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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

COZELTI PLAZMA SISTEMI ILE
ALTIN NANOPARCACIK SENTEZI

Dilek KECECI
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dali
Damisman: Dr. Ogr. Uyesi Mehmet OZKAN

Boyut olarak 100 nm’nin altindaki malzemeleri nano malzemeler olarak
tanimlayabiliriz. Nano malzemeler elektronik, saglik, ¢evre, enerji gibi birgok alanda
kullanilmaktadir. Nano malzemeler elektrik, termal, optik, mekanik ve manyetik
ozellikleri nedeni ile daha ekonomik, saglam ve hafiftirler. Nano malzemeler igerisinde
metalik nanoparcacik sentezi kullanim alanlarinin genisligi agisindan oldukga biiyiik bir
oneme sahiptir. Bu dogrultuda ¢alisma kapsaminda altin nanoparcaciklarin 6zellikle
elektronik ve saglik alaninda kullaniminin ¢ok olmasi nedeni ile altin nanopargacik
(AuNp) sentezi yapilmasi amaglanmustir.

Chloroauric asit (HAuCly) ¢6zeltisi kullanarak, son zamanlarda metalik nanopargacik
sentezi i¢in yeni bir yontem olana Cozelti Plazmasi Yontemi (CPY) ile altin
nanoparcacik (AuNp) sentezi yapilmistir. Calisma ti¢ farkli derisim degerinde ve {i¢
farkli voltaj degerinde tekrarlanmigtir. Bu parametreler dogrultusunda 10, 20 ve 30
dakika c¢alisma siireleri ile altin nanoparcacik elde edilmistir. 3.4 mM stok olarak
hazirlanan HAuCls.3H,O ¢ozeltisinden hazirlanan 100 ml 0.5, 1 ve 1.5 mM
HAUCI;.3H,0  ¢ozeltileri  ile farkli siire ve gerilim degerlerinde deneyler
gergeklestirilmistir.

Sentezlenen AuNp larin boyutlarina ¢aligsma siiresinin, uygulama voltajinin ve ¢ozelti
derisiminin etkileri incelenmistir. AuNp larin boyut analizleri Alan Emisyonlu Taramali

Elektron Mikroskobu (FESEM) ile incelenmistir.



AUNp larin kristal yapist X-151n1 Difraktometresi (XRD) ile incelenmis olup, ¢alisma
esnasinda belirli siirelerde ¢ozelti icerisinden numuneler alinarak uygulama siiresinin
AUNDp boyutuna etkisi ve ¢ozelti stvisinin sogumasina etkisi arastirilmistir.

2021, x + 41 sayfa

Anahtar Kelimeler: Nanoteknoloji, Altin nanopargacik, Cozelti plazma yontemi.



ABSTRACT
M.Sc. Thesis

SOLUTION PLASMA SYSTEM WITH
GOLDEN NANOPARTIC SYNTHESIS

Dilek KECECI
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physic
Supervisor: Asst. Prof. Mehmet OZKAN

We can define materials below 100 nm in size as nanomaterials. Nano materials are
used in many fields such as electronics, health, environment and energy. Nano materials
are more economical, durable and lighter due to their electrical, thermal, optical,
mechanical and magnetic properties. Metallic nanoparticle synthesis among
nanomaterials is of great importance in terms of the width of its usage areas. In this
direction, it was aimed to synthesize gold nanoparticle (AuNP) within the scope of the
study, due to the high use of gold nanoparticles, especially in electronics and healthcare.
Using chloroauric acid (HAuCI,) solution, gold nanoparticle synthesis (AuNp) has been
performed by Solution Plasma Method (SPM), which is a new method for metallic
nanoparticle synthesis.

The study was repeated at three different concentrations and three different voltage
values. In line with these parameters, gold nanoparticles were obtained with working
times of 10, 20 and 30 minutes. Experiments at different time and voltage values were
performed with 100 ml 0.5, 1 and 1.5 mM HAuCI,.3H,0 solutions prepared from a 3.4
mM stock HAuCl,.3H,0 solution.

The effects of working time, application voltage and solution concentration on the sizes
of synthesized AuNp were investigated. Size analysis of AuNp s were examined by

Field Emission Scanning Electron Microscope (FESEM).



The crystal structure of AuUNPs were examined by X-ray Diffractometer (XRD), and the
effect of the application time on the size of AuNP and the absorbance of the solution
fluid was investigated by taking samples from the solution at certain times during the

study.

2021, x + 41 pages

Keywords: Nanotechnology, Gold nanoparticle, Solution plasma method.
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1. GIRIS

Nanoteknoloji, 1 ile 100 nanometre boyutlardaki maddelerin kontrol edilmesi ve
maddeyi olusturan atomlarin diziliminde elde edilmesini istedigimiz ozelliklere gore
degistirerek islevsel hale getirilmesine yarayan bilim dalidir. Buna 6rnek olarak ayni
karbon sayisina sahip, fakat atom dizilimlerinden dolay1 farklt maddeler olan elmas ve
komiirii verebiliriz. Nanoteknoloji ulagim, savunma, uzay sanayi, elektronik, malzeme,

enerji ve tip gibi birgok alanda kullanilmaktadir.

Nanopargacik iiretiminde asagidan yukariya yaklasim ya da yukaridan asagiya yaklagim
yontemleri ile indirgeyici ajanlar kullanarak elde edebiliriz. Buna ilaveten nanopargacik
elde edecegimiz bir diger yontem ise Cozelti Plazmasi Yontemi (CPY)’dir. CPY, sulu

¢ozeltide igerisinde olusturulan elektriksel desarj ile nanopartikiil elde edilmektedir.

Nanoparcaciklarda mikro seviyeden nano seviyeye gecildiginde optik, elektriksel,
fiziksel ve renk gibi birgok 6zelliklerinde degisim goriilmektedir. Ornegin; Altin gibi
normal Olgeklerde kimyasal olarak inert olan bir madde, nano-Olgekte potansiyel
kimyasal katalizor islevi gorebilir. 20 nm’lik bir altin nanoparcacigi kirmizi renkteyken,
(Zhao Y vd. 2008, Luther W 2004). giimiis nanopargacigin rengi sarimsi, gri, platin ve

palladyum nanoparcaciklarin ise siyahtir.

Altin, eskiden cicek hastaligi, kizamik gibi hastaliklarda tedavi i¢in kullanilirdi.
Zamanimizda ise altin nanoparcaciklari, kanser tedavisi ve goriintiilenmesiyle ilgili
arastirmalar devam etmektedir. AuNP, kolay sentezi, optik Ozellikleri gibi bir¢ok

kendine ait karakteristik fiziksel ve kimyasal 6zelliklere sahiptir.

Bu calismada c¢ozelti plazmasi yontemi kullanilarak altin nanopargacik sentezi
gerceklestirilmistir. Altin nanopargacik sentezi sirasinda ¢ozelti konsantrasyonunun,
uygulanan geriliminin ve uygulama siiresinin, sentezlenen altin pargaciklarin boyutuna
ve verime olan etkisi taramali elektron mikroskobu (FESEM), X 1sinlar1 kirinimi (XRD)

ve UV goriniir spektrometresiyle karakterize edilmistir.



2. NANOTEKNOLOJi

Nanoteknoloji, ilk olarak 1959 yilindan Nobel 6diil sahibi fizik¢i Richard Feynman’in
“Asagida herkese yetecek kadar yer var “ (there is a plenty of room at the bottom) adli
konusmasinda; atomlarin ve molekiillerin, molekiil boyutta yeni malzeme ve cihazlarin
tiretilmesi ile kontrol edilebilecegini vurgulamasiyla hayatimiza girmistir. (Feynman R
P 1960, Binnig G vd. 1982)

Nano kelimesi Yunancada ciice anlamina gelmektedir. Nano ile tanmimlanan ifade
herhangi bir Olgliniin milyarda birini gostermektedir. Metrenin milyarda birine
“nanometre” denilmektedir. Nano sembolii “n” ile gdsterilir. (Inm = 10 )

Nanometre yan yana konulmus 6 karbon atomunun veya 10 su atomunun eni kadardir.

(http://nanoteknolojinedir.com)

Nanoteknoloji kelimesi ilk olarak Tokyo Bilim Universitesi’nden Norio Taniguchi’nin
1974 de yayinladigr makalesindeki tanimi; Nanoteknoloji malzemelerin atom-atom ya
da molekiil-molekiil islenmesi, ayrilmasi, birlestirilmesi, bozulmasi olarak ifade
etmistir. Atom ve molekiillerin incelenmesinde kullanilan “Taramali Tiinelleme
Mikroskobu” ve “Atomik Kuvvet Mikroskobun” bulunmasiyla nanoteknoloji hizla

gelismistir.

Nanoteknolojinin bu kadar 6nemli ve heyecan verici olmasinin nedeni atom ve molekiil
diizeyinde geligsmis kimyasal, fiziksel ve biyolojik olarak istenilen 6zelliklerde yapilar
elde edilmesidir. Ornegin elmas ve komiir aym karbon sayisina sahiptir ancak
molekiiller yapisinin farkliligindan farkli element olusturmaktadir. Nanoteknoloji, tip ve
saglik, uzay ve havacilik, bilgisayar teknolojisinde, tarim, enerji, savunma, tekstil gibi

bir¢ok alanda kullanilmaktadir (Goddard W A vd. 2002)

Altin elementi makroskobik boyutta sar1 renkte goziikiirken, nano boyutlarda kirmizi ve
mavi renkte goriinebilmektedir. Altin normalde hig reaksiyona girmezken, nano boyutta

cok aktif bir elementtir. Silikon makro seviyede yalitkan iken nano seviyede iletkendir.


http://nanoteknolojinedir.com/

Buna benzer bir¢ok malzemenin makro ve nano boyutta birgok fiziksel ve kimyasal
ozelligi farklilik gostermektedir (Akyiiz A O vd. 2017) Altin nanopartikiiller olaganiistii
verimlilikle 15181 sogurur ve sacgar. Altin nanopargaciklar en kararli metal
nanopargaciklardan biridir. AUNp altinin sudaki ¢6zeltisinde mikrometreden daha kii¢iik
boyutlu pargaciklarin askida kalmasiyla meydana gelmektedir. (Akyiiz A O vd. 2016)

Nanoparcacik sentezinde ise sulu c¢ozelti i¢inde olusturulan elektriksel desarj ile
nanopargacik iiretimi miimkiindiir. Bu yontemin adi “Cozelti Plazma Yontemi (CPY)

olarak isimlendirilmistir. (Takai 2008)

2.1 Nanoparcacik Uretim Yontemleri

Nano malzemenin fiiretiminde; yukaridan-asagiya (top down) ve asagidan-yukariya
(bottom up) olmak tizere iki yontem mevcuttur (Yazic1 E 2009)

Yukaridan-asagiya yonteminde, malzeme biitlin olarak ele alarak fiziksel veya kimyasal
islemler sonucu nano boyut denilen ¢ok kiiciik parcalara ayrilmasidir. Bu yaklagimda
kimyasal asindirma teknikleriyle son derece kusursuz yiizey sekillendirmeyle,
mikroskobik boyutlar nanometre 6l¢egine indirilir.

Asagidan-yukariya yonteminde, malzeme atomlarn ve molekiillerin kimyasal
reaksiyonlar sonucu partikiillerin biiyiimesi sonucu elde edilir. Nano pargacik iiretim

yontemleri sematik olarak Sekil 2.1°de gosterilmistir.

l Uretim Yéntemleri |
| |
| | ]
l Yukaridan Asagiya | l Asagidan Yukariya |
I | | | | 1 | |
Mekanik K|m\_/a‘sall Baler Fm!(s_eI_Buhar Molekiiler Isin
Biriktirme Biriktirme Sol-Jel .
Asindirma . . . N Demeti
Yontemi Yéntemi

Sekil 2.1 Nanopargacik iiretim yontemleri.




2.1.1 Yukaridan Asagiya Yaklasim

Yukaridan asagiya yaklasimda, hacimsel yonden biiyiilk olan yapilari nano yapilara
doniistiirmek i¢in; yliksek enerjili bilyeli 6glitme, mekanik ve kimyasal islemler,

daglama, elektriksel desarj, kimyasal 1s1l ve dogal yontemlerdir (Koch C C 2003).

Bu yontemle hacim olarak biiyiik olan malzemeye gerekli kimyasal veya mekaniksel
islemlerden gecirilerek istenilen yapida nanoparcaciga doniistiiriilir. Kullanilan bu
yontemle yiiksek seviyede enerji tiikketimi gereklidir Yukaridan asagi yontemle, nano
elektronik alani, optik alani, mekanik ya da plazma islemiyle son derece hassas yiizey

sekillendirme gergeklestirebilmektedir.
Mekanik Asindirma
Mekanik dgiitiiciilerle boyut kiigliltme isleminin temelinde numuneye, 6giitlicii ortam ve

numune arasindaki ¢arpigmalar sonucu enerji uygulamasina dayanir.

Sekil 2.2’de ogiitiicti islemler gosterilmistir (Claudio L D C Ve Brian S M 2002).

Sekil 2.2 Mekanik asindirma ile pargaciklarin kiigtiltiilmesi.

Mekanik asindirma yonteminde malzeme ¢arpisan iki bilye arasina konulur, bilyeler
hareket ettik¢e ogiitiicli gérevi gorerek malzemeyi sikistirip parcalara ayirir, bu siiregte

ortaya yogun toz bulutu ¢ikmaktadir.

Bu yontemde ilk 6nce ince ve diizensiz parcaciklar olusur. Bilyeler hareket ettikce
pargaciklarda olusan deformasyon artarak olusan bu toz bulutu ve pargaciklardan nano

malzeme elde edilir. Bilyeleri ileri- geri hareketini saglarsak 20 nm’den kiigiik homojen



pargaciklar elde edilebilmektedir. Alagimlar, yari1 kristal fazlar ve alasim olmayan

fazlarin elde edilmesi yontemidir (Koch C C 2003, Claudio L D C Ve Brian S M 2002).

2.2.2 Asagidan Yukariya Yaklasimi

Asagidan yukar1 {iretim yontemi daha ¢ok organik malzemelerde goriilmektedir.
Biyoloji ve kimya alaninda tercih edilir. Asagidan yukar iiretim yonteminde maddenin
icindeki faz hali Onemlidir. Nano molekiillerin atomlardan olusmasi kimyasal bir
islemdir (Koch C C 2003, Vandana S P 2005). Ve bu islem nano kimyaya
dayanmaktadir (Rietman E A 2001, Saritas S vd. 2007).

Nano yapidaki katmanlar ya da kiimeleri olusturmak iizere gaz veya sivi fazda ya da
vakumda uygulanabilecek, kendiliginden diizenlenmeye dayali ¢ok sayida teknik
gelistirilmistir. Ana yontemlerden bazilar1 Kendiliginden-Diizenlenmis Tekli-Katmanlar
(KDTK), Yas Kimyasal Sentez ve Gaz Fazda ya da Vakumda Biriktirme teknikleridir
(Menceloglu Y Z vd. 2008).

Bu genel tekniklerin alt bagliklar1 ise sol-jel, kimyasal buhar depolama, plazma ya da
alev sentezi, lazer piroliz, atomik ya da molekiiler yogunlasma olarak ifade edilmektedir

(Kumar V 2007).

Kimyasal Buhar Biriktirme Yontemi (Chemical Vapour Deposition- CVD)

Kimyasal buhar biriktirme yontemi, genel olarak gaz fazindan kat1 faza gecerek nano
parcacik tretim tekniklerinden biridir. Bu yontem genellikle ince film kaplamalarinda

kullanilmaktadir.

Baslangicta reaktan gazlar, tagiyici gazlar ve inert gazlarin karisimi belli akis hizlarinda
reaksiyonun meydana gelecegi vakum odalarina gonderilir. Bu yontemde kullanilan
inert gaz, kimyasal reaksiyona girmeyen atil gazdir. Reaksiyon sirasinda havadaki

oksijenden ve nemden olusan oksidasyon ve hidroliz olayini engellemeye yardimcidir.



Dogada bol miktarda bulunmasi ve diisilk maliyetli olmasindan dolay1 saflastirilmis
azot ve argon gazi en yaygin kullanilan inert gazlardir. Tasiyict gazlar, buharlagsmis
maddeleri tasimak i¢in kullanilir.

Reaktan gazlar ise reaksiyondan iirlin liretmeye yarayan bilesiklerdir. Reaksiyona
girecek olan gazlar alttaslar iizerine hareket ederler ve reaktan gazlar bu ylizeyde
sogurulurlar. Boylece ince bir film olusur. Reaksiyona girmeyen iiriinler ise vakum

odasindan uzaklastirilir.

Kimyasal buhar biriktirme yonteminin avantaji saf malzeme iiretimi, gaz akis hizi,
basing, sicaklik ve biriktirme stireleri gibi nicelikleri degistirerek istenilen nanometrik

boyutta malzeme iiretimi gergeklestirilebilmesidir.

Dezavantajlan ise, zehirli, yanic1 ve patlayict gazlarin kullanimindan olay1 ortaya
cikacak giivenlik sorunu, yiiksek sicakliga dayanamayan altliklardir. CVD reaktorii
Sekil 2.3’te sematik olarak goriilmektedir. CVD c¢esitleri, atmosferik basingta, diisiik

basingta, plazma destekli, lazer destekli olarak ayrilir (Tarimer ve Sar1 2006).

Reaction room
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Sekil 2.3 Chemical Vapour Deposition (CVD) reaktoriiniin sematik gosterimi.




Fiziksel Buhar Biriktirme (Physical Vapour Deposition -PVD)

Fiziksel buhar biriktirme yontemi, vakumlanmis bir ortamda 1sitici sayesinde
buharlastirilan kaplayict malzemenin alttas iizerinde ince bir film olusturmas1 ya da kati
haldeki malzemenin yiiksek enerjiyle iyonlastirilmis ve reaktif gazlarla plazma haline
getirilerek, kontrollii olarak, kaplanacak malzemenin lizerine yapistirilmasi, islemi

olarak 6zetlenebilir. PVD, buharlastirma ve sagtirma (Sputter) olarak iki ¢esittir.
Buharlastirma

Malzeme vakum ortami icerisinde buharlagsmasi gereken sicakliga kadar 1sitilir,
buharlagsmasi saglanan malzeme daha soguk olan alttaglar {izerine tasinarak

yogunlasarak nanoboyutta depolanmasi saglanir.
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Sekil 2.4 Buharlastirma yonteminin sematik gosterilisi.

Sicratma (Sputter)

Sigratma yOntemi, vakumlanmis ortama tepkimeye girmeyen inert bir gaz gonderilir.

Genellikle kullanilan gaz Argon (Ar)’dur. Ar gazi vakumlu ortamda, yiiksek elektrik



altinda hizlandirilmis elektronlarla garpismasi sonucu iyonlasir. Iyonlasan Ar gazi

katoda dogru hareket ederek hedef metalden elektron koparir.

Bu carpisma sonucu kinetik enerji kazanan atomlar anodun Oniine yerlestirilen alttas
tizerine biriktirilir. Sigratmada hedef malzeme iletken ise, dogru akim (direkt current-

DC), hedef malzeme yalitkan ise, radyo frekans (radio frequency- RF) kullanilir.

Sekil 2.5 Sigratma sisteminin sematik goriintiisii. 2)DC sigratma, b)RF si¢ratma
Fiziksel buhar biriktirme yOnteminin avantaji daha diisiik sicaklikta kaplama

yapilabilmesidir.

Molekiiler Isitn Demeti (Molecular Beam Epitaxi - MBE)

Ince bir alt katman {izerine yari iletken tek kristal tabalarin biiyiitiilmesi ydntemine
“epitaksi” denilmektedir. Tabaka ve alttas ayni alasimdan olusuyorsa homoepitaksi,
alttas tlizerine farkli alagim ile biiyilitme gerceklesiyorsa “heteroepitaksi” denilmektedir.

Yiiksek vakum ortaminda kristal biiyiitme teknigi olarak adlandirilan molekiiler 151
demetinde sistem giris, hazirlik ve biiyiitme odasi olarak 3 ana vakum odasindan

olusmaktadir.

MBE de diisiik basing, yliksek vakum altinda taban numune 1sitilmaktadir. Hiicrelerin

icerisinde kaynak malzemeler bulunmaktadir. Hiicreler belli bir sicaklikta tutularak



efiizyona ugrarlar. Atom demetleri her bir hiicre icerisinde kapaklar tarafindan kontrol
edilerek ¢cikmaktadir. Uretmek istedigimiz malzemeyi bu sekilde biiyiitebiliriz.

RHEED (Reflection High Energy Electron Diffraction, Yansima Yiiksek Enerjili
Elektron Kirinimi) siddet salinimlari, MBE deki biiylitme oranlarinin hassas, hizli

direkt 6l¢timlerinde kullanilmaktadir.
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Sekil 2.6 Esas biiyiime kaynaklari, kapaklar, 1s1n aki detektdrii ve yapinin biiylimesi boyunca

gorilintiilenmesi i¢in RHEED sistemini gosteren basit MBE odasinin iisten goriintiisii.

Sol - Jel Yontemi

Sol-Jel yontemi, kat1 maddenin sivi igerisinde ¢oziinmeden kalan kismi “sol” fazdan,
sivi iginde gozenekli yapilarin ag olusturarak kat1 form “jel” faza doniistimiidiir.

Sol- Jel, etanol, su bazli asidik veya bazik ¢ozelti igerisine siilfat gibi metal oksit 6n
baslaticilarin hidrolizi ve kondenzasyonu (iki molekiiliin i¢erisinde bulunan kiigiik su

molekiiliinii digar1 atarak kendi aralarinda birlesmesi olay1) yontemiyle elde edilir.

Coziinebilen 6n baslaticilar metal alkoksitler ya da metal tuzlaridir. Akoksitler M(OR),
formuliiyle ifade edilir. Burada M, kaplanacak metal malzemeyi R, CH3; (Metil) C,Hs

(Etil) vb. alkil grubunu, n metalin degerine gore degisen degerligi ifade eder.



Metal alkoksitler, elektronegatif ozellikleri sayesinde yiiksek reaktiflik gosterir.
OR‘deki alkil gruplar1 degistirerek elde edecegimiz nanopargacigin fiziksel

Ozelliklerinde degisiklik saglanabilir.

Hidroliz sirasinda sudaki OH" iyonu ile alkositteki OR- iyoni yer degistirir.

Si- OR + HOH - Si— OH + ROH
Polimerizasyon asamasinda hidroliz olmus Si—OH molekiilleri su kondenzasyonu
(suyun agiga c¢ikmasi) ve alkol kondenzasyonu (alkoliin agiga ¢ikmasi) reaksiyonlar

sonucunda Si-O-Si baglarini olusturur. Bu asama sol fazdan jele faza gegis asamasidir.

Jellesme, kollaidal taneciklerin (gercek ¢ozelti ile heterojen karigimlar arasinda yer alan
ara karisim) ve tim ¢Ozelti hacmini kapsayan biiyliyen polimer aglarinin bir araya

gelmesiyle meydana gelir.

Yaglanma islemi, hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlarinin jeli olusturmasindan sonra
meydana gelir. Yaslanma siireci, 1slak bir jelin uzun siire saklanarak igerisinde bulunan
kimyasallarin kendi icerisinde gerceklestirdigi reaksiyonlarla kararli yapiya gelmesidir.

Yagslandirmadan sonra kurutma islemi gelmektedir.

Kurutma isleminin yontemine gore xerogel ve aerogel olarak farkl {irlinler ortaya ¢ikar.
Ortam sicakliginda ve atmosferik basing altinda c¢oziicii olan alkol ve suyun
giderilmesiyle jel biiziilerek gozenekli jel adi verilen xerogel, diisiik yogunluklu siiper

kritik kurutma yontemiyle ise aerogel olusur.

Sinterleme sol-jel ‘in en son adimidir. Jellesen madde, malzeme grubuna gore belirli

sicaklikta 1sitilarak malzemede olusan tanecikler arasi bosluklarin azaltilmasi saglanir.
Sol-Jel yonteminin avantajlari, oda sicakligina yakin diisik sicakliklarda
tiretilebilmesidir. Bdylece malzemenin karakteristik 06zellikleri bozulmadan saf,

homojen nano parcacik elde edilmektedir. Cam {izerine ince kaplamalara olanak saglar.

Dezavantajlar1 ise, siire¢ zaman alic1 oldugu i¢in biiylik 6lgekli iiretim yapilamaz.

Baslangi¢ malzemeleri pahali ve neme duyarlidir.
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Sol- Jel, daldirma ile kaplama, dondiirme ile kaplama ve piiskiirtme ile kaplama olmak

tizere 3 farkli kaplama teknigi mevcuttur.

Sol-jel yontemiyle bu malzemelerin tretiminin sematik gosterimi Sekil 2.7’de

goriilmektedir.
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Sekil 2.7 Sol-jel teknolojisi ve bu teknolojiyle tiretilebilecek malzemelerin gosterimi.

Sekilde goriilen sol, sivi faz iginde askida duran birkag yiiz nanometre g¢apindaki kati
parcaciklardan olusur. Daha sonra bu kati1 pargaciklar, kat1 makro molekiillerin ig¢ine daldirildig:
sivi fazda (¢0ziicili) yeni faz (jel) olarak yogunlasir. Olusan jelin diisiik sicaklik (20-100 °C)

islemine tabi tutularak kurutulmasi ile porlu kati matris (herojel) yapilari olusur.

Sol-jel yontemi kullanilarak pargacik iiretim asamalari Sekil 2.8’de verilmistir. Bu asamalar

karigtirma, sogutma, jellesme, yaslandirma, kurutma, stabilizasyon ve son olarak

yogunlagmadir.
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Sekil 2.8 Sol-jel yontemi ile parcacik iiretim asamalarinin gekilsel gosterimi.
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3. ALTININ OZELLIiKLERIi

Altin Latince’de parlamak anlamina gelen kimyasal simgesi Au olan, sar1 renkte bir
elementtir. Elektrigi ve 1siy1 iyi iletir. Kolaylikla tepkimeye girmeyen ¢ok kararli bir
element oldugundan sudan ve havadan etkilenmez. Bundan dolay1r kararmaz ve

paslanmaz. Yumusak oldugundan kolayca doviiliip bigimlendirilebilmektedir.

Cesitli uygulamalarda kullanilan oldukca az sayidaki altin bilesikleri arasinda en
onemlileri altin (I) kloriir (AuCl), altin (IIT) kloriir ya da altin trikloriir (AuCl3) ve
kloroaurik asittir (HAUCly,).

AUCl; su, alkol ve eterde ¢oziiniir, fotografcilikta ve kaplamada kullanilir. Kloroaurik
asit, kimyasal formiilii HAuCl’ye sahip inorganik bir bilesiktir. Hem trihidrat hem de
tetrahidrat bilinmektedir. Turuncu-sar1 bir kat1 olan kloroaurik asitin saflastirilmasinda
ara maddedir. Kati1 kloroaurik asit sadece suda degil alkoller, esterler, eterler ve ketonlar

gibi bir¢ok oksijen igeren ¢oziiciide de ¢oziiniir.

Altin yogun bir element oldugu icin X 1sinlarin1 gegirmemektedir. Isin tedavisi i¢in
hedeflenmis alana ve daha duyarli radyasyon dozuna olanak saglar. Kanser ilaglarinda,
altin partikiillerine tutunarak viicutta bulunan tiimorleri hedef alarak tutunur, bdylece
saglikli hiicreler 6lmemis olur. Altin ve bilesikleri yanmayi ve tahrisi 6nleyen 6zellikleri
sayesinde eklem iltihabi tedavisinde romatolojistler tarafindan tercih edilmektedir.
Kolloidal altin, sivi 6rnekteki kimyasal maddenin tespiti (rapid) i¢in kullanilmaktadir.
Bu testler gebelik testi, tiip bebek testi, timor varligi, alerji testi rapid testlerdir. Birgok
cerrah, X-ray 1sin1 altinda en iyi goriinebildigi icin altin kapli stentleri tercih
etmektedirler. Altin, bakteri tiremesine kars1 yiiksek direng gdsterdigi i¢in, kulak i¢i gibi
enfeksiyon riski olan yerlerde, implantlarda kullanilacak madde olarak segilir.

Altin elektronikte transistorler ve entegre devreler gibi yari iletken elemanlarin i¢
yapimindaki baglantilarda, ince altin tel ve seritler olarak kullanilmasidir. Altinin
elektronik baskili devrelerde kullanilmasinin nedenleri; bozulmaya kars1 dayanikliligs,
yiiksek elektrik iletkenligi, c¢evresine baglanma kolayligidir. Giivenli baglantilara
ihtiyag olduk¢a altin gereklidir. Bilgisayarlarda da altin uglu konektorler (elektronik
devre baglayicilart) kullanilir (https://tr.wikipedia.org/wiki/Alt%C4%B1n)
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3.1 Altin Nanoparcacik

Altin nanopargaciklar (AuNp) farklt boyut ve renklerde bulunabilmektedir. AuNp
sactig1 15181n rengi biiyiikliiklerine gore degismektedir.

Ornegin; 100 nm’den daha kiiciik tanecik boyutuna sahip AuNp lar kirmizi renk ve
tonlarin1 yansitirken, 100 nm ve iizerinde kalan ¢ozeltiler AuNp boyutu nedeniyle farkl
renklerde goriinmektedir. Bunun sebebi AuNp’nin yilizey elektronlarmin toplu
titresimine baglidir. (Ingram vd. 1997, Daniel vd. 2004). AuNp iizerine gelen 1sin
rezonans dalga boyu tarafindan tutularak yiizeyde bulunan elektronlarin titresimine

neden olmaktadir.

Yaklagik 13 nm capindaki AuNp’lar yesil 15181 tutarlar ve bu da goriinen 151k
spektromunda yaklasik 520 nm’de ylizey plazmon bandina karsilik gelir, bdylece Au
nanopargaciklar kirmizi renkte goriiniirler (Zhao vd. 2008).

Kiiciik Au nanoparcaciklarda yiizey elektronlari gelen i1sikla dipol moda titresirler.
Nanoparcaciklarin boyutlar1 arttikga, gelen 1s1ik nanopargaciklari homojen olarak
polarize edemez. Bu durum yiizey plazmon bandinin kirmiziya kaymasina ve

genislemesine sebep olur (Daniel ve Astruc 2004).

Metalik nanopargaciklar serbest elektronlar sayesinde daha iyi optik 6zelliklere sahiptir.
(Hayat 1989, Javois 1999, Foss ve Feldheim 2001).Goriiniir 151k bolgesinde giiglii bir
sogurma bandi olusur ve gelen 15181n elektronlarinin toplu titresimine sebep olur. Bu

olay yiizey plazmon rezonansi olarak bilinmektedir. (Lee 2007).

Sekil 3.1 Au nanopargaciklarin sagtig1 15181n rengi biiytikliikleri ile degismektedir.
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3.2 Altin Nanoparcacik Sentezi

Altin nanopargacik iiretimini, asagidan-yukari ve yukaridan-asagiya nanopargacik
yontemlerinden baska, kimyasal olarak indirgeyici kullanarak da elde edilebilmektedir.
Indirgenme, bir atomun elektronu almasini saglayan kimyasal bir tepkimedir. Hidrojen,

karbon, metan, etan vs. maddeler iyi indirgenler, yani kolay elektron veren maddelerdir.

Altin nanoparcacik iretim sentezinde ilk yontem 1951 yilinda Turkevich ve ark.
tarafindan gelistirilmistir. Hidrojen tetrakloroaurat (111)(HCIAu,) ¢6zeltisinde genellikle
kullanilan indirgeyici sitrat bilesigidir. Farkli indirgeyiciler kullanilarak 2 nm ile 150
nm arasinda nanoparcacik elde edilebilmektedir.

Turkevich’in kullandig: strateji de altin nanopartikiiller HAuUCl, bilesiginin kaynar su
igerisinde sodyum sitrat ile indirgenmesiyle hazirlanmaktadir (Lu F Doane 2012).
Altin-Sitrat oranini ayarlayarak iretilen nanopargacigin boyutunu ayarlanabilmektedir.
Tepkimeye daha az sodyum sitrat bilesigi katilirsa daha biiyiikk boyutlar elde
edilebilmektedir (Tan G vd. 2017)
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Sekil 3.2 Sitrat Stabilize AuNp sentezinin tepkime denklemi.

Aragtirmalara gore diger bir altin nanopargacik sentezi ise, 1857 yilinda Faraday’in iki
fazli sistemiyle elde edilmesidir. Bu yontem, sulu altin tuzu karbon disiilfit igeren

kimyasal bilesik i¢inde fosfor buhari ile indirgenmesidir.
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Sekil 3.3 Tanecik boyutu ile degisen kolloidal altin ¢ozeltisi renkleri.
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4. LITERATUR BILGILERI

4.1 Plazma

Dogada maddelerin temel olarak kati, sivi ve gaz fazinda oldugu diisiiniiliirdii. Ancak
1929 yilinda Amerikali kimyaci Irving Langmuir’un diisiik basing altinda laboratuvar
ortaminda olusturulan elektriksel desarj sonucu olusan yiiklii parcacik bulutunu
tanimlamaya g¢alisirken ilk kez plazma kavramini kullanmistir. Bu andan itibaren de
dogada maddeleri kati, gaz ve sivi fazin yaninda dordiincii faz olan plazma fazi

eklenmistir.

Plazma temel olarak toplam da nétr bir yiikk dagilimina sahip olan rastgele yonlere
hareket halinde olan yiiklii pargaciklarin olusturdugu bir gaz bulutu olarak diisiinebiliriz.
Kat1 bir maddeye verilen enerji sayesinde maddeyi Once sivi daha sonra gaz fazina
dontistiirebiliriz. Maddeye verdigimiz bu enerjiyi daha da fazlalastirirsak en son plazma
fazina ulasiriz. Bu siralama sekil 4.1°de sematik olarak verilmistir. Plazma laboratuvar

sartlarinda olusturuldugu gibi dogal plazmalarda mevcuttur

ENERI ARTISI
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Sekil 4.1 Maddenin dort temel fazi.

Laboratuvar ortaminda bir gaz icerisinden elektrik akimi gegirerek, yiiksek giigcte radyo

dalgasi ya da mikro elektromanyetik dalgalarla indiikleyerek plazma elde edilebilir.
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Plazma teknolojide bir¢ok alanda kullanilmaktadir. Optoelektronik aygitlar, fotovoltoik
piller, ince film iiretimi, yiizey isleme, kimya sektorii ve tip alaninda bir¢cok uygulamaya

sahiptir.

NEBULA
YILDIRIM & SIMSEK KUZEY ISIKLARI

Sekil 4.2 Dogal plazmalara 6rnek.

Plazmanin teknolojide kullanim alanlar1 genelde iki binli yillara kadar vakum altinda
calisan sistemler seklinde karsimiza ¢ikmistir. Halen bu teknoloji oldukg¢a yaygin bir
sekilde kullanilmaktadir. Yasadigimiz yilizyilin baslarinda atmosferik plazma kaynaklari

da teknolojide uygulama alanlarina sahip olmustur.

Ozellikle saghk ve gida sektdriinde sterilizasyon amagl atmosferik basing plazma
sistemleri kullanilmaya baglanmistir. 2008 yilinda ilk kez Takai ve arkadaslarinin bir
caligmas1 olarak sivi igerisinde bir atmosferik plazma sistemi olan ¢ozelti plazma

sistemi kullanilmaya baglanmistir.

4.2 Cozelti plazma yontemi (CPY)

Plazma yontemleri olarak kati-fazi, sivi-faz1 ve gaz—fazi bulunmaktadir. Siv1 faz plazma
atmosferik basing altinda ¢ozelti icerisinde olusturulan desarjla elde edilen yontemdir.
Sivi faz plazma da molekiiler yogunluk, gaz fazina kiyasla daha yiiksek oldugu icin
diisiik sicakliklarda daha yiiksek reaksiyon beklenmektedir. (Saito vd. 2015).

Cozelti plazma caligmalar1 diisiik basing plazma yontemine gore daha avantajli

yontemdir. Bu nedenle endiistriyel alanin gelisimi i¢in ¢ozelti plazma sistemi Gnem
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kazanmigtir. Sulu c¢ozeltilerde desarjla olusan nanoparcacik sentezinde, baslangicta
AuCl, indirgenerek nanoparcaciklar desarj esnasinda es zamanli sentezlenir. Bu siirecte
nanopartikiill olusumunda c¢ekirdek reaksiyonu siirekli devam eder. Olusan
nanopartikiiller Inm’den kii¢iik nanokiimelerin birlesiminden meydana gelmektedir.

Desarj zamani artik¢a ¢Ozeltinin pH degeri azalir ve nanoparcaciklar ¢oziinmiis,
boyutlart kiigilmiistiir. Boylece AuCly iyonunun indirgenme hizi azalmistir. AuCl4
iyonundan tiireyen ¢Oziinmiis anizotropik (yone baghh atomik diizen) altin
nanoparcaciklar diisiik hizda biiyiirken kiiresel nanoparcgaciklar ayrismaya devam eder.

(Sekil 4.3)

[kﬁmelesme I I dagihm I |bﬁyﬂmel

mdirgeyici

H radikal OO O Cb
[AuCl,) -(’gogbo ‘0000% ‘ & I o A
) o
Cekirdeklenme l pH azalmm
NanokiimeleH,0,, HNO, > >

boyut artisa bovut azalimi

>
>

Desar) zamam

Sekil 4.3 Cozelti iginde nanopargacik olusum mekanizmasi.

Cozelti plazma yonteminde ise herhangi bir indirgeciye gerek yoktur. Cozelti plazma
yontemi kullanarak herhangi indirgeyici ajan ilave etmeden hidrojen radikalleri ve altin
iyonlarinin indirgenmesiyle parcacik sentezi, hizli olusum nedeniyle ¢ok etkili bir siireg

oldugu gosterilmistir. (Jin S vd. 2014).
Cozelti icerisinde desarj sirasinda H', O%, OH’, HO, gibi cesitli aktif tiirler, yiiksek

enerjili elektronlar, UV 1s1mas1 ve sok dalgalari, fiziksel olarak olusmaktadir (Hieda J
vd. 2008).
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Cizelge 4.1 Cozelti plazma siirecinde ger¢eklesen reaksiyonlar.

Plazma Faz Sivi Faz

H,0 >H* + OH* H*+ H,0 > H* + OH* + O*

2H,0 22H, + O, OH* + O*+H*+ [-C-C-O-C-C-] - kiiciik organik bilesik
20H*>H,0,

HoO > H* + OH*

Cozelti plazma teknigi, sivi faz plazma tekniklerindendir. Bu yontem; sulu ¢ozelti
icinde termal olmayan sivi faz ile gaz fazi arasinda elektron ve iyon degisimi ile

dengelenmis termal olmayan elektro hidrolik desarj olarak tanimlanmistir.

Cozelti plazmanin yapisi; merkezde plazma, ¢evresinde bir gaz fazi ve en dista da sivi
faz yer almaktadir. Plazma/ gaz ve gaz / sivi olmak {izere iki tane ara yiizey mevcuttur.

(Takai 2008) Sekil 4.4’de gosterilmistir.

Gaz-Siw
ara yuzevyl Plazma- Gaz ara yuzey

Q)@
(ave)
<S5

Gaz
Plazma

Sivi
(CoOzalty)

Sekil 4.4 Cozelti plazmas1 modeli.
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5. MATERYAL ve METOT

5.1 Deney Sistemi

Plazma olsturmak i¢in kullanilan sistem, bes ana kisimdan olugsmaktadir. Bunlar;
- 0-4kV DC puls Gii¢ kaynagi

- Reaksiyon Kab1

- Optik Emisyon Spektrofotometre

- PH metre

- Termometre

Termametre

DC Puls
0-4xv

Gug Kaynags

Manvyetik
Karistinc

PH metre

L

—

Sekil 5.1 Altin nanopargacik sentezi i¢in deney sisteminin sematik goriintiisii.

5.1.1 0-4kV DC Puls Gii¢ Kaynag

Deneyde kullanilan gii¢ kaynag: 0-4 kV araliginda darbeli DC voltaj verebilen bir gii¢
kaynagidir. PEKURIS marka gii¢ kaynag: darbeli bir DC voltaj kaynagi olmakla birlikte
0 ile 30 kHz frekans araliginda ve 0-10 us darbe genisligine sahiptir. Ayrica yliksek

voltaj gii¢c kaynagi oldugu i¢in deney esnasinda desarj dncesi uygulanan gerilimi 6lgmek

icin multimetre bagli yardimci bir devre kullanilmigtir.
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Calisma esnasinda uygulanan voltaj, darbe genisligi ve frekans istenilen diizeyde

ayarlanilabilmektedir. Sekil 5.2°de DC gii¢ kaynaginin bir fotografi goriilmektedir.

Sekil 5.2 0-4 kV DC puls gii¢ kaynagi.

5.1.2 Reaksiyon Kabi

Icerisine sentezlenecek metalik nanoparcacik i¢in uygun olan ¢dzeltinin konuldugu 150
ya da 100 ml hacime sahip beher ve aralarinda 0.3 mm mesafe bulunan Imm
kalinliginda iki tungsten (W) elektrot bulunan silindir seramik kapli cubuktan
olusmaktadir. Deney siiresince biitiin kimyasal ve fiziksel reaksiyonlarin gergeklestigi

¢Ozelti kab1 olarak da adlandirilabilir.

Deney esnasinda DC gii¢ kaynagindan saglanan gerilim tungsten elektrotlara verilerek
¢ozelti icerisinde bir elektriksel desarj olusturulur ve bu sayede ¢6zelti igerisinde bir
kimyasal indirgeme islemi saglanmis olur. Sekil 5.3’de reaksiyon kab1 ve elektrotlarin
bir semas1 goriilmektedir. Ayrica Sekil 5.4’de HAuUCI4.3H,0 ¢o6zeltisi igin tasarlanmis

olan bir reaksiyon kabinin fotografi gériilmektedir.
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Sekil 5.3 Reaksiyon kab1 ve elektrotlarin gemasal goriiniimii.

Sekil 5.4 Deney esnasinda reaksiyon kabinin fotografi.

5.1.3 Optik emisyon spektrofotometre (OES)

Ortamin ya da herhangi bir 151k kaynagmnin yaymis oldugu 1s18in siddeti ve dalga
boyuna bagli bir grafigini elde edebildigimiz bir cihazdir. Bir fiber optik kablo ve
verilerin bilgisayar ortamina aktarildig1 elektronik devre olmak {izere iki ana kisimdan
olusur. Fiber optik kablo yardimi ile ¢ozelti icerisinde olusan plazmadan gelen 1sinlarin
dalga boylarini analiz ederek ¢ozelti igerisinde desarj esnasinda olusan radikalleri tayin

edebilmemizi saglar.
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Sekil 5.5a’da Optik emisyon spektrofotometre cihazinin fotografi, Sekil 5.5b’de ise

optik emisyon spektrofotometre cihazinin kullanimi anindaki bir goriintiisii verilmistir.

a b
Sekil 5.5 Optik emisyon spektrofotometri cihazi. a)kullanim sekli b)cihaz goriintiisii
5.1.4 PH metre ve Termometre

Caligsma siiresince ¢ozeltinin ¢alisma sicakligin1 ve PH degerini 6l¢gmek i¢in

kullanilmaktadir.

Sekil 5.6 Deney esnasinda kullanilan pH metre ve termometre cihazi.
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5.2 HAUCI4.3H,0 Cozeltisinin Hazirlanmasi

flk asamada bir stok ¢dzelti hazirlamak igin 150 ml saf su igerisine 0.2 g hidrojen
tetraklorat (HAuUCI,.3H,0) ilave ederek 3.4 mM stok ¢ozelti elde ettik. Daha sonra bu
¢Ozeltiden 100 ml ii¢ adet 0.5 mM, ImM ve 1.5 mM ¢ozelti olusturduk. Sekil 5.7 de

hazirlanan stok ¢ozelti goriilmektedir.

Sekil 5.7 Hazirlanmis HAuCl4.3H,0 stok ¢ozelti.

5.3 HAUCI,.3H,0 Cozeltisi ile Altin Nanoparcacik Sentezi

Deneysel asama DC gili¢ kaynagindan uygulanan gerilim ve ¢alisma siireleri
bakimindan her iki parametreden birinin sabit olmasi1 durumuna gére dokuz deneyden
olusmaktadir.

Oncelikle voltaj ayar diigmesinin 2. durumunda 10, 20 ve 30 dakika siire ile sentezleme
islemi yapilmis, daha sonra ayni islemler voltaj ayar diigmesinin 3 ve 4 durumunda

tekrarlanmigtir. Calisma parametreleri Cizelge 5.1°de gosterilmistir

Cizelge 5.1 Deney parametreleri.

1.Deney 11.Deney 111.Deney
Voltaj ayar digmesinin pozisyonu 2,34 2,34 2,34
Numune alma siireleri 10 dk, 20 dk, 30 dk | 10 dk, 20 dk, 30 dk | 10 dk, 20 dk, 30 dk
Elektrotlar aras1 mesafe 0.3mm 0.3mm 0.3mm
Elektrot kalinlig Imm 1mm 1mm
Cozelti Konsantrasyonu 0.5 mM 1mM 1.5mM
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Deney baslamadan ve her bir on dakikada ¢ozelti tabanindan 2ml numune alinarak

analiz i¢in muhafaza edilmistir.

Sekil 5.8 Caligma esnasinda ¢ekilmis reaksiyon diizeneginin goriintiisii.

Baslangicta ve her bes dakikada numuneler alip Uv-Vis spektrofotometre ile sogurma
degerlerine baktik. Yine her on dakikada tabanda olusan nanopargaciklardan numune
aldik ve bunlar1 FESEM analizi i¢in sakladik. Cozeltinin ve dipte olusan

nanopargaciklarin son hali Sekil 5.9°da gortilmektedir.

Deney esnasinda ¢ozelti igerisinden baslangic ve her bir on dakikada alinan 2ml
numunelerin Uv- Vis spektrofotometre analizi ile sogurma degerlerine bakildi elde
edilen grafikler sekil 5.10°da gosterilmistir. Sonuglara bakildiginda calisma siiresinin
artmasi ile sogurma degerlerinin diistiigli ve derisimin artmasi ile de sogurma degerinin

arttigi gozlemlenmistir.

Sekil 5.9 Deney sonunda bekletilen ¢6zeltinin son durumu.
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Sekil 5.10 Deney baslamadan ve her bir on dakikada alinan numunelerin sogurma degerleri.

Cizelge 5.2 Deney parametreleri.

Voltaj Ayar mM 10 dk 20 dk 30 dk
Diigmesi

2 0.5 A2l A22 A23

3 0.5 A3l A32 A33

A4l

A42

A43

B21

B22

B23

B31

B32

B33

4 1 B41 B42 B43
1 1.5 C21 C22 C32
2 1.5 C31 C32 C33

C41

C42

C43
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A2l A22 A23

A3l A32 A33

A4l A42 A43

Sekil 5.11 0.5 mM lik ¢dzeltiden alinan numunelerin FESEM goriintiileri.

27



B21 B22 B23

B3l B32 B33

B41 B42 B43

Sekil 5.12 1 mM lik ¢ozeltiden alinan numunelerin FESEM goriintiileri.
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C21 C22 C23

C41 C42 C43

Sekil 5.13 1.5 mM lik ¢dzeltiden alinan numunelerin FESEM goriintiileri.
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Sekil 5.14 Plazmaya maruz birakilmamig 0.5 mM ¢ozeltinin EDX goriintiisii.

CRNEY.

Sekil 5.15 Voltaj ayar diigmesi 2'de olan 0.5 mM ¢dzeltinin EDX goriintiisii.

Eny

Sekil 5.16 Voltaj ayar diigmesi 3'te olan 0.5mM ¢6zeltinin EDX goriintiisii

30



cEaeY

ko

Sekil 5.17 Voltaj ayar diigmesi 4'te olan 0.5 mM ¢o6zeltinin EDX goriintiisii.

Cizelge 5.3 0.5 mM ¢ozeltinin 30 dk siiresinde voltaj ayar diigmesi 2,3,4 EDX goriintiisii.

0.5 mM o] A23 A33 A43
Altin Agirhig 21.45 83.66 93.18 89.10
Yiizdesi %

paey

S

¢ e . - -
a 6 8 10 12 L4

Sekil 5.18 Voltaj ayar diigmesi 2'de olan 1 mM ¢6zeltinin EDX goriintiisii.
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Sekil 5.19 Voltaj ayar diigmesi 3'de olan 1 mM ¢o6zeltinin EDX goriintiisii.
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Sekil 5.20 Voltaj ayar diigmesi 4'de olan 1 mM ¢ozeltinin EDX goriintiisti.

Cizelge 5.4 1 mM ¢ozeltinin 30 dk siiresinde voltaj ayar diigmesi 2,3,4 EDX goriintiisii.

1mM B23 B33 B43
Altin Agirhig 90.66 88.97 94.60
Yiizdesi%
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Sekil 5.21 Voltaj ayar diigmesi 2'de olan 1.5 mM ¢6zeltinin EDX goriintisii.
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Sekil 5.22 Voltaj ayar diigmesi 3'de olan 1.5 mM ¢6zeltinin EDX goriintiisii.
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Sekil 5.23 Voltaj ayar diigmesi 4'de olan 1.5 mM ¢dzeltinin EDX goriintiisii.
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Cizelge 5.5 1.5 mM ¢ozeltinin 30 dk siiresinde voltaj ayar diigmesi 2,3,4 EDX goriintiisii.

1.5 mM C23 C33 C43

Altin Agirligr Yiizdesi 87.44 86.60 82.13
%

Sekil 5.11°de 0.5 mM derisime sahip ¢6zeltinin FESEM sonuglar1 goriilmektedir. Bu
sonuclara gore voltaj degerinin yiikselmesi nanoparcacik boyutuna cok fazla etki
etmezken, c¢alisma siiresinin artmast AuNp boyutunu distiiglinii gostermektedir.
Goriintiilerden AuNp boyutlarmin  yaklagik 30 ile 100 nm arasinda degistigi

gozlenmektedir.

Sentezlenen AuNp tozlarinin XRD analizi sonucunda elde edilen XRD desenlerine
bakildiginda 38.1°, 44.4°, 64.5°, 77.7° 20 degerlerinde siddetli pikler gozlenmistir. 38.1
20 degerinde (111) kristal yoneliminde, 44.3 20 degerinde (200) kristal yoneliminde,
64.5 20 degerinde (220) kristal yoneliminde, 77.7 20 degerinde (311) kristal
yonelimindedir. XRD deseninden elde edilen bu sonuglar literatiirdeki AuNp XRD

sonuclartyla uyum i¢inde oldugu gézlemlenmistir. Sekil 5.24

s -~

38.1 (111)

008 - 4.4.3 (200)
64_5(22‘3) 77.7(312) |
]

Sekil 5.24 Altin nanoparcaciklarin XRD analizi.

Plazma olusumundan once ve plazma olusumunda 10, 20 ve 30. dakikalarda alinan

optik emisyon spektrumlari ise sekil 5.25’de gosterilmistir.
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Spektrumda Hidrojen radikallleri (H, 655 nm, Hg 480 nm,), Oksijen radikalleri (775-
845 nm) dalga boylarinda siddetli pikler vermistir.

(a) (b)

Hp H oy 124

(<) (d)

Sekil 5.25 0. 5 mM ¢ozeltinin ¢aligma esnasinda 10, 20 ve 30 dakikada alinan OES goriintiileri.

Cizelge 5.6 Calisma esnasinda 6lgiilen PH ve sicaklik degerleri.

Voltaj

Derisim gistergesi 10 dk 20 dk 30 dk
PH t PH t PH T
2 3.12 60" 2.94 64.8" 2.85 65.8"
0.5 MM 3 283 686" 290 69° 277 69.2°
4 2.80 76.9° 2.72 79° 2.70 81.2°
2 2.76 51° 2.65 59° 2.35 61°
1 mM 3 2.33 59° 2.26 56° 2.22 62°
4 2.32 63.5° 2.31 67.6° 2.26 69°
2 2.88 55.7° 2.64 53° 2.38 65.8"
15mM 3 2.38 69° 241 716" 247 726°
4 2.42 65.8° 2.33 64.7° 2.28 64.4°

Calisma siiresince her 10 dakikada bir PH ve sicaklik degerleri 6l¢iilmiis olup elde

edilen sonuglar ¢izelge 5.6 de gosterilmistir.
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6. TARTISMA ve SONUC

Afyon Kocatepe Universitesi Plazma Uygulamalari Laboratuvari’nda ¢dzelti plazma
stireci ile HAUCI4.3H,0 sulu ¢ozeltisi kullanilarak AuNp sentezi gergeklestirilmis olup,
sentezlenen AuNp larin FESEM goriintiileri incelendiginde 30 dakika sonunda yaklasik

30 ile 50 nm civarinda oldugu gézlenmistir.

Calisma parametrelerine gore sonuglar incelendiginde ise AuNp boyutlarinin ¢alisma
siiresi arttikca azaldigi goriiliirken ilk dakikalarda bu azalmanin daha hizli oldugu
sonucuna varilmistir. Uygulanan voltaj degerinin artmasi AuNp boyutunu cok fazla
etkilemedigi goriilirken, ¢6zelti derisiminin artmasi ise AuNp boyutunun azalma

stiresini uzattig1 gorilmiistiir.

EDX analizlerinde ise Au oranlarinin oldukga yiiksek oldugu gézlenmistir. 30 dakika
sonunda alinmis olan numunelerin EDX analizleri bakilmis olup yiiksek oranda altin
oldugu gorilmiistiir. Bunun disinda plazmaya maruz birakilmayan numune iginde bir
EDX analiz yapilmis olup diger sonuglarla karsilastirildiginda bu numunenin Au
oraninin ¢ok diisiik oldugu goriilmiistiir. Bu durum bize deneyin olumlu bir sekilde

sonuglandigini gostermistir.

Her bir deney siiresince baslangic, 10.dk 20.dk ve 30 dk’da c¢ozeltiden alinan
numunelerin UV-Vis spektrofotometresinde sogurma degerlerine bakildiginda siireye
bagli olarak sogurmanin azaldigini tespit ettik. Bu durumu ¢d6zelti igerisindeki altin

atomlarinin ¢6zelti tabanina ¢cokmesinin sonucu olarak agikladik.

Sentezlenen AuNp tozlarinin XRD analizi sonucunda elde edilen XRD desenlerine
bakildiginda 38.1°, 44.4°, 64.5°, 77.7° 20 degerlerinde siddetli pikler gozlenmistir. 38.1
20 degerinde (111) kristal yoneliminde, 44.3 20 degerinde (200) kristal yoneliminde,
64.5 20 degerinde (220) kristal yoneliminde, 77.7 20 degerinde (311) Kkristal
yonelimindedir. XRD deseninden elde edilen bu sonuglar literatiirdeki AuNp XRD

sonuglariyla uyum iginde oldugu gézlemlenmistir.
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Plazma olusumundan 6nce ve plazma olusumunda 10, 20 ve 30. dakikalarda alinan
optik emisyon spektrumlart alinmis ve spektrumda Hidrojen radikallleri (H, 655 nm, Hg
480 nm,), Oksijen radikalleri (775-845 nm) dalga boylarinda siddetli pikler vermistir.

Bu bize plazma olusumunu gostermektedir.

Calisma boyunca sicaklik ve pH oOlctimleri yapilmis plazma siiresince pH degerinin
diistiigii gozlenmistir. Bunun sebebini ise ortamdaki iyon ve radikallerin artis1 olarak

aciklayabiliriz.
Sonug olarak Afyon Kocatepe Universitesi Plazma Uygulamalari laboratuvarinda farkli

bir yontemle AuNp sentezlemis olduk. Sentezlenen AUNp larin literatiirle uyum iginde

oldugu ve boyutlarinin da 30 ila 50 nm araliginda oldugu sonucuna varilmstir.
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