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Oz

Bu ¢alismada ZnO nanopartikiillerinin morfoloji ve partikiil boyutu tizerine farkli piiskiirtmeli Kurutucu proses parametrelerinin
ve konsantrasyonun etkisinin arastirilmas: amaglanmistir. Calisma kapsaminda ¢inko asetat ¢ozeltilerinden hareketle ZnO
nanopartikiiller sentezlenmis, yapisal ve morfolojik ozellikleri incelenmistir. ZnO nanopartikiillerin sentezlenmesinde
piiskiirtmeli kurutma ve termal bozunma prosesleri ardisik olarak uygulanmistir. X-1s1n1 kirinim analizi, tek fazli ZnO altigen
yapisini gostermistir. Konsantrasyonun artirilmasi sayesinde sentezlenen tozlarin yiizey alani degerleri azalirken gercek
yogunluk degerlerinin arttig1 belirlenmistir. Ayrica piskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinin degistirilmesi ile partikiil boyut
ve yogunluk degerleri degismistir. SEM goriintiilerine gore; piiskiirtillerek kurutulmus tozlarin kiiresel morfolojilerinin termal
bozunma prosesi ile c¢ubuk/cubuksu morfoloji sergiledigi gozlenmistir. ZnO nanopartikiillerin yapisal ve morfolojik
Ozelliklerinin, piiskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinin ve konsantrasyonun degistirilmesiyle farkliliklar gosterdigi tespit
edilmistir.
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Abstract

In this study, it has been aimed to investigate the effect of different concentrations and spray dryer process parameters on
morphology and particle size of ZnO nanoparticles. In the scope of the study ZnO nanoparticles were synthesized from zinc
acetate solutions and the structural and morphological characterizations were carried out. Successive spray drying and thermal
decomposition processes were performed in order to synthesize of ZnO nanoparticles. The X-ray diffraction analysis revealed
single-phase ZnO hexagonal structure. It has been determined that the densities increased while the specific surface area values
decreased with increasing of concentration. By the changing of spray dryer process parameters, particle size and density have
altered. According to SEM micrographs, it has been observed that spherical morphologies of spray dried powders exhibit rod/rod-
like morphology with the thermal decomposition process. In the evaluation of results, it has been ascertained that the structural
and morphological properties of ZnO nanoparticles varied by concentration and by changing the spray dryer process parameters.
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S. DUMAN

1. GIRiS

Genis bir band araligma (3.37 eV) ve oda sicakliginda
uyarilmis halde genis baglanma enerjisine (60 meV) sahip
olan c¢inko oksit (ZnO); optoelektronik cihazlar, giines
pilleri, sensorler, varistorler gibi ¢esitli alanlardaki
potansiyel uygulamalari nedeniyle umut verici malzeme
olmustur [1, 2]. ZnO nanopartikiiller diger malzemelerle
kargilagtirildiginda, diigik maliyetli olduklari, yiiksek
sicaklikta  calisabildikleri ve biinyelerinde  toksik
bulundurmadiklari igin istisnai 6zellikler sunmaktadirlar.
Bu nedenle, nanokristalin boyuttaki ZnO partikiillerin
sentezlenmesine yonelik ¢aligmalara ilgi artmaktadir [3, 4].
Farkli morfolojilerde ZnO nanoyapilarin elde edilmesinde
cesitli sentezleme yontemleri kullanilabilmektedir. Bu
yontemlerden bazilar1 sol-jel [5], ultrasonik sprey piroliz
[6], hidrotermal [7] ve termal bozunma [8] yontemleridir.
Liang ve dig. tarafindan yapilan c¢alismada [9] bir
mikrodalga yardimli hidrotermal yontem ile degisik
morfolojilerde ZnO sentezlenmistir. Caligmalarda sulu
cozeltilerdeki ¢inko iyonlarin konsantrasyonu degistirilerek
farkli mikroyapilarin sentezlendigi belirtilmistir [9, 10].
Uygulamas1 kolay ve maliyeti diisik olan termal
bozunma  prosesi  ile nanopartikiillerin homojen
dagiliminda  sorunlar yasanabilmektedir. Bu dezavantaji
gidermek ve ¢ozelti icinde metal iyon hareketlerini dengeli
dagitarak homojen dagilimhi partikiiller elde etmek
amaciyla bu proses oncesinde piiskiirtmeli kurutma prosesi
uygulanmigtir  [11].  Piskdrtmeli  kurutma, akiskan
malzemeyi sicak hava ortamindan bir atomizor araciligiyla
puskiirterek diizgiin kiiresel sekilli ve homojen boyutlu kuru
toza doniistiiren bir prosestir [10,12,13]. Bu proses, katkili
¢inko asetat kompozit tozlarin bilyiik 6lgekli liretimi igin
cevre dostu ve yiiksek verimli oldugundan tercih
edilmektedir [11,14]. Ancak piiskiirtmeli kurutma ve termal
bozunma ardigtk prosesler ZnO  nanopartikiillerin
sentezinde kullanilan yeni bir yontemdir. Bu yiizden heniiz
literatiirde yeterli calisma bulunmamaktadir. Bu yontemi
kullanarak daha 6nce yaptigimiz galismada [14] Ag ve
B katkili  ZnO nanopartikiiller sentezlenmis  olup,
yapisal veoptik  6zelliklere katkinin etkisi incelenmistir.

Piskiirtmeli  kurutulmus partikiillerin  kalitesi proses
parametrelerinden ~ ve  ¢bzelti  konsantrasyonundan
etkilenmekte ve partikiil boyut, morfoloji ve goriiniir
yogunluk gibi 6zelliklerini degistirmektedir [15,16]. Lin ve
Gentry [17] yaptiklar1 galismada sicaklik, ¢oziiniirlik ve
kurutma debisi parametrelerinin damlaciklardan olusan
partikiilin yogunlugunu ve morfolojisini etkiledigini ifade
etmiglerdir. Walton ve Mumford [13] yaptiklart ¢alismada
proses parametrelerinin piskiirtiilerek kurutulan
partikiillerin {izerindeki etkisini incelemis olup, kurutma
hava giris sicakliginin kurutulan partikiillerin boyutlar1 ve
morfolojileri lizerinde etkili oldugunu bulmuslardir.

Bu calismada, piskiirtmeli kurutma ve termal bozunma
ardigik prosesleri ile ZnO nanopartikiillerin sentezlenmesi ve
karakterizasyonu rapor edilmistir. Nihai toz o6zelliklerin
karakterizasyonu sirasinda farkli piskiirtmeli kurutucu
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proses  parametrelerin etkisi

arastiritlmistir.

ve konsantrasyonun

2. MALZEME ve YONTEM
2.1. ZnO Nanopartikiillerin Sentezi

Sentez asamasinda ¢inko asetat dihidrat tozu (Zn(Ac)2; Alfa
Aesar™) ve ¢oziicii olarak destile su kullamlmustir. Calisma
kapsaminda farkli ¢ozelti konsantrasyonlarinda ve
plskiirtmeli ~ kurutucu proses parametrelerinde ZnO
nanopartikiilleri ptiskiirtmeli kurutma (PK) ve termal
bozunma (TB) prosesleri ile sentezlenmigtir. 1 M
konsantrasyonda hazirlanan Zn(Ac), ¢ozeltisi pskiirtmeli
kurutucu proses parametrelerini belirlemek icin kurutma
hava giris sicakligi (KHGS), ¢ozelti besleme debisi (CBD)
ve kurutma hava debisi (KHD) belli bir ¢aligma araliginda
uygulanmistir. Tablo 1’de, farkli piskiirtmeli kurutucu
proses parametrelerinin deneysel kodlar1 ve bu kodlara ait
deneysel parametreler tanimlanmaistir.

Tablo 1. Piskiirtmeli kurutucu proses parametreleri ve
deneysel kodlar.

Piskiirtmeli Kurutucu Proses
Parametreleri PK B

KHGS CBD KHD Sonrasi Sonrasi
oC mL/dk. l/sa. Kodlar Kodlar
140 3 800.1 PK-1 TB-1
180 800.1 PK-2 TB-2
220 3 800.1 PK-3 TB-3
220 3 400.1 PK-4 TB-4
220 9 800.1 PK-5 TB-5
220 15 800.1 PK-6 TB-6

ZnO nanopartikiillerin sentezlenmesinde konsantrasyonun
etkisini incelemek amaciyla yapilan deneysel ¢aligmalarda
ise, 0.1 M, 0.2 M, 0.5 M ve 1 M olarak dort farkli ¢ozelti
konsantrasyonlarinda Zn(Ac), ¢ozeltileri hazirlanmigtir.
Baglangic malzemesinin saf su igerisinde tamamen
¢oziinmesi ve homojen karigimin saglanmasi i¢in her bir
¢Ozelti manyetik karistirici ile oda sicakliginda 30 dk.
karistirtlmigtir. Piiskiirtmeli kurutucu proses parametreleri
olan KHGS, CBD ve KHD sirasiyla 220 °C, 3 mL/dk. ve 800
I/sa. olarak belirlenmis ve farkli ¢6zelti konsantrasyonlarinda
hazirlanan ¢ozeltiler bu parametrelerde piskiirtiilerek
kurutulmustur.  Farkli  konsantrasyonlarda hazirlanan
¢ozeltilerin piiskiirtmeli kurutma ve termal bozunma
prosesleri sonrast kullanilan deneysel kodlar1 Tablo 2’de
verilmistir.

Deneysel galismalar sirasinda piiskiirtmeli kurutucudan elde
edilen tozlar silindirik aliimina potalara konulmustur. Bu
tozlar termal bozunma ve indirgenme reaksiyonlari igin oksit
firinina yerlestirilmistir. ZnO nanopartikiillerin
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sentezlenmesi amaciyla ardisitk proses olarak termal
bozunma uygulanmigtir. Termal bozunma reaksiyonu 300 °C
sicaklikta ve 2 °C/dk. isitma hizinda gergeklestirilmistir.
Ayrica hava atmosferi ve 12 sa. bekleme siiresinde
calisilmugtir.

Tablo 2. ZnO nanopartikiillerin sentezlenmesinde kullanilan
¢ozelti igerikleri ve deneysel kodlar.

. PK Sonras1 | TB Sonrasi
Cozelti Igerigi
Kodlar Kodlar
1M ZnAc; PK-3 TB-3
0.5 M ZnAc; PK-7 TB-7
0.2 M ZnAc; PK-8 TB-8
0.1 M ZnAc; PK-9 TB-9

2.2. ZnO Nanopartikiillerin Karakterizasyonu

Deneysel caligmalarda elde edilen ZnO nanopartikiillerin
karakterizasyonu kapsaminda; faz ve kristal yap1 analizi X-
1igmnlan difraktometresiyle (Bruker™ AXS D8 Advance) ve
mikroyapisal karakterizasyonu ise taramali elektron
mikroskobuyla (Quanta™ FEG 250) incelenmistir.
Piskiirtiilerek kurutulan toz numunelerin kaba nem orani
Precisa™ nem tayin cihaz1 kullamilarak belirlenmistir.
Nanopartikiillerin partikiil boyut &lgiimleri, Microtrac™
Nano-flex partikiill boyut dagilim cihazt kullanilarak
gerceklestirilmistir.  Spesifik  ylizey  alanlart  ise,
Quantachrome™ Autosorb-1 MP cihazi ile Brunauer-
Emmett-Teller (BET) metodu kullanilarak 6l¢iilmiistiir.

3. BULGULAR VE TARTISMA

Farkl1 piiskiirtmeli kurutucu proses parametreleri kullanarak
hazirlanan 1 M Zn(Ac)2 ¢Ozeltilerinin  morfolojik
karakterizasyon iglemleri yapilmistir. PK-1, PK-2 ve PK-3
tozlarmin SEM fotograflar1 Sekil 1°de verilmistir. SEM
fotograflar1 (Sekil 1a) incelendiginde, 140 °C’lik kurutma
girig sicakliginda elde edilen partikiillerin daha diizensiz ve
homojen olmayan kiiresel morfolojilere sahip oldugu
goriilmektedir. 220 °C kurutma hava giris sicakliginda (Sekil
lc) ise elde edilen partikiiller daha diizgiin kiiresel morfoloji
sergilemekte  ve  partikiil  biyiikliiginiin  arttig1
gozlenmektedir.

Kurutma hava giris sicakligimin 140 °C’den 220 °C’ye
yiikseltilmesi ile kurutma hava ¢ikis sicakliginin 80 °C’den
115 °C’ye artmistir. Bu sonuca gore, kurutma hava giris
sicakliginin  ¢ikig  sicakligimi  belirlemede Onemli bir
parametre oldugu tespit edilmistir. Tablo 3’te farkh
puskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinde elde edilen
tozlarin nem oranlart ve goriiniir yogunluk degerleri
verilmistir. Tablo 3’e gore, yiiksek sicakliklarda
puskiirtiillerek kurutulmus tozlarin nem orani azalmakta ve
kurutma hava giris sicakliginin artmasi ile goriiniir
yogunlugu da azalmaktadir. Ayrica piiskiirtmeli kurutucudan
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gecirilmis tozlarin SEM fotograflari (Sekil 1) incelendiginde
ise, kurutma hava giris sicakliginin artirtlmasinin partikiil
boyutunu artirdigi gorillmistir. Diger proses parametresi
olan ¢ozelti besleme debisi piiskiirtiilerek kurutulmus
tozlarin partikiil boyut ve morfolojisini etkilemektedir. Diger
puskiirtmeli kurutucu proses parametreleri sabit tutulup
¢ozelti besleme debisi arttirildiginda, kurutma odasina daha
biliyliik damlaciklar piiskiirtilmekte ve elde edilen tozlarin
nem orani artmaktadir. Tablo 3 incelenerek ¢6zelti besleme
debisi arttikga elde edilen tozlarin daha yiiksek goriiniir
yogunluga sahip oldugu tespit edilmistir. Cozelti besleme
debisinin arttirilmast ile nem oranmin ve goriiniir
yogunlugunun arttig1 daha once bildirilmisti [18, 19].

(©
Sekil 1. Piiskiirtmeli kurutulmus tozlarin SEM fotograflari:
(a) PK-1, (b) PK-2 ve (c) PK-3.

Kurutma hava debisinin piiskiirtiilerek kurutulan tozlarin
iizerindeki etkisi incelendiginde, diger kurutma proses
parametreleri sabit iken kurutma hava debisinin artmasi nem
orani ve gOrinir yogunluk degerlerinin azaldig
belirlenmistir. Bu sonuglar Ozdemir’in 2009 yilinda yaptig1
caligmadaki bulgularla benzerlik  gdstermektedir.
Ozdemir’in galigmas1 sonucunda oldugu gibi kurutma havasi
sicakligi ve kurutma havast debisinin artmasi ile artan
kuruma hizinin ¢6zelti besleme debisi ile ters orantili olarak

degistigi saptanmustir [20].

Literatiirde ¢inko asetatin termal bozunmas ile ilgili yapilan
caligmalar degerlendirildiginde [20,21] termal bozunma
proses parametreleri 300 °C sicaklik, 2 °C/dk. 1sitma hiz1 ve
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12 saat bekleme siiresi olarak belirlenmistir. Lin ve Li [20]
ve Chen ve dig. [21] caligmalarinda, asetatlarin termal
bozunmasinda buharlasmanin hizli olmast nedeniyle
partikiillerde kararli ¢ekirdeklenmenin gerceklesmedigi
belirtilmistir. Cozelti icinde metal iyon hareketlerini dengeli
dagitarak homojen dagilimli partikiiller sentezlemek i¢in bu
proses Oncesinde piiskiirtmeli kurutma prosesine tabi
tutulmustur.

Tablo 3. Farkli  piskiirtmeli ~ kurutucu  proses
parametrelerinde elde edilen tozlarin nem oranlar1 ve
goriiniir yogunluk degerleri.

PK Proses Nem | Goriiniir
Parametreleri Orant | Yogunluk
(%) (g/cm?)
140 42 0.096
Kurutma
Hava Giris 180 23 0.067
Sicakligi
£ 220 16 0.025
3 18.71 0.021
Cozelti
Besleme 9 28.92 0.047
Debisi 5 2 1d o7
400 23.04 0.053
Kurutma
Hava Debisi 800 18.71 0,021

Daha onceki ¢aligmamizda [14] piskiirtmeli kurutulmus
¢inko asetat graniillerin termal bozunma prosesi sirasinda
ZnO’e donilisiim iizerine baglayict ve katkisinin etkilerini
aragtrmis  ve TB-3 numunesine ait karakterizasyon
calismalarina detayl bir sekilde yer verilmistir. Bu ¢aligma
ile piiskiirtmeli kurutucu proses parametreleri degistirilerek
hazirlanan tozlara termal bozunma prosesi uygulanmis ve
sentezlenen ZnO nanopartikiiller incelenmistir. Termal
bozunma prosesi sonrasi sentezlenen ZnO nanopartikiillerin
SEM fotograflar1 Sekil 2’de verilmistir. SEM fotograflar
incelendiginde, kiiresel morfoloji sergileyen piiskiirtmeli
kurutulmus tozlarin termal bozunma prosesi ile nanoboyut
araliginda  ve  cubuksu/gubuk  yapiya  donlstigi
gozlenmektedir. Kuruma hava giris sicakligi sentezlenen
ZnO nano partikiillerin morfolojilerini degistirmistir. Giris
sicakligmmin  artmast  ¢ubuk  yapmin  uzunluklariin
kisalmasina ve c¢aplarinin geniglemesine neden olmustur
(Sekil 2). Sekil 2’e gore, sentezlenen ZnO nanopartikiillerin
morfolojileri {izerine ¢ozelti besleme debisinin (TB-3, TB-5
ve TB-6) ve kurutma hava debisinin (TB-3 ve TB-4) etkili
oldugu gozlenmektedir. Kurutma hava debisinin yiiksek
olmas1 sentezlenen nanopartikiillerin ¢ubuksu yap1
olustururken kurutma hava debisinin azalmasi ise bu yapinin
bozulmasimma ve karmasik bir morfolojiye doniismesine
neden olmaktadir (Sekil 2d). Sekil 2b’de diisiik kurutma
hava debisinde puskiirtiilerek kurutulan tozlarin homojen bir
morfoloji sergilemedigini gostermektedir. Bunun sebebi;
nemin buharlasarak damlacik yiizeyinden uzaklagmasini
saglayamamasidir.
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Sekil 2. Farkl piiskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinde

sentezlenen ZnO nanopartikiillerin SEM fotograflari: (a)
TB-1, (b) TB-2, (c) TB-3, (d) TB-4, (e) TB-5 ve (f) TB-6.
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Farkli piiskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinden
hareketle sentezlenen ZnO nanopartikiillerin ~SEM
analizinde hesaplanan uzunluk/cap (L/D) orami Tablo 4’de
verilmistir.  Tablo 4’¢  gore, sentezlenen ZnO
nanopartikiillerin L/D oraninda kurutma hava giris
sicakliginin etkisiyle azalma meydana gelmis olup SEM
fotograflariyla uyumlu oldugu tespit edilmistir. Ayrica,
sentezlenen ZnO nanopartikiillerin L/D oraninda ¢ozelti
besleme debisinin etkisiyle artiy meydana geldigi
belirlenmistir.

Tablo 4. Farkli  piskiirtmeli  kurutucu  proses
parametrelerinden hareketle sentezlenen Zn0
nanopartikiillerin partikiil boyut sonuglari.

Numune | Partikiil Boyut— | Partikiil Boyut L/D
Kodu uzunluk (L) (hm) | —¢ap (D) (hnm) | Oram
TB-1 324.6 75.9 4.3
TB-2 298.2 80.3 3.7
TB-3 204.9 82.1 25
TB-4 218.6 81.9 2.7
TB-5 189.8 49.4 38
TB-6 192.3 43.6 4.4
TB-1 324.6 75.9 4.3
TB-2 298.2 80.3 3.7

Farkli piiskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinden
hareketle sentezlenen ZnO nanopartikiillerinin yogunluk
sonuglar1 Tablo 5°de verilmistir.

Tablo 5. Farkli  piiskirtmeli
parametrelerinden hareketle
nanopartikiillerin yogunluk sonuglari.

kurutucu  proses
sentezlenen ZnO

Goriindr Gergek
Numune Kodu |  Yogunluk Yogunluk

(g/cm’) (g/cm’)
TB-1 0.90+0.05 5.22+0.008
TB-2 0.75+0.04 5.36+0.010
TB-3 0.32+0.06 5.48+0.013
TB-4 0.394+0.03 5.39+0.006
TB-5 0.66+0.04 5.39+0.008
TB-6 0.80+0.06 5.27+0.011

ZnO'in teorik yogunlugu 5.61g/cm®tir. Daha 6nceki
makalemizde [14], TB-3 nanopartikiillerin ger¢ek yogunluk
degeri 5.48 g/cm? olarak 6lgiilmiis olup teorik yogunluga en
yakin numune oldugu tespit edilmistir. Wojnarowicz ve dig.
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[22] tarafindan yapilan g¢alismada, ylizey kusurlarindan,
Zn(OH), hidroksitlerin  varhigindan ve stokiyometrik
olmayan bilesimden dolayr nano yogunluk ve ZnO'nun
teorik yogunlugunda farklilik olusabilmektedir.

Piskiirtmeli kurutucu proses parametreleri
degerlendirildiginde; kurutma hava giris sicakliginin, ¢6zelti
besleme ve kurutma hava debilerinin optimum degerleri
strastyla 220 °C, 3 mL/dk. ve 800 /s olarak belirlenmistir
[14]. Bu calisma ile piiskiirtmeli kurutucu proses
parametrelerinin elde edilen tozlarin iizerine olduk¢a etkili
oldugu anlasilmis olup sonuglar literatiirdeki ¢aligmalar ile
benzerlik gostermektedir [13,14,18,19].
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Sekil 3. Farkli ¢ozelti konsantrasyonlarindaki ¢ozeltilerin
puskiirtilerek kurutulmas: ile hazirlanan tozlarin nem
oranlar1 ve gorlinlir yogunluklart.

Farkli Zn(Ac), konsantrasyonlarda ZnO nanopartikiillerin
SEM fotograflart Sekil 4’de gosterilmistir. Sekil 4’de
gorildiigli  gibi, sentezlenen ZnO nanopartikiillerin
morfolojileri konsantrasyon miktarina bagl olarak degistigi
goriilmistiir. 300 °C’de uygulanan termal bozunma prosesi
ile puskirtiilerek kurutulmus kiiresel sekilli graniillerin
nanoboyutlu ¢ubuksu morfolojiye doniistiigii gézlenmistir
(Sekil 4). TB-3, TB-7, TB-8 ve TB-9 numuneler ¢ubuk

yapilar sergilemistir.

Farkli ¢ozelti konsantrasyonlarinda sentezlenen ZnO
nanopartikiillerin partikiil boyutlari, uzunluk/cap (L/D)
oranlart ve yiizey alanlar1 Tablo 6’da verilmistir. Tablo 6
incelendiginde, sentezlenen ZnO nanopartikiillerin L/D
oranlarinda konsantrasyon miktarinin artmasiyla azalma
meydana geldigi ve en yiiksek konsantrasyondaki TB-3
nanopartikiillerin en az L/D oranina sahip oldugu
belirlenmistir. Konsantrasyon miktarinin artmasi ile partikiil
boyutu biiylirken es zamanli olarak ylizey alan1 degerlerinin
azalmasi bu bulguyu desteklemektedir.

Sekil 5’de  farkli  piiskiirtmeli ~ kurutucu  proses
parametrelerinde ve konsantrasyonlarda piskiirtiilerek
kurutulmus tozlarin termal bozunmasi ile sentezlenen ZnO
nanopartikiillerin XRD paternleri gosterilmistir. Sekil 5a’da
goriildiigii gibi, ¢inko asetat tozun XRD pikleri JCPDS 14-
0902 numarali referans karta gore Zn(Ac); ile uyustugu
belirlenmistir. Sekil 6a’ya gore; 13.4°°de (002) karakteristik
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piki gosteren Zn(Ac)z, (003) ve (004) diizlemlerine ait 19.6°
ve 24.3%°de yer alan pikler de saptanmustir.

(d) b & -
Sekil 4. Farkli ¢6zelti konsantrasyonlarinda sentezlenen ZnO
nanopartikiiller: (a) TB-3, (b) TB-7, (c) TB-8 ve (d) TB-9.

Tablo 6. Farkli ¢ozelti konsantrasyonlarinda sentezlenen
ZnO nanopartikiillerin partikiil boyut ve yiizey alam
sonuglart.

Ortalama | Partikiil | Partikiil BET
Partikiil Boyut — | Boyut — L/D Yiizey
Numune

Boyut uzunluk | ¢ap (D) | Oram Alani
(nm) (L) (0hm) | (nm) (m2/g)

TB-3 306 204.9 82.1 25 18.50
TB-7 245.3 267.3 58.9 55 24.88
TB-8 210.2 288.2 72.7 4.0 25.47
TB-9 183.6 210.6 28.2 7.5 30.65
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Sekil 5. XRD sonuglart: (a) baslangic tozlart ve piiskiirtmeli
kurutma sonrasi tozlar, (b) farkl piskiirtmeli kurutma proses
parametrelerinde sentezlenen ZnO nanopartikiiller ve (c)
farklt ¢ozelti konsantrasyonlarinda sentezlenen ZnO
nanopartikdiller.

Puskdirtillerek  kurutulan  tozlarm  XRD  paternleri
incelendiginde; 220 °C’de bozunmanin basglamasi ile
Zn(OH); hidroksitlerin olustugu ancak hala Zn(Ac), fazina
rastlandigr goriilmektedir. Ortorombik yapidaki Zn(OH):
(JCPDS kart no. 89-0138), piiskirtiilerek kurutulmus
tozlarin diger bir karakteristik pikidir. Qu ve Jia [23]nin
XRD calismalart ile uyumlu oldugu saptanmistir. Sekil
5b’de, Farkli piiskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinden
gecirilen tozlarm termal bozunmas sonras1t XRD paternleri
incelenmis ve ZnO’in hekzagonal siki paket yapiya sahip faz
doniistimiiniin gergeklestigi saptanmustir. Sekil 5¢’de farkl
¢ozelti konsantrasyonlarinda sentezlenen nanopartikiillerin
tiim difraksiyon piklerinin hekzagonal siki paket ZnO kristal
yapisina  sahip  oldugu  tespit  edilmistir.  ZnO
nanopartikiillerin 26= 31.8°, 34.5° ve 36.3°°de yer alan
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pikler hekzagonal yapidaki JCPDS 70-8070 numaral
referans karta gére ZnO ile uyumlu olup, (100), (002) ve
(101) diizlemlerine aittir [24]. ZnO disinda yabanci fazlarin
varligina rastlanmamustir. Konsantrasyonun artmasi ile pik
siddetlerinde artis meydana gelmistir.

Farkli ¢ozelti konsantrasyonlarinda sentezlenen 2ZnO
nanopartikiillerin yogunluk sonuglar1 Tablo 7’de verilmistir.
Tabloda goriildiigii gibi ¢ozelti konsantrasyon miktarimin
azaltilmastyla gorliniir yogunluk degerlerinde artig tespit
edilmistir. Ger¢cek yogunluk degerleri ise, c¢dozelti
konsantrasyonu artirildiginda artmakta ve teorik yogunluga
yaklagsmaktadir [14].

Tablo 7. Farkli ¢ozelti konsantrasyonlarinda sentezlenen
ZnO nanopartikiillerin yogunluk sonuglari.

Goriliniir Gergek
Numuneler Yogunluk Yogunluk
(glemd) (glcm®)
TB-3 0.32+0.06 | 5.48+0.013
TB-7 0.41+£0.06 | 5.37+0.009
TB-8 0.82+0.04 | 5.26+0.010
TB-9 0.90+0.05 | 5.12+0.008

4. BULGULAR VE TARTISMA

Farkli piiskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinde ve
konsantrasyonlarda hazirlanan ¢inko asetat ¢ozeltilerinden
hareketle ZnO nanopartikiillerinin sentezi basaril bir sekilde
gergeklestirilmistir. Plskiirtmeli kurutma ve termal bozunma
ardigik prosesler ile farkli morfolojilere ve boyutlara sahip
ZnO tozlart tretmenin miimkiin oldugu gorilmistiir.
Piskiirtmeli kurutucu proses parametrelerinin sentezlenen
ZnO nanopartikiillerin morfolojilerini etkiledigi tespit
edilmistir. Konsantrasyonun artirilmasiyla daha az nemli ve
daha diisiik goriiniir yogunluga sahip piiskiirtiilmiis tozlar
elde edilmistir. XRD wverileri, ZnO'nun baglangicinin
Zn(Ac), oldugunu ve puskiirtmeli kurutma prosesi sonrasi
elde edilen tozlarda bozunmanin baglamasi ile Zn(OH)2’in
olustugunu gostermistir. Ayrica ardigik proses olan termal
bozunma ile ZnO’¢ doniisiimiiniin tamamlandigi ve
sentezlenen ZnO nanopartikiillerin saf wurtzit yapida oldugu
tespit  edilmigtir. ~ Piiskiirtmeli  kurutucu  proses
parametrelerindeki degisiklik ve konsantrasyondaki artis,
partikiil boyutunu, morfolojisini ve yogunlugunu etkilemis
ve degistirmistir. Pliskiirtiilerek kurutulmusg tozlarmn kiiresel
morfolojisi termal bozunma prosesi ile gubuk ve ¢ubuksu
morfolojiye doniismiistiir. Yiizey alani degerlerinin
konsantrasyon miktar1 ayarlanarak kontrol edilebilir oldugu
tespit edilmistir.

TESEKKUR

Bu calisma ITU Arastirma Fonu BAP 36459 No’lu arastirma
projesi kaynaklari ile desteklenmistir. Calismaya degerli
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katkilarindan dolay1 Yiik. Miih. Merve KUCUK e ve Aras.
Gor. Didem OVALI’ya tesekkiir ederiz.
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