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Bi2S3@Fe3O4 NANO KOMPOZİTLERİN ÜRETİLMESİ

YAPISAL ve MANYETİK ÖZELLİKLERİNİN

İNCELENMESİ

 

ÖZET 

 

Bi2S3 nanoçiçek yapıları ile Fe3O4 nanoyapıları hidrotermal sentez yöntemi

kullanılarak hazırlandı. Sentezlenen Bi2S3 yapılar, Fe3O4 yapılar ile katkılanarak

Bi2S3@Fe3O4 nanokompozitler elde edildi. Üretilen yapıların morfolojileri geçirimli

elektron mikroskobu (TEM) ve taramalı elektron mikroskobu (SEM) kullanılarak

karakterize edildi. Üretilen nanoyapıların kristal özellikleri X-ışını kırınım (XRD)

yöntemi ile kimyasal yapıları ise enerji dağılım spektroskopisi (EDX) yöntemi ile

incelendi. Manyetik özelliklerin karakterizasyonunda titreşimli numune

magnetometrisi (VSM) kullanıldı. Üretim koşullarının numunelerin morfolojik,

kristal ve manyetik özellikleri üzerindeki etkileri araştırıldı. Üretim aşamasında

uygulanan ısıl işlemin süresinin artması ile birlikte üretilen numunelerin morfolojik

yapılarında ve manyetik karakteristiklerinde değişimler olduğu anlaşıldı. Üretilen

numunelerin literatürde üretilmiş numunelerden daha yüksek manyetik satürasyon

değerlerine sahip olduğu görüldü.
 

 

Anahtar Kelimeler: Bi2S3 nanoçiçek yapılar, Fe3O4 nanoyapılar, Bi2S3@Fe3O4

nanokompozitler, yapısal karakterizasyon, manyetik karakterizasyon
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PRODUCTION OF Bi2S3@Fe3O4 NANO COMPOSITES

INVESTIGATION OF STRUCTURAL AND MAGNETIC

PROPERTIES

 

SUMMARY 

 

Bi2S3 nanoflowers and Fe3O4 nanostructures were produced using hydrothermal

synthesis. Bi2S3 nanoflowers were doped with Fe3O4 nanostructures and

Bi2S3@Fe3O4 nanocomposites were obtained. The morphologies of the nanoflowers

were characterized using transmission electron microscopy (TEM) and scanning

electron microscopy (SEM). Crystal structures of the nanostructures were determined

using X-ray diffraction (XRD). The chemical structure of the nanocomposites was

confirmed using energy dispersive spectra (EDX). Vibrating sample magnetometer

(VSM) was used in the characterization of the magnetic behaviours of the

nanocomposites. It was seen that production protocols may alter the morphology and

the magnetic properties of the nanostructures where the increased duration of heat

treatment changes the nanostructure morphology and magnetic characteristics.

Magnetic saturation values of our samples were found to be higher than that of

reported values in the literature.
 

Keyword: Bi2S3 nanoflowers, Fe3O4 nanostructures, Bi2S3@Fe3O4 nanocomposites,
structural characterization, magnetic characterization
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1. GİRİŞ 

Benzersiz özelliklere sahip olması ve nano boyut halinde çok küçük parçacıklardan 

oluşması sebebiyle nanoparçacıklar ve nanoparçacık içeren yapılar günümüzde bir 

çok yeni gelişen uygulamada kullanım alanı bulduğundan dolayı araştırmacıların 

ilgisini üzerinde toplamıştır [1]. Nanoparcaçıklar, atomik seviyedeki boyut ile yoğun 

madde arasında yer alan özel denilebilecek bir boyutta yer almaktadırlar [2, 3]. Nano 

yapılı malzemelerin karakteristik özelliklerinin tam olarak belirlenip, anlaşılabilmesi 

için bu seviyedeki malzemelerin içerdikleri parçacıkların boyutu, nano malzemenin 

yüzeydeki şekli, yüzey/hacim oranlarının bilinmesi büyük önem taşımaktadır. 

 

Bu karakteristik özellik farklarından dolayı çok çeşitli yapıda ve özellikte 

nanoparçacık ve nanoyapıların sentezlenmesi gerçekleştirilmiştir. Araştırmacıların 

üzerinde en çok durdukları ve sentezlemeye çalıştıkları nanoyapılar ise 1 boyutlu 

olan nanolifler, nanoçiviler, nanobeltler, 2 boyutlu olan nanoyapraklar, 

nanotabakalar, nanotabaklar ile 3 boyutlu olanlar ise nanoküreler, nanokapsüller, 

nanoçiçeklerdir. Araştırmacılar bu alandaki çalışmalarını yoğun bir şekilde 

sürdürmektedirler [4 - 6]. 

 

Bu nanoparçacıklar içinde manyetik nanoparçacıkların, uygulama alanlarının 

genişliği ve pek çok uygulamada başarı ile kullanılmasından dolayı özellikle 

biyoteknoloji ve tıp alanında (manyetik rezonans görüntüleme cihazlarında contrast 

ajanı olarak), tıbbi tanı işlemlerinde, yeni nesil geliştirilen araç ve cihazlar için süper 

kapasitörler ve lityum iyon piller için elektrot olarak kullanımında, veri saklama 

işlemleri için manyetik akışkanların veri plakaları üzerine kaydında, çevresel 

iyileştirme çalışmaları için özellikle farkındalık yaratmak için elektrokimyasal ve 

biyo-elektrokimyasal sensör ile algılamada, reaksiyonlarda ise kataliz-foto kataliz 

işlemlerinde yoğun bir şekilde kullanıldığı görülmüştür [7 - 11]. 

 

Manyetik nanoparçacıkların içerdikleri süper paramanyetik özellikleri oksitlenmeden 

etkilenebilmektedir [12, 13]. Oksitlenmeyi minimize edebilmek ve manyetik 

özelliklerini işlevsel hale getirip arttırmak için üzerlerine koruyucu bir kabukla 
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kaplama işlemi yapılarak dış etkenlere karşı koruyucu yeni bir manyetik nano

kompozit yapı oluşturulup koruma altına alınırlar [14,15]. Bu nano kompozit yapılar

ikili ve üçlü bileşen içermektedirler. Genellikle de çekirdek malzeme olarak Fe3O4 

gibi bir metal oksit veya diğer manyetik özelliklere sahip malzemeler alınıp

üzerlerine kaplama olarak çeşitli organik polimer malzemeler ile kaplama yapılarak

manyetik çekirdek yapılı nanoparçacıklar sentezlenerek üretilmektedirler [16, 17].

 

Manyetik nanoparçacıkların en yaygın görülen kullanım alanlarından biri medikal 

görüntüleme teknolojilerinde kullanımıdır. Manyetik nanoparçacıkların kullanımı 

sayesinde daha hassas ve kaliteli bir görüntü elde edilebilmektedir [18, 19]. Bu 

medikal uygulamalarda genelde aktif olarak iyot temelli kontrast arttırıcılar 

kullanılsa da bunların iyota karşı duyarlı olan bazı hastalar üzerinde tansiyon, 

bulantı, kusma gibi bazı yan etkileri olduğu, ayrıca çevreyi kirletici etkileri olduğu 

saptanmıştır [20, 21]. Bu yüzden iyot temelli kontrast ajanlarının yerine manyetik 

nanoparçacık içeren kontrast ajanlarının kullanımı yoğun bir şekilde araştırılmaktadır 

[22, 23]. 

 

Burada da özellikle bizmut elementinin yüksek atom numarasına sahip olup, x-ışını 

soğurma potansiyelinin yüksek olması nedeniyle x-ışını bilgisayarlı tomografi 

cihazlarında kontrast ajanı olarak kullanımı yoğun ilgi görmektedir [24, 25]. 

Araştırmacılar tarafından bu bizmut nanoparçacıklarının x-ışını bilgisayarlı 

tomografisinde contrast ajanı potansiyellerinin yüksek olmaduğu bilinmektedir. 

Bizmut nanoparçacıklara manyetik özellik gösteren elemenler ile katkılanarak bu 

nanoparçacıklara manyetik özellik kazandırılıp MR görüntülemede de kontrast ajanı 

olarak kullanılma potansiyeline sahip olduğunu saptanmıştır [26, 27]. Bu sebeple de 

medikal uygulamalar için hem MR görüntülemede hem de x-ışını bilgisayarlı 

tomografi cihazlarında kontrast ajanı olarak kullanılabilmesi bizmutun kullanım 

potansiyelini eşsiz hale getirmektir. 

 

Manyetik nanoparçacıkların konrollü ebatları ve maruz kalan yüzeyleri manyetik 

nanotanecikleri sentezlemek ve kontrol etmek için çok önemlidir. Yapılan 

uygulamalarda çoğunlukla 5 - 15 nm boyutlarındaki parçacıkların kullanımının 

oldukça uygun olduğu görülmüştür. Ancak bu durum manyetik nanoparçacıkların 

morfolojilerine ve parçacık boyutlarına göre stabilitesindeki değişim miktarına 

büyük ölçüde bağlıdır. Bu miktar kullanılan malzeme miktarına ve içinde bulunan 

spesifik durumlara göre de değişkenlik göstermektedir [28, 29]. Manyetik 
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nanoparçacıklar ile ilgili en önemli problem ise kimyasal olarak oldukça aktif yapıda 

olmaları ve parçacıkların hacim/yüzey oran miktarında yüzey alanının yüksek olması 

sebebiyle meydana gelen yüksek yüzey alanı yüzünden enerjiyi azaltma eğiliminde 

olacak şekildeki yığılma olmasıdır. Bu yüzden manyetik nanoparçacıkların 

çekirdeğinin oksitlenmeye karşı korunabilmesi için işlevselleştirilmiş belirli bir 

koruyucu kabuk tabaka ile kaplanmasının önemi çok büyüktür [30, 31]. 

 

Manyetik nanoparçacıkların üretimi için farklı sentezleme yöntemleri vardır. Bu 

yöntemlerin birbirlerine kıyasla avantaj ve dezavantajları mevcut olup, kullanılan bu 

yöntemlerden biride hidrotermal sentez yöntemidir. Hidrotermal sentez yöntemi 

farklı yapıdaki kimyasal bileşiklerin ve malzemelerin üretiminde yaygın olarak 

kullanılan bir metottur [32, 33]. Yöntemin diğer yöntemlere kıyasla bazı avantajları 

mevcuttur. Bunlardan en önemlileri ise çözeltilerin elektrik iletkenliğindeki çok 

yüksek artış ile yoğunluğundaki yüksek düşüşün meydana gelmesi, madde 

taşınımının çok kolay ve hızlı bir şekilde olması ile yüksek ve tek kristal oluşumudur. 

Hidrotermal sentez yöntemi ile manyetik nanoparçacıkların boyutu ve şekli üzerinde 

mükemmel bir kontrol sağlanabilmektedir [34]. 

 

Bu yöntemin temelinde yüksek buhar basıncında kaynama noktası olan sulu 

çözeltiden farklı reaksiyon koşullarında uygun manyetik metalik nanoparçacık 

kristallerinin üretilmesi yatmaktadır. Kullanılan reaksiyon stratejisi mevcut katı-sıvı-

çözelti fazının ara yüzünde meydana gelen faz ayrışmalarına dayanmaktadır [35]. 

 

Bi2S3 nanoyapıları hidrotermal sentez yöntemi kullanılarak üretilmiştir. Ve bu

sentezlenen Bi2S3 nano yapılarının bir kısmı Fe3O4 ile katkılanarak değişik oranlarda

Fe3O4 katkılanmış Bi2S3 nano yapılar elde edilmiştir. Üretilen bu katkılı ve katkısız

nano yapılar mikroskobik ve spektroskopik yöntemler kullanılarak incelenerek

manyetik karakterizasyonları yapılmıştır. Spektroskopik incelemeler sonucunda ise

nano yapıların Bi2S3’den oluştuklarını onaylamıştır. Ayrıca katkılama yapılan

numunelerde Fe3O4 varlığı gözlemlenmiştir.

 

Yapılan mikroskobik incelemelerin sonucunda ise oluşan bu nano yapıların

nanoçiçek formu yapısında olduğu anlaşılmıştır. Ayrıca yapılan manyetik

incelemelerde ise Fe3O4 ile katkılanmış Bi2S3 nano yapıların manyetik hassasiyet

gösterdiği görülmüştür. Üretilen Fe3O4 ile katkılanmış Bi2S3 nano yapıların tıbbi

görüntüleme cihazlarında kullanılma potansiyeli oldukça yüksektir.
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Bu yapılan çalışmada ikili yapıya sahip manyetik nano kompozit malzeme sentezini

başarı ile gerçekleştirildi. Çalışmada düşük maliyetli olması ve yüksek x-ışını

soğurma potansiyeli mevcut olduğu için çekirdek madde olarak Bi2S3 kullanılıp, bu

nanoparçacığa manyetik özellik kazandırmak içinde Fe3O4 ile katkılama işlemi

yapıldı. Böylece manyetik özellik gösteren Bi2S3 nanokompozit malzeme üretimi

yapılabilmiştir.
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2. NANOPARÇACIKLARIN GENEL ÖZELLİKLERİ VE 

KARAKTERİZASYON TEKNİKLERİ 

2.1 Genel Özellikler ve Uygulama Alanları 

 

Nanoteknoloji ve nano bilim alanında yapılan araştırmalar günümüzde yeni gelişen, 

etkisini günlük yaşantımızda yakından gördüğümüz bir alandır. Nanoteknoloji tek 

atom ve yoğun madde arasında konumlanmış özel boyutu tanımlar. Bu boyutta 1 nm 

(nanometre) ile birkaç yüz nm arasında bulunun maddelerin teknolojik 

uygulamalarda kullanılması ile ilgilidir. Bu boyutta malzemeler hem tek bir atoma 

sahip özellikler gösterebileceği gibi hem de yoğun madde olarak sahip oldukları 

özellikleri gösterebilirler. Ayrıca boyutları ve şekilleri sahip oldukları özellikleri 

derinlemesine etkileyebilmektedir. 

 

Araştırmacılar tarafından nanoteknoloji ve nanobilim alanında yapılan güncel 

çalışmalar her zaman günlük hayatımızı kolaylaştırıp daha kaliteli hale getiren 

uygulamalar olmuştur. Nanoteknoloji ile üretilen malzemeler üzerinde nanometre 

seviyesinde bir kontrol sağlanıp, o ölçek skalasında kaliteli ve hassas üretim 

yapılabilinir. Nanometre ölçüm skalası metre ölçüm skalasına kıyasla ondan bir 

milyar kere daha küçüktür. Yaklaşık olarak bir metrede 1.000.000.000 (bir milyar) 

nanometre vardır. Gelişen nanoteknoloji uygulamaları bize bu ölçek seviyesinde 

çalışabilmemize ve daha kaliteli malzeme üretebilmemize olanak sağlamıştır [36]. 

 

Nanometre seviyesinde üretilen malzemelerin normal büyüklük halindeki 

malzemenin özelliklerinden farklı olarak temel özellikler gösterebilmektedir. 

Nanoteknoloji ile nano boyut seviyesindeki bu malzemelerin fiziksel, kimyasal, 

biyolojik özellikleri teknolojik uygulamalarda kullanılabir. Ayrıca nanoteknolojik 

araştırmalarda nanomalzememeler ve özellikleri incelenebilinir ve tek tek atomlarının 

ve moleküllerinin nanometre ölçeğinde görüntülenerek bu seviyede modellemesini ve 

manipülasyonunu içeren ve kapsayan bir nanoteknoloji mühendisliği alanı 

oluşturulmuştur. Malzemelere atomik boyutta müdahale 
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yapılabilmektedir. Bu yönde yapılan araştırma-geliştirme çalışmaları ise benzersiz 

davranışlara sahip daha gelişmiş malzeme üretimi,daha hassas aygıt ve cihaz üretimi 

üzerinde yoğunlaşmıştır. 

 

Nanoteknoloji ekonomi ve çeşitli endüstri sahaları için daha işlevsel özelliklere sahip 

daha az bir ham madde kaynağı ile daha düşük seviyede enerji tüketerek daha küçük, 

ucuz maliyette ve daha hafif yeni cihaz ve ürünlerin üretimini sağlamaktadır. Nano 

bilimin uygulama safhasındaki temel özelliklerine bakıldığında ise nanoteknolojinin, 

bir olanaklar teknolojisi olduğu görülür. Daha önce uygulanabilir olmayan yeni ürün 

sınıflarının ve proseslerin geliştirilmesini sağlar. Nanoteknoloji geleneksel alışılmış 

olanı bozmaktadır. Nanoteknoloji uygulamlarında kullanılan yeni yaklaşımlar ile 

mevcut ürün ve ürün işleme yöntemlerinden oldukça farklı olan ürün ve ürün işleme 

teknikleri keşfedilmektedir. Yeni geliştirilen üretim prosesleri sonucu daha yüksek 

kalite standartlarını sağlayan ürünler üretilmiştir. Bu yüzdende pek çok kullanılan 

eski teknoloji endüstride kademeli olarak terk edilmeye başlanmıştır. Nanoteknoloji 

evrensel ve çok disiplinli bir bilim dalıdır. Bir çok bilim alanını etkilemekte olup, 

çok çeşitli teknolojik ve bilimsel altyapıdan beslenmektedir [37]. 

Nanoteknoloji uygulamaları ile nano ölçekteki organik ve inorganik malzemelerin 

oluşturulmasını ve işlenmesi ile bunların kontrollü bir şekilde dağıtılacak sistemlerin 

oluşturulması sağlanıp, moleküler boyutta özellikle hücresel biyoloji uygulamaları 

için uygun nano partiküller kullanan nano aletlerin geliştirilmesi mümkün olmuştur. 

Nano yapılar çok küçük boyut ve yapıda olduklarından malzemelerin içerisine 

katkılandıklarında malzemelerin içerisinde hacimsel olarak az bir miktrada 
 
bulunsalarda katkı yapıldıkları malzemelerin karakteristiklerine etki 

edebildiklerinden dolayı üstün, devrimsel malzemeler olarak kabul edilmişlerdir. Bu 

sebeple malzemenin içerisinde bulunan nano yapıların malzemeye yaptığı en küçük 

katkının bile tespiti büyük ölçüde mümkün olmuştur [38]. 

 

Nanopartiküllerin kontrol edilebilinen şekillerinin ve morfolojilerinin olması onların

kullanımını avantajlı kılmaktadır. Nanopartiküllerin fiziksel en temel özellikleri ise

10
-9

 m mertebesinde (1 - 999 nm) arasında parçacık boyutuna ve oldukça yüksek

yüzey alanına sahip olması sayesinde çok iyi derecede elektrik, optik, manyetik ve

mekanik özellikler göstermesidir. Kimyasal açıdan bakıldığında ise oldukça aktif

malzemelerdir. Bu malzemelerin yapısal ve yapısal olmayan uygulama alanları
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mevcuttur. Bu tür katkı ilaveleri ile partiküller arasında koagülasyon (bir araya 

gelerek birikme) ve agregasyona (küçük parçakarın bir araya gelerek daha büyük bir 

yapı oluşturması) karşı stabilizasyon sağlamak için partikül yüzeyleri şarj edilerek 

karmaşık yapılar oluşmaktadır [39, 40]. 

 

2.1.1 Özgül yüzey alanı (m
2
/g)

 

Nanomalzemelerin özgül yüzey alanı onların karakteristik davranışlarında önemli bir 

parametredir. Ayrıca yüzey alanın stabilizasyonu, nanopartiküllerin morfolojisi ve 

katkılama yapıldığı malzemeyle oluşturdupu ara yüzey gibi özellikle de 

nanomalzemelerin birçok özelliklerini değiştirebilir. Bunlardan en önemlileri 

katalitik reaktivite ve ilişkili olduğu benzer davranışlardır. Nanoparçacıkların boyut 

miktarı azaldıkça, yüzeylerinin hacimlerine olan oranı da artar ve bu da onların 

katalitik davranışlarını etkiler. Bu tür durumlara verilecek en iyi örnek ise soy 

metallere dayalı katalizörlerdir. Diğer son teknoloji katalizörle bir karşılaştırması 

yapıldığında büyük bir yüzey alanına sahip olması ve üstün katalitik aktiviteye neden 

olması sebebiyle tercih sebebidir. Benzer özellikler metal oksit katalizörlerde de 

görülmektedir. Bu yaıpılar daha düşük hacimlerde daha verimli katalitik aktivasyona 

olanak sağlamaktadır [41]. 

 

2.1.2 Manyetik özellikler 

 

Parçacık boyutları düştükçe manyetik hassasiyet miktarı da artar. Nano ölçekteki 

parçacıklarda büyük bir sıklıkla manyetik davranışta görülmektedir. Bu yapılar içinde 

nano ölçekte üretilmiş mükemmel yumuşak karakteristikli manyetik malzemeler 

bulunduğu gibi sert manyetik karakteristik gösteren malzemeler de bulunmaktadır. 

Bu malzemelerin en yaygın kullanım alanları yüksek yoğunluklu medya depolanması 

için veri depolama malzemesi olarak kullanım ile medikal uygulamalardır [41]. 
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Şekil 2.1: Nanoparçacıkların en fazla yararlanılabilen özellikleri [41]. 

 

2.1.3 Optik özellikler 

 

Metal nanoparçacıklar bir süredir gelişmiş optik özellikler gerektiren uygulamalarda

tercih edilmektedir. Sahip oldulakları yüzey plazmon rezonansı ile yüksek

hassasiyetli sensör uygulamalarında ve biyolojik numunelerin gelişmiş mikroskobi

çalışmaları için tercih edilmektedirler. Nanoparçacık boyutu ışığın kritik dalga

boyundan daha küçükse, belirli bir miktarda saydamlık elde edilebilir. Soğurma veya

emilim miktarları dalga boyu-boyut seçimi oranına göre kontrol edilip belirlenebilir.

Ayrıca bunun dışında ligandlar ve harici pertürbasyonla da kontrol

edilebilmektedirler. Bu yüzdende bu tür nano malzemeler saydamlık ve diğer

özelliklerinin birleştirilmesi ile özellikle bariyer filmler ve film kaplama

uygulamalarında kullanılmak için uygundurlar. Çizilmeye dayanıklı, gelişmiş

zirkonyum oksit (ZrO2) ile transparan, aşınmaya ve UV ışınlara karşı dayanıklı

kaplamalar olarak yaygın olarak kullanılan seryum dioksit (CeO2) nanoparçacıkların

kullanımının bu tür uygulamalara birer örnek olduğu söylenebilir [41].

 

2.1.4 Elektriksel özellikler 

 

Metal nanoparçacıklar, metal olmayanlara kıyasla daha ince bir tabakaya ve daha 

güvenilir bir elektriksel rotaya sahip olduklarından, geleneksel malzemelere kıyasla 

daha fazla nokta ile temas halindedir. Nanoparçacıkların temel özellikleri tek tek 

kontrol etmeye uygun bir yapıda olduğundan taşıma işlemini belirli bir rotada kontrol 

altında tutmak mümkündür. Bu kontrol altındayken kimyasal yapı ve 
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parçacık boyutu, iyonik potansiyeli ya da elektron afinitesini de kontrol edilebilir. Bu 

durumda elektronik ve mantık devreleri uygulamaları için elverişli bir ortam 

oluşmasını sağlar [41]. 

 

2.1.5 Termal özellikler 

 

Metal parçacıkların polimer sistemlere homojen olarak yayılmaları, onların termal

özelliklerinde belirgin bir gelişme meydana getirip, işlem süresinde kısalmaları

sağlar. Bazı uygulamalar için termal yüksek iletkenlik gereklidir. Nanoparçacık

boyutunun küçülüp azalması, sinterleme ve erime sıcaklığı ile doğrudan ilişkilidir.

Bazı yapılan uygulamalara bakıldığında ise 100 nm’den küçük olan gümüş

nanoparçacıkların sinterleme sıcaklığı 150 ⁰C kadar düşük olabilmektedir. Bu

sebeple de küçük parçacıkların temel matrikse daha verimli eklenebildiği ve daha iyi

bir termal iletkenlik sağlayabildiği sonucu ortaya çıkmıştır [41].

 

2.1.6 Kimyasal özellikler 

 

Metal nanoparçacıklar biyosit uygulamalarında kullanılabilmektedirler. Bu yüzden 

kararlı haldeki Ag nanoyapıların, biyositpolimerik kaplamalara uygun üretimi 

yapılabilir. Bu tür polimer kompozitlerinin kompleks oksit nano parçacıkları doplama 

yapması ve güçlü agresif bir ortama maruz kaldıklarında iyileştirme gibi özellikleri 

vardır. Ayrıca metal oksitlerin kimyasal ve katalitik özellikleri sebebiyle foto 

katalitik kendi kendini temizleyen camlarda kullanılma potansiyeli vardır. Havada 

meydana gelen nem ve kirleticilere karşı nadir toprak oksitler oldukça duyarlı 

olduklarından dolayı kimyasal reaktive, yüzey özellikleri ve doplanan yüzeydeki 

ışığın soğurulma miktarının önemi büyüktür. Yine aynı zamanda yakıtlar, yakıt 

pilleri, süper kapasitörler ve patlayıcılar vb gibi uygulama alanları için reaktivite ve 

katalitik aktivitenin birleştirilmesi gibi bazı reaktive kataliz türlerinde metal 

nanoparçacıklar kendilerine kullanım alanı bulurlar. Bu kataliz nanoparçacıkların 

homojen dağılımı ile büyük yüzey alanı/hacim oranı olması sonucu çalışmaktadır. 

Bunun sonucunda platin grubu ve değerli metallere ihtiyaç duyulan miktarların 

azaltılmasında faydalı olmaktadır. Diğer metallerin de kullanımının önünü 

açmaktadır [41]. 
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2.1.7 Mekanik özellikler 

 

Seramik metal oksit nanoparçacıkların kullanımı sonucunda daha düşük ağırlıkta ve 

mukavemet gerilimine karşı daha dayanıklı malzemeler elde edilmiştir. Bu tür 

kompozit yapılarda nanoparçacıkların kimyasal özelliklerine, en boy oranındaki 

değişimlere, fazlar arasında dağılma ve polimer matrisiyle olan etkileşimlerine bağlı 

olarak kompozitlerin son mekanik özellikleri değişim göstermektedir [41]. 

 

2.1.8 Nanoparçacıklarda diğer özellikler 

 

Nanoparçacıkların yüksek yüzey – hacim oranlarına sahip olmaları ve kimyasal 

karakteristiklerinin sonucunda gösterdikleri bazı özellikleri de mevcuttur. Ancak bu 

durumu tek başına bir özellikten ziyade geniş özel bir uygulama alanı olarak 

düşünmek daha doğru olacaktır. Yüksek yoğunluklu veri depolama kapasitesindeki 

veri yoğunluğunu arttırmak için anizotropi manyetik nano parçacıkların özel 

düzenlenmesinden faydalanılmaktadır. Burada, nano yapılar kendiliğinden 

düzenlenerek büyük bir potansiyel oluştururlar. Ayrıca bir diğer özellik de 

nanoparçacıkların biyolojik aktiviteyi de içermesi sebebiyle biyolojik özelliklerinin 

olmasıdır [41]. 

 

Nanoteknoloji de son zamanlarda meydana gelen gelişmeler sonucunda kimyadan 

biyoteknolojiye, malzeme biliminden fiziğe, gıda sektöründen elektronik cihaz 

uygulamalarına kadar birçok alanda, eşi görülmemiş yeni ürünlerin ve yeni 

özelliklere sahip malzemelerin geliştirilmesi mümkün olmuştur. Bu üretilen yeni 

kompozit malzemeler günlük hayatımızdaki problemlere çözüm olarak yerlerini 

almışlardır. Bu alanda yapılan araştırmalar ise hızla devam etmektedir [42]. 
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Şekil 2.2: Nanoteknolojinin başlıca kullanım alanları [42]. 

 

2.1.9 Medikal uygulamalar 

 

Tıp alanında geliştirilen yeni nesil teknolojiler,insan vücudu ve yaşam sistemi 

hakkında ayrıntılı bilgi alma imkanı oluşturmaktadır. Bu yüzden nano boyuttaki 

malzemelerin ve cihazların geliştirilmesiyle, vücudumuz hakkında ayrıntılı inceleme 

yapma imkânı doğmuştur. Üretilen nanomalzemeler ile canlı hücreler ve dokular 

moleküler seviyede etkileşim halinde girebilir. Bu etkileşim bize biyolojik yapı 

hakkında bilgi verebilir. Bu amaçla biyolojik yapıdaki farklı organlar üzerinde 

gözlem yapıp bilgi edinebilmek ve daha sonra da bu bilgileri kayıt altında tutabilmek 

için otonom moleküler aletler kullanılmaktadır. Bu aletler aynı zamanda zamansal 

hem de bölgesel gözlem yapabilmekle birlikte, vücuttan analiz için gerekli olan örnek 

parçalarda kanla birlikte alınıp sağlıklı ve sağlıksız dokular hakkında gerekli veriyi 

toplayabilmektedirler. Ayrıca tıbbi uygulamalarda kullanılan bu nanoparçacıklar, 

canlı organizmaların hücre, doku, hücre içi komponetlerdeki biyolojik 

mekanizmaların karakterize edilmesi için moleküler görüntüleme amaçlı olarak da 

kendine kullanım alanı bulmaktadır. Bu görüntüleme tekniği başta kanser olmak 

üzere hastalıklara karşı erken teşhis koyup etkin kontrollü ilaç salınımı ile hastaların 

tedavilerinin hızlı bir şekilde yapılabilmesini sağlar. Aynı anda hem hastalık tanısını 

koyup,hem de bu hastalık için gerekli olan tedaviyi birleştiren platformlara teranostik 

konsept adı verilir. Üzerleri nano parçacıklar tarafından yüklenmiş ilaçlar hastalıklı 

doku ve hücrelere doğrudan etki ederek tedaviyi 
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başlatırlar. Bu nanotıp alanında özellikle kişiselleştirilmiş tıp kavramı ile ifade edilen 

her bir bireye özgün tedavi uygulanması stratejisinin de bir parçasıdır. Kişileştirilmiş 

bu tedavinin faydası tedavi sırasında ortaya çıkan bazı istenmeyen yan ve toksik 

etkilerin ortadan kaldırılmasıdır [43]. 

 

2.1.10 Tekstil sektöründe kullanımı 

 

Günümüz nanoteknoloji uygulamaları kullanılarak teksil malzemelerine yeni bir çok 

özellik kazandırılır. Bu sayede tekstil malzemeleri daha dayanıklı ve uzun ömürlü 

olurlar. Ayrıca bu malzemelere UV ışınları tutmadan,enerji depolamaya kadar, 

koruyucu bir tabaka oluşturma gibi yeni nesil özelliklerin tekstil ürünlerine 

kazandırılmasında nanoparçacıkların kullanımın önemi büyüktür [44]. 

 

2.1.11 Enerji ve elektrik üretiminde kullanımı 

 

Enerji ve elektrik üretimindeki özellikle yüksek verimliliklerinden dolayı 

nanoteknolojik üretim malzemelerin kullanımı çok önemlidir. Bu malzemelerden 

daha küçük ve hafif olan, yüksek yüzey alan oranına sahip ve verimli elektrik çıktısı 

sağlayabilen karbon nanotüpler batarya elektrotlarında kullanılmaktadır. Bu sayede 

hafif, küçük ve verimli olan bu bataryalar pek çok alanda kendilerine kullanım alanı 

bulmaktadırlar. Ayrıca benzer nanoteknolojik malzemelerinin kullanımı ile yeni nesil 

yakıt hücrelerinin verimlerinin arttırılması sağlanır. Bu yakıt hücreleri son 

dönemlerin popüler ve geleceği parlak konularındandır. Kullanım alanları son 

yıllarda gittikçe artmaktadır [45]. 

 

2.1.12 Kozmetik sektöründe kullanımı 

 

Kozmetik sektörü ile ilgili medikal düzeyde yapılan araştırmalar sonucunda 

kullanılan nano boyuttaki partiküllerin boyutlarındaki küçülme nedeniyle deri 

tarafından emilme hızının arttığı ve cilt dokusunda hasarların daha hızlı iyileşmesine 

katkısı olduğu gözlenmiştir. Bu sebeple nano yapılar kozmetik sektöründe sıklıkla 

kullanılmaktadır. Bu alanda yapılan nanoteknoloji araştırmalarına örnek vermek 

gerekirse geliştirilen pudra gibi kozmetik ürünlerinin cildin gözeneklerine kadar 

derinlemesine nüfuz ederek cildin pürüzsüz ve doğal görünmesini sağlayarak çok iyi 

bir sonuç verdiği görülmüştür. Yeni nesil yaşlanmayı geciktirici ve kırışık önleyici 

kremler de nanoteknoloji araştırmaları sonucunda geliştirilip üretilmekte ve 
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endüstriye sunulmaktadır.Ayrıca yeni geliştirilen nanoteknoloji uygulamaları ile 

saçların beyazlamasını ve saç kayıplarının engellenmesinin de sağlanabileceği 

düşünülmektedir [45]. 

 

2.1.13 Güvenlik ve koruma sektöründe kullanımı 

 

Nanoteknolojiden savunma ve güvenlik alanında da güncel ve etkin olarak 

yararlanılmaktadır. Bu durumdan dolayı da yeni nesil geliştirilen savaş uçakları başta 

olmak üzere sivil savunma uygulamaları için hayat kurtaran teknoloji ve 

malzemelerin geliştirilmesi gibi çok geniş bir alanda araştırma yapılmaktadır. 

Nanoteknolojiden faydalanılması sayesinde daha küçük boyutlarda ve taşınabilir ve 

hareketli hafif malzemelerin üretilmesi mümkün olmuştur. Özellikle kurşun ve 

şarapnel parçalarına karşı insan vücudunu koruyan giysiler ile itfaiyecilerin alevden 

korunmak için giydikleri elbiselerde bir nanoteknoloji ürünüdür. Son yıllarda yapılan 

yeni araştırmalar sonucunda askeri personellerin sahada daha fazla ekipmanla harekat 

icra edebilmeleri ve daha az yorulmaları amacıyla yapay kas güçlendiriciler 

konusunda çalışmalar devam etmektedir [45]. 

 

2.1.14 Otomotiv sektöründe kullanımı 

 

Geliştirilen nanoteknoloji uygulamaları tüm otomotiv sektörünü ve otomotiv alt 

sistemlerinin tamamında kendine yer bulmuştur. Bu sistemlerin tamamında kilit bir 

role sahiptir. Bu otomotiv endüstrisi nanoteknoloji için oldukça bereketli bir alan 

olmuş,endüstriye girişini sağlamıştır. Bu sektördeki başlıca uygulamaları ise 

nanoparçacıkların araba lastiklerinde dolgu maddeleri olarak kullanılması, 

araçlardaki cam, ayna ve ekranlar için yansıma ile buğulanmayı engelleyici 

kaplamaların üretiminde,araçlardaki nanoelektronik devrelere dayalı yeni nesil sensör 

ve elektronik bileşenlerin geliştirilmesinde ve yeni nesil hidrojen depolama 

teknolojisi ile daha gelişmiş yakıt pillerinin geliştirilmesi olmuştur. Son yıllarda 

yapılan araştırmalar da ise üretilen karbon nano tüp kompozitlere kendiliğinden 

iyileşen kaplama özelliğinin kazandırılması ve ultra hafif araba üretimi vardır [45]. 

 

2.1.15 Gıda sektöründe kullanımı 

 

Nanoteknolojinin geliştirilmesi ile gıda sektöründe devrimsel ve yenilikçi 

sayılabilecek uygulamalar meydana gelmiştir. Bu uygulamalar özellikle rekabetin 
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çok yoğun olduğu gıda firmaları için kendi aralarında müşteri çekebilmek amacıyla 

yarışa sebebiyet vermiştir. Müşteriler her zaman güvenilir, taze, kaliteli, pratik, doğal 

ve lezzetli gıda ürünleri talep etmekte ve bu ürünleri almaktadırlar. Bunun içinde 

gıdaların raf ömrünün arttırılması ve tazeliğini uzun süre koruyabilmesi için 

nanoteknolojinin nimetlerinden faydalanılmaktadır. Bu alandaki çalışmalar ise son 

hızla devam etmektedir [45]. 

 

Çizelge 2.1: Nanoparçacıkların güncel ve gelişmekte olan uygulamaları [45].  

 

Elektronik,  Biyomedikal, ilaç ve Enerji, katalizör ve 

optoelektronik ve kozmetik uygulamalar  yapısal uygulamalar  

manyetik uygulamalar       
     

Kimyasal, mekaniksel Anti-mikrobiyaller  Otomativ katalizörü  

cilalama        

Elektro-iletken  Biyo-geciktirme ve  Seramik membranlar  

kaplamalar  imleme      

Manyetik akışkan  MRG10 kontrast   Yakıt pilleri  

contalar        

Çoklu-tabakalı seramik Ortopedi ve implantlar  Foto katalizörler  

konsansatörler        

Fosforlar  Koruyucu güneş kremleri Propellantlar  

Kuantum optik aygıtlar Termal sprey kaplamalar Çizilmeye dayanıklı  

     kaplamalar   

Optik fiberler     Güneş pilleri  
 

 

2.2 Manyetik Nanoparçacıklar 

 

Manyetik özellikler gösteren nanoparçacıkların nanometre ölçeğinden mikron 

ölçeğine kadar geniş bir spektrumda sentezi yapılmaktadır. Kritik bir ölçeğin altında 

ve sıcaklıklığın üstünde bu nanoparçacıklar süper paramanyetik özellik kazanırlar.Bu 

özelliklerinden faydalanarak istenilen şekilde manyetik alan kullanılarak hareket 

etmesi sağlanabilir ve farklı nanoparçacık kompozisyonları meydana getirilir. Bu 

parçacıkların uygulama alanları çok geniştir. Bu yüzdende manyetik nano 

parçacıklara araştırmacıların yoğun bir ilgisi olmuştur. Parçacıkların boyutlarının 

nano boyut seviyelerine düşmesi onların manyetik davranışlarının artmasına neden 

olmaktadır. Başta yumuşak mükemmel kıvamlı manyetik malzemeler ve sert 

manyetik malzemeler olmak üzere iki ana uygulaması vardır. Bu tür manyetik 

nanoparçacıkların yoğunluklu medya depolanması ve medikal alanında 
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kullanımından istifade edilmektedir. Ayrıca ilaç sektörü ve biyoteknoloji

uygulamalarında da kullanılmaktadır. Bu tür yapılara Demir oksitler için; Fe3O4

(magnetit) ve γ-Fe2O3 (maghemit), Toz metalleri için; Fe ve Co, Spinel yapıda

ferrimagnetler için; MgFe2O4, MnFe2O4 ve CoFe2O4, Alaşımlar için; CoPt3 ve FePt

örnek olarak verilebilinir [46].

 

2.3 Nanoparçacıkların Sentez Yöntemleri 

 

Nanoparçacık üretimi için kullanılan sentez yöntemleri iki ana yaklaşım altında 

incelenmektedir. Bunlar malzemeye dışarıdan mekaniksel ve/veya kimyasal işlemler 

ile enerji aktarımı sonucunda malzemenin nano boyuta kadar inebilecek küçük 

parçalar elde edilmesi prensibine dayanan yukarıdan aşağıya (top down) yaklaşımı ile 

atom veya molekül boyutundaki yapıların kimyasal reaksiyonlar ile büyütülerek daha 

büyük yapılar elde edilmesi esasına dayanan aşağıdan yukarı (bottom Up) 

yöntemlerdir. Yukarıdan aşağıya yaklaşımı üretim yapılan yöntemler daha fazla 

enerji tüketimi gerçekleştirirler. Bu sebeple yüksek hız değirmenleri de denen 

mekanik öğütme ve aşındırma yöntemi, gaz yoğunlaştırma tekniği, kimyasal buhar 

kaplama, kimyasal buhar yoğunlaştırma, sol jel ve sprey piroliz yöntemleri gibi hızlı 

yöntemler geliştirilmiştir [47, 48]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.3: Nanopartikül üretiminde kullanılan yaklaşımlar [48]. 
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Şekil 2.4: Nanopartiküllerin üretiminde en çok kullanılan yöntemler [48].  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Şekil 2.5: Nanoparçacık üretim yöntemlerinin kullanım sıklığı miktarları [48]. 

 

Bu sınıflandırmanın dışında nanopartiküller fiziksel ve kimyasal temelli olarak da iki 

ana başlık altında da toplanabilir. Mekanik enerjinin kullanıldığı ya da buharlaştırma 

vs. gibi fiziksel tekniklerin kullanıldığı üretim yöntemleri fiziksel, kimyasal 

reaksiyonların gerçekleştiği elektroliz, kimyasal çöktürme gibi tekniklerin 

kullanıldığı yöntemler ise kimyasal üretim yöntemleri olarak kabul edilebilir [49]. 
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2.3.1 Kimyasal üretim yöntemleri 

 

Kimyasal reaksiyonların kullanımının yoğun olduğu ve kimyasal reaksiyonlara 

dayanan yöntemler, kimyasal temelli olarak kabul edilmekte ve sınıflandırılmaktadır. 

Kimyasal üretim yöntemlerinin en çok bilinenleri “Kimyasal Buhar Yoğunlaştırma 

Yöntemi(CVD)”, “Hidrojen Redüksiyonu Yöntemi”, “Sol Jel Yöntemi’’, “Ultrasonik 

Sprey Piroliz Yöntemi(USP)”, “Moleküler Huzme (Işın) Epitaksi’’, “Atom Tabaka 

Çökeltmesi”, ”Hidrotermal Sentez Yöntemi”, ”Termal Parçalanma”, “Asal Gaz 

Yoğunlaştırma (AGY) Yöntemi”, “Ortak Çöktürme'' Yöntemleridir. 

 

2.3.1.1 Kimyasal buhar biriktirme yöntemi (CVD) 

 

Bir kimyasal buhar biriktirme yöntemi olan CVD (Chemical Vapour Deposition) ile 

nanoparçacık sentezleme yönteminin son yıllarda popüler bir şekilde kullanıldığı 

görülmüştür. Bu yöntemin her türlü malzemeye uygulanabilir olması gibi bir avantajı 

da vardır. Kolay ve pahalı olmayan malzemeler başlangıç malzemesi olarak 

kullanılabilir. Sentez sonunda aglomera olmamış yapıda parçacıklar üretilir.Bu 

yöntemde taşıyıcı gazın akış türü, hızı ve sıcaklığı gibi temel parametreler 

sentezleme sonucu elde edilen nanoparçacıkların şekli ve boyutunu karakterize 

etmektedir [50]. 

 

Ayrıca kimyasal buhar yoğunlaştırma yöntemi ile katkılanmış ve kaplanmış 

yüzeylerde üretilmektedir. Uygulanan yüksek sıcaklık altında gaz fazında olan 

malzemenin bir plaka veya katalizör üzerinde nano malzemeye dönüşmesi işlemi 

sonucunda yüksek performanslı saf katı haldeki nano malzemeler üretilir [51,52]. 
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Şekil 2.6: CVD reaktörünün şematik gösterimi [50]. 

 

Kimyasal buhar depolama yöntemi (CVD)'inin tarihsel gelişimi ve kullanımına

bakıldığında ilk olarak Almanya’da 1994 yılında yüksek miktarlardaki

nanopartiküllerin üretiminde kullanıldığı görülür [53, 54]. İlk üretilen malzemeler

buhar fazına kolaylıkla geçebilme özelliği olan bileşiklerdir [55]. Bu yöntemin en

önemli avantajlarından bir diğeri de piyasadan ticari olarak kolaylıkla temin

edilebilen, yaygın olarak bilinen kimyasal malzemelerin kullanılmasıdır. Bu sayede

de geniş bir ürün sentezleme imkanı oluşmaktadır [54-56]. Temel olarak bu

yöntemde gaz fazındaki malzemenin kısaca başlangıç malzemesinin gaz fazına

geçtiği bölgeye gaz akışı verilerek buharın reaktör olarak da adlandırılan fırın içine

taşınıp burada ısıl parçalanma ile partiküle dönüşümüne dayanmaktadır. Taşıyıcı gaz

olarak genellikle asal gazlar tercih edilir. Eğer bileşiğe katkılama yapılmak istenirse

ya da bileşiğe başka bir madde indirgenmek istenirse CO, H2 veya CH4 gibi gazlar da

taşıyıcı asal gazlara ilave edilebilir. İşlem sonunda farklı toz toplama yöntemleriyle

ısıl parçalanma sonucu oluşan nanopartiküller ve atom kümelenmeleri alınıp kapalı

bir bölme içerisinde sıvı azot geçen bir çubuğun yardımıyla bu bölmeye

çöktürülmektedir [54, 57].

 

Kimyasal buharlaştırma yöntemi başta kullanılan malzemeden sentezlenen ürün 

kısmına kadar buharlaşma, piroliz/homojen çekirdekleşme, kristalleşme ve toplama 

olarak 4 ana aşamadan oluşmaktadır [50, 58]. Bu aşamalar sürekli ve kesintisiz bir 

akış şeklinde bir taşıyıcı gaz yardımı ile yürütülmektedir [50, 59]. Bu yöntemde 

kullanılan sıcaklık miktarı ve taşıyıcı gazın cinsi ve reaktör geometrisi kimyasal 

sentezleme sonucu oluşan nanopartikülün kristal yapısı ve büyüklüğü ile özellikle 

morfolojisi üzerinde etkilidir [60,61]. 
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2.3.1.2 Hidrojen indirgeme yöntemi 

 

Metalik nanopartiküllerin üretimini gaz fazındaki indirgenme sistemi ile 

gerçekleştiren bir kimyasal üretim yöntemidir.Yöntemin aşamalarının parçacık 

oluşumu, parçacık toplanması ve gaz yıkama adımlarından oluşmakta olduğu 

görülür.Bu yönteme bakıldığında Fe, Ni, Co gibi metalik nanopartiküllerin 

laboratuvar koşullarında sentezlenmesinde özellikle bu yöntem etkin olarak 

kullanılmaktadır. 

 

Bu yöntemin ilk safhalarında partikül oluşumu gerçekleştirilmesi işlemi için 

başlangıç çözeltisinin buharlaştırılarak taşıyıcı ve indirgeyici bir gazla ön ısıtılmış 

bölgeye ve daha sonra indirgenmenin gerçekleşeceği daha sıcak bölgeye taşınması 

gerekir. Bu sistemde hidrojen gazı hem hem redükleyici hem de taşıyıcı olarak 

kullanılırken azot ve argon gibi inert gazlarda taşıyıcı özellik gösterirler. Sentezlenen 

ürününün kristal yapısını ve parçacık boyutunu reaksiyon ve ısıtılmış bölgenin 

sıcaklığı, partiküllerin buharla birlikte fırın içerisinde kalış süresi belirlemektedir 

[62,63]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.7: Hidrojen indirgemeyöntemi ile nanopartikül sentezleme işlemi [62]. 

 

2.3.1.3 Sol-jel yöntemi 

 

Nanoparçacık üretiminde oldukça sık tercih edilen bir yöntemdir. Bu yöntemin 

temelinde metal alkoksit ve inorganik tuz benzeri minerallerden ve kimyasallardan 

oluşan başlangıç çözeltilerinden hidroliz ve yoğunlaşma reaksiyonları sonucu 

nanoparçacık sentezi başarı ile gerçekleştirilmektedir. Sol-jel yönteminin kullanılan 

diğer yöntemlere kıyasla üretilen malzemelerin kontrollü bir şekilde ve homojenize 
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edilmiş uygun parçacık boyutunda üretilebilmesi avantajı mevcuttur. Bu yöntemin 

pahalı çok zahmetli sentezleme yapısının olması ile kullanılan başlangıç 

malzemesine kıyasla üretim sonunda çok az bir ürün elde edilmesinden dolayı diğer 

yöntemlere göre verimi çok düşük seviyededir. Ancak nanoparçacık üretiminde sol-

jel yönteminin kontrollü ve homojen yapılı ürün verebilmesi nedeniyle verimi düşük 

olsa da kullanımının yaygın olduğu görülmektedir [50, 58, 64]. 

 

Günümüzde yapılan uygulamalarına bakıldığında ayrıca bu yöntem ile 

nanoparçacıkların üretimi dışında ince film yüzey kaplamalarında, fiber üretiminde 

yoğun malzemelerin üretimi de yapılmaktadır [51, 65]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Şekil 2.8: Sol-jel teknolojisi kullanılarak üretilebilecek malzemelerin bir gösterimi 

[50, 66]. 
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Şekil 2.9: Sol-jel yöntemiyle malzeme üretiminin şematik bir gösterimi [50, 66]. 

 

Şekil 2.8’de görülen sol birkaç yüz nanometre çapındaki katı parçacıklardan 

oluşmakta ve sıvı faz içindedir. Bu katı partiküller katı makro moleküllerin içine 

daldırılması sonucunda likit fazdaki çözücü, yeni faza jel olarak yoğunlaşarak geçer. 

Elde edilen bu jel 20 - 100 °C gibi düşük sıcaklıklarda işleme tabi tutularak 

kurutulur. İşlem sonunda elde herojel yapılı porlu katı bir matris kalır [50, 65, 66]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.10: Sol-jel yöntemi kullanılarak yapılan parçacık üretiminin aşamaları [50, 
 

67]. 
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Sol-jel yöntemi ile nanoparçacık sentezinde kullanılan aşamalar sırasıyla karıştırma, 

soğutma, jelleşme, olgunlaştırma, kurutma, stabilizasyon ve son basamak ise 

yoğunlaşmadır [67]. 

 

2.3.1.4 Ultrasonik sprey piroliz yöntemi (USP) 

 

Ultrasonik atomizasyon ile sprey elde etme tekniği kullanarak nanoparçacık üretimi 

ilk defa 1971 yılında ''Grenoble Nükleer Araştırma Merkezinde''(CENG) tarafından o 

zaman ki bilinen ismi ile Pirosol tekniği ismi ile patenti alınarak uzun zaman 

kullanılmıştır. 1982 yılına gelindiğinde ise “Malzeme ve Fizik Mühendisliği 

Laboratuvarı” (LMGP) araştırma merkezi patent sahibi olan CENG'den bu teknik 

üzerinde çalışarak daha iyi sonuç alınacak bir hale getirebilmek için izin almıştır. Bu 

yöntem uzun yıllar boyunca ince film üretimi ve bazı medikal uygulamalarda 

kullanılmıştır. Ama özellikle mikron altı ölçek boyutuna sahip partiküllerin üretimi 

ise son yirmi yıldır bu alanda yapılan araştırmaların eseridir. Ultrasonik atomizasyon 

ile sprey elde etme tekniği ile farklı malzemelerden üstün kaliteye sahip yarı iletken 

oksit ince filmlerinin üretimi tüm dünyada bir çok gelişmiş laboratuarda 

yapılmaktadır [68]. 

 

USP yöntemi ile küresel ve topaklaşmamış, çok değişken kimyasal bileşenlere sahip, 

uygun boyut aralığında ve morfolojide olan nano boyutlu partiküllerin üretilmesi 

mümkündür. Sentezleme işlemi sırasında yüksek saflıkta metal tuzları veya ikincil 

hammaddelerin temizlenmiş liç çözeltileri kullanılır [69]. Süreç boyunca ayrık 

damlacıklardan oluşan aerosol formunun,baştaki çözeltiden faz değişimi kontrollü 

olacak bir şekilde ısıl parçalanma meydana gelir. Aerosol, 100 kHz - 10 MHz 

bandında yüksek frekanslı ultrasonik dalgası ile gaz sıvı ara yüzeyine yönlendirilme 

yapılmak suretiyle oluşturulur [70, 71]. 
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Şekil 2.11: Ultrasonik atomizör kullanımı ile oluşan aerosolün gösterimi [70]. 

 

Aerosol sentezi sonucunda farklı parçacık morfolojisine sahip ürünler elde edilmiştir.

200 °C üstü yüksek sıcaklıklarda damlacığın buharlaşması, kuruması, çökelmesi 

ve parçalanması yine damlacık seviyesinde olmaktadır [72, 73]. Bu yöntemde 

parçacık morfolojisi üzerinde en önemli adım olan buharlaşma, eş zamanlı 

olarak çözücü buharı ve çözünenin difüzyon damlacık sıcaklığının değişmesi ile 

gerçekleşmektedir. Bunun sonucunda da çözünen tuzların yüzey veya hacim 

çökelmesiyle katı veya poroz parçacıklar oluşur. Çökelme işleminden sonra 

sıcaklık/zaman profilinin karakteristiği, ultrasonik sprey piroliz yönteminin diğer 

işlem adımlarında oluşacak birincil seviyedeki (ilk kristalleşen) parçacıkların 

büyümesini, birleşmesini ve toplanmasını sağlamaktadır [74,75].
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.12: USP yönteminin çalışma tekniğinin görüntü şeması [74, 75]. 
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Şekil 2.13: Sprey piroliz sürecinin şematik gösterimi [74, 75]. 

 

2.3.1.5 Moleküler huzme epitaksi (MBE) yöntemi 

 

Moleküler ışın epitaksi (Molecular Beam Epitaxy - MBE) metodu ilk olarak yarı 

iletkenlerin büyümesi uygulamasında kullanılmıştır. Bu yöntem yarı iletkenlerden 

metallere kadar çok çeşitli elementlerden oluşan epitaksiyel filmlerin büyüme süreci 

başarı ile yönetilmektedir. Elektronik endüstrisinde yüksek teknolojik değerinden 

dolayı bu malzemelerin kullanımı yaygındır. Bu yöntemin temelinde atomların veya 

moleküllerin buharlarından oluşan ışınlarının, ultra yüksek vakum (ultra high 

vacuum - UHV) şartlarında neredeyse atomik kalınlıkta temiz yüzey üretmek için 

önceden işlenmiş ısınmış kristale uygulanması vardır. Gönderilen atomlar yüzeydeki 

her bir kristal tabakasınının kusurlarına yapışarak bir epitaksiyel film oluştururlar ve 

kompozisyon hızlı bir şekilde değiştiğinden dolayı bu filmler fark edilirler.Aynı 

kimyasal buhar çökeltme yönteminde olduğu gibi çökeltilecek malzemelerin 

buharları, yüksek vakum altında, ısıtılan bir tabaka üzerine yönlendirilir. Bir sonraki 

aşamada büyüme işlemi yapılır ve bu işlemin yapılması esnasında hassas 

kompozisyon kontrolü yapılması oldukça faydalıdır. MBE filmler temiz bir ortamda 

sentezlendiğinden ve üretilecek film üzerinde tam kontrol sağlandığından MBE 

teknik ile üretilmiş yapılar katı hal teorisinde kullanılan ideal modellere oldukça 

yakındır. Tabaka üzerine çöken atom veya moleküller birbirleri ile bağ yaparak 

kalınlığı nano boyutlarda bir film oluştururlar [51,76,77]. Bu yöntemle geniş bir 

spektrum alanına sahip kuantum kuyu cihazları, süper kafesler ve lazerler ve diğer 

benzersiz yapılar başarılı şekilde verimli olarak üretilmektedir [78]. 
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Şekil 2.14: RHEED sistemindeki esas büyüme kaynakları, kapaklar, ışın akı 

detektörü ve yapının büyümesi boyunca görüntülenmesini gösteren 

basit bir MBE odasının üsten görüntüsü [78]. 

 

2.3.1.6 Atom tabaka çökeltmesi yöntemi 

 

Bu yöntem de aynı kimyasal buhar yoğunlaştırma yönteminde olduğu gibi hazırlanan

yüzey üzerine buharlaştırılmış malzemenin çökeltilmesi uygulamasına dayanır. Her

defasında plaka üzerinde bir molekül kalınlıkta film tabakası oluşur. Şekil 2.15 de

ZrCl4 ve H2O’nun bu yöntem kullanılarak yüzey üzerinde katman oluşturması

gösterilmektedir [51].
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Şekil 2.15: Atom tabaka çökelmesi [51]. 
 
 
 

 

2.3.1.7 Hidrotermal sentez yöntemi 

 

Hidrotermal sentez metodu birçok kimyasalı içeren değişik kompozisyonda

malzemelerin üretimine imkan veren önemli bir metoddur. Fiziksel ve kimyasal

işlemler kapalı bir sistem içinde bulunan sulu çözeltide 100 ⁰C den yüksek

sıcaklıklarda, 1 atm den yüksek basınç altında gerçekleşen sentez işlemine

hidrotermal sentez denir. Bu metot ile pratik olarak normal koşullarda çözünmeyen

silikatlar, sülfidler, bazı oksitler gibi substansları, 500 ⁰C varan yüksek sıcaklıklar ve

10 - 80 MPa, bazen 300 MPa’a kadar görülen yüksek basınç altında sulu çözeltilerde

seyreltme yeteneğine dayanmaktadır. Hidrotermal yöntem yüksek sıcaklık ve

dolayısıyla yüksek basınca dayanıklı metal kaplar veya otoklavlarda denen özel

sistemlerde gerçekleştirilmektedir. Hidrotermal sentez yönteminin esaslarını

belirleyen faktörlerin başında ortamın sıcaklığı, ortamın başlangıç pH’ı, işlem süresi,

ve kapılı kabın basıncı olmaktadır.
 

Yöntemin diğer yöntemlere göre bazı avantajları vardır. Bunlar çözeltinin elektrik 

iletkenliğindeki çok yüksek artış, yoğunluğundaki yüksek düşüş, madde taşınımının 

çok kolay ve hızlı olması yüksek kristalinite ve tek kristal oluşumudur [79, 80]. 
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Şekil 2.16: Hidrotermal yöntem ile hazırlanan CeO2 nano çubuk sentezinin şematik

gösterimi [80].

 

Hidrotermal sentez metodunun kullanımının bazı avantajları mevcuttur.Bunlar

kararsız olan substansların ergime noktası yakınında kristallerinin sentezlenebilmesi

ve yüksek kalitede nanoyapıların üretilmesidir. Nano yapıların kristallenme işlemi

sırasında izlenememesidir. Hidrotermal üretimde spesifik özelliklere sahip bir solvent

oluşturmak için için kritik noktadan düşük sıcaklık ve basınçlardan, süper kritik

koşullardan etkilenebileceğini de göz önünde bulundurmak gereklidir. Bazı metal

tuzları hidrotermal çözeltilerinde saf suda olduğundan çok daha yüksek derecede

çözülebilmektedir. Hidrotermal metotlarla ilişkili ayrıca bir grup solvotermal sentez

metodu da mevcuttur. Bu metot da organik solventler ve süper kritik CO2

kullanılmaktadır [79].
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.17: 15 ml PTFE hidrotermal sentez otoklav reaktörü 
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Şekil 2.18: Hidrotermal sentez için teflon otoklav ekipmanları 

 

Hidrotermal metod, aynı zamanda reaksiyon ortamını kontrol ederken bazı dış 

faktörlerinde senteze yardımcı olarak kullanılmasına izin verir. Bunun sonucunda 

elektrokimyasal, mikrodalga, ultrasonik, ve mekanokimyasal hidrotermal sentez 

üretim metotları ortaya çıkmıştır. Sentetik zeolitler hidrotermal metotla üretilen en 

önemli nanomalzemelerden biridir. Çözeltide yüzey aktif maddelerin bulunması ve 

istenilen gözenek boyutlarını içermesi nedeniyle istenilen gelişmişlikte morfolojik 

nanomalzemeler sentezlenir [80]. 

 

2.3.1.8 Termal parçalanma yöntemi 

 

Termal parçalama yöntemi ile yüksek kaynama noktalı organik çözücülerde oleik 

asit varlığında demir-oleat kompleksleri karıştırılarak kaynatılır ve termal yolla 

oluşan kompleks parçalanır.Oksijen varlığında ortamdaki demir manyetite dönüşür 

ve ortamda surfektan olmasından dolayı çok fazla büyüyemez. Elde edilen 

parçacıkların boyutu 5 - 22 nm arasında sıcaklığa ve kaynama süresine bağlı olarak 

değişmektedir. Bu kullanılan yöntem organik bazlıdır. Bu sebeple de kloroform 

hekzan gibi organik çözgenlerde çok iyi sonuç verir. Bu yöntem kullanılarak elde 

edilen nanokristaller çok iyi monodispers yapıdadır [81]. 
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2.3.1.9 Asal gaz yoğunlaştırma (AGY) yöntemi 

 

AGY yöntemi kullanılan sistemler çok yönlü sistemlerdir. O yüzden de özellikle 

günümüzde nano yapılı tozların laboratuar ölçeğinde sentezlenmesinde kullanılır[82]. 

Ayrıca bu yöntem kullanılarak kompozit, metalik ve seramik nanoyapıların yanısıra 

oksijen gibi bir reaksiyon eğilimi yüksek gazlar kullanılarak oksitler veya diğer 

bileşiklerden oluşan yapılar da üretilebilir [82,83]. Bu metod 1984 yılında ilk defa 

Birringer ve arkadaşları tarafından nano kristallerin, metal ve alaşımların üretiminde 

kullanılmıştır. Bu yöntem özetlenirse suyun soğuk bir günde ısıtılmasına benzemekte 

olduğu söylenebilir. Isınan bu su buharlaşır ve çevresi ile etkileşerek ısı kaybeder ve 

soğuk yüzeylerde yoğunlaşma meydana gelir [61]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.19: Asal gaz yoğunlaştırma yönteminin şematik görünümü [61]. 

 

Asal gaz yoğunlaştırma yöntemi nano parçacık üretimi için esnekliği ve kontrollü bir 

şekilde malzeme üretimine izin vermesi sebebiyle kullanımı oldukça popülerdir. Bu 

yöntemin temelinde uygulamasında kullanılan başlangıç malzemesinin temiz helyum 

atmosferinde buharlaştırılıp helyum atmosferinde soğutulması ile oluşan buharın 

sonucunda atomlar yoğunlaşarak nano parçacıklara dönüşürler. Oluşan bu 

yoğunlaşmış küçük nano parçacıkların toplayıcıda konveksiyon akımları yardımı ile 

taşınarak birikmesi sağlanır. Toplayıcıda biriken nanoparçacıklar yüzeyden kazınarak 

sıkıştırma cihazına gönderilir. İşlem sonunda gaz basıncı ayarlanarak 
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üretilen malzemelerin boyutu 1 - 100 nm arasında tutulur.Ayrıca istenilirse 

sinterleme işlemi yapılarak da katı halde nano malzemeler üretilebilinir [51]. 

 

Asal gaz yoğunlaştırma yöntemi ile nano parçacık üretimini etkileyen başlıca 

faktörler bu nano parçacıkların sistemde kaldıkları süre miktarı, başlangıç 

malzemesinin buharlaşma hızı, sıcaklık, kullanılan asal gazın cinsi ve basınç miktarı, 

gaz akış hızıdır [61, 84]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.20: Asal gaz yoğunlaştırma yöntemi ile nanoparçacık üretiminin gösteren 

şema. 

 

Diğer soy gazlarla kıyaslandığında helyum daha yüksek termal iletkenliğe sahip bir 

maddedir. Dolayısıyla AGY işlemlerinde tercih edilmektedir. Buharlaşma safhasının 

gerçekleşmesiyle birlikte sıcak buharlaştırıcı üzerinde çekirdekleşme ve büyüme 

meydana gelir. Daha sonra parçacıkların çarpışması ve birleşmeleri sonucunda da 

daha iri taneler oluşur. Asal gaz yoğunlaştırma yönteminde nanopartiküllerin 

büyüme süreci üç ana aşamadan oluşmaktadır. Kaynaktan filtrelere kadar kullanılan 

sistemin farklı bölgelerinde bu aşamalar görülmektedir [50, 84, 85]. 

 

2.3.1.10 Ortak çöktürme yöntemi 

 

Ortak çöktürme yöntemi ile nanoparçacık üretimi, oda sıcaklığında yada daha yüksek

sıcaklıklarda güçlü bir karıştırıcı altında Fe
+2

 ve Fe
+3

 iyonlarının bazik ortamda

çöktürülmesi ile elde edilir. Sentezlenen nanoparçacıkların boyutlarını pH, karıştırma

hızı, sıcaklık, Fe
+2

/Fe
+3

 oranı, asit veya baz tipi, iyonik şiddet ve ortamın niceliği

belirler [81].
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2.3.2 Fiziksel üretim yöntemleri 

 

Mekanik enerjinin kullanıldığı ve fiziksel özelliklerin daha fazla ön plana çıktığı 

yöntemler,fiziksel temelli kabul edilmekte ve sınıflandırılmaya tabidirler. En çok öne 

çıkan fiziksel üretim yöntemleri “Alev Sentezi Yöntemi”, “Mekanik Aşındırma 

Yöntemi”, ”Elektro-Patlama Yöntemi”, ”Lazer Ablasyonu”, “Litografi - Aşırı 

Ultraviyole Litografi (EUV) Yöntemi”, ”Yumuşak Litografi (Desenleme)”, “Nano-

Damgalama Yöntemi”, “Fiziksel Buhar Biriktirme Yöntemi(PVD)”, “Dağlama 

Yöntemi”, “Yüksek Enerji Yöntemi”dir. 

 

2.3.2.1 Alev sentezi yöntemi 

 

Alev sentezi yöntemi diğer yöntemlere kıyasla daha düşük maliyet ve çok az enerji 

kullanımı avantajı vardır. Yöntemde kullanılan yakıt iki yerde birden 

kullanılmaktadır. Yakıtın bir kısmı ısıtıcı kaynak olarak kullanılırken, bir kısmı 

tepkimeye girerek reaktant olarak kullanılmaktadır. Alev sentezi yönteminde 

kullanılan reaktör tasarımı ve kullanımına geometrik olarak bakıldığında diğer 

reaktör ve fırınlara kıyasla çok yönlü olarak tasarlandığı görülür. Sistemde kullanılan 

kimyasal reaksiyon oldukça karmaşık olduğundan sıcaklık, kimyasal ortam ve zaman 

gibi birden çok parametrenin birlikte kontrol edilmesi gerekir [50, 86]. 

Parametrelerin kontrolü elde edilen ürünü etkiler. Öncü çözeltisinin 

konsantrasyonuna bağlı olarak üretilen parçacık boyutu değişim göstermektedir. 

Ayrıca çözeltiye farklı tuzlar eklenerek çoklu bileşenli sistemler de üretilebilinir [50, 

87]. Alev sentezi yöntemi sisteminde kullanılan ana sistem sırasıyla sprey üretici, 

kuvars reaktör, brülör, parçacık toplama filtreleri ve vakum pompasından 

oluşmaktadır [88]. 
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Şekil 2.21: Alev sentezi yöntemi ile nanoparçacık üretim şeması [50, 88]. 

 

Şekil 2.21'de verilen alev sentezi yöntemine parçacık üretilirken sıvı başlangıç 

çözeltisi ile işleme başlanır. Bu sıvı çözeltiye bir pompa ile beslenerek, oksijen 

ortamında atomize yapıda bir sprey oluşturur. Küçük bir alev halka ile bu spreyin 

nozülün merkezinde buharlaşması ve tutuşması meydana gelir. Bir yanma işlemi 

olur. Bunun sonucunda sıvı buharlaşarak gaz fazı reaksiyonu haline geçer. Bir 

sonraki basamakta ise oluşan bu buhar yoğunlaşır. Oluşan nanoparçacıklar bir hazne 

içerisinde toplanmaktadır [5,89]. Sprey pirolizi ile sıvı çözeltilerden meydana 

getirilmiş aerosolun alev ortamına taşınması reaksiyonu sonucunda nanopartikül 

sentezi gerçekleşmektedir [83, 90]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.22: Alev sentezi yöntemiyle nanoparçacık üretiminin gösterimi [50, 90]. 

 

Alev sentezi yöntemi ile nanopartiküllerin ticari olarak yeterli miktarlardaki üretimi 

yapılabilmektedir. Bu durum onu kullanılan diğer üretim yöntemlerine kıyasla 
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avantajlı hale getirmektedir. Birçok avantaja sahiptir bunlar parçacık yapı ve boyut 

kontrolü, ve düşük işletim maliyetidir. Alev ortamının yüksek oksitleyici etkisi 

nedeniyle bu yöntem oksit nanopartiküllerin üretimi için de yeterince uygundur 

[50,91]. Kullanılan alev sentezi tekniğinde başlangıç malzemesi olarak kolay 

uçuculuğa sahip metal halojenürler ve bunların yakılması ile gaz fazındaki bu 

reaksiyonların bir sonucu olarak atomik yapıların oluşumu meydana gelir. Bunların 

birleşimi sonucunda da nanopartiküller oluşmaktadır [83, 92, 93]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.23: Kabuk/çekirdek yapılı nanopartiküllerin üretimi [83, 91, 92]. 

 

2.3.2.2 Mekanik aşındırma yöntemi 

 

Mekanik aşındırma (MA) yöntemi ile nanopartiküllerin üretilmesi uygulamaları ilk 

defa 1970'li senelerde geliştirilmeye başlanmıştır. Bu üretim tekniği ile yeni tip 

alaşım ve faz karışımlarının üretimi başarı ile yapılmıştır. Bu onu atomik veya 

moleküler düzeyden kümesel toplanma şekline dayanan diğer yöntemlerden ayırır. 

Mekanik aşındırma yöntemi ile nanopartiküllerin üretilmesi yöntemi ile geniş bir 

bileşim aralığında alaşım, intermetalik gibi malzemelerin üretimi yapılır.Üretimi 

yapılan malzemelerin endüstriyel kullanımda kolaylıkla kırılabilen ve sert gevrek 

özellikli malzemeler olarak iki sınıflandırmaya tabi tutulduğu görülür. Eldeki kaba ve 

toz halindeki büyük boyutlara sahip partiküllerin,ince partikül boyutlarına inebilmesi 

için yüksek frekans ve düşük genlikli titreşimler üretme enerjisine sahip olan 

cihazlara ihtiyaç vardır. Bunlardan biride uygulamada kullanılan farklı bilya türüne 

sahip olan öğütücülerdir. Bu öğütücüler piyasada, Aşındırmalı Öğütücüler, Gezegen 

Öğütücüler, Titreşimli Öğütücüler, Yüksek Enerjili Bilyalı Değirmenler olarak 

sınıflandırılmaktadır [94, 95]. 
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Numunenin boyut küçültme işleminin temelinde kullanılan mekanik öğütücülerle 

enerji uygulaması sonucunda, öğütücü ortam ve numune arasındaki çarpışmalar 

olmaktadır [50, 95]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.24: Mekanik aşındırma işlemleri (a), (b) şematik görünüm ve (c) bilyalı 

öğütücü [94, 95]. 

 

Şekil 2.24’de görülen işlemde mekanik aşınma sırasında öğütülen malzeme değişik 

elementlerden oluşmaktadır. İşlem sırasında bu elementler üretilen nanoyapıların 

içerisine karışmaktadır. Bu durum üretilen nanoyapıların safsızlığını etkilemektedir, 

bu durum bu yöntemin dezavantajıdır. Bunun dışında açık atmosfer koşullarında 

gerçekleştirilen proseslerin metalik partiküllerde oksitlenme veya yüzeyde azotlu 

yapılar oluşmasına sebep olduğu görülmektedir. Bu kullanılan sistem için meşakkatli 

bir sorun olup,öğütücü haznesinin asal gaz ile doldurulması ve sızdırmaz yapıda 

uygun contaların kullanılması ile kısmen giderilmiştir [53, 94]. 
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Şekil 2.25: Büyük parçacıkların mekanik aşındırma yöntemi ile küçültülmesi [96, 

97,98]. 

 

Bilyeler arasına konan tozlar,ilk aşamada bilyelerin hareketi ile sıkışmaya neden olur 

ve yeniden bir yığın oluşturarak düzenlenmesine neden olur. Bu düzendeki 

parçacıklar en az deformasyon ve kırılma ile birbirlerini çekerek ince ve düzensiz bir 

yapı oluştururlar. İkinci aşamada ise yapılan sıkışmanın sonucu olarak parçacıklar 

elastik ve plastik deformasyona uğrarlar. Metalik uygulamalarda soğuk kaynama 

görülebilir. Üçüncü ve son aşamada parçacıkların daha fazla deformasyona uğramaya 

devam etmesinden ötürü küçüldükleri görülür [96 - 98]. Öğütme işlemi sonucunda 

meydana gelen tozlardan ayırarak 20 nm’ye kadar olan boyuttaki nano malzemeler 

üretilir [51]. 

 

2.3.2.3 Elektro patlama yöntemi 

 

Bu yöntem kısa sürede çok yüksek sıcaklıklarda soy ya da reaktif gaz ortamında 

oldukça ince yapılı metal tel içinde çok yüksek akım oluşturulması temeline dayanır. 

Bu akım sayesinde çok yüksek alanlar oluşması sonucu tel 20.000 - 30.000 °C 

dereceye kadar ısınıp sıkışarak plazma haline geçer. Bu kadar yüksek sıcaklıklarda 

telin sonsuza yakın sayılacak bir seviyede olduğundan akımın akış hızı kesintiye 

uğrar ve hatta durma noktasına gelir. Elektromanyetik alan kaybolduğundan dolayı 

bu aşırı ısınmış haldeki metal plazma süpersonik bir hızla genleşerek etrafındaki 

iyonize olmuş gaz ortamında şok dalgası meydana getirir. Şok dalgası sonucunda 106 

- 108 °C derece/saniye olan bir hızlı soğuma gerçekleşir. Kullanılan yöntem ile 

metalik tellerden diğer yöntemlerle elde edilen tozlara kıyasla daha büyük kimyasal 

ve metalürjik reaktiviteye sahip olan 100 nm boyutunda metalik tozlar elde edilir. 

Ayrıca bu yöntem ile geçiş sıcaklığına ısıtıldıklarında ve ısı vererek kendi kendilerine 

sinterlenerek mikron altı küresel yapılı tanecikli hallerine döndürülebilmektedirler 

[50, 99, 100]. 
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2.3.2.4 Lazer ablasyonu yöntemi 

 

Lazer ablasyonuyla ile nano parçacıkların üretimi yöntemi diğer kullanılan 

yöntemlere kıyasla enerji dönüşümünün etkisiz olması nedeniyle pahalı bir 

donanımın kullanımını gerektirmektedir. Ayrıca kimyasal yöntemler ile 

karşılaştırıldığında çöktürme hızının oldukça düşük olduğu görülür [101]. Bu alanda 

son yirmi yılda yapılan araştırmalar sonucunda katılardan gaz veya vakum altındaki 

lazer ablasyonu ile nano parçacıklar oluşturulmaya çalışılmıştır. Bu çalışmalarda 

kullanılan darbeli lazer biriktirme (PLD) işleminin kontrolü ile geniş bir alanda 

değişik bileşiklerin biriktirilmesinde ve küme oluşumların mekanizmasının 

anlaşılmasında faydalanılmıştır. Sıvı ortamda bu yöntemle yapılan nanoparçacık 

üretimi çalışmaları ise hala istenen seviyeden uzaktadır [102, 103]. 

 

2.3.2.5 Litografi ve aşırı ultraviyole litografi (EUV) yöntemleri 

 

Litografi ve aşırı ultraviyole litografi (EUV) yöntemleri ile nanoparçakların üretimi 

özellikle yeni nesil mikro elektronik endüstrisi için oldukça önemli hale gelmiş ve bu 

alanda yapılan çalışmalar için kullanılan özel ve kamu fonlarının miktarları 

arttırılmıştır. Bu alanda akademik ve endüstriyel alanlarda yapılan araştırmaların 

hızlandırılması istenmektedir. Bu yöntem kullanılarak 13 nm EUV litografisi 

kullanılarak 45 nm ve altı boyuta sahip nanoparçacıklar üretilmiştir [102, 103]. 

 

2.3.2.6 Yumuşak litografi (desenleme) ile nano-damgalama yöntemleri 

 

Nano damgalama ve yumuşak litografi teknikleri ile nanoparçacık üretimi 

laboratuvar koşullarında ucuz ve hızlı çalışılabilen bir yöntemdir. Bu yöntemde esas 

olarak kendiliğinden düzenlenebilen ve tek bir katman oluşturabilen bir mürekkeple, 

elastomerden oluşan bir baskı damga tabaka üzerine kaplama yapılmaktadır. Bu 

oluşturulan katman sonra oyma ya da yüzey reaksiyonu gibi işlemler ile maske işlevi 

görür. Yöntemde kullanılan damganın kendisi ise önce bir kalıptan dökülmekte ve 

litografiyle şekillendirilmektedir. Sonrada elektron ışınlarının yardımı ile yüksek 

çözünürlüklü oyma teknikleri kullanılması ile 10 nm kadar küçük boyutlardaki 

parçacıklara indirgenmektedir [102, 103]. 
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2.3.2.7 Fiziksel buhar biriktirme yöntemi (PVD) 

 

Fiziksel buhar biriktirme (PVD) yöntemi ile nanoparçacık üretimi yönteminde 

kullanılan bazı üstün özellikli proses işlemler bulunması nedeniyle, kimyasal buhar 

biriktirme yöntemine (CVD) göre kaplama teknolojilerinde daha fazla yer 

almaktadır. Tribolojik amaçlı kaplamaların üretiminde bu prosesler son 10 yıldır 

kullanılmaktadır. Yöntemin temelinde katı bir kaynaktan vakum altındaki 

atomizasyon veya buharlaştırılması işlemi sonucunda maddenin altlık üzerinde 

biriktirilerek kaplama işlemi yapılması vardır. Endüstriyel ölçekte kullanım için 

pahalıdır ve az bir ürün elde edilir. Üretim maliyetini kurtarmak için elde edilen 

malzeme miktarının arttırılması şarttır [104]. 

 

Fiziksel Buhar biriktirme (PVD) prosesleri kullanmanın bazı üstünlükleri mevcuttur. 
 

Bu özellikler: 

 

a) Bu yöntemde tüm metal alaşım, seramik ve polimer kaplamaların elde edilmesi 

teorik olarak mümkün olmaktadır. Hemen her türlü kaplama, kullanılan her taban 
 

malzeme üzerine biriktirilebilir. 

 

b) Bu teknoloji ile kaplamaların dışında saç, folyo, boru gibi parçalarında üretim 

amaçlı biriktirilmesi yapılır. 

 

c)Yapılan kaplamalarda mükemmel yapışma özelliğine sahip olduğu görülmüştür. 

 

d) Yüksek hızda üretim yapıldığından dolayı biriktirme hızı aralığı oldukça geniş 

olmaktadır. 

 

e)Yöntemde kaplama sonrası yüzey işlemlerinden zımparalama ve parlatmaya ihtiyaç 

duyulmaz. Kaplama sonrası yüzey pürüzlülüğü,taban malzemenin yüzey 

pürüzlülüğüyle aynı düzeydedir. 

 

f) Kullanılan proseslerde çevresel problemlere yol açan zehirli atıklar oluşmaz. 

 

g) Yöntemde kontrollü bir vakum ortamı olması ve kullanılan kaynak 
 

malzemelerinin saf olması sonucu yüksek saflık oranında birikim yapılabilir [104]. 
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Şekil 2.26: Manyetik alanda sıçratma yöntemi [104]. 

 

h) Fiziksel buhar biriktirme yönteminde (PVD), kimyasal buhar biriktirme (CVD) 

yönteminde altlık özelliklerini olumsuz yönde etkilemekte olan yüksek sıcaklık etkisi 

olmamaktadır. Bu sebeple de çok daha düşük sıcaklıklarda kullanılmaktadır. Bu 

yöntem ile sert metal ve yüksek jız çeliklerine bu düşük sıcaklıklarda kaplanma 

yapılması daha uygun olacaktır [104]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.27: Sıçratma yöntemi ve sıçratma mekanizmasının şematik gösterilişi [104]. 
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2.3.2.8 Dağlama yöntemi 

 

Dağlama yöntemi özellikle mikro elektromekanik sistemler için nanoparçacıkların 

üretiminde kullanılan, direkt maske kullanılmadan elektrokimyasal ve foto 

elektrokimyasal dağlama prosesleri kullanılması ile düz yüzeyler üzerine istenen 

boyutta nano yapılar sentezleyebilmektedir. Bu yöntemde dağlama işlemi için HF 

gibi kuvvetli asitler kullanılır. Bu tür kuvvetli asitler elektrolit olarak kullanılır ve 

dağlama sonucu silikon alt taş üstünde gözenekli yapılar oluşturur [100, 105]. 

 

Kimyasal dağlama yönteminde ise Gümüş/HF banyosunda dağlama işlemi 

gerçekleştirilir. Oluşan kalıntı gümüşler, asit içinde bekletilerek ortadan kaldırılır. 

Yapılan bu işlemler sonucunda çapları bir kaç nm de başlayarak bikaç yüz nm’ye 

kadar, olan nano teller elde edilir [105, 106]. 

 

2.3.2.9 Yüksek enerji yöntemi 

 

Yüksek enerji yöntemi ile nano boyutta parçacık üretiminde yüksek akım arkı, lazer 

ve güneş enerjisi altında buharlaştırma gibi enerji türleri kullanılmaktadır. Bunlar 

değişik kaynaklar kullanılar ve bu kaynakların bir yüzeye (tercihen bir plaka) 

yönlendirilmesi sonucu nanoparçacık sentezlenmiş olur. Yüksek enerji yönteminde 

eğer kullanılan enerji türü güneş enerjisi olursa, bundan ortalama 3000 - 4000°C 

civarında sıcaklık elde edilebilmektedir. Bu yöntemle karbon nano tüplerin deneysel 

üretimi başarı yapılmıştır. Deneysel karbon nano tüplerin üretimi katalitik demir, 

molibden veya krom parçaları içeren plaka üzerindeki grafitten yapılmaktadır [51]. 

 

Bu açıklanan yöntemlerin dışında uygulamalarda kullanılan bazı diğer yöntemlerde 

vardır. Bunlardan mikrodalga tekniklerinin verimsiz enerji dönüşümlerine sahip 

olmalarından dolayı pahalı olduğundan çok yaygın kullanım alanı mevcut değildir. 

Diğer bir yöntem ise süper kritik akışkan (SKA) biriktirme işlemidir. Bu yöntemde 

pahalı donanım isteyen çok karmaşık bir uygulamadır. Ancak son yapılan geliştirme 

ve iyileştirmelerin sonucunda daha iyi sonuçlar alınmıştır. Piyasadan yeterli talep 

gelmesi halinde yüksek saflıkta nano parçacıkların üretimi için kullanılması 

beklenmektedir [102,107]. 
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2.4 Nanoparçacıkların Karakterizasyonu 

 

Metalik nanoparçacıkların günümüzdeki umut vaat eden pek çok alandaki 

uygulamalarına bakıldığında uzun yıllar bu alandaki çalışmaların önemi daha iyi 

anlaşılmaktadır. Üretilen bu nanoparçacıkların kuantum büyüklüğü etkisi olan optik 

ve elektronik gibi özellikleri sebebiyle piyasadaki optik, optoelektronik, kataliz, tıp, 

kimyasal veya biyokimyasal sensör alanlarında yaygın olarak kullanıldığı 

görülmektedir. 

 

Bu yapılan çalışmada Bi nanoparçacıkları (Bi2S3) ile Fe nano parçacıklar (Fe3O4) ile

başarıyla doplama işlemi yapılarak sentezlenmiştir. Sentezlenen Bi2S3@Fe3O4 

manyetik nanoparçacıkları XRD, TEM, VSM, SEM-EDX ve FTIR yöntemleri

kullanılarak karakterize edilmiştir.

 

Sentezlenen Fe3O4 nanotaneciklerinin yapıları için, SEM görüntüleri alınarak EDX

analizi, manyetik ölçümler için VSM, fonksiyonel grupları belirlemek için FTIR,

kristal yapısını aydınlatmak için XRD analizleri yapıldı. Farklı sürfektant kullanarak

ve farklı sürelerde elde edilen Bi2S3 nanotaneciklerinin yapıları için ise SEM

görüntüleri alınarak EDX analizi yapıldı.

 

2.4.1 Taramalı elektron mikroskobu (SEM) 

 

Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM)'in çalışma prensibi yüksek elektrik alan ile

hızlandırılmış elektronların numune üzerine gönderilmesi prensibine dayanr.

Gönderilen elektron demetinin numune yüzeyini taraması sırasında elektron ve

arasında girişim ve kırınım oluşur. Bu girişim ve kırınım desenleri cihaz dedektörü

tarafından saptanır ve elde edilen sinyal sinyal güçlendiriciler den geçirildikten sonra

da bir katot ışınları tüpünün ekranına aktarılarak görüntüleme yapılır [108].

 

Gelen elektron demetindeki birincil elektronların kullanılan malzemedeki atomlarla 

elastik olmayan çarpışma yapması sonucunda malzeme yüzeyinde bulan atomlardaki 

elektronlara enerjilerini transfer ederler. Ve örnek yüzeyinde yaklaşık 10 nm’lik bir 

derinliğe, 50 eV civarıda enerjiye sahip olan ikincil elektronlar ortaya çıkar. Bu 

ikincil elektronlar bir fotoçoğatıcı tüp yardımıyla toplanarak tarama sinyalinin 

konumu ile ilişkilendirilmesi sonucunda yüzey görüntüsü oluşur. İkincil elektronlar 

incelenen örneğin kompozisyon yapısı hakkında bize bilgi verir [109]. 
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İncelenecek malzemenin yüzeyi ile elektron demetinin arasındaki etkileşim

sonucunda geri saçılma elektronları denen diğer bir elektron grubu ortaya

çıkmaktadır. Geri saçılma elektronları, yüzeye gelen elektron demeti ile 180
0
 açı

yaparak malzeme yüzeyinin 300 nm'ye kadar olan derin bölgesinden gelen 

yüksek enerjiye sahip elektronlardır. Bu kadar yüksek enerjiye sahip elektronlar 

fotoçoğaltıcı tüp tarafından tespit edilemezler. Bunları tespit etmek için bir katı hal 

dedektörü olan quadrant foto dedektörler kullanılır [109].
 

SEM'in numune yüzeyinden yüksek çözünürlüklü 3 boyutlu görüntü almasını 

kullanılan ikincil (seconder) elektronlar sağlarlar. SEM numunenin yüzeyini yüksek 

enerjili bu elektronlarla taraması sonucunda görüntüyü elde etmektedir. Elektron elde 

etmek için ise genellikle filament lamba kullanılmaktadır. Üretilen bu yüksek enerjili 

elektronlar elektro mıknatıslar yardımıyla aynı dedektör kamerada olduğu gibi 

yönlendirilerek görüntüyü yakalaması sağlanır. Elde edilen bu görüntü ekrana yüksek 

çözünürlüklü bir halde yansıtılır [110]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

Şekil 2.28: Elektron demeti ile numune arasındaki etkileşim [110].
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SEM’de meydana gelen diğer bir durum ise enerjileri keV mertebesinde olan

karakteristik x-ışınlarından gelen elektron demetinin, incelenen örnek yüzeyi ile

yaklaşık 1000 nm derinlik seviyesinde yapmış olduğu etkileşimdir. Örnek yüzeyine

vuran elektron yüzeyde atomun iç yörüngesinden bir elektron koparır. Bu durumun

bir sonucu olarak enerjinin dengelenmesi için bir üst yörüngedeki elektron daha alt

seviyeye geçer. Bu geçiş sırasında elemente ait karakteristik bir x-ışını salınır. Bu

ışın 10 mm
2
 çapında bir SiLi dedektör ile algılanır ve ana bilgisayara

gönderilmektedir. Sonuç olarak enerjisi her atoma özel olan karakteristik x-ışını ile

taramalı elektron mikroskobunda gözlemlenen numunenin elementel analizi elde

edilir [110].

 

SEM kullanmanın avantajları, ikincil elektronlar kullanıldığından dolayı 3 boyutlu ve 

net görüntüler elde edilir. Optik mikroskoba oranla daha iyi bir fokus derinliğine ve 

geniş bir büyütme alanına sahiptir. Kesit yapısı teknik olarak düzgün olmayan 

yüzeyli numunelerde de kullanılabilinir. Dezavantajı ise kullanımının pahalı bir 

teknik olmasıdır [111]. SEM ile numunenin morfolojisi,dokusu görülebilir. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.29: Taramalı elektron mikroskobu (SEM)'in şematik görünüşü.

 

SEM-EDX (Taramalı elektron mikroskobu/enerji dağılımı x-ışını kırınımı) analizi 

için, ODTÜ Merkez Laboratuarında, FEI Quanta marka 400F model cihaz kullanıldı. 

Örnekler 3 nm kalınlığında altın-paladyum kaplama yapıldıktan sonra oda 

sıcaklığında yüksek vakum koşullarında Field Emission elektron tabancası ile 

hazırlanan desteklerin ve immobilize desteklerin görüntüleri alındı.
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Şekil 2.30: QUANTA 400F field emission SEM cihazı. 

 

2.4.2 X-ışını difraktometresi (XRD) 

 

X-ışını difraktometresi ultraviyole ışından daha kuvvetli fakat gamma ışınından daha 

zayıf enerjili x-ışınlarının analizlerde kullanılmasını esas alır. Çalışma prensibi olarak 

bragg kanununu baz almaktadır. Uygulamalarda yaygın olarak kullanılan x-ışını 

difraksiyonunun 2 varyasyonu mevcuttur. Bunlardan tek kristal x-ışını 

difraksiyonunu fizikçilerin yaptıkları araştırmaları için daha çok kullandıkları ve 

daha çok benimsedikleri görülmüştür. Diğer bir yöntemde toz x-ışını 

difraksiyonudur. Bu yöntem ile tüm kayaçların analizi ve kil analizi yapılabilir.Bu 

yöntemde normal çekim,glikollü çekim,ısıtılarak yapılan çekim türleri mevcuttur. 

 

XRD, her bir kristal fazın kendine özgü atomik dizilimlerine bağlı olarak x-ışınlarını 

karakteristik bir düzen içerisinde kırması esasına dayanır. Her bir kristal faz için bu 

kırınım profilleri bir nevi parmak izi gibi o kristali tanımlar. X-ışını kırınım analiz 

metodu, analiz sırasında numuneyi tahrip etmez ve çok az miktardaki numunelerin 

dahi analizlerinin yapılmasını sağlar. X-ışını kırınım cihazıyla kayaçların, kristal 

malzemelerin, ince filmlerin ve polimerlerin nitel ve nicel incelemeleri yapılabilir. 

Bu analiz metodunun avantajı analiz sırasında numuneyi tahrip edip ona zarar 

vermez ve çok az numune miktarları ile çalışmayı mümkün kılar. Analizi yapılacak 

numuneye x-ışınları gönderilmesi sonucu oluşan kırılma ve dağılma verileri 

toplanarak numunelerin hassas bir biçimde analizleri yapılmaktadır. Bu duruma en 

güzel benzetme olarak klasik fizikteki kristal yapısına göre ışını farklı açılarda ve 

şiddette kıran indisi - açı soruları verilebilir. 
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Numune odası ile XRD cihazının bulundukları odalar birbirinden ayrıdır.Analiz 

edilecek numuneler dövülerek yaklaşık 22 mikron boyutunun altında toz hale 

getirilir. Bu işlem sırasında sağlıklı ve hassas bir sonuç alabilmek için kullanılan 

öğütücü ve havanın temizliğine dikkat edilmesi önemlidir. Kullanılan numeninin 

miktarı 1 - 2 gram seviyesini geçmemesi tavsiye edilir. Toz halindeki numune en az 

yönlendirme ile dik presleme yapılarak analiz için uygun hale getirilir. Kil 

numunelerde saf su killer arası katyonu bozmadığından dolayı saf su kullanılarak 

süspanse edilir. Stocks kuralı gereğince killer ayrılır. Tane boyutu 2 mikrondan 

büyük olanlar çöker, 2 mikrondan küçük olanlar yukarda kalır. Elde edilen sonuçlar 

grafiklendirilir. Grafikteki oluşan pikler ile önceden belirlenmiş mineral 

kataloglarına karşılaştırma amaçlı bakılır. Ve bu sayede yapılan analiz işlemi 

sonucunda numunenin kristal yapısı hakkında bilgi elde edilmiş olunur [112]. 

 

Polarizan mikroskop gibi optik yöntemlerin ile kayaç, cevher, kil mineralleri, 

endüstriyel hammaddeler, kristal malzemeler ile böbrek taşları incelemelerinin sınırlı 

ve yetersiz olduğu yerde x-ışınları kırınımı analizleri kullanılarak nitel ve nicel 

analizler başarı ile yapılmaktadır.Önceden toz haline getirilen numuneler, XRD 

cihazlarındaki özel numune tutucularına konmuş bir halde özel örnek localarına 

yerleştirilerek analiz işlemi yapılmaktadır [113,114]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.31: X-ışını difraktometresinin iç kısmı [114]. 

 

X-ışını kırınım desenleri, 10 <2θ <90 tarama aralığında Ni filtreli Cu Ka kaynağı ile 

donatılmış bir rigaku miniflex 600 x-ışını difraktometresi üzerinde elde edilmiştir 

[115]. 
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Şekil 2.32: Xrd rigaku miniflex 600 x-ışını difraktometresi cihazı [115]. 

 

2.4.3 Enerji dağıtıcı X-ışını spektrometresi (EDX) 

 

Enerji dağıtıcı x-ışını spektrometresi (EDX) ile yapılan analiz işlemlerinde sistemde 

bir küçük silindir içindeki p-tipi silisyum ve lityumun, diyot şeklinde bir araya 

getirilmesi ile oluşan Si(Li) detektörler kullanılmaktadır. Bu dedektör tarafından 

ortalama enerjideki karakteristik x-ışını fotonları toplanır. X-ışını fotonları detektöre 

gelmeden önce 10 mm gibi oldukça ince sayılabilecek bir berilyum camdan 

geçmektedirler. Bu toplanan fotonlardan yüksek enerjilerde olanlar Si(Li) diyotta 

elektron delik çifti oluşmasını sağlar [116]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Şekil 2.33: X-ışını fotonlarının dedektöre gelmeden önce berilyum camdan geçmesi 
 

[116]. 
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Şekil 2.34: Camın EDX analizi [116]. 

 

EDX, SEM ile birlikte kullanılabilmektedir. Elektron mikroskoplarının içlerine EDX 

dedektörü yerleştirilmiştir. Bu ikisinin birlikte kullanımı sonucunda her türlü 

malzemede yaşanan kırılma, yorulma, aşınma, korozyon, yüzey hataları gibi 

konularda malzeme karakterizasyonu bilgisi elde edilmektedir. Uygulamalarda WDS 

(dalga boyu saçınım spektrometresi) yerine EDX kullanımı daha basit olduğundan ve 

mikro yapıların elementel analizini başarı ile yapabilmesi nedeniyle daha çok tercih 

edilmektedir. Elektron mikroskop içindeki EDX 'de elektron demeti ile mikro yapıda 

belirli bir bölgenin analizi yapılır. Bu mikro analiz tekniği olarak literatüre girmiştir 

[117]. 

 

EDX, elektron mikroskobu dışında XRF(X-Ray Fluorescence) ile birliktede 

kullanılmaktadır. EDX ve XRF'in birlikte 2D ve 3D optik sistemler olarak 2 temel 

uygulaması mevcuttur. Bu sistemlerin her birindebir enerji kaynağı ve bir enerji 

dağılımlı dedektör vardır. Farklı tarafları ise x-ışınlarının izlediği optik yoldur. 2D 

optik sistemlerde x-ışını tüpünden çıkan ışınlar örnek üzerine direkt olarak 

gönderilmektedir. Bu örnekten üretilen floresans ışınları ile x-ışını tüpünden saçılan 

ışınların birlikte detektörde algılanması sonucunda spektrumda gürültü oluşmasına 

neden olur. Bu yüzdende düşük pikli konsantrasyona sahip elementlerin belirlenmesi 

çok zorlaşmaktadır. 

 

Bu kullanılan yöntemler ile oluşan grafikte pik alanı veya pik yüksekliği ölçülerek 

yoğunluk hesaplanmaktadır. Belirlenen net yoğunluk, konsantrasyona çevrilir. Bu 

işlemden öncesinde ise cihaz bir veya iki adet kalibrasyon malzemesi ile 

kalibrasyonu yapılarak hata oranı en aza indirilir [117]. 
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2.4.4 Geçirimli elektron mikroskobu (TEM) 

 

SEM’e göre kıyaslandığında geçirimli elektron mikroskobu (TEM) daha gelişmiş bir 

mikroskop türüdür. TEM'de çalışma prensibi olarak 200 nm den küçük ince katı 

numuneler yüksek mono enerjili elektronlarla bombardımana tutulurlar. Bu 

elektronlar enerji seviyelerine bağlı olarak numuneden geçerler veya kırınıma 

uğramaktadırlar. Malzemenin atomik yapısı hakkında bilgiyi kırınıma uğrayan 

kısımdan,atomik yapı ve malzeme kusurları hakkında bilgi ise geçen kısımdan alınır. 

Numunenin 2 boyutlu görüntüsü alınır. Maddelerin çoğunlukla mekanik özellikleri 

incelenir [118]. 

 

TEM kullanmanın avantajları; 

 

• TEM analizi maddenin fiziksel özellikleri ile mikro yapıları arasındaki 

bağıntının anlaşılmasını sağlar. 

 
• TEM  maddelerin  mekanik  özellikleri,  ısı  iletkenliği,  oksidasyon  içeren 

 

bilimsel problemlerin yeniden çözümünü sağlar. 

 

• Kil materyaller TEM tarafından çok iyi incelenir. Kil parçacıklarının bileşimi, 

yapısı, şekli ve boyutu belirlenebilir. Kil partiküllerinin kompozisyonun da kalın 
 

taneler,ince tanelere göre daha koyudur. 

 

• Numunedeki yüksek elektron yoğunluğuna sahip bölgeler koyu renkli, düşük 

elektron yoğunluğuna sahip bölgeler ise açık renkli görülür. 

 
• Atom numarası büyük olan elementlerin bulunduğu alanlar atom numarası 

 

düşük olanlara göre daha koyudur. Örneğin kil materyallerde Fe koyu, alüminyumlu 

silikatlar ise açık renklidir [118]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.35: TEM çalışma prensibi.
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Şekil 2.36: TEM, SEM ve optik mikroskopların karşılaştırılması. 

Jem Jeol 2100F 200kV HRTEM model cihaz ile inorganik malzemelerin yüksek 

çözünürlüklü incelemeleri yapıldı. 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Şekil 2.37: Yüksek çözünürlüklü geçirmeli elektron mikroskobu (Jeol 2100F 200kV 

HR-TEM) [119]. 

 

2.4.5 Fourier dönüşümlü kızıl ötesi spektroskopisi (FTIR) 

 

Fourier dönüşümü kızılötesi (FTIR) spektroskopisi, organik bileşiklerin kalitatif ve 

kantitatif analizi için kullanılmaktadır ve moleküler yapı, kimyasal bağ ve moleküler 

ortam hakkında özel bilgiler sağlar. Cihaza ait dayanıklı, yüksek performanslı elmas 

ATR yüksek kalite spektral veri alınmasını sağlar. Ayrıca uçucu sıvıların analizine 

de olanak sağlar. 
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Yapı karakterizasyon analizi ve molekülün yapısındaki fonksiyonel grupları 

belirlemek için kullanılır. Maddeyle infrared ışığı etkileştiğinde, kimyasal bağlar 

gerilir, sıkışır, eğrilir. Bunun sonucunda yapıdaki fonksiyonel gruplar, yapının geri 

kalanından bağımsız bir şekilde, belli dalga boyunda IR ışığını absorplarlar. FTIR 

spektroskopisi, malzeme testleri, kalite kontrol, araştırma ve akedemik çalışmalarda 

bir altın standarttır [120]. 

 

FTIR spektroskopisi titreşim üzerinde çalışmaktadır.IR ışınları,molekülün titreşim 

hareketleri sonucunda soğurulmaktadır. Karakterizasyon tanımlaması, film kalınlığı 

belirleme,gaz analizleri, mikroskop görüntüleme ve yarı iletken araştırmaları gibi 

materyal bazlı analizler için kullanılması çok uygun olan bir yöntemdir. Bu 

kullanılan yöntemde moleküler bağ karakterizasyonlarına bakılarak numunenin katı, 

sıvı, gaz veya çözelti halindeki organik bileşiklerin yapısındaki fonksiyonel gruplar, 

iki bileşiğin aynı olup olmadığı, yapıdaki bağların durumu, bağlanma yerleri ve 

yapının aromatik yada alifatik olup olmadığı gibi sonuç verileri elde edilir. Her dalga 

boyunda teker teker tarama yapılmasına gerek olmadığından hızlı ve yüksek 

çözünürlükte spektrumlar elde edilir. Kısa sürede az miktardaki örnek madde 

kullanarak sonuç almak mümkündür. FTIR spektroskopisinin ziraat, çevre, 

biyokimya, gıda ve içecek, toksikoloji, materyal analizleri, optik materyaller ve 

polimerler gibi pek çok kullanım alanı mevcuttur [121, 122]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 2.38: Jasco FT/IR-6700 model FTIR spektrofotometre [122]. 
 

FTIR spektrumları, JASCO FTIR-6700 model cihazı 4000 - 500 cm
-1

 dalgasayısı

aralığında alındı.
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2.4.6 Titreşimli numune magnetometresi (VSM)  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Şekil 2.39: Elektrik ve Manyetik Özellikler Ölçüm Sistemi-Merkezi Laboratuvarı 

(ODTÜ Merkez Lab) [124]. 

 

ODTÜ merkezi laboratuvarında Elektrik, Manyetik ve Optik Özellikler Ölçüm 

Laboratuvarı (EMOL)’ daki Cryogenic Limited PPMS cihazındaki kapalı devre He 

sisteminde, 2 Kelvin den düşük sıcaklık ve yaklaşık 5 Tesla manyetik alan aralığına 

sahip NbTi tipi sarım süper iletken mıknatıs ile kullanılan numune miktarının en az 

300 mg olacak şekilde ayarlanarak titreşimli numune magnetometresi (VSM) 

yöntemi ile başarılı şekilde manyetik histeresis ölçümü yapıldı. 

 

VSM manyetometre cihazlarının çalışma prensiplerine yakından bakıldığında,her 

sıcaklık derecesinde kendine özgü mıknatıslanma eğrisine sahip olan yeni bir 

manyetik düzen formu oluşmaktadır. Demir başta olmak üzere bazı ferromanyetik 

maddelerin içlerinde belirli miktarda manyetik alanlar bulunmasından dolayı harici 

bir manyetik alana maruz kaldıklarında kalıcı veya geçici manyetiklik göstermeye 

başlarlar.Bu durumda maddelerin üzerlerini etkiyen elektromanyetik kuvvet 

kaldırılsa bile mıknatıslanma özelliklerini korumaktadırlar. Buradaki manyetiklik 

malzeme üzerinde var olan manyetiklik ile ters yönde olduğundan dolayı ısı olarak 

enerji kaybına neden olurlar. Bu duruma histerezis kaybı denmektedir. Bu 

ferromanyetik maddelerdeki mıknatıslanma alanı değişirken oluşan manyetik akının 

ölçülmesi sonucu histerezis ölçümü yapılarak bu kayıp miktar belirlenir [123]. 

 

VSM ile malzemelerin histeresis döngüleri, manyetizasyon eğrisi,ısıtma ve soğutma 

eğrisi gibi temel manyetik özellikleri tespit edilip ölçülmektedir. Ayrıca bunun 

dışında doymuş manyetik alan kuvveti, Curie sıcaklığı, manyetik iletkenlik gibi 

parametrelerde ölçülmektedir. Manyetik malzeme karakterizasyonu için VSM yaygın 
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olarak kullanılan manyetometre türüdür. Manyetometre cihazları malzemelerin 

manyetik alan duyarlılığı (µ), doyum mıknatıslanma (Ms), koersif alan (Hc), artık 

mıknatıslanma (Mr) gibi temel manyetik parametrelerini tespit eder [122 - 124]. 
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3.  MATERYAL VE METOT 

3.1 Bizmut(III)sülfür (Bi2S3)  Nanoyapıların Üretimi

Laboratuvar koşullarında hidrotermal üretim metotu ile Bi2S3  nano yapıları 

sentezlendi. 0,25 g tiyoüre 40 mL deiyonize suda çözündükten sonra üzerine 0,61 g 

Bi(NO3)2.5H2O ilave edildi. Çözelti 60 0C’de 20 dk boyunca manyetik karıştırıcıda 

karıştırıldı.Sarı renkli çözelti meydana geldi.Bu çözelti,paslanmaz çelik kaplı 40 mL 

kapasiteli teflon otoklava alınarak 150 0C’de 1 saat bekletildi.Elde edilen siyah 

çökelti santrifüj yardımıyla 8000 rpm de 20 dk santrifüjlenerek toplandı.Deiyonize su 

ve mutlak etanol ile birkaç kez yıkandı. Çökelti 80 0C’de 24 saat bekletildi. Aynı 

işlemler paslanmaz çelik kaplı teflon otoklavda ve 150 0C’de 12 ve 24 saat 

bekletilerek tekrarlandı [125].

Çözücü ortamının değişmesi ile Bi2S3 nanotaneciklerinin yapısındaki değişimlerin 

gözlenmesi amacı ile aynı sentez yöntemi (1:3) H2O:Etilen glikol çözücü ortamında 

tekrar edildi. Bu amaçla, 0,25 g tiyoüre 10:30 (v/v) mL H2O:Etilen glikolde 

çözündükten sonra üzerine 0,61 g Bi(NO3)2.5H2O ilave edildi. Çözelti 60 0C’de oda 

sıcaklığında manyetik karıştırıcıda karıştırıldı.Berrak sarı renkli çözelti meydana 

geldi.Çözelti,  paslanmaz çelik kaplı 40 mL kapasiteli teflon otoklava alındı ve 150 

0C’de 1 saat bekletildi. Elde edilen siyah çökelti santrifüj yardımıyla 8000 rpm de 20 

dk santrifüjlenerek toplandı ve deiyonize su ve mutlak etanol ile birkaç kez yıkandı. 

Çökelti 80 0C’de 24 saat bekletildi. Aynı işlemler paslanmaz çelik kaplı teflon 

otoklavda ve 150 0C’de 12 ve 24 saat bekletilerek tekrarlandı [126].
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Şekil 3.1: Bi2S3 nanoyapılarını üretim aşamaları.

 

  
 

Şekil 3.2: 1 saat 150 °C 'de hazırlanan karahindiba görünümlü Bi2S3 yapılarının SEM 

görüntüsü.

 

Şekil 3.3: Bi2S3 yapılarının teflon otoklavda üretim aşamaları.

3.2 Demir(II,III)oksit(Fe3O4) Manyetik Nanoyapıların Üretimi

Fe3O4 nanoyapılarının sentezi için hidrotermal metot kullanıldı.Bu amaçla, 0,656 g 

FeSO4.7H2O alınıp, 40 mL deiyonize suda çözündükten sonra üzerine 3,2 g NaOH 

ilave edildi. Çözelti 10 dk karıştırılıp teflon otoklava alındı. Çözelti,  paslanmaz çelik

Bi(NO3)2.5H2O  + CH4N2S

Bi2S3 nanorods Bi2S3 nanodandelion

Büyüme

Kendi kendine 

düzenlenme
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kaplı 50 mL kapasiteli teflon otoklava alındı ve 150 0C’de 24 saat bekletildi. Oluşan 

siyah magnetitler mıktatıslar yardımıyla çözeltiden uzaklaştırıldı.Elde edilen siyah 

çökelti santrifüj yardımıyla 8000 rpm de 20 dk santrifüjlenerek toplandı ve deiyonize 

su ve mutlak etanol ile birkaç kez yıkandı. Çökelti, vakum etüvünde 40 0C’de 1 saat 

bekletildi.Aynı işlemler paslanmaz çelik kaplı teflon otoklavda ve 150 0C’de 6, 12 ve 

24 saat bekletilerek tekrarlandı.İşlem sonunda elde edilen ürün miktarı 0,17 gr olarak 

tartıldı [127].

 

Şekil 3.4: Fe3O4 nanoyapılarının manyetik etkisi.

3.3 Bi2S3@Fe3O4 Manyetik Nanotaneciklerin Sentez işlemi

Bi2S3 nano yapılarının üzerine 2:1 oranında Fe3O4 ile kaplanarak katkılama işlemi 

yapıldı. 0,2 gr Bi2S3 tartılarak 20 ml deiyonize suda ultrasonik banyoda dispers 

edilerek karıştırıldı. Ayrı bir beherde 0,328 g Fe3O4.7H2O 20 mL deiyonize suda 

çözüldü. Üzerine 1,6 g NaOH ilave edilip 10 dk karıştırıldı.Yeşil çözelti oluştu. 5 dk 

karıştırma işleminden sonra hazırlanan çözelti Bi2S3 üzerine boşaltıldı ve paslanmaz 

çelik kaplı 40 mL kapasiteli teflon otoklava alındı ve 150 0C’de 1 saat bekletildi. 

Elde edilen siyah çökelti santrifüj yardımıyla 8000 rpm de 20 dk santrifüjlenerek 

toplandı ve deiyonize su ve mutlak etanol ile birkaç kez yıkandı. Çökelti 80 0C’de 24 

saat bekletildi. Aynı işlemler paslanmaz çelik kaplı teflon otoklavda ve 150 0C’de 6, 

12 ve 24 saat bekletilerek tekrarlandı. Elde edilen ürün miktarı 0,27 gr  olarak 

tartıldı.



 

4. BULGULAR VE TARTIŞMA 

4.1 Nanoyapıların Mikroskobik Karakterizasyonu 

 

4.1.1 Fe3O4 nanotaneciklerin SEM-EDX ve TEM sonuçları

 

Nanotaneciklerin TEM görüntüsü de Şekil 4.1’de gösterilmektedir. Burada manyetik

özelliklerinden dolayı Fe3O4 nanotanecikler bir arada bulunma özelliği

göstermektedirler. 1 saat tepkime süresine sahip olan Fe3O4-1 nanoyapılarının

ortalama tanecik çapı 3,77 nm olmuştur. Bu nanoyapılar 6 ve 12 saat tepkime

süresine sahip olduklarında ise ortalama tanecik çapının 5,118 nm olarak değiştiği

görülmüştür. Bunun dışında Fe3O4 nanotaneciklerin farklı tepkime süreleri sonunda

elde edilen SEM-EDX sonuçları Şekil 4.2’de görülmektedir. Bu elde edilen SEM-

EDX görüntülerine bakıldığında Fe3O4 manyetik nanopartiküllerin tek biçimli

oktahedral morfolojiye sahip olduğu anlaşılmıştır. Nanopartiküllerin tepkime süresi

uzadığında çekirdek büyümesi ile birlikte partikül boyutlarının da değişim olduğu

saptanmıştır.

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 4.1: 1 (bir) saat sonunda elde edilen Fe3O4-1 manyetik nanotaneciklerinin

TEM görüntüsü.
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(a) (b) (c) (d)  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 4.2: Farklı tepkime sürelerinde elde edilmiş Fe3O4 numunelerine ait

SEMgörüntüleri (a) 1 saat, (b) 6 saat, (c) 12 saat, (d) 24 saat.

 

4.1.2 Bi2S3 nanotaneciklerin SEM-EDX sonuçları 

 

Bi2S3 nanotaneciklerinin farklı çözücü ortamı ve tepkime sürelerinde elde edilen

SEM-EDX sonuçları Şekil 4.3’de görülmektedir. Buradaki şekilde 24 saat etilen

glikol (EG):su (Şekil 4.3a), 24 saat su (Şekil 4.3b), 12 saat su (şekil 4.3c), 12 saat

EG:su (şekil 4.3d), 1 saat su (şekil 4.3e), 1 saat EG:su karışımı kullanılarak elde

edilmiş numunelere ait SEM-EDX görüntülerinin değerlendirilmesi yapılmıştır.

Buna göre Bi2S3 nanotaneciklerinin üretim sürecinde uygulanan sıcaklığın ve

stabilizörün değişimine göre farklı tepkiler verdiği sonucuna ulaşılmıştır. Yapılan 1

saatlik ısıl işleme bakıldığında nanoyapılar dikensi hal almaktadır. Bu dikensi yapılar

bir arada istiflenmiş ya da organize olmamış bir şekilde rastgele bir araya gelmiş

durumdadır. Bu yüzden etilen glikol katılan numunelerde daha çok çiçekleşme

görüldüğü, etilen glikol olmayan numunelerde ise çiçeksi ve dikensi olmayan büyük

yapılara da rastlanıldığı sonucuna varılmıştır. 12 saatlik ısıl işleme tabii tutulan

nanoparçacıklara bakıldığında ise çiviye benzeyen nanoyapıların bir araya gelerek

çiçek yapılar oluşturduğu gözlenmiştir. Burada yığın halinde bulunan çivi tarzı

nanoyapılardan daha ziyade çiçek oluşumunun tamamlandığı
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görülmektedir. Bunun sonucunda EG katkılanmasının nanoyapıların girintilerini

arttırdığı anlaşılmıştır. Saf su ile üretilen nanoparçacıklarda daha küçük ve

aralarındaki girintiler az olur iken EG katkılaması yapılan nanoparçacıklarda ise

girintilerinin fazla olduğu sonucuna varılmıştır. Nanoparçacıklar 24 saat ısıl işleme

maruz kaldıklarında ise tamamen çiçek oluşumu meydana gelmiştir. EG ile üretilen

nanoparçacıklarının boyutlarının su ile üretilen nanoparçacıklara göre nispetten daha

küçük olduğu görülmektedir. Bunun sebebinin EG katkısı yapılan nanoparçacıkların

girintilerinin fazla olduğundan dolayı çiçeği oluşturan çivimsi yapıların bir arada

durma eğilimi göstermesinden kaynaklandığı düşünülmektedir. Şekil 4.3’e

bakıldığında EG katkısındaki çivi tarzı yapıların daha kısa ve kalın, su ile üretilen

nanoparçacıklarda ise çivi benzeri yapıların daha uzun ve ince olduğu görülmüştür.

Bu tarz çivi benzeri yapıların bir araya gelme eğilimleri nispeten daha azdır. Bu

yüzden 24 saat ısıl işleme tabi tutulan numuneler için oluşan çiçek yaprakları

sayıldığında EG ile üretilmiş çiçeklerin yaprak sayısının saf su ile üretilmiş

çiçeklerden daha fazla olduğu anlaşılmıştır. Özetle Bi2S3 nanotaneciklerinin SEM-

EDX sonuçlarına göre bir saatlik ısıl işleme tabii tutulan numunelerde çiçeksi yapılar

oluşmaya başladığı görüldü. 12 saatlik ısıl işlem sonunda ise bunun tamamen çiçeksi

görüntü aldığı anlaşıldı 24 saat sonundaki ısıl işlemde ise çiçeksi morfolojinin

bozularak nanoçubuk formuna geldiği sonucuna varıldı.
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5  
 

150
o
C, 1 s 

H2O  
 
 
 
 

 

6  
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o
C, 1 s 

H2O:EG 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 4.3: 24 Saat (EG):su (1), 24 saat su(2), 12 saat su (3), 12 saat EG:su (4), 1 

saatsu (5), 1 saat EG:su (6) karışımı kullanılarak elde edilmiş numunelere 

ait SEM görüntüleri. 
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4.1.3 Bi2S3@Fe3O4 manyetik nanoparçacıkların SEM-EDX ve TEM sonuçları

 

Şekil 4.4’te Bi2S3@Fe3O4 manyetik nanoparçacıkların SEM görüntüleri ayrıntılı

olarak gösterilmektedir. SEM görüntüleri yakından incelendiğinde 1 saatlik Fe3O4 ile

doplama işlemi yapılan Bi2S3 nanoparçacıklarda morfolojik çiçek yapısının kısmen

de olsa korunduğu görülmüştür. Ancak 6, 12 ve 24 saatlik Fe3O4 ile doplama işlemi

yapılan Bi2S3 nanoparçacıklar da ise bu çiçek yapısının bozulduğu ve nanoçubuklara

dönüştükleri görülmüştür. Şekil 4.5’de Bi2S3@Fe3O4 manyetik nanoçubuklarına ait

TEM görüntüsü vardır. Şekil 4.5b’de ise Fe3O4 ile doplanan nanoçubuklar net bir

şekilde görülmektedir. Şekil 4.5c’de doplama yapılan Fe3O4 için HRTEM

görüntüsüne bakıldığında ortalama çapın yaklaşık 5,83 nm olduğu anlaşılmıştır.

Kompozit yapının EDX spektrumuna bakıldığında ise bu oluşan nanoçubuklar da Fe

atomlarının varlığı tespit edilmiştir. Buda onun Bi2S3 nanotaneciğine Fe3O4 ile

doplama yapılması sonucu oluştuğunu göstermektedir.
 

 

a b c d  
 
 
 
 
 
 
 
 

e f g ı 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Şekil 4.4: (a) Bi2S3-Fe3O4-1,(c) Bi2S3-Fe3O4-6, (e) Bi2S3-Fe3O4-7, (g) Bi2S3-Fe3O4-8
 

nanoyapılarının FESEM görüntüsü (b), (d), (f), (ı) nanoyapıların

büyütülmüş FESEM görüntüsü.
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a b 

  
  

c 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 4.5: Bi2S3@Fe3O4-8 manyetik nanopartikülünün (a) TEM görüntüsü (b) büyütülmüş

TEM görüntüsü (c) HRTEM görüntüsü.

 

4.2 Nanoyapıların Kimyasal Karakterizasyonu 

 

4.2.1 Fe3O4 manyetik nanotaneciklerin FTIR spektrumu ve XRD deseni

 

Manyetik nanopartiküllerin FTIR spektrumu alınarak kimyasal bileşimlerine bakıldı.

Buna göre yaklaşık 583 ve 456 cm
-l
 bandına tetrahedral bölgede (Fetetra↔O) ve okta-

hedral bölgede (Feocta↔O) metalin içsel gerilme titreşimlerinin neden olduğu

sonucuna varılmıştır [127, 128].
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Şekil 4.6: Fe3O4-3 manyetik nanopartikülünün FTIR spektrumu.

 

Şekil 4.7’de Fe3O4 manyetik nanotaneciklerin XRD deseni görülmektedir. Yakından

desene bakıldığında keskin tepeler görülmesi sonucu hidrotermal sentez yöntemi ile

saf ve iyi kristalize Fe3O4 ürünlerinin elde edildiğini anlaşılmıştır. Bu XRD

deseninde kırınım piklerine bakıldığında (1 1 1), (2 2 0), (3 1 1), (2 2 2), (4 0 0), (4 2

2), (5 1 1), (4 4 0), (6 2 0), (5 3 3), (6 2 2) ve (4 4 4) yüzey merkezli kübik (fcc) faz

düzeylerine dayanarak 2θ değerleri sırasıyla 18,3˚, 30,4˚, 35,6˚, 37,08˚, 43,3˚, 53,36˚,

57,3˚, 62,8˚, 70,98˚, 74,12˚, 74,98˚ ve 78,94˚ olduğu sonucuna varılmıştır. Bu çıkan

duruma göre yüzey merkezli kübik yapıda manyetik nanotaneciklerin oluştuğu

gözlemlenmiştir [127, 129].
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 4.7: Fe3O4-3 manyetik nanopartikülünün XRD deseni.
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4.2.2 Bi2S3 nanotaneciklerin EDX analizi ve  XRD deseni

Çizelge 4.1’de her bir numune için yapılan EDX analizleri verilmiştir. Buna göre  

tüm numunelerin başarılı bir şekilde  Bi ve S'den üretildiği tespit edilmiştir. 

Çizelge 4.1: Bi2S3 nanotanecikleri için numune kodları ve üretim koşullarını 

Numune  Bi2S3-1 Bi2S3-2 Bi2S3-3 Bi2S3-4 Bi2S3-5 Bi2S3-6 

Süre (saat) 1  1 12  12   24  24  

Sürfektant - EG - EG - EG 

 

Şekil 4.8'deki  grafikte gösterilen x-ışını kırınımı (XRD) analizi  ile bu sentezlenen

nanoyapıların faz kompozisyonları ve kristaliteleri araştırılmıştır. Buna göre 150

0C’de 12 ve 24 saat sonunda elde edilen Bi2S3 nanopartikülü için  XRD

spektrumunun kırınım tepeleri (0 2 0), (1 2 0), (2 2 0), (1 0 1), (1 1 1), (0 2 1), (2 3

0), (2 2 1), (3 0 1), (3 1 1), (2 4 0), (2 3 1), (0 4 1), (1 4 1), (4 2 1), (0 0 2), (4 3 1), (0

6 0), (2 5 1), (2 2 2) , (3 1 2), (0 6 1), (2 3 2) ve (6 4 0) karşılık gelen 2θ değerleri

sırasıyla 15,74˚, 17,65˚, 22,44˚, 23,74˚, 25,07˚, 27,42˚, 28,67˚, 31,86˚, 32,7˚, 33,96˚,

35,69˚, 36,61˚, 39,13˚, 40,06˚, 42,69˚, 45,60˚, 46,60˚, 48,38˚, 49,16˚, 51,41˚, 52,71˚,

52,92˚, 54,67˚ ve 59,29˚’ olarak belirlenmiştir. Buda saf ortorombik fazda oluşan

Bi2S3'ün ilgili pik konumlarını bize göstermektedir. X-ışını kırınımı (XRD) analizi

grafiğindeki görülen güçlü ve keskin kırınım tepeleri, üretilen Bi2S3 nanoyapılarının

kristalitelerinin iyi olduğunu gösterir. 24 saat sonunda elde edilen Bi2S3

nanoparçacıklarının grafikte  karakteristik (1 1 1) ve (2 3 0) kırınım tepelerine

bakıldığında 12 saatlik olana göre daha keskin ve şiddetli kırınım tepeleri

oluşturduğu görülür. Bu sebeple de  tepkime süresinde artış olmasının,nanoyapıların

kristalitesinin miktarının artmasında olumlu bir etkisi olduğu anlaşılmıştır.



 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Şekil 4.8: Bi2S3-3 ve Bi2S3-5 kodlu nanotaneciklerine ait XRD deseni.
 

 

4.2.3 Bi2S3@Fe3O4 manyetik nanotaneciklerin EDX analizi ve XRD deseni

 

Şekil 4.8'de Bi2S3@Fe3O4-8 manyetik nanoparçacıklara ait XRD deseni

görülmektedir. Ayrıca şekil 4.9'da Bi2S3@Fe3O4-8 manyetik nanoparçacıklara ait

EDX spektrumu görülmektedir. Şekil 4.10’daki grafikte ise sırasıyla saf Fe3O4-4

manyetik nanopartikülü, Bi2S3-5 nanopartikülü ve Bi2S3@Fe3O4 manyetik

nanoçubuklarına ait XRD desenleri görülmektedir. Grafikteki XRD kırınım

desenlerine bakıldığında Fe3O4’ün kübik spinel yapıda, Bi2S3’ün ise ortorombik

fazda olduğu görülmüştür. Bi2S3@Fe3O4 manyetik nanoçubukları 24 saatlik termal

işlem sonucunda üretilen Bi2S3 nanoyapılarına Fe3O4 doplanması sonucu üretilmiş

olduklarından dolayı manyetik nanoçubukların XRD modelinde, her iki Bi2S3 ve

Fe3O4 nano yapının kırınım tepeleri korunmuştur.
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Şekil 4.9: Bi2S3@Fe3O4-8 manyetik nanoparçacıklarına ait EDX-haritalama ve EDX
 

spektrumu.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Şekil 4.10: Bi2S3-5, Fe3O4-4 ve Bi2S3@Fe3O4-8 nanotaneciklerinin XRD deseni.
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4.3 Nanoyapıların Manyetik Karakterizasyonu 

4.3.1 Fe3O4 nanoyapıların manyetik karakterizasyonu

Çizelge 4.2’de üretilen Fe3O4 nanotaneciklerinin numune kodları, üretim koşulları ve

manyetik doygunluk değerleri gösterilmiştir.

Çizelge 4.2: Numune kodlar, üretim koşulları ve manyetik doygunluk değerleri. 

 

Numune Kodu Fe3O4-1 Fe3O4-2 Fe3O4-3 Fe3O4-4 

Tepkime 

Süresi(saat) 
1 6 12 24 

Doygun Mıknatıslama 

Değeri (emu/g) 
18,4 89,8 87,7 90,4 

 

Şekil 4.11’de Fe3O4 nanotaneciklerinin manyetizasyon eğrileri karşılaştırılması

verilmiştir. Bu Fe3O4 nanotaneciklerinin farklı tepkime sürelerindeki manyetizasyon

eğrilerine bakıldığında 1 saatlik tepkime ile üretilen Fe3O4 nanotaneciklerinin 6, 12

ve 24 saatlik tepkime sonunda elde edilenlere kıyasla daha düşük histerezis

gösterdiği görülür. Bunun sebebi ise 6, 12 ve 24 saat sonunda elde edilen Fe3O4 

manyetik nanotaneciklerinin oda sıcaklığında süper paramanyetik karakterde

olmalarıdır. Oda sıcaklığındaki Fe3O4-1, Fe3O4-2, Fe3O4-3 ve Fe3O4-4

nanotanecikleri için doygun mıknatıslanma değerleri sırasıyla 18,4 emu/g, 89,8

emu/g, 87,7 emu/g ve 90,4 emu/g olarak ölçülmüştür. Buna göre 1 saatlik

tepkimeden sonra elde edilen manyetik nanotaneciklere kıyasla 6, 12 ve 24 saatlik

tepkime ile  elde edilen manyetik nanotaneciklerin manyetiklik özelliği 5 kat daha

fazladır. Bu konudaki diğer yapılan akademik çalışmalara karşılaştırma amaçlı

bakıldığında ise Fe3O4 nanoparçacıklarının üretiminde ikili çöktürme yöntemi

kullanılması durumunda, doygun mıknatıslanma değerlerinin hep daha düşük çıktığı

anlaşılmıştır [130].
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Şekil 4.11: Farklı tepkime süresi sonunda elde edilen Fe3O4 nanotaneciklerin

manyetik histerezis eğrileri (a:1 saat, b:6 saat, c:12 saat ve d: 24 saat).

Buna göre yapılan diğer araştırmalardaki mıknatıslama değerleri ile bu tez çalışması

için üretilen Fe3O4 nanotaneciklerin mıknatıslanma değerleri arasında fark olduğu

görülmektedir. Bu oluşan mıknatıslama değeri farkı Fe3O4 nanotaneciklerinin yüksek

kristal özelliğinden kaynaklanmaktadır. Bunun dışında Fe3O4 nanotanecikleri 4 ayrı

tepkime süresinde üretiminin yapılmış olmasından dolayı tanecik çapları değişiklik

göstermiştir. Manyetik nanotaneciklerin ortalama çapı azaldıkça yüzey alanı

artmaktadır. Nanotaneciklerin manyetik karakterininin yükselmesinde asıl olarak

demir miktarındaki bu artış neden olmaktadır. Bu yüzden de mıknatıslık değerlerinde

bir değişim meydana gelme durumu mevcuttur. 6, 12, 24 saatlik tepkime sonunda

üretilen Fe3O4 nanotaneciklerinin çapları büyük olsa da, kristalitelerinin daha yüksek

olması nedeniyle 1 saatlik tepkime  sonunda elde edilen Fe3O4 nanotaneciklerine

kıyasla mıknatıslanma değerleri daha yüksek çıkmaktadır [130].
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4.3.2 Bi2S3@Fe3O4 Nanotaneciklerin Manyetik Karakterizasyonu 

Bi2S3 nanotaneciklere manyetik özellik kazandırmak için Fe3O4 ile doplanma 

yapılarak Bi2S3@Fe3O4 manyetik nanoçubukların üretimi başarı ile yapılmıştır. 

Çizelge 4.3’te bu Bi2S3 nanotaneciklerinin üretim süreleri, Fe3O4 doplama süreleri ve 

doygun mıknatıslama değerleri karşılaştırmalı olarak verilmiştir. 

Çizelge 4.3: Bi2S3@Fe3O4 nanoçubuklarının üretim aşamaları ve doygun 

mıknatıslama  değerleri. 

Numune Kodu 
Bi2S3 üretim 

süresi (saat) 

Fe3O4 doplama 

süresi (saat) 

Doygun Mıknatıslama 

Değeri (emu/g) 

Bi2S3@Fe3O4-1 12 1 2,24 

Bi2S3@Fe3O4-2 12 6 2,93 

Bi2S3@Fe3O4-3 12 12 3,73 

Bi2S3@Fe3O4-4 12 24 12,6 

Bi2S3@Fe3O4-5 24 1 2,67 

Bi2S3@Fe3O4-6 24 6 5,05 

Bi2S3@Fe3O4-7 24 12 18,6 

Bi2S3@Fe3O4-8 24 24 22,5 

 

Şekil 4.12’deki grafiklerde farklı tepkime sürelerindeki Bi2S3-3 ve Bi2S3-5 

nanoparçacıklarınının  Fe3O4 ile  katkılanması işlemi sonucu  üretilen  Bi2S3@Fe3O4 

nanotaneciklerin manyetizasyon eğrileri gösterilmiştir. Grafiklerdeki bu eğrilere 

bakıldığında Bi2S3@Fe3O4-8 nanotaneciğinin diğer bileşiklere oranla manyetik alan 

içerisinde daha  yüksek histerezis değeri gösterdiği görünmektedir.Bunun nedeni ise 

üretim tepkime süreleri farklı olan Bi2S3-3 ve Bi2S3-5 bileşiklerinin morfolojilerinin 

de farklılık oluşması ve Fe3O4 ile katkılanmaları sonucunda manyetizmaları farklı 

bileşikler oluşmasıdır. Bi2S3-5 nanoparçacıklar özellikle nanoçubuk formunda daha 

fazla Fe3O4 doplanabilecek yüzey alanına sahip olurlar. Buda onların manyetik 

özelliğinin yüksek olmasına neden olmaktadır. 1, 6, 12, 24 saatlik doplama işleminde 

sırasıyla tepkime süresi uzadıkça manyetik nanotaneciklerin doygun mıknatıslanma 

değerinin arttığı gözlemlenmiştir. Bu alanda daha önce çalışma yapan 

araştırmacıların verileri ile karşılaştırıldığında ise Bi2S3@Fe3O4-8 nanotaneciğinin en 

yüksek doygun mıknatıslanma değerini taşıdığı tespit edilmiştir [131]. 
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Şekil  4.12: Farklı tepkime süresinde Fe3O4 doplanması sonunda elde edilen

manyetik nanotaneciklerin histerezis eğrileri (a, b:1 saat; c, d:6 saat; e, f:12

saat; g, h:24 saat doplama).
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5.  SONUÇ VE ÖNERİLER 

Hidrotermal sentez yöntemi kullanılarak Bi2S3 nanoçiçek yapılar ve Fe3O4 

nanoyapılar başarılı bir şekilde üretildi. Bi2S3 nanoçiçek yapılara Fe3O4 nanoyapıların 

katkılama işlemi yapılması sonucu Bi2S3@Fe3O4 yapıdaki nano kompozitler üretildi. 

Yapılan bu katkılama işleminin hem Bi2S3 hem de Fe3O4 ün kristal yapısında 

herhangibi bir değişikliğe yol açmadığı anlaşıldı. Dolayısıyla üretilen Bi2S3@Fe3O4 

yapının kompozit formda oluştuğu kabul edildi. Yapılan çalışmada üretim 

koşullarının ve üretim sürelerinin üretilen nanoyapıların ve nano kompozitlerin 

morfolojilerine, kristal yapılarına, manyetik özelliklerine olan etkileri araştırıldı. 

Üretim sürecinde uygulanan belli prosedürlerin elde edilen yapıların morfolojik ve 

manyetik özelliklerini değiştirdiği görüldü. Örneğin Bi2S3 yapılara üretim sürecinde 

uygulanan ısıl işlemin süresinin artmasının Bi2S3 yapıların çiçeksi formlarının 

bozulmasına sebep olduğu anlaşıldı. Bi2S3@Fe3O4 yapıdaki nano kompozitlereüretim 

aşamasında uygulanan sıcaklık süresinin arttırılması ile elde edilen yapıların 

manyetik doygunluk oranında azalma olduğu görüldü.

Bu çalışmamızda literatüre yüksek manyetik doygunluk özelliğine sahip 

Bi2S3@Fe3O4 nano kompozitlerin karakterizasyon işlemi kazandırılmıştır. 

Bi2S3@Fe3O4 nano kompozitler bilgisayarlı tomografi/manyetik rezonans dual 

kontrast ajanı potansiyeline sahip olmak ile birlikte, birçok katalitik, fototermal 

uygulamalar, katalitik uygulamalarda kullanılabilme potansiyeline de sahiptirler.

Ayrıca sahip olduğu yumuşak ferromanyetik özellikler sebebiyle Ha (Hartman 

sayıları) manyetik uygulamalarında kullanılabileceği gibi katalizör olarak 

kullanıldığında ise manyetik filtreleme işlemlerini başarılı bir şekilde yerine 

getirebilme potansiyeline sahiptir. 
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