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OZET

YUKSEK LiSANS TEZi

NANO GUMUS YAPILARIN KIMYASAL ISLEMLERDE
HAZIRLANMASI VE KARAKTERIZASYONU

Saif Sultan MAALA
Kirsehir Ahi Evran Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii

Fizik Anabilim Dah

Damisman: Dog. Dr. Tevfik Raci SERTBAKAN
1. Damisman: Prof. Dr. Emad K. AL-SHAKARCHI

Bu calismada, kimyasal indirgeme yontemi kullanilarak giimiis nanoyapilar hazirlanmigtir.
Olusturulan glimiis nanopargaciklar1 yaklagik 20 nm ¢aplarda hazirlanmistir. Ayrica UV-Vis
absorpsiyon spektrometresi, Transmisyon Elektron Mikroskobu (TEM), Taramal1 Elektron
Mikroskobu (SEM) ve X-1sin1 kirmimi (XRD) gibi optik ve yapisal caligmalari incelemek
i¢in ¢ok sayida teknik kullanilmistir. Pratik sonuglar, hazirlanan nanopartikiiller absorpsiyon
spektrumu (357 nm) ile gézlenmistir. Optik absorpsiyon piklerinin konumlar ile giimiis
nanopargaciklarin boyutu arasinda bir iliski oldugu belirlenmistir. TEM sonuglarinin analizi,
20 nm araliginda nanoparcaciklarin varligini gosterir. XRD sonuclarinin analizi ile giimiis
nanoparg¢aciklarin kristal yapisi incelenmistir. Bir kiibik birim hiicrenin kafes sabitlerine
(a=4.0855 A) sahip oldugu, Miller indekslerinin (111), (022), (002) ve (113) oldugunu

belirlenmistir
Haziran 2022, 43 Sayfa

Anahtar Kelimeler: Nano giimiis, TEM, SEM, XRD, Miller indeksi



ABSTRACT
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In this study, silver nanostructures were prepared using chemical reduction method. The
formed silver nanoparticles were prepared with diameters of about 20 nm. In addition,
numerous techniques have been used to study optical and structural studies such as UV-Vis
absorption spectrometry, Transmission Electron Microscopy (TEM), Scanning Electron
Microscopy (SEM), and X-ray diffraction (XRD). Practical results were observed with the
absorption spectrum of the prepared nanoparticles (357 nm), it was determined that there is
a relationship between the positions of the optical absorption peak and the size of the silver
nanoparticles. Analysis of the TEM results indicates the presence of nanoparticles in the (20
nm) range. Crystal structure of silver nanoparticles was investigated by analysis of XRD
results. It has been determined that a cubic unit cell has lattice constants (a=4.0855 A) and

Miller indices are (111), (022), (002) and (113).
June 2022, 43 Pages

Keywords: Nano silver, TEM, SEM, XRD, Miller index



1. GIRIS

Nanoteknoloji, 10~ 6l¢eginde 6lgmek igin kullanilan bir terimdir. T1p, tarim, farmakoloji,
miithendislik ve temel bilimler gibi bir ¢ok bilimsel alan1 kapsar. Yeni teknolojilerdeki
ilerleme, nanoteknolojinin kesfine baglanmaktadir. Miihendislik ve tipta modern cihazlarin
tasarimi ve yapimi, monofonksiyonel yapilardan yararlanilarak insanligin hizmetine
sunulmustur. Nanoteknoloji alanlarinda miihendisler tarafindan uygulanan temel unsurlar
malzemelerdir. Fizik, kimya ve biyolojideki bilim adamlari, akilli malzeme, ferromanyetik
malzemeler ve yar1 iletken malzemeler gibi uygulamalarda dnemli 6l¢lide gelismek ve dncii
olmak ig¢in arastirmalarini bu tiir malzemelerde yogunlagtirmiglardir. Bu malzemeler
faydalidir; ¢iinkli molekiiler boyut araliginda olan smirli boyuttaki nanoparcaciklara geri
donen sagilma faktoriinii azaltir. Bu ¢ok ilgingtir; ¢linkii molekiiler alanda daha derine inmek
ve daha sonra konvansiyonel yontemle hazirlanan dokme malzemede kusurlari azaltmak
miimkiindiir. Nano uygulamasinin ileri teknolojide en giiclii olmasinin nedeni budur.
Nanoteknolojide yararli aralik, sirasiyla neredeyse izole edilmis atomlar ve toplu
makroskopik malzemeler arasinda diisiintildiigiinde yaklasik 1 ile 100 nm'dir. Sonugta bu,
yeni teknolojik firsatlarin yani sira yeni zorluklara da yol agabilir [1].

Nano malzemeler, elektronik, kataliz, seramik, manyetik veri depolama, yapisal bilesenler
gibi ¢ok ¢esitli teknolojik alanlarda potansiyel uygulamalar nedeniyle son zamanlarda hizla
gelismektedir [2,3]. Genel olarak, farkli nano model siniflandirmalari, Tablo 1.1 ve Sekil
1.1'de belirtildigi gibi nano 6lgekli yapilarin boyutlarina baghdir [3]. Bu nano malzeme

smiflar1 bir¢ok nedenden dolayi teknolojik olarak ilgingtir.

1. Cogu malzeme, kirilma mukavemetinden elektriksel iletkenlige kadar ozellikleri
arastirmak i¢in nanometre dl¢eginde genis bir bagimliliga sahiptir.

2. Bucky tiiplerinin iletkenligi ve sertligi konusunda gelismis 6zellikler sunarlar. Ornegin
CdSe'nin floresan emisyonunda ve kuantum noktalarinda genis bir aralik vardir.

3. Klasik ve kuantum davraniglari karsilastirma yetenegi mevcuttur.

4. Malzeme biliminin klasik ve biyolojik dallar1 arasinda bir koprii olustururlar [4].



Tablo 1.1 Boyuta gére nanomalzemenin siniflandirilmasi [3].

Nano yapa tipi Ornek
Sifir boyut Nanopartikiiller, kuantum noktalari
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Sekil 3.1 Kuantum etkileri (Thangadurai 2020).

1.1 Amag

Kimyasal indirgeme yontemi kullanilarak giimiis nanoyapilar1 hazirlamak, Transmisyon
Elektron Mikroskobu sonuglari ile nanopartikiillerin varligini gostermek, X-1s1n1 kirinimi

sonuglar1 ile glimilis nanoparcaciklarin kristal yapisin1 incelemek tezimizin baglica

amaglaridir.
1.2 Onem

Nanoteknoloji yiizyilin teknolojisi olarak adlandirilmaktadir. Nanobilim ve nano teknoloji
yeni yap1 materyallerinden ilag endiistrisine kadar her yoniiyle insan hayatin1 kapsadigindan,

gecmisten giiniimiize kadar diger teknik gelismelerle kiyaslanamayacak bir teknolojik

patlamay1 baslatacaktir.



1.3 Nanoparcacik

Nanopargacik (NP) terimi, dlgekte nanometre araligindaki bir pargacik boyutunu ifade eder.
Olabildigince az sayida bulunan atom veya molekiil igerir ve bunlar, toplu muadillerinde
bulunanlardan farkhidir. Kiiresel, liggen, besgen, kabuk, elipsoid ve benzeri gibi cesitli
sekillerde bulunabilmektedir. Nanoparcaciklarin siniflandirilmasi, fiziksel ve kimyasal

ozelliklerine bagli olarak bir¢ok dala ayrilir [5]. Bunlar su sekilde bilinir:

e Karbon bazli NP'ler, allotropik karbon formlar1 gibi kiiresel i¢i bos kafesten yapilmis
nanomateryal i¢eren fullerenleri temsil eder [6].

e Metal NP'ler tamamen metal 6nciilerinden yapilir. Lokalize yiizey Plazmon rezonans
(LSPR) 6zelliklerine bagli oldugu 1yi bilinmektedir. Birgok alkali ve soy metal NP'ler
Bakir, Gliimiis ve Altindir. Bunlar Goriiniir bélge elektromanyetik radyasyonunda
genis bir absorpsiyon bandina sahiptir [7].

e Yari iletken NP'ler, bant aralig1 ayarinda 6nemli bir degisiklige izin veren genis bant
araliklarina  sahiptir. Fotokataliz, foto optik ve elektronik cihazlarda
uygulanmuslardir [8].

e Polimerik NP'ler, polimer nanopargacik (PNP) olarak adlandirilan organik NP’ler
bilesiklerine dayanmaktadir. Bunlar toplu nanokiireler veya nanokapsiiller

seklindedirler [9].

Genel olarak, nanopartikiiller, ince yogun metal tabakalarin sentezlenebilmesi igin
kiimelenmemis ve ¢ap1 50 nm'den kiiciik olmalidir. Bu nedenle, kiigiik boyutlu esitsizliklere
sahip nanoparcaciklarin hazirlanmasina ve bunlarin periyodik olarak sirali parcacikli

malzemelerde diizenlenmesine yonelik 6nemli bir ilgi vardir [10].

1.3. Nanoparcacik Teknigi

Saglanan sinirli malzeme miktarina bagl olarak nanopargaciklar iiretmek i¢in kullanilan iki
prosediir vardir [11]. Genellikle, nanoyap1 malzemeleri tiretmek i¢in ¢ogu arastirma ve
calismada uygulanirlar. Bunlar asagidan yukariya ve yukaridan asagiya teknikler olarak
siiflandirilir. Her ikisi de Sekil 1.2'de belirtilmistir. Asagidan yukariya, nanopargaciklar

iiretmek veya nanoyapi iireten dokme malzemeyi sokmek icin atomlar bir araya toplar,



sonuncusu yukari-asagi teknigini temsil eder. ilk prosediir daha komplikedir ¢iinkii birgok
atomu veya molekiilii iireten nanoyapilari bir araya getirmek i¢in yiiksek teknolojiye ihtiya¢
duyar. ikincisi daha basittir ve laboratuvar yapmak i¢in basit ekipman gerektirir ¢iinkii y1gmn
malzemenin nanoyapiya ayrismasina baglidir. Dokme malzemeyi nanopargaciklar gibi nano
yapiya aktarmak i¢in kullanilan bir¢ok kimyasal ve fiziksel iglem vardir. Ancak indirgeme
yontemi, yukaridan asagiya prosediirde nanoparcaciklart gergeklestirmek icin kullanilan

giiclii tekniklerden biridir. [12,13].

Maddenin Halleri

Kauguk, Nesne

Yumusak madde, Kati

Makroskopik 5ZE||“_<_|EI'E sahip Yukaridan asagiya yaklasim, rnegin
geleneksel diinya mikro elektronik (Silikon)

Blyiik Molekiiller ve Agregalar
Nano Nesneler

Asagidan yukariya yaklasim, érnegin
kendi kendine montaj (Karbon nanatiipler)

Milyarlarca Molekiil
Maddenin Bilegeni

Sekil 3.2 Nanoyap1 teknigi (Nouailhat 2006)

Kuantum Diinyasi

1.5 Nanopartikiillerin Ozellikleri

Genel olarak, nanomalzemelerin temel 6zelligi, bir atomun boyutu ile kiitle boyutu arasinda
bir konuma sahip olmasidir. Bu 6zellik, nanomalzemelerin toplu tek malzemelerden farkli
Ozelliklere sahip olmasmna yol agar. Bu Ozellikler atomlarin ve dékme malzemelerin
ozelliklerine ait degildir. Bu, asagidaki ozelliklere sahip olan ve karsilik gelen dokme
malzemelerde bulunmayan malzemelerin nanometre boyutuna geri doniisiidiir.

e yiizey atomlarinin biiyiik bir kismi1

e yiiksek ylizey enerjisi

e mekansal hapsetme

e azaltilmus kusurlar



Nanomalzemelerin kii¢iik boyutlari, bir yiizeyi malzeme 6zelliklerine bagimli kilan genis bir
yiizey alani/hacim oranma sahiptir. Bodylece nanoparcacik, nanomalzemelerin yiizey
ozelliklerinden etkilenecektir. Ozelliklerin toplu olandan farklilasmasimnin ana nedeni budur.

Uygulanan dis etkiye bagl olarak bir¢ok 6zellik vardir.

Nanomalzemeler, toplam atom miktarindaki biiyiik bir yiizey atomu fraksiyonu nedeniyle
onemli Ol¢iide daha diislik bir erime noktasina, faz gecis sicakligina ve 6nemli 6l¢iide
azaltilmis kafes sabitlerine sahip olabilir. Nanopargacik boyutunun bir fonksiyonu olarak
yiizey enerjisindeki biiylik artis ve atomlar aras1 bosluktaki degisim, malzeme ozellikleri
lizerinde bir etkiye sahiptir. Ornegin, Sekil 1-3'te gosterildigi gibi, altin par¢aciklarinin erime

noktasinin 10 nm'den kiigiik pargacik boyutlar i¢in hizla diistiigli gozlemlenmistir [3].

T (K)

L
so0|
A A A A
Q 130 200

00
diameter [(A)

Sekil 3.3 Parcacik boyutunun fonksiyonu olarak, altin nanoparcaciklarin erime

noktasindaki degisimi. (Thangadurai 2020)

Dayaniklilik gibi mekanik oOzellikler, bir malzeme i¢indeki kusurlarin varligina biiytlik
Olclide baghdir. Bilindigi gibi, nanoparcaciklarin boyutu kiiciiliir. Daha sonra bu tiir
kusurlar1 olusturma yetenegi daha zor hale gelir ve mekanik 6zellikleri etkiler. Bu nedenle,
nanomalzemelerin mekanik 6zellikleri, toplu haldeki tek kristallerinkinden bir veya iki
biiytiklikk siras1 daha yiiksek teorik giice ulasabilir. Mekanik mukavemetteki artis, kusur

olasiliginin azalmasindan kaynaklanmaktadir [3].

Nanokiimelerin optik 6zellikleri elektronik yapilarin1 dogrudan azaltir. En yiiksek dolu
molekiiler orbital (HOMO), degerlik band1 ve en diisiik bos molekiiler orbital (LUMO)

iletim bandinin enerjileri {izerinde en derin etkiye sahiptir. Optik emisyon ve absorpsiyon,



yart iletken ve metal nanoyap1 gibi bu durumlar arasindaki gegislere baglidir. Kolloidal renk
tarafindan temsil edilen optik &zelliklerdeki biiylik degisiklikler partikiil boyutuna geri
donmektedir. Altin nanopargaciklarin koloidalleri, par¢acik boyutu arttik¢a giderek daha sar1
hale gelen koyu kirmizi bir renge sahiptir. Bu nedenle metalik nanopargaciklarin rengi,
yiizey plazmon rezonansi nedeniyle boyutlar ile degisebilir [14]. Sekil 1-4'de degisen
boyutlarda kolloidal altin nanopargaciklar1 i¢in optik absorpsiyon spektrumlar
gosterilmistir. Yari iletken nanopargaciklarin optik absorpsiyon piki, bant araliginin artmasi
nedeniyle daha kisa bir dalga boyuna dogru kayar. Ote yandan, yari iletken
nanopargaciklarin optik absorpsiyon piki, bant araliginin artmasi nedeniyle daha kisa bir

dalga boyuna dogru kayar.

0 20 40 60 80 1000
Diamater (nm)

Wavelength A(nm)

Sekil 3.4 Altin nanopartikiiller i¢in optik absorpsiyon dalga boyuna bagliligi.

Genis ylizey alan hacim orani, manyetik 6zellikler, atomlarin 6nemli bir kisminin komsu
atomlarla farkli bir manyetik eslesmeye sahip olmasiyla sonuglanir. Bu da farkli manyetik
Ozelliklere yol acar. Toplu ferromanyetik malzemeler birden fazla manyetik alana sahipken,
manyetik nanopargaciklar sadece bir alana sahiptir ve siiperparamanyetik olarak bilinen bir
durum sergiler. Dolayistyla ana 6zellik, dokme malzemelerin ferromanyetizmasindan ziyade

devasa ylizey enerjisi nedeniyle nanometre 6l¢eginde sliper paramanyetik goriinmesidir [3].

Katalitik 6zellikler ve kataliz, reaksiyon sirasinda tiiketilmeyen katalizor adi verilen bir
maddenin eklenmesiyle kimyasal reaksiyon hizinin degistirilmesini igerir. Siradan katalizor,
bir veya daha fazla reaktan ile birleserek reaksiyona katilir ve igslem sonunda degismeden

yeniden lretilmektedir.



1.6 Nanoyapinin Sentez Yontemi

Genel olarak, nanoyapilar1 iiretmek ic¢in kullanilan birgok yol vardir. Bunlar belirli
malzemelere bagli olarak nanoparcaciklar veya nanotiipler olabilir. Bu yollar, fiziksel
yontemler ve kimyasal yontemler olmak iizere iki kategoriye ayrilir. Daha baska yontemler

sonra tartisilacaktir.

1. Fiziksel yontemlerden, Mekanik taslama, Sekil 1.5'te gosterildigi gibi konsept
yukaridan agagiya prosediir lizerinde ¢caligmaktadir. Nanomalzemeler, kiime montaji
ile degil, siddetli plastik deformasyondan kaynaklanan daha kaba taneli yapilarin
yapisal ayrigsmasiyla hazirlanmistir. Bu yontem, basitligi nedeniyle nanokristal
malzemeler yapmak i¢in kullanilmigtir. Siklikla belirtilen en biiyiik avantaj, cesitli
uygulamalar i¢in tonaj miktarlarina kolayca olgeklenebilme olasiligidir. Mekanik
dondurmada, yiiksek enerjili bir g¢alkalayici, planet bilyali degirmen tarafindan
kullanilir. Celik bilyelerden toza aktarilan enerji, ddnme hizina, bilyelerin boyutuna
ve sayisina, bilyenin toz kiitlesine oranma baglidir. Daha kiiciik nanopartikiiller

iiretmek i¢in 6glitme zamani ve dglitme atmosferi ¢cok dnemlidir.
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Sekil 3.5 Nanoparcaciklar olusturmak i¢in mekanik ogiitme ilkesi.

2. Yas kimyasal yontem esas olarak iki gruba ayrilir. Birincisi, elektrokimyasal
asindirma ile gozenekli silikonun sentezlenmesi gibi yukaridan agsagiya yontemiyle
ilgilidir. Ikincisi ise sol-jel yontemi, ¢okeltme vb. igeren asagidan yukariya
yontemine uymaktir. Biyocam sentezi, siirekli bir sivi fazda (jel) bir ag olusturmak

icin bir kolloidal siispansiyon (sol) olusumu ve solun jellesmesi yoluyla inorganik



malzemenin evrimini igermektedir. Bu kolloidlerin sentezlenmesi igin Onciiler
genellikle cesitli reaktif ligandlarla ¢evrili bir metal elementten olusur. Baslangi¢
materyali, dagilabilir bir oksit olusturmak ve su veya seyreltik asit ile bir ¢ozelti
olusturmak iizere islenir. Stvinin uzaklastirilmasi jeli verir ve biyocam sentezi gegisi
partikiil boyutunu ve seklini kontrol eder. Son olarak, jelin kalsinasyonu oksit

urettirmektedir.

1.7 Literatiir Taramasi

Tezin deneysel ¢alismasina baglamadan 6nce arastirma ile ilgili literatiir taramasi yapilmasi
gerekmektedir. Bu derlemenin amaci, daha sonra yapilmis ¢alismalar ile varilan sonuglarin
karsilagtiritlmasidir. Bunun yaninda nanomalzemelerde bilginin depolanmasini ve bilgi

birikiminin artmasini saglar.

1996 yilinda Silvert [15], dar bir boyut dagilimi ile nanometre giimiis pargaciklarinin
sentezini miimkiin kilan poliol islemini modifiye etmistir. Polivinilpirolidon (PVP) adi
verilen polimerik bir koruyucu madde, etilen glikol i¢indeki giimiis nitratin indirgenmesiyle
hazirlanan kolloidal giimiisiin dispersiyonu ile iligkilidir. Bu dispersiyonlarin -120°C'de 1
saat eskilenmesi, yaklagik 15-36 nm ortalama partikiil boyutlar1 vermektedir. Hem onciil
hem de koruyucu madde miktarinin, iyi kristalize bir yapi sergileyen kolloidal giimiisiin son
parcacik boyutunu ve boyut dagilimini kontrol ettigi bulunmustur. Khatoon ve arkadaslar
[16], serit nanoparcaciklart ile mikro pargaciklar arasinda bir karsilagtirma yapmistir.
Belirgin olarak farkli ve gelismis Ozelliklere sahiptir. Giimiis nanopargaciklar, yiizey
Ozelliklerine sahip olan ve diger metallere gore farklilik gosteren faydali metal
nanoparcaciklardan biridir. Glimiis nanopartikiiller, 6zellikle sensér uygulamalari i¢in uygun
olan cekici fiziksel ve kimyasal Ozelliklerinden dolayr biiylik ilgi gérmiistiir. Giimiis
nanoparcaciklarin sentezi i¢in farkli yontemler olsa da, Ag nanoparcgaciklarinin en popitiler
hazirlanmas1 kimyasal indirgeme ydntemidir. Onciil metal olarak giimiis nitrat ve indirgeyici
madde olarak sodyum borohidrit alinir. Bu hazirlik basittir. Ancak kararli pargaciklar
yapmak i¢in biiylik 6zen gosterilmelidir. Burada giimiis nanopartikiiller, giimiis nitratin
kimyasal indirgenmesiyle sentezlenir. Bu glimiis nanopartikiiller, yapisal karakterizasyon
icin UV-VIS spektroskopisi gibi farkli tekniklerle karakterize edilir. Nanoparcaciklarin
boyut morfolojisini ve bilesimini bilmek i¢in SEM cihaz1 kullanilmaktadir. Kafes

parametrelerini bilmek i¢in XRD kullanilmaktadir. UV-VIS spektroskopisi, gézlemlendigi



gibi 420 nm dalga boyunda tipik yiizey Plazmon absorpsiyon maksimumunu sergileyerek
giimiis nanopartikiillerin olusumunu ortaya c¢ikarmistir. UV Vis spektrumundan,
kiimelenmis tane c¢api boyutunun yaklasik 60 nm oldugu tahmin edilmektedir. XRD
modelindeki tepe noktalari, metalik giimiisiin yiiz merkezli kiibik formunun standart
degerleriyle iyi bir uyum i¢indedir. Nanoparg¢acik dagiliminin enerji dagilimli spektroskopisi

(EDS), nano 6l¢ekte elementel giimiisiin varligin1 dogrular.

Abbasi ve arkadaslar1 [17], 2012 yilinda polietilen liflerine Ag nanopartikiilleri katmislardir.
Islem ultrason 1s1masi altinda kimyasal indirgeme sirasinda hazirlanmistir. Nanometrik
Aghnin biiyiimesinde indirgeyici reaktifin, ultrason 1simasinin giicii, reaksiyon siiresi ve
sicakligin etkisi incelenmistir. Nanopartikiillerin morfolojisi ve boyutlari ultrason 1giniminin
giicline baglhidir. Sonuglar, ultrason 1s1masinin artan giiciine bagli olarak partikiil boyutunda
bir azalma oldugunu gdosterdi. Bagka bir deyisle, sicakliktaki artis partikiil boyutunun
artmasina neden olmustur. Ag nanoparcaciklari igeren polietilen lifler, toz X-1511 kirinimi

(XRD) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile karakterize edilmistir.

Lkhagvajav ve arkadaslari [ 18], nanogiimiis (nAg) karakterizasyonu antimikrobiyal davranis
yoluyla incelemislerdir. Nanogiimiis (nAg) kaplamay1 deri lizerine yapmislardir. Bu amagla
biyocam sentezi yontemiyle hazirlanan nAg c¢ozeltilerinin bulaniklik, viskozite ve pH
degerleri Olgiilmiistiir. Bu ¢ozeltilerden filmlerin olusumu, Diferansiyel Termal Analiz-
Termogravimetri (DTA-TG) ekipmani ile sicakliga gore karakterize edilmektedir. Islem
gormiis derilerin yiizey morfolojisi taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak
gbozlemlenmistir. Deri malzemeler iizerindeki nAg kaplamalarin Escherichia coli,
Staphylococcus aureus, Candida albicans ve Aspergillus niger gibi test
mikroorganizmalarina kars1 antimikrobiyal performansi, kalitatif (Agar overlay yontemi) ve
kantitatif (mikrobik indirgeme ylizdesi) testleri uygulanarak degerlendirilmistir. Kalitatif
test sonuclarina gore deri numunelerinde 20 g/cm? ve daha yiiksek konsantrasyonlarda
nAghin test edilen tlim mikroorganizmalara karsi etkili oldugu goriilmiistiir. Ayrica,
kantitatif test sonuglari, 20 g/cm? nAg ile muamele edilen deri numunelerinin %99.25 bakteri
giderme ile E. coli'ye kars1 en yliksek antibakteriyel aktiviteyi gosterdigi, buna karsin deri
iizerinde 10 g/cm? nAg konsantrasyonunun miikemmel yiizdeyi sergilemek icin yeterli
oldugunu gosterdi. NAg, S. aureus'a karst %99.91 bakteri giderme saglamistir. Sonuglar,
antimikrobiyal kaplama olarak deri astar lizerinde kolloidal nano glimiis ¢Ozeltisinin

kullanimi i¢in umut vericidir.



Haider ve Kang [19], endiistrideki genis uygulama yelpazesi nedeniyle bilim camiasinin ve
sanayicilerin dikkatini ¢eken glimiis nanoparcaciklart (Ag-NP'ler) uygulamiglardir.
Uriinlerin hazirlanmas1 biyomedikal uygulamalarda olduk¢a kabul gormiistiir. Bu
nanopargaciklar, mikroplara, anti-inflamatuar etkilere ve yara iyilestirme yeteneklerine karsi
etkilidir. Mikroplara kars1 gii¢lii etkinlikleri igin yonetici faktoriin, mikrobiyal cogalmayi ve
enfeksiyonlarini 6nlemesini saglayan ¢esitli mekanizmalar oldugu diisiiniilmektedir. Ayrica,
boyut ve geometriyi kontrol ederek sentezlenen Ag-NP'leri gelistirmek i¢in kullanilan bir

dizi yeni teknik 6nermislerdir.

Al-Marhaby ve Seoudi [20] ilk olarak giimiis nitrat, yiizey aktif madde stabilize edici
malzeme olarak ¢esitli molar oranlarda sodyum sitrat ve indirgeyici madde olarak sodyum
borohidrit kullanarak farkli oda sicakliklarinda giimiis nanopargaciklar hazirlamislardir.
Parcaciklarin morfolojisi, dagilimi ve kiireselligi, transmisyon elektron mikroskobu (TEM)
ile degerlendirilmistir. Pargaciklarin boyutlar1 yaklasik 9-14 nm olarak hesaplanmustir.
Ultraviyole-goriiniir spektrum 6lgtimleri, partikiil boyutlarinin Plazmon bantlari tizerindeki
etkilerini dogrulamistir. Hazirlanan numuneler 4-Nitrofenol (4-NP) fotokatalizinde
uygulanmis ve partikiil boyutu 9,11 ve 14 nm igin oran sirasiyla 0.05, 0.0015 ve 0.00021 s*
olmustur. Yiiksek yiizey enerjilerinden dolay1, fotokatalitik uygulamada daha kiigtik partikiil
boyutlar1 daha aktif olmustur.

Zhang ve arkadaslar1 [21] nanobilimdeki son olaylar hakkinda bir inceleme yapmislar ve
nanoteknolojinin, insan yasaminin her alaninda cesitli hastaliklar1 teshis etme, tedavi etme
ve Onleme bi¢cimimizi kokten degistirdigini ifade etmislerdir. Gilimiis nanoparcgaciklarin
(AgNP'ler), biyomedikal uygulamalarda yer alan birka¢ metalik nanopargacik arasinda en
hayati ve biiyiileyici nanomalzemeler oldugunu belirtmislerdir. Ag-NP'ler nanobilim ve
nanoteknolojide, 6zellikle tipta 6nemli bir rol oynamaktadir. Birkag soy metal ¢esitli amaclar
i¢in kullanilir, ancak bunlar 6zellikle kanser teshisi ve tedavisindeki potansiyel uygulamalar
tizerinde Ag-NP'lere odaklanmistir. Ayrica fiziksel, kimyasal ve biyolojik yontemler gibi
Ag-NP'lerin sentez yontemlerini tartigmislardir. Ag-NP'lerin 6zelliklerini, her bir yontem ve
cok islevli biyo-uygulamalar i¢in sonuglandirmiglardir. Ag-NP'lerin kullanimi,
antibakteriyel, antifungal, antiviral, anti-inflamatuar, anti-anjiyojenik ve anti-kanser ajanlari

ve AgNP'lerin anti-kanser aktivitesinin mekanizmasi kadar giigliidiir.

Hegazy ve Borham [22], glimiis nanoparg¢aciklart sentezlemek i¢in metal tuzu indirgeme ile

1slak bir kimyasal yontem kullanmislardir. Caligmalarinda ana bilesikler giimiis nitrat olarak
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ve sodyum borohidrit indirgeme maddesi olarak kullanilmistir. UV-Vis spektrometrisi,
fletim elektron mikroskobu (TEM) ve Zeta potansiyel teknigi dahil olmak iizere farkli
tekniklerle karakterize edilmistir. Kolloidal soliisyonun ince filmleri, ITO cami, bir silikon
substrat ve ticari cam substrat tizerinde dogrudan ¢okeltme teknigi kullanilarak iiretilmis ve
goriintiileme teknigi ile karakterize edilmistir. Giimiis nanopargaciklarin kolloidal
¢oOzeltisinin absorpsiyon zirvesi yaklasik 400 nm olmustur. TEM goriintiileri, giimiis
nanoparcaciklarin kiiresel bir sekle sahip oldugunu ve boyutlarinin yaklagik 10-17 nm
oldugunu gostermektedir. Giimiis nanopargaciklarin parcacik boyutu, Zeta potansiyel
teknigi ile dogrulanmistir. Goriintiileme teknigi, kolloidal glimiis ¢6zeltisi ince filmin silikon
substrat tizerindeki homojen dagiliminin, ITO camindan daha gii¢lii oldugunu ve ticari cam

tizerinde homojen olmayan filmin ortaya ¢ikti§ini géstermistir.

Casagrande ve de Lima [23], glimiis nanopartikiillerin biyojenik sentezinde indirgeyici ve
stabilize edici ajanlar olarak mantarlar1 kullanmislardir. Bu yontem, biiylik miktarlarda
protein liretimi, yiiksek verim, kolay kullanim ve kalintilarin diisiik toksisitesi nedeniyle
caziptir. Ayrica, bu sentez islemi, nanopartikiilleri stabiliteyi artirabilen ve biyolojik aktivite
saglayabilen biyomolekiillerle kaplar. Gilimiis nanoparcaciklarin mekanizmasint ve
optimizasyonunu tartistlmis, indirgeyici ajanlar olarak mantarlar kullanilarak
sentezlenmistir. Cesitli mantar tiirlerinin, boyutlari, ylizey yiikleri ve morfolojileri gibi
ozellikleri géz onilinde bulundurarak farkli 6zelliklere sahip nanopargaciklarin liretimini
saglayan biyojenik sentezde kullanim potansiyeline sahip oldugunu gosterdiler. Sentez,
sicaklik, pH, giimiis prekiirsor konsantrasyonu, biyokiitle miktar1 ve mantar yetistirme stiresi
gibi birgok parametre ayarlanarak optimize edilmistir. Mantar yonteminin diisiik toksisite ve

1yi biyouyumluluk ile patojenleri kontrol edebildigi sonucuna varmislardir.

Alsharif ve arkadaslar1 [24], farkli mikrobiyal taksonlardan metabolitlerin kiiresel glimiis
nanoparcaciklarin (Ag-NP'ler) iiretimi ve ¢ok islevli biyolojik o6zellikleri {izerindeki
etkilerini incelemislerdir. Ag-NP'lerin biyosentezi igin ii¢ mikrobiyal takson, bir bakteri
(Bacillus cereus Al-5), aktinomisetler (Streptomyces noursei H1-1) ve mantar (Rhizopus
stolonifer A6-2) susu kullanilmistir, Streptomyces noursei ilk kez gosterilmistir. Bu
izolatlar, 16S rRNA veya ITS gen dizilimi kullanilarak tanimlanmistir. Ag-NP'lerin
karakterizasyonu, renk degisimi analizi, Uv-Vis spektroskopisi, FT-IR spektroskopisi, XRD,
TEM, SEM-EDX, DLS ve Zeta potansiyel analizi kullanilarak yapilmistir. Biyosentezlenen
tiim NP'ler, A1-5, H1-1 ve A6-2 ile elde edilen NP'ler i¢in 6-50 nm, 630 nm ve 640 nm

arasinda degisen farkli boyutlarda kiiresel sekiller sergilemistir. Ag-NP'lerin Kkristalin
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merkez kiibik yiizli, 260=38.08'de XRD kullanilarak dogrulanmistir. FT-IR analizi, her
mikrobiyal sus tarafindan sentezlenen NP'ler i¢in gerekli olan biyomolekiiller i¢in ¢esitli
yogun absorpsiyon zirvelerini ortaya ¢ikarmustir. Kiiresel Ag-NP'lerin kararliligi, sirasiyla
Al-5, H1-1 ve A6-2 suslar tarafindan sentezlenen NP'ler i¢in —17.5mV, —18.9mV ve —
15.6mV'lik yiiksek DLS negatif yiizey yiikii ile dogrulanmustir.

Dawadi ve arkadaslar1 [25]'de, Ag-Nps'nin toplu bilesimine kiyasla nano rejimdeki tuhaf
ozellikler hakkinda bir inceleme yapmistir. Nanopartikiillerin tip ve tarimdaki uygulamalari,
belirli sekil ve boyutlarin sentezlenmesi i¢in farkli metodolojilerin gelistirilmesi nedeniyle
hizlanmistir. Giimiis nanoparcgaciklar ayarlanabilir fiziksel ve kimyasal 6zelliklere sahiptir.
Ag-NP'lerin antimikrobiyal 6zelliklerini incelemislerdir. Bu uygulama, diisiik toksisite ve
biyouyumluluklar1 nedeniyle ilaglarin kontrollii salimi ve ilaclarin hedefe yonelik verilmesi
icin ilaglarm/bilesiklerin 6l¢eklerinin etkinligini artirma egilimindedir. Yiizey Plazmon
rezonans Ozelligi, Ag NP'ler biyosensorler gelistirmek icin, drnegin yiizeyle giiclendirilmis
Raman spektroskopisinde (SERS), biyobelirtegleri, hastaliklari, kirleticileri ve fotokimyasal
reaksiyonlarda daha yiiksek katalitik aktiviteyi tespit etmek i¢in birinci sinif bir malzeme
yapar. Ag NP'lerin yiiksek iletkenligi, elektrokardiyograflar olusturmak i¢in giyilebilir ve
esnek sensorlerde kullanim egilimindedir. Ag NP'leri hazirlamak i¢in fizikokimyasal veya
biyolojik yaklagimlar kullanilir. Ancak, her yontemin artilar1 ve eksileri vardir. Tehlikeli
kimyasallarin yasaklayict maliyeti ve kullanimi, fizikokimyasal sentezin uygulanmasini

engeller.
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2. DENEYSEL CALISMA

Bu boéliimde, indirgeme yontemi ile glimiis nanopargaciklarin hazirlanmasinda deneysel
prosediir ele alinmaktadir. Ikinci olarak, analiz ve Olgiimlerde kullanilan aparat

ozelliklerinden bahsedilecektir.

2.1 Hazirlama Yontemi

Normalde indirgeme yontemi, giimiis nanopargaciklar1 hazirlamak i¢in kullanilan kimyasal
yontemlerden biridir. Asagidan yukariya bir prosediir disiiniiliiyor c¢linkii kimyasal
indirgeme, nanoyapilar olusturmak iizere birlestirilen Ag atomlar: tiretme egilimindedir.
Basitligi nedeniyle en yaygin olarak kullanilan yontem kimyasal indirgemedir. Bu teknik
ayn1 zamanda farkli parcacik boyutlari, sekilleri ve parcacik boyutu dagilimina sahip giimiis
nanopargcaciklar iiretmek i¢in reaktantin molar konsantrasyonunda, dagiticida ve reaktan
besleme hizinda degisiklik saglar. Uygun indirgeyici maddenin se¢imi de ¢ok dnemli bir
faktordiir. Clinkii boyut, sekil ve parcacik boyutu dagilimi indirgeyici maddenin dogasina
biiyiik dlciide baglidir. Metal tuzlarin indirgenmesi, indirgeyici maddenin reaktivitesinin
metalin redoks potansiyeline ayarlanmasini gerektirmistir. Sentez islemi sirasinda, reaksiyon
hiz1 ¢ok biiyiik olursa, biiylik miktarda metal ¢ekirdeginin hizli olusumu meydana gelecek
ve cok kiiciik partikiiller ile sonuclanacaktir. Ote yandan, reaksiyon hizi ¢ok kiiciikse
parcaciklarin yigilmas1 gerceklesecektir. Ayrica, sentez sirasinda nanopargaciklarin
stabilitesini, ¢oziiniirliglinl, reaktivitesini, dagilabilirligini ve hatta boyutunu ve seklini
belirledigi i¢in yiizey aktif maddenin se¢imi kritiktir. Deneyde kullanilan temel kimyasallar,
giimiis nitrat (AgNQO3), glikoz, polivinil pirolidon (PVP) ve sodyum hidroksittir. Glimiis
nanopartikiiller, PVP sulu ¢o6zeltisindeki giimiis nitrattan indirgenmistir. Rediiktor olarak

kullanilan glikoz ve sodyum hidroksit reaksiyonu hizlandirmak i¢in uygulanir.

Ik olarak 20 ml distile suya 3.4 g AgNOs ilave edilerek giimiis nitrat ¢zeltisi hazirland
(¢Ozelti a). Daha sonra, PVP, glikoz ve sodyum hidroksitin 60 ml distile suda birlikte
coziilmesiyle PVP c¢ozeltisi hazirlanir ve ¢ozelti (b) tretilir. Ardindan ¢ozelti (b) bir
manyetik karistiric ile 60 °Csicakliga 1sitilir. Sicaklik 15 dakika sabitlendikten sonra ¢ozelti
(@) ¢ozelti (b)'ye damlalar halinde eklenir. Daha sonra karistirilan bu ¢ozelti 10-15 dakika
daha karistirildi. Pargaciklar ile reaksiyona girme ihtimali olan NOs dan kurtulmak igin

tirtinler bir¢ok kez damitilmis su ile yikanarak santrifiijleme ile ayrildi [26].

13



2.2 UV-Goriinir Absorpsiyon Spektrofotometresi

UV-Gortiiniir absorpsiyon spektroskopisi aparati, bir ortamin Ultraviyole, Goriiniir 1s1k,
Kizil6tesi, vb. gibi farkli dalga boylarinda 15181 emme derecesini 6lgmek i¢in gereklidir.
Numune tarafindan dalga boyu veya frekansa karsi radyasyon absorpsiyon emisyon
yogunlugunun bir spektrumunu verilmistir [27]. UV cihazi, Sekil 2.1'de belirtildigi gibi
(200-1100 nm) araliginda 1 cm yol uzunlugu kuvars boslugu kullanan UV-1601PC tipi
Shimadzu spektrofotometredir. Cozelti bir kuvars bosluguna konuldu. Deiyonize suyun
absorpsiyon spektrumunun, tiim numunelerin spektrumlarini kalibre etmek icin bir temel
olarak kullanildig: tespit edildi. UV-Goriiniir absorpsiyon spektrumlari, giimiis nanoyapi

¢ozeltisinin boyutunu, seklini ve konsantrasyonunun belirlenebilecegini gosterdi.

Sekil 3.6 UV-Goriiniir absorpsiyon spektrofotometresi.

UV-Vis spektroskopisi, bir referans veya bos numuneye kiyasla bir numune tarafindan
emilen veya bir numuneden iletilen UV veya goriiniir 15181n ayr1 dalga boylariin sayisini
Olgen analitik bir tekniktir. Bu 6zellik, numune bilesiminden etkilenir ve potansiyel olarak
numunede ve konsantrasyonda ne oldugu hakkinda bilgi saglar. Bu spektroskopi teknigi
15181n kullanimina dayandigindan, dnce 15181n 6zelliklerini ele alalim. Isigin dalga boyu ile
ters orantili olan belirli bir enerjisi vardir. Boylece, daha kisa dalga boylar1 daha fazla enerji
tasir ve daha uzun dalga boylar1 daha az enerji tasir. Bir maddedeki elektronlar1 absorpsiyon
olarak algilayabilecegimiz daha yiiksek bir enerji durumuna yiikseltmek i¢in belirli bir
miktarda enerji gereklidir. Bir maddedeki farkli baglanma ortamlarindaki elektronlar,

elektronlart daha yiiksek bir enerji durumuna yiikseltmek i¢in farkli bir spesifik enerji
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miktar1 gerektirir. Bu nedenle 15181 absorpsiyonu farkli maddelerde farkli dalga boylarinda
gerceklesir. Insanlar, mor olarak gordiigiimiiz yaklastk 380 nm'den kirmizi olarak
gordiigimiiz 780 nm'ye kadar bir goriiniir 151k spektrumu gorebilirler. UV 15181, goriiniir
1siktan yaklasik 100 nm'ye kadar daha kisa dalga boylarina sahiptir. Bu nedenle, 151k dalga
boyu ile tanimlanabilir. Maksimum absorbansa karsilik gelen belirli dalga boylarimi
belirleyerek farkli maddeleri analiz etmek veya tanimlamak i¢in UV-Vis spektroskopisi

faydalidir.

2.3 Transmisyon Elektron Mikroskoplari (TEM)

Transmisyon elektron mikroskobu (TEM), elektronlar1 151k kaynagi olarak kullanir. Cok
daha diislik dalga boylari, bir 151k mikroskobundan bin kat daha iyi bir ¢oziiniirliik elde
etmeyi miimkiin kilar. Bu ytiksek ¢oziintirliiklii goriintiiler, altin nanoparcaciklarin biiyiikliik
dagiliminin miktar analizine izin verir ve ortalama bir yazilim yardimiyla altin
nanopargaciklarin ¢api Olciilebilir [28]. Bir damla nano giimiis ¢ozeltisi, karbon kapli bir
bakir 1zgara lizerine buharlastirildi ve kurumaya birakildi. Farkli altin nanoyapilariin
boyutu, dagilimi ve sekli, Sekil 2.2'de belirtildigi gibi, transmisyon elektron mikroskobu
(TEM) tipi Philips CM 120 ile aragtirtlmistir. Bu cihazda hizlandirilmis giic 120 kV tur. Her
bir partikiil ¢ap1 Olgililerek boyut dagiliminin histogrami elde edilmistir. Daha sonra

numunelerin dagilimi1 hakkindaki bilgiler de hesaplanabilir.

Sekil 3.7 Transmisyon elektron mikroskobu (Philips, CM 120).
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2.4 Alan Emisyon Taramali Elektron Mikroskoplar: (FESEM)

Alan emisyon taramali elektron mikroskobu (FESEM), Sekil 2.3'te gorildigi gibi
transmisyon elektron mikroskobuna (TEM) benzer sekilde ¢alisir. Bir elektron tabancasi,
elektromiknatis yogunlastirict merceklerle numuneye odaklanan bir elektron 1sin1 iletir.
Odaklanmig 151n numuneye ¢arpar. Nihayetinde bir dedektor tarafindan kaydedilen ve
yiiksek ¢oziliniirliikli bir mikroskobik goriintii veren elektronlar olusur. Elektron i1sini
numuneye ¢arptiginda numuneden ¢ikan birincil elektronlar, ikincil elektronlar olmak tizere
iki tiir elektron vardir. Birincil elektronlar 1smini emdikten sonra numunenin kendisi
tarafindan yayilan elektronlardir. Numunenin yiizey 6zelliklerini elde etmek i¢in yararli olan
geri sacilim elektronlari, aslinda numunenin yiizeyinden yansiyan elektron tabancasindan

gelen elektronlarla aynidir.

Sekil 3.8 Alan emisyon taramali elektron mikroskobu (S50, FEI'yi inceleyin)

Incelenen numunenin yiizeyi bir elektron 1sin1 ile taranir. Taranan yiizeyin boyutu, istenen
biiylitme diizeyine baghdir. Elektronlar ve numune arasindaki etkilesim, farkli sinyallere yol
acar (elektronlarin ve fotonlarin emisyonu). Toplanip analiz edildiginde, TEM isleminin
aksine, herhangi bir matematiksel islem kullanmadan gozlemlenen numunenin ylizeyinin

goriintiisiinii elde edilmis olur.
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2.5 X-1511 Kirinimi (XRD)

X-1sim1 kirinimi, kristal yapiin, gelen X-1sinlarinin bir demetinin bir¢ok spesifik yone
kirilmasina neden oldugu bir kristalin yapisini belirlemek i¢in kullanilir. Kirilan 1silarin
kirinim agilarin1 ve yogunluklarini 6lgmek, kristal yapiy: ii¢ boyutlu olarak belirler. X-151m1
kirinimi, maddenin kristal ve kristal olmayan yapis1 hakkinda bilgi verir. X-151n1 kirinim tepe
noktalari, belirli agilarda kafes seviyelerinin herhangi bir konumundan yansiyan girisim
yapili monokrom 1sinlardan olusur. Ornekler, Sekil 2-4'te gosterildigi gibi, Cu K,
radyasyonu (A=1.5406 A) kullanilarak (Philips, X Pert PW 3040/60) X - 1sin1 kirinim dlgeri
ile analiz edilmistir. XRD desenleri, 26 araliginda (20-80°) 0.08333° s tarama hizinda
kaydedilmistir. 40 kV calisma voltajina ve 30 mA akimina sahip oransal bir sayag
kullanmilmistir. Belirli bir tepe noktasindaki kirmmim acis1 seviyeleri arasindaki uzaklik

arayiizleri Bragg yasasi kullanarak hesaplanabilir [29]:
nAd = 2dsin0p (2-1)
burada (n), girisim derecesini (n = 1,2,3,..), A ise bir tam say1y1 temsil eder:

X-1smmnin dalga boyu (1.54 A),d: kirimim diizlemleri arasindaki bosluktur ve 6: Bragg
acisidir. Normalde XRD, depolanan filmlerin c¢alismalarint  netlestirmek igin

kullanilabilecek farkli parametreleri hesaplamak igin kullanilir. Ornegin:
a) Yarim Maksimumda Tam Genislik (5)

Tercih edilen oryantasyonun (tepe) bagimli degiskenin maksimum degerinin yaris1 (FWHM)
oOl¢iilebilir ¢iinkii maksimum yogunlugun yarisinda ¢izgi profilinin (radyan cinsinden)

genisligine esittir [21].

Sekil 3.9 X-1gin1 Difraksiyon (XRD) cihaz1 (Philips, X Pert PW 3040/60)
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b) Ortalama kristalit Boyutu (D)

Tek hat yontemi, boyut-gerinim parametrelerini (mikro gerilimler ve kristalit boyutlar)
belirlemek i¢in bir Voigt islevine dayanan birka¢ ¢izgi profili analiz yonteminden biridir.

Ortalama kristalit boyutu (D), Williamson-Hall kullanilarak tahmin edilebilir: [30,34].

0.94 A

P cos O = 4esinf + >

(2-2)

c¢) Mikro suslar (77)

Mikro gerilimler, ince filmlerin biiyiimesi sirasinda meydana gelir ve yapmin c-kafes
sabitinde ASTM degerinden bir sapma yapmak icin kafesteki gerilme veya sikistirmadan
dolay1 yiikselmektedir. Dolayisiyla, gerinim genislemesine, atomlarin referans kafes
konumlarina gore degisen yer degistirmeleri neden olur. Bu gerginlik asagidaki formiil ile

hesaplanabilir [31]:

p = SASTMZCXRD -y 100 0 (2-3)

Castm

Burada: Standart ASTM kart1 ile dlgiilen Castm Kafes sabiti ve XRD ile 6lgiilen CXRD

Kafes sabiti.

d) Dislocation density (0)
(0) asagidaki bagint1 kullanilarak hesaplanabilir [32]:
S == (¢izgiler/nm)? (2-4)

Farkli kosullarda kimyasal indirgeme ile hazirlanan giimiis / altin nanoyapilarin sonuglarinin
analizi ile ilgilidir. indirgeme y&ntemiyle sirali hazirlamadan sonraki analiz ve dlgiimler,
giimiis nanopargaciklarin deneysel olarak basarili bir sekilde hazirlandigini kanitlamak i¢in

yararhdir.
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2.6 Optik ozellikler

Kimyasal indirgeme yontemiyle hazirlanan giimiis nanoparcaciklarin absorpsiyon
spektrumu elde edildi. Spektrum, hazirlanan tiim numuneler i¢in farkli konsantrasyonlarin
bir fonksiyonu olarak ¢izilmistir. Absorpsiyon spektrum durumunun analizi, molekiillerin
uyarilmis elektronik durumlarin1 anlamanin ilk adimidir. Sekil 2.5 ve 2.6'da gosterildigi gibi,
sirastyla %1 ve %2 farkli konsantrasyonlarda incelenen molekiiller i¢in taban durumdan (S°)
uyarilmis duruma (Sp) gecisi temsil edilebilmektedir. Spektrum, kimyasal indirgeme
yontemiyle hazirlanmis giimiis nanopargaciklarin yiizey plazmonu kavramina baghdir. Sekil
2.5'de numune tarafindan belirtilen konsantrasyon (% 1) ile gosterilen biiylik giimiis
nanokiirelerin yilizey plazmon spektrumu gosterilmistir. Maksimum absorpsiyon pikinin,
yaklagik (1.82 a.u) bir tepe yogunlugu ile (357 nm) meydana geldigi gozlenmistir. Giimiis
nanoyapinin yiizey Plazmon spektrumu ise %2 konsantrasyon ig¢in Sekil 2.6°da
gosterilmistir. Maksimum absorpsiyon pikinin, yaklasik 3.11 a.u degerinde bir tepe

yogunlugu ile 358 nm dalga boyunda meydana geldigi not edilmistir.

Abs
3
<
10
AO I . Igg—[ 0
1500 1000 500 0

Sekil 3.10 %1 konsantrasyonlu giimiis nanopargacik ¢ozeltisi i¢in UV-VIS spektrumu.

Abs

=

10
A \, {
0

1500 1000 500

o un

Sekil 3.11 %?2 konsantrasyonlu giimiis nanopargacik ¢ozeltisi i¢in UV-VIS spektrumu.
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Gilimiis nanopartikiillerin yiizey Plazmon absorbansinin maksimum absorpsiyon pikinin kisa
dalga boyuna dogru gittigi acgiktir. Bu, pargaciklar gibi nanoyapilarin boyutunun
kiiciildiigiiniin gostergesidir. Bu sonuglar daha 6nce transmisyon elektron mikroskobundan

elde edilen sonuglarla dogrulanmistir [33].

2.7 Transmisyon Elektron Mikroskoplarinin Sonuglar1 (TEM)

Transmisyon elektron mikroskobu (TEM), glimiis nanoyapilarin boyutunu ve seklini Sekil
2.7'de gosterildigi gibi bir dlgcek ¢ubugunda (100 nm) gozlemlemek i¢in iyi bir tekniktir.
Genel goriinlim glimiis nanopargaciklarin varligini gostermistir. Ortalama pargacik boyutu
20 nm araliginda olan kiiresel bir sekil olarak goriinmiistiir. Giimiis nanopartikiiller ayrica
yiiksek monodispersite gostermistir. Bireysel nanoparcaciklara ek olarak nanobelt veya

nanotel liretmek i¢in bu nanokiirelerin bir birikimi vardir.

2.8 Alan Emisyon Taramali1 Elektron Mikroskoplarinin Sonuglar1 (FESEM)

FESEM sonuglari nanopargacigin varligini géstermeye uygundur. Ek olarak, Sekil 2.8 a,b'de
goriilen yiizey morfolojisi, tane boyutu ve tane sinirlarinin homojenligi vermistir. Sonuglar,
farkli boyutlarda gilimiis nanopargaciklarin varligmmi gostermistir. Ek olarak, glimiis
nanoparcaciklarin aglomerasyonu, TEM sonuglarinda elde edilen nanopargaciklarin
boyutundan ziyade giimiis nanoparcaciklarin artmasiyla daha net gozlemlenmistir.
Aglomerasyon, FESEM'in elektron demetinin etkisi altinda glimiis metalin yiliksek
iletkenligi nedeniyle miimkiindiir. Sekil 2.9’da tane boyutu dagiliminin homojenligi

gozlemlenmektedir.
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100 nm

(a)

(b)

100 nm

Sekil 3.12 Farkli pozisyonlara sahip glimiis nanoparcaciklar i¢in TEM sonuglari.
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6/19/2021 HV [mag O WD [mode[spot| ——1ym——-— |
2:04:25 PM |30.00 kv |80 000 x |32.6 mm| SE 3.0 Inspect F

Sekil 3.13 FESEM sonuglari, farkli konumlara sahip giimiis nanoparcaciklar.
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6/19/2021 | HV [mag O] WD |mode|spot| ————5um —— |
2:07:48 PM [30.00 kV |20 000 x |[32.6 mm| SE | 3.0 Inspect F

Sekil 3.14 Giimiis nanoparcaciklarin tane dagilimi i¢in FESEM sonuglart.

2.9 X-151n1 Kirinim analizi

Bu teknik, XRD modeli sirasinda kristal yapiy1 sonuglandirmak i¢in giiclii bir yontemdir.
Buna ek olarak, kafes sabitleri gibi yapr ile ilgili verileri bulmak i¢in XRD deseninden elde
edilen veriler kullanilmaktadir. Numuneler, kristal faz ve yapisal 6zellikleri incelemek icin
analiz edilmistir. Numunelerin desenleri, Crystal Diff Software tarafindan simiilasyon
yoluyla yapr tipini ve ilgili kafes parametrelerini bulmak i¢in 6zel yazilimlar kullanilarak
analiz edilmistir. XRD desenleri, tepelerde isaretlenmis simiile edilmis Miller endeksleri ile
Sekil 2.10'da gosterilmektedir. ilgili veri tabani ile karsilastirilan simiile edilmis sonuglar
standart tablodur (1100136).

Simiile edilen veriler, kafes sabitleri (a=b=c=4.0855 A), ), acilar1 (a=B=y=90°) ve birim
hiicrenin hacmi (68.1923 A3) olan bir kiibik faz gostermistir. Pikler (111), (002), (022) ve
(113) ile etiketlenmis Miller indeksleri tarafindan belirtilmistir. Bu sonuglar Lai ve

arkadaglar1 [2] ile uyumlu, Mehta ve arkadaslari ile gelismektedir [35].
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Kafes sabitlerinin ve kristal fazin belirlenmesi, veri tabani ile gakisan belirli bir 20, daki tepe
noktalariin konumu ile ilgilidir. Sekil 2.10’da bahsedilen 6nemli sey, rontgen paternindeki
genislemis tepe noktalaridir. Bunlar, nanopargaciklarin goriintimiiniin de kanit1 olarak kabul
edilmektedir. Goriinen bir¢ok pikin yani sira toz fazinin ana 6zelligi olarak polikristal yapiya
geri donmektedir. Ikinci olarak, piklerin yogunlugu, toplu numunenin x-151m1 kirmimu ile
karsilastirildiginda yeterince kiigiiktiir. Bu, birim hiicre icindeki Miller diizlemlerinin diisiik

yogunlugunu, toplu numune ile karsilagtirilabilir sekile doniistiiriir.

(111)

Diffracted Intensity

100 (':”:'2) (113}

Sekil 3.15 Giimiis nanoparcacigin XRD modeli

X-151m1 kirmimindan ¢ikarilan faydali bir sonug da, dnceki kisimlarda tartisilan Williamson-
Hall denkleminin uygulanmasiyla ilgilidir. Tanelerin i¢indeki kristalit boyutu ve elastik sekil
degistirme, Sekil 2-11°de belirtildigi gibi (a,b,c) ekseni sirasinda birim hiicrede
gosterilebilmektedir. Sonuglar, kristalit boyutunun 15.57 nm'ye (155.7808 A) esit oldugunu
gostermistir. Bu tam olarak ortaya ¢ikan tane boyutuna esittir. Daha dnce TEM sonuglari
tarafindan tartisilan parcacik boyutundan daha kiigiiktiir. Bahsedilen énemli sey, yaklasik
(0.0011) olan elastik gerinim ile ilgilidir. Yeterince kiiciiktiir. Bu 6zelligi olumludur ¢iinkii

elastik gerinim {iretilen kiibik fazin stabilitesinin bir fonksiyonudur.
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‘e o e o o o
f(x)=-0.0011*x+0.0089; R=0.3167

Sekil 3.16 Williamson-Hall denkleminin uygulamasi.
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3. TARTISMA VE SONUC

UV-VIS spektrumu, TEM analizi, SEM analizi ve X-1sin1 kirinimi kullanilarak elde edilen

analiz yoluyla {iretilen ana sonuglar:

1. Bir metal nanopargacigin sentez yetenegi, laboratuvarda deneysel olarak basarili
olmak i¢in gecerlidir. Indirgeme yontemi, bir metal nanoparcacik hazirlamak igin
uygundur.

2. Nanopartikiiliin boyutu yaklasik 20 nm’dir, bu, harici sirketten ithal edilenden daha
lyidir.

3. Cikis nanopargacik tozu, tibbi alanda uygulanmaya uygundur.
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