenen Cinko Oksit partikiillerine ait XRD analizi sonuglar1 Sekil
1: 450, 550, 600, 700 ve 800 °C sicaklikta sentezlenen ZnO nanopartikiillerinin XRD goriintiileri’de
verilmistir. 450, 550, 600, 700 ve 800 °C sicaklikta elde edilen nanopartikiillerinin tamaminin goriintiisii
JCPDS kart1 ile kiyaslandiginda {iretilen nanopartikiillerin hegzagonal yapida oldugu belirlenmistir.
XRD pikleri JCPDS kart1 89-7102 nolu XRD dosya goriintiileri ile uyusmaktadir.
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Sekil 1: 450, 550, 600, 700 ve 800 °C sicaklikta sentezlenen ZnO nanopartikiillerinin XRD

goriintiileri

Scherrer denklemi ile XDR goriintiilerinde maksimum pikin elde edildigi bolgeden maddenin kristal

bliytikliigti hesaplanabilir. Kristal biiyiikliiklerinin hesaplanmasi igin kullanilan Scherrer denklemi,
Denklem 1’de verilmistir.

B = 4 Denklem 1
t cos(0)

Yukarida verilen denklemde g x-1s1n1 kirtnim1 sonucunda elde edilen pikin yar1 yiikseklikteki genisligi, t
kristal biiyiikliigii, 4 kullanilan x-1s1ninin dalga boyu, 6 diizlemin gozlendigi Bragg acisidir. Scherrer

denklemi normal olarak polikristal malzemelere uygulanir ve K (1’den ¢ok fakl degil) gibi bir diizeltme
faktorii icerir.

Sonug olarak Scherrer formulii:

B = k4 Denklem 2
t cos(0)
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seklini alir. ZnO nanopartikiilleri i¢in bu sabit 0,9 gibi bir katsayidir (Barros, 2006). Goriildiigii gibi
kristal byiikliigii ve yar yiikseklikteki pik genisligi birbiri ile ters orantilidir. Genis pikler oldukga
diisiik kristal bityiikliigiine sahip olur ki; bu istenmeyen bir duruma karsilik gelmektedir. Dar pikler
polikristal bir malzemede tek kristal bolgelerinin biiyiik olmasi ile sonuglanir. Bu ayni zamanda kristalin
kalitesi hakkinda da bilgi vermektedir (Hammond, 2001).

Sekil 1'deki XRD spektrumlarinda A ile gosterilen pikin kullanilmasi ile Scherrer denkleminden
hesaplanan kristal biiytikliikleri Sekil 2’de verilmistir.
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Sekil 2: Sentezlenen ZnO Nano Partikiillerinin Kristal Biiyiikliikleri Histogrami

Sonuglar kalsinasyon sicaklig ile kristal biiyiikliiklerinin arttigini ortaya koymustur. Bunun nedeni,
daha yiiksek sicakliklarda kati fazin kristallesme hizi, atomlarin hizlarmin artmasiyla faz olusumunu
kolaylasmasindandir (Barros, 2006).

SEM Analizleri

Sekil 3’te farkl kalsinasyon sicakliklarinda sentezlenmis ZnO nanopartikiillerinin SEM goriintiileri
goriinmektedir. SEM goriintiileri incelendiginde tiretilen ZnO partikiillerinin genel olarak hekzagonal
bir morfolojik yapiya sahip olugu goriilmektedir. Ayrica, 450°C sicaklikta sentezlenen ZnO
nanopartikiiller ortalama 50 nm c¢apa sahipken, 800 °C sicaklikta sentezlenen ZnO nanopartikiiller
ortalama 200 nm c¢apa sahiptir. Bu da kalsinasyon sicaklig1 arttik¢a partikiil biiyiikliigiiniin arttigim
gostermektedir (Barros, 2006).
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Sekil 3: Farkli kalsinasyon sicakliklarinda snetezlenen ZnO SEM géﬁ'mtﬁleri

FT-IR Analizleri

Farkli kalsinasyon sicakliklarinda iiretilen ZnO nanopartikiillerinin FTIR spektrumlar1 Sekil 4‘te
verilmistir. Spektrumlardan goriildiigii gibi iiretilen materyallerin tiimii benzer yapiya sahiptir. Uretilen
tiim maddelerin FTIR spektrumlarinda 470 cm'de siddetli bir bant gozlenmistir. Literatiirde verilen
ZnO’ya ait FTIR spektrumlar incelendiginde, elde edilen FTIR spektrumlarinin literatiirde verilen
spektrumlar ile uyumlu oldugu belirlenmistir. Literatiirde bu absorpsiyon bandinin Zn-O bagimn
karekteristik titresimine ait oldugu bildirilmistir (Nagaraja, 2012).
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Sekil 4: Farkli kalsinasyon sicakliklarinda snetezlenen ZnO FT-IR analizleri

SONUCLAR

Sonu¢ olarak, Adibik Asit ve Cinko Asetattan kimyasal ¢Oktiirme metodu ile ZnO
nanopartikiillerinin iiretimi ilk kez bu ¢alismada gergeklestirilmistir. Farkli kalsinasyon sicakliklarinda
sentezlenen ZnO nanopartikiillerin tiimiiniin hegzagonal bir yapiya sahip oldugu belirlenmistir.
Kalsinasyon sicaklig1 arttikca kristal biiyiikliiklerinde ve parcacik caplarinda artis oldugu tespit

edilmistir. Kalsinasyon sicaklig1 ile kimyasal yapinin degismedigi FT-IR spektrumlarinin incelenmesi ile
belirlenmistir.
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