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Hidrotermal sentez ve sol-jel yontemleri ile farklh morfolojilerde CdS partikiil
iiretimi ve atik su uygulamalarinda kullanimlar:

Cansel Tuncer"!
0z

Bu calismada, iki farkli metot kullanilarak CdS nanopartikiilleri farkli boyutlarda ve morfolojilerde
sentezlenmistir. i1k olarak, hidrotermal sentez ydntemi ile hem karnabahar tipi CdS mikrokiirelerin hem de
CdS nanogicek tiiri mikroyapilarin sentezleri teflon hazneli ¢elik reaktorlerde gergeklestirilmistir.
Karnabahar tipi CdS mikrokiirelerin sentezinde polietilen glikol ve tiyoasetamid kullanilirken, nanogicek
CdS mikroyapilarin sentezlerinde siilfiir kaynagi olarak tiyoiire kullanilmistir. Diger bir yontem olan sol-
jel metodu ile de ¢aplari yaklasik 200 nm olan kiiresel CdS ve Ag/CdS nanopartikiiller hazirlanmistir. Bu
metotta, polietilen glikol su igerisindeki ¢oziinlirligli ve yiiksek viskozitesi sayesinde nanokristallerin
biiylimelerinin kontrollerini saglayarak stabilizor olarak kullanilmistir. Her iki metot ile de basarili bir
sekilde farkli boyutlarda ve sekillerde CdS mikro- ve nanoyapilar hazirlanmistir. Bu partikiiller, metil oranj
(MO) boyasmin fotodegradasyonunda kullanilmistir. Ortaya ¢ikan sonuglar, sentezlenen CdS
partikiillerinin MO boyasinin fotodegradasyona ugratarak atik su uygulamalarinda potansiyel kullanimlari
olabilecegini gdostermektedir. Floresans spektroskopi 6l¢iimleri ile CdS yapilarinin enerji band araliklari
belirlenmistir. X-1511 kirinim yontemi (XRD) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazlar1 yapilarin
karakterizasyonunda kullanilmistir. Ayrica MO boyasinin atik sulardan giderim caligmalarinda UV-vis
spektrofotometresi kullanilmis olup, CdS partikiillerinin boya degradasyon yiizdesi degerleri
hesaplanmustir.
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Hydrothermal synthesis and sol-gel methods for CdS particle production in different
morphologies and their use in wastewater applications

ABSTRACT

In this study, CdS nanoparticles were synthesized in different sizes and morphologies using two different
methods. First, the synthesis of both cauliflower-type CdS microspheres and CdS nanoflower-type
microstructures by hydrothermal synthesis was carried out in a steel reactors with teflon chamber. While
polyethylene glycol and thioacetamide were used in the synthesis of cauliflower-type CdS microspheres,
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thiourea was used as a sulfur source in the synthesis of nanoflower CdS microstructures. Spherical CdS and
Ag/CdS nanoparticles having a diameter of about 200 nm were prepared by the sol-gel method. In this
method, polyethylene glycol is used as a stabilizer by providing the control of the growth of nanocrystals
due to its high solubility in water and high viscosity. Using both methods, CdS micro- and nanostructures
were successfully prepared in different sizes and shapes. These particles were used for photodegradation of
methyl orange (MO) dye. The results show that the CdS particles synthesized may have potential uses in
waste water applications by photodegrading the MO dye. Energy band gaps of CdS structures were
determined by fluorescence spectroscopy measurements. X-ray diffraction (XRD) and scanning electron
microscopy (SEM) devices have been used to characterize structures. In addition, UV-vis
spectrophotometer was used for removal of MO dye from waste water and the percentage of dye

degradation of CdS particles were calculated.

Keywords: CdS particles, hydrothermal synthesis, sol-gel method, photodegradation

1. GIRIS (INTRODUCTION)

Yar1 iletkenler ve metal nanopartikiiller, son
yillarda bilimsel arastirmalarin odak noktalart
arasindadir. Bu materyallerin  6zelliklerinin
belirlenmesinde partikiil boyutlarinin oldukga
onemli oldugu belirlenmistir [1]. Essiz elektronik
dogalarindaki ayricaliklar1 nedeniyle; enerji
dontistim sistemleri [2], biyolojik etiketler [3],
elektroliiminesans cihazlar [4], kuantum-nokta
lazerler [5] ve giines pilleri [6] gibi birgok
potansiyel uygulama alanlar1 vardir. TiO2, ZnO,
CdS ve CdSe/ZnS gibi c¢esitli yarn iletken
malzemelerin {iretimleri farkli morfolojilerde
yapilabilmektedir [7-10]. II-VI yar1 iletken
grubundan olan CdS nanopartikiiller, oda
sicakliginda 2,42 ev bant araligina sahiptir [11,
12]. CdS nanoyapilar, biyolojik etiketleme [13],
elektronik anahtarlar i¢in transistorler [14], foto
iletken sensorler [15] gibi farkli optoelektronik ve
fotovoltaik cihazlarda uygulama i¢in en umut
verici malzemelerden birisidir. CdS
nanokristallerin iiretimlerinde hidrotermal [16-18]
ve sol-jel [19-23] metotlar1 farkli morfolojilerde
malzemelerin liretiminde siklikla kullanilir. Sol-jel
metodu Ozellikle nanokompozitlerin {iretiminde
yer almaktadir. Ciinkii sol-jel yontemi geleneksel
yontemlerle hazirlananlara kiyasla daha yiiksek
spesifik ylizey alani, iistiin homojenlik ve saflik,
metalik parcaciklar icin daha iyi mikroyap1
kontrolii, dar gézenek boyutu ve diizgiin parcacik
dagilimi saglar. Sol-jel yonteminin temel avantaji
basitligi, diisiik maliyeti, tekrarlanabilirligi ve 1yi
yapisan tek formda filmler elde etme kabiliyetidir
[24]. Bu yontemle {iretilmis, CdS nanoparcaciklar,
nanofilmler ve kompozitler iizerine bir¢cok ¢aligma
vardir [20, 25-28]. Giinlimiizde popiiler olan diger
bir yontem ise hidrotermal sentez yontemidir.

Hidrotermal yontem, reaksiyon sicakliginin 200
°C’nin altinda olmasi nedeniyle miikemmel kristal
kalitesine sahip partikiillerin sentezlenmesine
olanak sagladig1 i¢in oldukca 6nemlidir. Ayrica,
cozelti icerisinde yapilan bu dogrudan sentez
yontemi, safsizliklar olmadan yiiksek kaliteli ince
film olusumunu saglar [29]. Sentez, ¢evresel dig
etkiler olmadan kapali bir kap igerisinde
gergeklestirilir. CdS’in  hidrotermal sentezi,
¢ozeltide bulunan kadmiyum ve siilfiir iyonlarinin
kimyasal olarak ¢okmesiyle gerceklesir. Bu
yontemin tek dezavantaj1 pahali otoklav sistemine
ihtiya¢ duyulmasidir [30]. Hidrotermal sentez
yontemi bir¢cok nanopartikiiliin iiretimine olanak
saglamistir [30-35].

Su ortamimna ve g¢evreye birakilan, toksik ve
organik kirleticiler insan sagligini olumsuz yonde
etkilemektedir. Endiistriyel boyalar ve sentetik
tekstil boyalar1 bu kirleticilerin en Onemli
kimyasal kismin1 olusturmaktadir. Oldukca toksik
ve kanserojen olan bu malzemelerin bozunmasi ve
zararsiz inorganik bilesiklere doniistiiriilmesi
biiyiik 6nem tasimaktadir [36]. CdS, TiO», ZnO,
CeO», Fex03, ZrO», SrO; ve ZnS gibi katalizorlerin
kullanilmastyla fotokatalitik oksidasyon islemi
sayesinde bu tarz kirleticiler = ortamdan
uzaklastirilabilir [37, 38].

Bu ¢alismada, CdS partikiiller hidrotermal ve sol-
jel metotlar1 ile sentezlenmistir. Sentezlenen
partikiillerin farkli boyutlara ve morfolojilere
sahip olduklar1 goriilmiistiir. Hidrotermal yontem
ile hem polietilen glikol (PEG) esliginde
monodispers karnabahar tipi CdS (K-CdS)
mikrokiireler iiretilirken hem de CdS nanogigek
(CdS-NC) mikroyapilar sentezlenmistir. CdS
partikiiller, diger bir¢ok yari iletken fotokatalizor
materyaller ile karsilastirildiklarinda  zayif
fotokatalitik 6zellik gostermektedir. Buna ragmen
bu calismada, CdS partikiiller
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sentezlenmelerindeki kolayliklari, yar1 iletken
malzeme Ozelligi gostermeleri nedeniyle birgok
uygulama alaninda kullanabilmeleri nedeniyle
tercth  edilmislerdir. Aym1 zamanda CdS
partikiillerinin fotokatalitik performansini
gelistirmek amaciyla Ag ile katkilandirma islemi
de denemis ve performansinda artis gézlenmistir.
Bu baglamda sol-jel yontemi kullanilarak PEG
stabilizorliigiinde hem CdS hem de Ag/CdS
kiiresel nanopartikiiller sentezlenmistir. Uretilen
bu partikiiller atik sulardan boya giderimi amac1
ile metil oranj MO) boyasinin
fotodegradasyonunda kullanilmigtir. Partikiiller
X-1s1mn1 kirinmm  yontemi  (XRD) ve taramali
elektron  mikroskobu (SEM) gibi ¢esitli
yontemlerle karakterize edilmistir.

2. DENEYSEL BOLUM (EXPERIMENTAL
PART)

2.1 Hidrotermal yontem ile karnabahar tipi
CdS mikropartikiil sentezi (Synthesis of
cauliflower type CdS microparticles by
hydrothermal method)

CdS mikrokiireler, kadmiyum nitrat tetrahidrat
(Cd(NO3)2.4H>0O, Alfa Aesar), tiyoasetamid
(C2HsNS, Sigma-Aldrich) ve poli(etilen glikol)
(MPEG2000-OH, Aldrich) kullanilarak
hazirlanmistir. Bu sentez sirasinda, ilk olarak 3,24
mmol (1 g) Cd(NO3)2.4H>O 20mL su igerisinde
¢oziinerek, 0,6 g 20 mL su igerisinde ¢oziinmiis
olan MPEG2000-OH ¢06zeltisine  eklenmistir.
Sonrasinda 10 mL su igerisinde ¢dzlinmiis olan
5,32 mmol (0,4 g) tiyoasetamid (TAA) ¢ozeltisi de
ilk hazirlanan ¢ozeltiye yavas yavas eklenmis ve
berrak bir ¢ozelti elde edilmistir. 30 dakika oda
sicakliginda karistirilan ¢ozelti acik sar1 bir renk
almistir. Hazirlanan bu ¢6zelti teflon hazneli ¢elik
reaktore konularak otoklavda 10 saat boyunca 180
°C sicaklikta bekletilmistir. Bu siirenin ardindan
oda sicakligina gelmesi i¢in beklenmis, elde edilen
turuncu ¢okelek ortamda katyon veya anyonlarin
kalma ihtimaline karsin iki kere saf su ve iki kere
de etanol ile 20000 rpm de 15 dakika boyunca
santrifiij edilmistir. Cokelek 60 °C sicakliktaki
etiivde 24 saat boyunca kurutulmustur. Son olarak
iriin, 5 saat boyunca 250 °C sicaklikta kalsine
edilerek karakterizayona hazir hale getirilmistir.

2.2. Hidrotermal yontem ile CdS nanocicek

yapilarinin  sentezi (Synthesis of CdS
nanoflower structures by hydrothermal
method)

0,2 M (0,76 g) tiyoiire (CH4N2S, ABCR) 50 mL
saf su igerisinde ¢oziinerek 10 dakika boyunca 300
rpm hizda karigtirilmistir. 2,46 mmol (0,76 g)
Cd(NO3)2.4H>0 hazirlanan ¢ozeltiye eklenerek 30
dakika boyunca karistirilmis ve elde edilen ¢ozelti
teflon kaplara konularak 180 °C sicaklikta 12 saat
boyunca otoklavda bekletilmistir. Cokelek
santrifiij edilerek su ile yikanmis ve turuncu renkli
tiriin elde edimistir.

2.3. Sol-jel yontem ile CdS ve Ag/CdS
nanopartikiillerinin sentezi (Synthesis of CdS
and Ag/CdS nanoparticles by sol-gel method)

Polietilen glikol 6000 (PEGeo0o, Aldrich) sulu
¢ozeltisi (8 mL, derisim: %15) hazirlanmis ve 25
mL etanol igerisine eklenerek karistirilmistir.
Ardindan 2,5 mL akrilik asit (AA, Aldrich) damla
damla ilave edilerek karistirllmaya devam
edilmistir. 2,8 g Cd(NOs3)2.4H,0 20 mL etanol
icerisinde 1sitilarak ¢oziinmiis ve elde edilen
¢oOzelti ilk hazirlanan ¢6zeltiye damla damla ilave
edilmistir. Son olarak, 20 mL etanol igerisinde
0,69 g tiyoiire ¢ozeltisi 1sitilarak hazirlanmis ve
hazirlanan bu karisimda diger karisim iizerine
damla damla ilave edilmistir. Bu ¢6zelti karisimi
24 saat boyunca oda sicakliginda 500 rpm hizinda
karnigtirllmistir.  Ardindan ultrasonik  banyoda
(Bandelin-Sonorex Digital 10P, 20 kHz) 90 dakika
boyunca bekletilmistir. Cozelti 90 °C sicaklikta
isitilarak etanoliin ugmasi saglanmis ve geriye
seffaf renkli sol-jel formunda malzeme kalmistir.
Olusan jel 150 °C sicaklikta 2 saat boyunca vakum
etiiviinde bekletilmis, sonrasinda 200 °C sicaklikta
etivde bekletilerek ve turuncu-kahve kati
partikiiller olusmustur.

Ag/CdS nanopartikiillerinin sentezinde ise CdS
nanopartikiiliiniin sentezi i¢in hazirlanan ¢ozeltiye
0,25 g AgNOs; (Sigma), 0,2 g aminoetanol
(Aldrich) ve 15 mL etanol ile hazirlanan ¢ozelti,
damla damla ilave edilmistir. Sonrasinda, ¢ozelti
24 saat boyunca oda sicakliginda karistirilmis ve
cozeltiye CdS nanopartikiilii hazirlamak i¢in
kullanilan yontem aynen uygulanmistir. Sonugta
kahverengi-siyah kati partikiiller elde edilmistir.
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2.4. MO boyasmin fotokatalitik degradasyon
calismalar (Photocatalytic degradation studies
of MO dye)

Hazirlanan partikiiller katalizor olarak kullanilmis
ve metil oranj (MO, Carlo Erba) boya ¢6zeltisinin
fotokatalitik degradasyonu iizerindeki etkileri
incelenmistir. MO boyasinin kimyasal formiili
Sekil  1’de  wverilmistir.  Fotodegradasyon
calismalarinda 151k kaynagi olarak 300-600 nm
dalga boyu araliginda UV ve goriiniir bolgede 151k
yayan Osram® ultra-vitalux lamba (300 W)
kullanilmistir [39]. Hazirlanan partikiillerden 0,05
g ayr ayr1 sigelere tartilarak tizerlerine 80 mL MO
boya ¢ozeltisi (5 ppm) ilave edilmistir.
Numuneler, 4 saat boyunca UV ve goriiniir
bolgede 1s18a maruz birakilmis, sonrasinda 6rnek
10 dakika boyunca 10000 rpm de santrifiij edilmis
ve Ust faz UV-vis spektrofotometresi ile 464 nm
dalga boyunda analiz edilmistir. Elde edilen
absorbans degerleri ile Esitlik 1 kullanilarak
katalizorlerin MO boyasini degradasyon yiizdeleri
hesaplanmistir:

(AO_AS)

% Degradasyon = x % 100 (1)

0

Burada, Ao, MO boya c¢ozeltisinin baslangig
absorbansi, As; ise boya ¢ozeltisinin dlgiilen son
absorbans degeridir.

Sekil 1. MO boyasinin kimyasal formiilii (Chemical formula
of MO dye)

CdS partikiillerinin varliginda 1s1ik ile birlikte
boyanin degradasyon mekanizmast Kaur ve
Nagaraja tarafindan asagidaki sekilde onerilmistir
[40]:

CdS + hv — (e )cds + (A cds (2)
Oz + (ech )cas — O2% (3)
02+ 2(ec )cas + 2H" — H202 4)
(ech )cas+ Oz +2H" — HO* + HO™ (5)
H20 + (A" )cas — HO + H' (6)

MO + reaktif tiirler — degradasyon tiriinii  (7)
(O2+7, *OH)/ H202

*OH ve siiperoksitler gibi aktif oksijen tiirleri
fotokatalitik degredasyonda anahtar aktif ara
maddelerdir. Ik olarak, partikiillerin bant
araligindan daha yiiksek enerjiye sahip fotonlar
partikiillerin yiizeyi iizerinde emilir. Bu sirada,
valans bandindan (vb) iletim bandina (cb)
elektronlart yiikseltip, valans band kenarinda
pozitif bosluk (% )cds olusturur ve partikiillerin
iletim bandindaki elektronu (ec» )cas Uretir (Esitlik
2). Bu sekilde elektron-bosluk ¢ifti olusur. Sonra,
151k ile olusturulan elektron-bosluk ¢ifti, katalizore
(CdS) goc¢ eder ve ylizeyde bulunan tiirlerle
reaksiyona girer (Esitlik 3-6). Bdylece, 3-6
numarali esitliklerde gosterildigi gibi {iretilen
reaktif tiirler (O2*, *OH), pargalanma {irtinlerini
olusturmak tiizere MO ile reaksiyona girer ve
degredasyon gerceklesir (Esitlik 7). Fotokataliz
stireci sonunda pargalanan boya, CO2, H,O ve
mineral asitlere donlismektedir.

3. SONUC VE TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSION)

3.1. Kristal Yap1 Karakterizasyonu (Crystal
Structure Characterization)

Toz XRD  Olglimleri CdS  yapilarinin
aydinlatilmasinda kullamilmigtir.  Sekil 2a’da
hidrotermal yontem ile sentezlenen karnabahar tipi
CdS mikrokiiresinin XRD deseni verilmistir. CdS
numunesinin - XRD desenlerinde 26=24,82°,
26,47°, 28,17°, 43,89°, 47,73°, 52,08°ve 55,12°
tepe konumlari sirasiyla (100), (002), (101), (110),
(103), (112) ve (201) diizlemlerine karsilik
gelmekte ve CdS mikrokiirelerinin hekzagonal
yapida olustugu belirlenmektedir [41].

Hidrotermal yontem ile sentezlenen CdS
nanogi¢ek yapilarinin  toz  X-151m1 - kirinimi
Olciimleri  benzer  sekilde incelendiginde,
desenlerin hekzagonal CdS yapisinda olustugu
ortaya konmaktadir (Bakiniz Sekil 2b). Sol-jel
yontemi ile sentezlenen CdS nanopartikiillerinin
XRD kirinim desenleri de digerleri ile benzerlik
gostermektedir (Sekil 2c). Ancak sol-jel yontemi
ile sentezlenen diger bir partikiil olan Ag/CdS
nanopartikiillerinin XRD kirinim deseninde ise
diger desenlerden farkli olarak Ag partikiillerine
ait 26=38,18" tepe konumunda (111) diizlemine
karsilik gelen bir pik goze carpmaktadir (Sekil 2d).
Yapilan degerlendirmelerde kristal yapilarin
hekzagonal oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 2. a) K-CdS, b) CdS-NC, c¢) CdS ve d) Ag/CdS
yapilarinin XRD veri sonuglart (XRD data results of a) K-
CdS, b) CdS-NC, c) CdS and d) Ag/CdS structures)

3.2. Morfoloji calismalar: (Morphology studies)

3.2.1.CdS yapilarimin SEM analizleri (SEM
analyzes of CdS structures)

CdS yapilarinin morfolojik analizleri taramali
elektron mikroskop cihazi (SEM) ile yapilmistir.
Sekil 3’te, TAA, Cd(NO3)2.4H,O ve PEG’in
hidrotermal reaksiyonu ile 10 saat 180 °C
hazirlanmig CdS Orneginin SEM goriintiisiidiir.
CdS oOrneginin karnabahar benzeri morfolojide

oldugu ve yaklasik 4 pm boyutunda oldugu agikca
gorilmektedir. Aslinda her bir mikrokiire binlerce
nanokristalin birlesmesinden olusmaktadir. CdS
mikrokiirelerinin karnabahar benzeri morfolojide
olusma mekanizmasi su sekilde oldugu
diistintilmektedir. PEG ¢6zeltisi, Cd(NO3)2.4H,0
cozeltisine eklendiginde metal iyonlar1 iyonik
olmayan PEG siirfaktant yiizeyine kolayca
adsorbe olabilmektedir. Bunun nedeni, PEG’in
molekiiler zincirlerindeki aktive olmus oksijenler
ile metal iyonlar1 arasinda kuvvetli etkilesim
olmasidir. PEG’lerin uzun zincirli ve esnek yapida
olmalar1 nedeniyle, su igerisinde hidrojen bagi
etkisiyle Cd™-PEG kompleksi, polimer-Cd*™
kompleks kiiresel agregatlarinin ag yapisini
olusturabilirler.  Kiiresel agregatlarm  Cd"-
kaplanmis  kompleksleri  olusur ve CdS
nanokristallerinin olusmasi i¢in ¢ekirdeklenme
merkezi olarak gorev alir. Cozelti icerisinde
tiyoasetamid konsantrasyonu yeteri kadar yiiksek
oldugunda, tiyoasetamitten daha fazla H>S
bozunabilecek ve fazla miktarda S iyonlari
salinacaktir. CdS  nanokristalleri  ¢ekirdek
olusturur ve Cd**-kaplanmis komplekslerinin
ylizeyine mineralize olurlar. Sonug¢ olarak CdS
nanokristallerinden mikrokiirelerinin olugmasiyla
karnabahar tipi yapilar olusur [17].

Sekil 3. Hidrotermal sentez yontemi ile hazirlanmig K-CdS
mikrokiirelerinin SEM goriintiisii (SEM image of K-CdS
microspheres prepared by hydrothermal synthesis)

Sekil 4’de hidrotermal yontem ile sentezlenen CdS
nanogicgek yapilarinin SEM goriintiisii verilmistir.
Goriintiide, elde edilen CdS-NC yapisinin
nanogicek formunda olustugu acikca
gorilmektedir. Olusan her bir yapinin yaklasik 4
um uzunlugunda oldugu ve her bir parganin
tizerinde kristal yapilarin oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4. Hidrotermal sentez yontemi ile hazirlanmis CdS-NC
mikroyapimmin SEM goriintiisii (SEM image of CdS-NC
microstructure prepared by hydrothermal synthesis)

Sol-jel yontemi ile sentezlenen CdS ve Ag/CdS
partikiillerinin ylizey morfolojileri SEM analizleri
ile incelenmistir (Sekil 5a ve 5b). Analizlerde her
iki partikiiliinde yaklasik 200 nm capinda kiiresel
olduklart goriilmiistiir. Sekil 5a’da goriilen CdS
nanopartikiiller, Sekil 5b ile karsilastirildiginda,
aydinlik spotlar CdS iizerine Ag’nin iyi bir sekilde
katkilandigim1 gostermektedir [42]. Bu aydinlik
spotlar, sadece CdS partikiillerini igeren Sekil
S5a’de goriilmemektedir. Partikiiller kiiresel ve
diizgiin bir sekilde esit olarak dagilmistir. Makro
diizeyde yiizey diizgiinliigii goézlemlenmistir.
Gorsel olarak incelendiginde CdS yiizeyinin
bliytik bir kismi1 giimiis ile kaplanmistir.

¥ q_;i\*’Ag (Aydmllk
partikiil)

&=
_ &

Sekil 5. Sol-jel yontemi ile hazirlanmis a) CdS ve b) Ag/CdS
nanopartikiillerinin SEM goriintiileri (SEM images of CdS
and Ag/CdS nanoparticles prepared by sol-gel method)

3.2.2. EDX analizleri (EDX analyzes)

CdS orneklerinin elemental analizleri, EDX ile
yapilmis ve CdS partikiillerinin tipik spektrumlari
Sekil 6 a-d’de verilmistir. Sadece CdS
partikiillerini iceren numuneler i¢in kaydedilen
EDX spektrumlari benzerdir, bu da tiim

CdS partikul uretimi ve atik su uygulamalarinda kullanimlari

numunelerin ayni kompozisyona sahip oldugunu
gosterir (Sekil 6 a-c). Analiz, numunede bulunan
Cd ve S'den baska element bulunmadigini
dogrulamistir. Tipik EDX spektrumlarinda,
kadmiyum Lq1 (3,16 keV), Lp1 (3,37 keV) ve Lp2
(3,56 keV)'ye karsilik gelen 3 ila 4 keV arasindaki
lic yogun pik goriintiilenmistir. Buna ek olarak 2,3
keV'de bir kiikiirt Ko piki, CdS mikrokiirelerinin
temel bilesenlerine karsilik gelir [17]. Sekil 6d’de
sentezlenen Ag/CdS nanopartikiillerin  ylizey
analizi elemental analizi ve degerlendirilmesi i¢in
de EDX analizi kullanilmistir. Cd, S ve Ag
elementlerinin agirlik yiizdeleri sirasiyla % 79,39,
% 13,35 ve % 7,26 olarak bulunmustur. Analiz,
kadmiyum ve siilfiiriin yani sira gliimiisiin varligini
da ortaya koymaktadir (Sekil 6d).

Floresans oOlgiimleri ile de CdS numunelerinin
enerji bant araliklar1 (Eg) belirlenmistir. Olgiimler
sonucunda, K-CdS'min maksimum floresan
adsorpsiyonu 507 nm'de, 2,32 eV'lik bir optik bant
araligina karsilik geldigi goriilmiistiir. Bu degerin
CdS-NC numunesi i¢in 2,54 eV (492 nm'de)
oldugu belirlenmistir.

CdS, diger yar iletken fotokatalizor materyaller
ile karsilastirildiginda zayif bir fotokatalitik
performans gostermektedir. Katalizor kapasitesini
arttirmak icin, CdS, Ag metali ile modifiye edilmis
ve Ag/CdS  nanopartikiilleri ~ fotokatalitik
performansi arttirmak i¢in sentezlenmistir. Ag
metalinin eklenmesi, enerji band araliginin
azalmasina ve  malzemenin  fotokatalitik
ozelliginin  gelistirilmesini  saglayacaktir [42].
Floresans oOlglimleri sirasinda CdS ve Ag/CdS
numunelerinin bant araliklart sirastyla 2,30 (480
nm'de) ve 2,24 ev (505 nm'de) olarak
hesaplanmistir. Sonuglar, Ag eklenmesi ile enerji
band araliginin distiigiinii desteklemektedir.

3.3. MO boyasimin fotokatalitik degradasyonu
(Photocatalytic degradation of MO dye)

Ik olarak, 5 ppm derisimde MO boya ¢ozeltisi
hazirlanmigtir. 0,05 g K-CdS, CdS-NC, CdS ve
Ag/CdS partikiiller ayr1 ayr tartilarak 80 mL MO
boya ¢oOzeltisi igeren siselere eklenmistir.
Partikiiller 4 saat boyunca karanlik bir ortamda
UV ve goriiniir bolgede 151k kaynagimma maruz
birakilmigtir. Bu periyodun sonunda partikiiller
MO boyasinin fotokatalitik olarak degradasyona
ugramasini saglamistir. UV-vis
spektrofotometresi ~ kullanarak  fotokatalitik
par¢calanma sonrasinda MO boyasi icin spesifik
olan maksimum absorpsiyon yaptig1 464 nm dalga
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boyunda c¢ozeltilerin absorbanslar1 Ol¢lilmiistiir.
Esitlik 1 kullanilarak 6l¢iilen absorbans degerleri
yardimuiyla katalizorlerin % degradasyon degerleri
hesaplanarak Tablo 1°de verilmistir.
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Sekil 6. a) K-CdS, b) CdS-NC, c¢) CdS ve d) Ag/CdS
yapilarinin EDX analiz sonuglar1 (EDX analysis results of a)
K-CdS, b) CdS-NC, ¢) CdS and d) Ag/CdS structures)

Tablo

1.

CdS yapilarinin  fotokatalitik ~degradasyon

calismalarindan kullanilmasindan sonra hesaplanan %
degradasyon degerleri (% degradation values calculated after
using CdS structures in photocatalytic degradation studies)

Partikiil Kodu VA
Degradasyon
K-CdS mikrokiire 95,13
CdS-NC mikroyapi 94,29
CdS nanopartikiil 98,40
Ag/CdS nanopartikiil 100,00

K-CdS, CdS-NC, CdS ve Ag/CdS partikiillerinin
MO  boyasmm1  fotokatalitik  degradasyonu
calisilirken, ortamdan ¢esitli zaman araliklarinda
numune almarak UV-vis spektrofotometresi ile
analiz edilmis ve analiz sonuclar1 kullanilarak %
degradasyon degerleri hesaplanmistir (Esitlik 1).
Hesaplanan degerler yardimiyla her partikiil i¢in
zamana kars1 degradasyon yilizdesi grafikleri
cizilmistir. Sekil 7°de verilen grafige bakildiginda
4 saat sonunda en iyi sonucun Ag katkilanmis CdS
partikiiliine ait oldugu goriilmiistiir. Bunun yan
sira diger Ui¢ partikiilde boyanin fotokatalitik
olarak parcalanmasinda olduk¢a iyi sonuglar
ortaya koymustur. Biitiin partikiiller MO boyasin1
zaman arttikca hizli bir sekilde de parcaladigi
grafikte agikca goriilmektedir.

100
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)

g 70

IS —— Ag/CdS
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g 60 —a—CdS

© o —— K-CdS
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40
30
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Sekil 7. Metil oranj boyasinin fotokatalitik degradasyonuna
ait zamana karsi degradasyon yiizdesi grafigi (Percent
degradation versus time graph for photocatalytic degradation
of MO dye)

Sekil 8’de bu siireg sematize edilerek
Ozetlenmistir. Cozeltilere bakildiginda boyanin
fotokatalitik  olarak parcalandigi ve renk
gideriminin olduk¢a 1iyi oldugu gozlenmistir.
Yapilan  hesaplamalarda ~ bunu  destekler
niteliktedir. Partikiil boyutu kii¢iildiikge ve enerji
band aralig1 azaldik¢a boya degradasyon yiizdeleri
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de artmistir (Tablo 1). CdS nanopartikiilii boyay1
% 98,40 oraninda degradasyona ugratirken ayni
sartlar altinda Ag katkilanmis olan Ag/CdS
nanopartikiilli ~ boyay1r % 100  oraninda
degradasyona ugratmistir. Bu sonuca gore Ag ile
katkilanma islemi sonusunda CdS’ in fotokatalitik
performanst artmistir. Elde edilen sonuglar
sentezlenen = bu  partikiillerin atik su
uygulamalarinda potansiyel kullanimlar1
olabilecegini gostermektedir.
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I |
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Sekil 8. MO boyasmin CdS yapilarn ile fotokatalitik
parcalanma siirecinin sematik gosterimi  (Schematic
representation of the photocatalytic degradation process of
MO dye by CdS structures)

4. SONUC (CONCLUSION)

CdS igeren dort farkli yapi, hidrotermal sentez
yontemi ve sol-jel yontemi kullanilarak basarili bir
sekilde hazirlanmistir. Bu yapilarin  farkli
boyutlarda ve morfolojilerde oldugu
belirlenmistir. Hidrotermal yontemle sentezlenen
nanoyapilarin (K-CdS ve CdS-NC) karnabahar
benzeri ve nanocgicek yapilarinda oldugu
goriilmiistiir. CdS ve Ag/CdS yapilart ise ¢aplari
yaklasitk 200 nm olan kiiresel nanopartikiiller
oldugu belirlenmistir. XRD sonuglart bu
partikiillerin ~ hekzagonal  kristal  yapisinda
oldugunu ortaya koymustur. Enerji band araliklart

belirlenen bu partikiiller MO  boyasinin
fotodegrasayonunda kullanilmig ve basaril
sonuclar elde edilmistir. UV-vis

spektrofotometresi, CdS partikiillerinin  boya
degradasyon yiizdesi degerinin belirlenmesinde
kullanilmistir. En iyi sonu¢ Ag katkilanmis CdS
numunesinde elde edilmistir. Elde edilen sonuglar

bu partikiillerin baska boyalarin
fotodegrasyonunda da kullanilabilecegini ve atik
su uygulamalarinda potansiyel kullanimlari
olabilecegini gostermektedir.
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