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Negatif Elektrot Malzeme Olarak Kullanilabilen
FeVO, Bilesiginin Mikrodalga Yontemle
Sentezlenmesi ve Yapisal Karakterizasyonu
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Ozet

Bu calismada, sarj edilebilir lityum iyon pillerde negatif elektrot olmaya aday bir
malzeme olan demir(Ill) metavanadat bilesigi sentezlenmistir. Sentez yontemi olarak
geleneksel yontemlere gore siirenin oldukca kisa oldugu, cevreye zarar vermeyen ve
maliyetin minimum oldugu mikrodalga yontemi kullanilmistir. Ayrica FeVO,, c¢esitli
organik reaksiyonlarda katalizor olarak kullanilabilir ve pillerde diger metal vanadat
tiirlerine  gére daha iyi bir ¢evrim omriine sahiptir. Bilesigin  yapisal
karakterizasyonu, X-isinlart toz kirinimi difraktometresi ve FTIR spektrofotometresi ile
gerceklestirilmigtir.

Anahtar kelimeler: FeVOy,, negatif elektrot, mikrodalga sentez.

Microwave Synthesis and Structural Characterization of Fevo,
Using as Negative Electrode Material

Abstract

In this study iron(l11) metavanadate, which can be a candidate material to be negative
electrode in rechargeable lithium-ion batteries. As a method of synthesis microwave
method, not giving harm to environment and having minimum capital, in a short time
different from traditional methods, was used. In addition, FeVO, can be used as a
catalyst in various organic reactions and has better circuit lifespan. The structural
properties of this compound are characterized by X-ray powder diffractometer and
FTIR spectrophotometer.
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1. Giris

Sahip oldugu kararli oksidasyon basamaklar1 (+2,+5) nedeniyle vanadyum elementi,
yeni bilesiklerin hazirlanmasi i¢in ¢ok sayida elementle bir araya gelmektedir. Dahast,
vanadyum yiiksek oksidasyon basamaginda iken hem kati hal ortaminda kolayca
yogunlasabilir hem de ¢ozelti igerisinde ¢ok cesitli yapilar olusturabilir [1]. Zengin
kimyasal ¢esitliliginin bir sonucu olarak metal vanadat bilesikleri, gosterdikleri sira disi
ozelliklerinden dolay1 cogu arastirma alaninda ilgi cekmektedirler. Ornegin magnezyum
vanadat gibi bazi bilesikler alkenlerin dehidrojenerasyonu igin katalizor olabilirken
diger tiirevleri inhibitér olarak davranirlar [2,3]. Demir(Ill) vanadat, FeVO, ise
metilofenol ve fenilin alkilasyonu icin pratik bir katalitik etki gosteren birka¢ madde
grubundan biridir [4].

Sarj edilebilir lityum-iyon pillerde en iyi performans i¢in ge¢is metal oksitleri gibi
uygun elektrotlara ihtiya¢ vardir. Bu metal oksitler diisiik molekiil agirlikli ve lityum
iyonlarmin kolayca yerlesebilmesi icin tabakali kristal yapida olmalidir [5-7].
Vanadyum oksitin, sarj edilebilir lityum-iyon pillerde negatif elektrot uygulamalarina
aday olmasi, arastirmacilarin tizerinde yogun ¢alismalar yapmalarina neden olmustur [8-
14]. Tiim vanadat bilesikleri icerisinden, amorf veya kristal olsun, sahip olduklar1 900
mAh/g cevrim kapasitelerinden dolay1 sadece In ve Fe elementlerini icerenler negatif
elektrot olmaya adaydirlar [11]. Ayrica en kararli oksidasyon basamaginda olan demir,
(+III) degerlige sahiptir ve lityum ilavesi sirasinda (+11) degerlige diisebilir [15-17]. Biz
bu ¢alismada, hem demir hem de vanadyum iceren demir vanadat bilesigini kisa siirede
ve diisiik maliyetli olarak sentezlemeyi hedefledik. Literatiirde demir vanadat bilesigi,
birlikte ¢oktiirme [18,19], yiiksek basing sentezi [20,21] ve yiiksek sicaklik kati hal
yontemi [22-25] kullanilarak sentezlenmistir. Yiiksek sicaklik sentezlerinin en biiyiik
sakincasi, diisiik elektrokimyasal 6zelliklere sahip demir vanadat elde edilmesidir [6,7].

2. Deneysel calismalar

2.1. Kullanilan kimyasal maddeler

Sentezde baslangic maddeleri olarak Fe(NO3)3.9H,0 ve NH,V O3 bilesikleri kullanilmustir.
Kullanilan kimyasal maddeler analitik saflikta olup Carlo Erba ve Fluka firmalarindan
temin edilmistir.

2.2. Kullanilan cihazlar

Kimyasal sentezler, Siemens V12 model, 2.45 GHz frekansinda calisan mikrodalga
firmda gerceklestirilmistir. X-151m1 toz kirnim cekimleri, CuK,, A= 1.54056 A, 40 mA,
50 kV radyasyonunda Panalytical X’Pert-Pro marka X-1sin1 toz difraktometresi ile elde
edilmistir. IR spektrumlari, Perkin Elmer Spectrum 35 model spektrofotometresiyle
4000-650 cm™ araliginda ¢ekilmistir.

2.3. Deneysel calisma

Fe(NO3)3.9H,0 ve NH;VO; maddeleri 1:1 mol oranlarinda hazirlanarak tartilmis ve
tartilan maddeler havanda ezilmek suretiyle ogiitiilerek homojen olarak karigmasi
saglanmistir. Yaklagik 2.0000 gram tam tartim alinarak krozeye konulmustur. Karisim,
2.45 GHz, 800 watt giigte 10 dakika siireyle ev tipi mikrodalga firinda mikrodalga
enerjiye maruz birakilmistir. Mikrodalga etkilesim sonucu olusan malzemeler agat
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havanda homojenize edilerek, IR Spektrumlarinin ve X-1sm1 toz kirmim desenlerinin
alinmasi i¢in desikatorde saklanmustir.

3. Sonuclar ve Tartisma

Fe(NO3)3.9H,0 ve NH4VO3 bilesikleri kullanilarak mikrodalga enerjiyle yapilan deney
sonucunda, elde edilen iirlintin Sekil 1’ de verilen X-iginlart kirmimi deseni
incelendiginde, FeVO, (ICDD Kart No: 38-1372) bilesiginin olustugu gézlemlenmistir
(Tablo 1). FeVO, bilesigi mikrodalga enerji yontemi kullanilarak ilk defa
sentezlenmistir. FeVOq bilesik, primitive yapida kristallenmis olup hiicre parametreleri
a=8.057 A, b=9.347 A, ¢=6.713 A ve hiicre agilar1 0=106. 59°, f= 101.52°, y= 96.69°
ve uzay grubu P71 [2]’ dir. Uriin olusumunu asagida verilen kimyasal esitlikle
aciklayabiliriz:

Fe(N03)3.9H20(k) + NH4V03(k) — FeVO4(k) + NHg(g) + NOz(g) + 9H20(g) (1)

Intensity (A1)

T T T T T T
20 30 40 50 60 70

Two Theta

Sekil 1. FeVO, bilesigine X-1sinlar1 kirinim siddetleri

Tablo 1. FeVO,’a bilesigine ait XRD verileri

20 /g hkil 20 /1o hkl 20 1/ hkl
10.032 7 010 27.673 90 -220 35.409 9 -2-22
13.720 6 -110 28.078 8 -102 37.057 6 1-32
14.210 4 001 28.260 8 021 37.740 2 031
16.548 19 110 28.565 24 002 38.789 12 -2-31
17.495 16 -1-11 29.222 12 0-31 40.060 2 -3-12
19.866 6 011 29.334 10 0-22 40.427 12 -1-13
20.081 16 -111 29.930 3 201 40.880 6 301
20.650 6 0-21 30.334 10 -1-22 41.285 5 0-13
22.914 10 200 30.844 10 2-21 41.841 6 230
23.255 9 -210 31.222 24 -2-21 42.051 19 -330
23.550 8 1-21 32.079 2 -202 42.766 2 2-32
23.852 10 -201 32.770 2 1-22 43.307 15 -3-22
25.006 100 120 33.256 10 121 43.717 15 320
25.530 9 111 33.361 10 012 44.432 6 -2-23
25.808 7 -2-11 33.464 6 220 44.679 2 0-33
26.730 5 210 34.438 9 211 44.801 3 140
27.107 40 0-12 34.628 16 300 45.029 4 -331
27.353 29 -1-12 35.169 20 -212 45.149 3 122
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4. Bulgular

Sekil 2’ de verilen FTIR Spektrumunun incelenmesi sonucunda V=0 bagma ait
titresime karsilik gelen dalga sayisi de%eri 963 cm™ [26], V-O-V bagma ait titresimin
dalga sayis1 degerleri 890 ve 826 cm™ [26] iken, V-O baginin degerleri 739 ve 665
cm ™2 dir [27].
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Sekil 2. FeVOq bilesigine ait FTIR spektrumu

5. Genel degerlendirme

Bu ¢alisgmada, Fe(NO3)3.9H,O ve NH;VO; baslangic maddelerinin 1:1 mol oraninda
alinmasiyla mikrodalga yontem kullanilarak gergeklestirilen deney sonucunda FeVO,
(ICDD Kart No: 38-1372) bilesiginin olustugu gozlemlenmistir. FeVO,, sahip oldugu
yiiksek cevrim kapasiteleri nedeniyle sarj edilebilir Li-iyon pillerde negatif elektrot
olarak kullanilabilirler. Ayrica FeVO, bilesiginin mikrodalga yontem ile 10 dakika gibi
kisa bir siirede elde edilebilecegi bu ¢alismayla deneysel olarak kanitlanmistir.
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