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La1.90Euo.10Ru207 Sisteminin Sentezi ve Fotoluminesans Ozelliklerinin incelenmesi
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Ozet: A:B:07 tipindeki Lai9oEuo10Ruz07 sistemi yiiksek sicaklik kati hal
yontemlerinden seramik metot ile sentezlendi. Malzemenin sentez sicaklifinin
belirlenmesi ve termal davranislarinin incelenmesi amaciyla termogravimetri-
diferansiyel termal analiz (TG/DTA) sistemi kullanild1 ve belirlenen sicakliklarda

kiil/tiip firininda reaksiyon gerceklestirildi. Malzemenin kristal yapisi x-1sinlari toz
kirinim difraktometresiyle (XRD) kontrol edildi, yiizey morfolojisi ve elementel
analizi taramali elektron mikroskop (SEM) ile yapildi. Fotoluminesans 6zellikler
olan 1s1ma ve uyarma dalga boyu ile 151ma stiresi fotoluminesans spektrofotometre

(PL) ile belirlendi.

Sythesis and Investigation Photoluminescence Properties Of La1.90Euo.10Ru207 System

Keywords Abstract: A2B207 type LaigoEuo10Ruz07 system was synthesized via ceramic

Photoluminescence, method which is one of the high temperature solid-state reaction methods. To

XRD, determine the materials sintering temperatures and investigate thermal

Euss properties, thermogravimetric and differential thermal analysis (TG/DTA) system
were used and the reaction was done in furnace/tube furnace. The crystal
structure of material was checked by x-rays powder diffractometer (XRD) and the
surface morphology and elemental analysis were carried out with a scanning-
electron microscope (SEM). Photoluminescence properties, the decay time,
excitation and emission wavelengths were defined with photoluminescence
spectrophotometer (PL).

1. Giris maddeler genelde oksit, oksisiilfiir, stlfiir, seleniir,

Fotoluminesans ozellik, UV ve goriintir bolgede
uyarilan bir maddenin sogurdugu enerjiyi uyarma
etkisi ortadan kaktiktan sonra bile yayabilmesi yani
1s1ma yapabilmesidir. Bu tiir maddelere “isildar” veya
“fosfor” denilir. Uyarilmis halden temel hale
dogrudan gecis olarak tanmimlanan ve uyarma
sliresince devam eden 1simaya “floresans”, uyarici
etki ortadan kalktiktan sonra da i1simanin devam
etmesi olayina “fosforesans” adi verilmektedir.
Gecikme stiresine gore, tc < 108 s ise 151ma floresans
ve Tc > 108 s ise fosforesans olarak tanimlanir.
Fosforesans ise kisa (tc < 104 s) ve uzun ( tc > 104 s)
streli olmak tizere kendi arasinda ikiye ayrilir. Bazen
de 1s51ma siirelerine gore (t ) gore, ¢ok kisa stireli (T <
10-3 s ), kisa stireli (t = s), uzun siireli (t = dakika ),
¢ok uzun streli (t saat ) 1sildarlar ve siiper
1sildarlar (t > 10 saat) olarak smiflandirilirlar.
Fotoluminesans olgusu floresans ve fosforesans
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terimlerini  kapsar.  Fotoluminesans  6zelligin
gozlendigi anorganik kristal yapidaki 1sildar
*ilgili yazar: esracircir@gmail.com
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borat, fosfat, gallat, germanat, vanadat, silfat,
molibdat, aluminat, silikat ve aluminasilikat tira
bilesiklerdir [1-5].

Dogal olarak fotoluminesans 6zellige sahip maddeler
oldugu gibi, istenen amaca yonelik malzemeler de
gelistirilebilir. Bunun icin bir kristale (konut kristal),
safsizhik atomlarn  katkilanabilir, bu atomlar
“aktivator” atomlar olarak adlandirnilirlar. Bu
aktivator atomlar dar bir enerji bandi olusturmalari
icin ¢ok az miktarlarda ( % 1-10 mol) katkilanirlar.
Katkilandiklar kristalde 1s1ma ve kusur merkezleri
olusturmasindan dolayr luminesans 0dzellikler
bakimindan bir takim farkliliklara sebep olurlar. Bu
amag icin en uygun katki atomlar1 kismen dolu 4f alt
kabuklarina sahip olmalar1 sebebi ile nadir toprak
elementleridir. Konut kristalin kristal alam i¢inde
korunan ve ek enerji seviyeleri olusturan katki
atomlarinin kismen dolu olan 4f alt kabuklan
arasindaki gecisler 1simaya neden olur [6].
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Bu calisma da, Eu3+ katkilanmis La@-xRu207" nin
sentezlenmesi, yapisal  karakterizasyonu  ve
fotoluminesans ozellikleri arastirildi.

2. Materyal ve Metot

Bu ¢alismada sentez yontemi olarak yiiksek sicaklik
kati hal yontemi kullanildi. Laig9oEuo.10Ru207
sistemini olusturmak i¢in La203 (% 99.99), Eu203 (%
99.99) ve RuOz (%99.9) baslangic maddeleri
stokiyometrik oranlarda (0.95:0.05:2.0) tartilarak
agat havanda ogitildi. Hazirlanan homojen
baslangi¢ maddeleri karisiminin reaksiyon
optimumlarini belirlemek icin Seiko Instruments
Inc./Exstar TG/DTA 6200 marka TG/DTA sistemi ile
10°C/dk 1sitma hiz1 ile oda sicakligindan 1300 °C'ye
kadar termal davraniglari incelendi.

Termal analiz calismalarina gore, baslangic maddeleri
karisimina kil firin icerisinde 800°C' de 20 saat 6n
1s1l islem, 1200 °C, 1300 °C ve 1400 °C' de 72 saat 1s1l
islem uygulandi ve yavasca oda sicakligina kadar
sogutuldu. Isil islem uygulanan karisimin Kkristal
yapisi, BRUKER AXS D8 ADVANCE model (40 kV, 30
mA, Cu-Ka, 0.02°/26) XRD ile belirlendi.
Fotoluminesans o6zellikleri zenon lambali 200-900
nm araliginda calisan PTI marka QuantaMaster™ 30
model fotoluminesans spektrofotometre ile incelendi.

3. Bulgular

La203, RuOz ve Eu:203 baslangic maddelerinden
stokiyometrik oranlarda alinan katilar agat havanda
2 saat ogiitildiikten sonra elde edilen karisimin
TG/DTA sistemi ile termal davranislari incelendi.
TG/DTA termal analiz sonuglar1 Sekil 1’ deki grafikte
goriilmektedir. 50-1300 °C sicakliklar1 arasinda
gozlenen ii¢ ayr1 endoterm eslik eden kiitle kaybi
oransal olarak miktan fazla olan La203'in saf haldeki
TG/DTA egrisi ile aynidir [7]. Ancak faz olusumuna
ait bir endoterm g6zlenmemektedir.
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Sekil 1. Stokiyometrik oranlardaki (0.95:0.05:2.0) La:0s3,
RuOz2, Eu:203 baslangic maddelerinin 1s1l  islem

uygulanmadan 6nceki TG/DTA termogrami.

2 saat mekanik 6glitme uygulanan karisima, TG/DTA
egrilerinden elde edilen bilgilere gore 6n 1s1l islem
uygulandiktan sonra, 1200 °C, 1300 °C ve 1400 °C'de
1s1l islem uygulanmasi uygun goriildii. Baslangig
maddelerinden olusan karisima kiil firinda, alumina
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kroze icerisinde 800 °C’de 20 saat 6n 1sil islem
uygulandiktan sonra 1200 °C, 1300 °C ve 1400 °C'de
72 saat sl islem uygulandi. Elde edilen kat1 karisimin
toz deseni Sekil 2’ de goriilmektedir.
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Sekil 2. 1400 oC’de 1s1l islem uygulanan Lai.goEuo.10Ru207
sisteminin XRD toz deseni.
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1400 °C' de 72 saat gercgeklestirilen kat1 hal tepkimesi
sonucunda bile tek fazli bir kristal sistemi elde
edilemedi. Bu defa 1400 °C' de 72 saat 1s1l islem
uygulanan kat1 karisimin TG/DTA termogrami 1600
oC' ye kadar kaydedildi (Sekil 3). XRD sonuglarini
destekler nitelikte, 25-1600 °C sicakliklar1 arasinda
herhangi bir kiitle ve faz olusumuna ait endoterm
goriilmemektedir. Cliinkii TG/DTA analizi uygulanan
toz, artik baslangic maddelerinden olusmayan ancak
tek fazh kristal sisteme sahip olmayan bir yapidir ve
termal analizde uygulanan sicaklik karsisinda stabil
olmasi beklenmektedir. Bu sebeple baska bir 1sil
islem uygulanmadi.
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Sekil 3. 1400 oC’ de 1s1l islem uygulanan Lai.9oEuo.10Ru207
sisteminin TG/DTA egrisi.
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1400 °C 1s1 islem uygulanan LaigoEuo.10Ru207
sistemi 200 nm ile 900 nm araliginda fotoluminesans
spektrofotometre ile tarandi. Uyarma ve 1sima
spektrumu ile 1s1ma siiresi egrisi Sekil 4 ’de
goriilmektedir. Eu3+ iyonlarinin 281 nm’ de yik
transfer gecisi ve 388 nm' de 7Fo—°Ls gegisi ile
uyarilan sistem, 622 nm’de (5Do—7F2) ve 703 nm’
de (°Do—7F4) Eu3* iyonlarninin karakteristik
gecislerinden kaynaklanan 1sima bantlarina sahiptir
[8-13]. Malzemenin 1s1ma siiresi, Esitlik 1.
kullanilarak 544.4 ps olarak hesaplandi.

I =Arexp(-t/t1)+C (D
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I: 1s1ma siddeti, A;, C: sabit, t: zaman ve t1: 151ma
suiresidir.
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Sekil 4. LaigoEuo.10Ru207 sisteminin (a) uyarma ve 1sima
spektrumu, (b) 1s1ma stiresi.

La19oEuo010Ru207’ 1n 1400 °C 1s1l islem sonunda elde
edilen toz formdaki fazinin SEM ile yiizey analizi
yapild1 ve sistemi olusturan taneciklerin 2.000 kat
biiyttilmiis goriintiisii kaydedildi. Lai.9oEuo.10Ru207
sisteminin 2.000 kat biiytitilmis goriintiisii ve EDX
analizi Sekil 5’ de goriilmektedir. SEM goriintiisiine
gore tanecik boyutlarinin 10.0 pum’ ye ulasabildigi
goriilmektedir. Safsizlik atomu igcermeyen sistemin
noktasal element analizine gore teorik ve deneysel
atom yiizdeleri, tek fazl sistem elde edilemediginden
tam bir uyum icerisinde degildir. Element analizi
noktasal yapildigindan ve olusan yapir homojen bir
kati ¢ozelti olmadigindan, analiz yapilan noktada
elementlerin kullanilan oranlara goére homojen
dagilim gostermemesi ve beklenen teorik degerden
sapmasl beklenen bir sonugtur.

4. Tartisma ve Sonug¢

A2B207 tipindeki Lai1soEuo10Ruz207 sistemi yiiksek
sicaklik kati hal yontemlerinden seramik metot ile
sentezlendi. Malzemenin sentez sicakligi, baslangi¢
maddelerinden olusan karisima uygulanan TG/DTA
ile belirlendi. Ancak XRD verilerine gore tek fazh
sistem  olusmadig1 tespit edildi. Kat1 hal
reaksiyonundan  sonra  tekrarlanan @ TG/DTA
verilerine gore de yeni bir faz olusumu olmadig teyit
edildi. Fotoluminesans spektrofotometre ile yapilan
analizler sonucunda 544.4 ps 1s1ma siiresine sahip
olan La190Euo.10Ru207 sistemi, Eu3+* iyonlarinin 281

nm’ de yiik transfer gecisi ve 388 nm' de 7Fo—>5Ls
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gecisi ile uyarilmakta, 622 nm’ de (°Do—7F2) ve 703
nm’ de (°Do—7F4) Eu3* iyonlarinin karakteristik
gecislerinden kaynaklanan 1s1ma yapmaktadir [8-13].
La19oEuo10Ru207, baskin olan kirmizi boélge 1s1masi
sebebi ile opto-elektronik uygulamalar i¢in aday
olabilir.
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Sekil 5. LaiooEuo10Ru207 sisteminin (a) SEM goriintiisg,
(b) EDX analizi.
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