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Bu ¢alismada; iletken 6zelligi olan metallerin, ark desarj yontemiyle nanoboyuta indirgenmesi ve
karakterizasyonu incelenmistir. Nanoparcacik iretiminde bir¢ok yontem kullanilmasina karsin bu
yontemin tercih edilme nedeni; otomatik kontrolli ark desarj initesi sayesinde seri {retimin
hedeflenmesidir. Bu iinite, mekanik hareket sistemleri, 6zel tasarlanmus elektronik devreler ve giic
kaynagindan olugmaktadir. Diizenek, biri anot digeri katot olmak iizere hazirlanmis iki metal ¢ubuk
arasinda siirekli ark olusturacak sekilde katot koluna hareket vermektedir. Metal gubuklar arasinda
olusturulan arkin stirekliligi, sisteme tahrik veren step motorun ileri geri hareketi sayesinde saglanmustir.
Mekanik sistemin ve olugan arkin kontrolii elektronik devrelerle, arkin olusumu i¢in gerekli gii¢ ise
kaynak makinesinden saglanmistir. Katot kolunun siirekli ileri geri hareketi sonucu elektrotlarin birbirine
yapismamasi ve iiretimin seri olmasi sistemin avantajlart arasinda yer almaktadir.

Uygulanan alternatif akim sonucu olusan ark sayesinde nanopargacik tiretimi saf su ve sivi azot
icerisinde gerceklestirilmigtir. Yapilan caligmada giimiis, bakir, ¢inko 10A, 30A, 50A, 70A ve 90A’ lik
akim degerlerinde sentezlenmis ve elde edilen parcaciklarin SEM goriintiileri yardimiyla boyut ve sekil
analizi yapilmistir. Elde edilen sonuglardan olusan parcaciklarin fiziksel goriiniislerinin akim siddetlerine
gore farklilik gosterdigi tespit edilmistir.
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In this study; the reduction and characterization of conductive metals to nano size by arc
discharge method are investigated. Although many methods are used in nanoparticle production, this
method is preferred because of compatible with series production with automatic controlled arc discharge
unit. This unit consists of specially designed mechanical motion systems, electronic circuits and a power
supply. The device get moved the cathode arm in such a way as to form a continuous arc between two
metal bars, one of which is the anode and the other cathode. The continuity of the arc formed between the
metal bars is provided by the forward and backward movement of the stepping motor that drives the
system. The control of the mechanical system and the formed arc is done by electronic circuits and the
power required for arc formation is done by welding machine. Continuous forward and backward
movement of the cathode arm is one of the advantages of the system in which the resultant electrodes do
not stick together and the production is serialized.

The nanoparticle production with the arc with the generated AC current was carried out in pure
water and liquid nitrogen. Silver, copper and zinc rods were synthesized at current values of 10A, 30A,
50A, 70A and 90A and the size and shape analysis of the obtained particles were performed with SEM
images. It has been determined that the shape of the particles related to the AC current values.
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1. GIRIS

Hizla gelismekte olan teknolojiye devletimizin gayreti ve Onciiliigli sayesinde
ayak uyduran iilkemizin havacilik ve uzay sektorili, otomotiv sektorii, savunma sanayi
ve yerli liretim teknolojileri gibi sektorler basta olmak iizere verdigi biliyik 6nem
sayesinde ¢esitli Ar-Ge caligmalar1 siirekli ivme kazanarak artmaktadir. Bilim ve
teknoloji iiretmede yetkinlesmis, ekonomik ve toplumsal faydaya doniistiirebilmis,
diinya bilim ve teknolojisine katkida bulunma saygmligimi kazanmis bir Tirkiye
olusturmak ve bilgi toplumu haline gelmek temel hedef olarak belirlenmistir. Ulkenin
uluslararasi rekabette gerekli fiziki, insani ve hukuki altyapilar gelistirilerek bilimsel ve
teknolojik arastirma diizeyinin yiikseltilmesi amag¢lanmustir.

Bioteknoloji, gen miihendisligi, yazilim basta olmak iizere bilgi ve iletisim
teknolojileri, yeni malzemeler, uzay bilim ve teknolojileri, niikleer teknoloji,
denizlerden ve denizathlardan yararlanma teknolojileri, biiyiikk bilim ve temiz enerji
teknolojileri gibi ileri uygulama alanindaki Ar-Ge faaliyetleri oncelikli alanlar olarak
belirlenmistir. Universiteye, kamuya ve &zel sektdre Ar-Ge girisimlerinin 6zendirilmesi,
uygulamaya yonelik projelerle bolgesel ve yerel oOzellik tasiyan projelere Oncellik
verilmesi 6zendirilmistir. Burada bize diisen gorev tilkemizin ¢ikarlari igin gerekli Ar-
Ge calismalarina katkida bulunmay1 hedeflemek ve bu hedefi gerceklestirirken yerli
tiretime de katki saglamaktir.

Yunancada ciice anlamina gelen nano, bir biyiikligiin milyarda birine denk
gelmektedir. Bu boyut ¢ok kiigiik bir deger oldugundan malzemenin atom ve molekiil
diinyasina uzanmaktadir. Nanobilim ve nanoteknolojinin tam bir tanimi olmamakla
birlikte, genel goriise gore 1 ila 100 nanometre boyutlarindaki maddelerin incelenmesi,
kontrol edilmesi ve atomsal seviyede degistirilip islevsel hale getirilmesidir. (Ates,
2015) Nanoteknolojinin fizik, kimya, biyoloji ve miihendislik gibi disiplinler arasi bir
konuma sahip olmasinin yani sira; endiistri, savunma, elektronik, tarim, ilag, saglik gibi
biitlin alanlara potansiyel etkileri bulunmaktadir. Bu nedenle bir¢ok gelismis tilke
tarafindan kritik arastirma alan1 olarak goriilmekte ve desteklenmektedir.

Son yillarda hayatimiza fazlasiyla giren ‘Nano’ kelimesi, Oniine veya sonuna
geldigi kelimeye ilgi ¢ekici bir anlam kazandirtyor. Ipodnano bir MP3 c¢alarin
kiictikliglinii ve hafifligini ifade ederken, nanoboya kendi kendini temizleyen
dolayisiyla kirlenmeyen yeni nesil boyalar1 akla getirmektedir. Bununla birlikte kir

tutmayan kumaglara, kanserli hiicrelerin viicuda zarar vermeden Oldiiriilmesinden



giinlerce etkisini kaybetmeyen kremlere, mikroplar1 algilayabilen sensorlerden bakteri
olusumunu Onlediginden dolayr kokmayan ¢oraplara ve mikrop barindirmayan
buzdolaplarina kadar bir¢ok tiriinde nanoteknoloji kullanilmaktadir.

flerleyen yillarda nanoteknoloji sayesinde siiper bilgisayarlara mikroskop altinda
bakilabilecek, bir milyon sinema filmi alabilen DVD’ ler yapilabilecek, insan beyni
kapasitesi ek nanohafizalarla giiclendirilebilecek, kirliligi Onleyen nanoparcgaciklar
sayesinde fabrikalar c¢evreyi ¢ok daha az Kkirletecektir. Birim agirlik basma su
andakinden kat kat daha hafif, aym1 zamanda c¢ok daha dayanikli malzemeler
tiretilebilecek ve bunlarin sonucu olarak insanoglunun giinliik yasaminda kullandigi
tekstil Griinlerin degisebilecegi gibi, uzay arastirmalarinda ve havacilikta yeni roket ve
ucak tasarimlarinin ortaya ¢ikmasi da miimkiin olacaktir. Yasanan biitiin bu gelismeler
19. ylizyilda diinyay1 yeniden sekillendiren sanayi devrimine esdeger bir bilimsel ve
teknolojik devrim baslatacaktir.

Nanoteknoloji bir yandan eski teknolojilere yeni bakis acilar1 getirirken diger
yandan da daha 6nemli ve kritik olan, 6nceden imkansiz gibi goriinen yeni teknolojilere
ve uygulamalara kapr aralamistir. Ornegin bilim insanlari tarafindan malzemelerin
ozellikleri nanoteknoloji sayesinde daha iyi anlasilmis, dolayisiyla bu malzemelerin
kullanildigr uygulamalarda belirgin iyilestirmeler gozlemlenmistir. Bakir ve gilimiis
malzemeleri plastik sekil verme yeteneginin yiiksekliginin yaninda elektrik ve 1sil
iletkenliginin yiiksekligi ile daima oOn plandaki yerini korumustur. Bu nedenle
elektroteknigin gelismesiyle elektrigi ¢ok 1iyi ileten bakira ve giimiise duyulan
gereksinmeyi giderek arttirmistir. Arastirmacilar giimiis ve bakir nanopargaciklari,
polimer matrisli kompozit malzemelerle karistirip mekanik, elektrik ve termal
ozellikleri iyilestirmede kullanmiglardir (Lu ve ark., 2004; Marcq ve ark., 2011).

Nanoteknolojik iriinler, beyin damarlarinin igerisine, disin igine vb. insan
viicudu igerisinde her yere yerlestirilebilmekte ve bu tiriinler ¢ipler ve 6zel donanimlar
ile canli organizmalar1 uzaktan kontrol edebilmektedir. Insan sac1 igerisine sigabilen
0zel kablolarla 6zel bir iletisim sistemi de kurulabilir. Bu teknoloji sayesinde, ¢ok
kiiciik boyutlarda iiretilebilen nano robotlar yapilabilecektir. Gliniimiizde, nanoboyutta
fonksiyonel olabilen bu robotlar1 insan kanina verip insan viicudu igerisinde hasarh
organi onarabilecek nanorobot teknolojileri ile ilgili proje ¢alismalar1 yapilmaktadir.
Insan beyni, icerisinde kimyasallarin ve elektronlarm bulundugu bir yapida olup beyin
hiicreleri arasindaki iletisim nano seviyede meydana gelmektedir. Beyin damarlar

icerisinde kan ile hareket eden nanotiipler vasitasiyla kesin teshis ve tedavi



yapilabilecektir. Bir tiir sinirsel iletisim eksikliginden kaynaklanan ve genel adi felg
olan hastaliga, nanoteknolojiyle iiretilen yapay kilcal damarlar ile ¢are bulunabilecektir.

Nanoteknolojinin bir diger yaygin kullanildigi alan ilag¢ sektoriidiir. Viicuda
alman ilaglar viicudun her yerine dagilmakta ve gercek hedefe gitme olasilig
azalmaktadir. Halbuki nanoparcaciklarla ila¢ dogrudan dogruya gitmesi istenilen hasta
bolgeye veya hasta dokuya gonderilebilir. Nanoteknoloji ile yapilan tedavide, ilag
nanokapsiillere yiiklenmekte ve bu nanokapsiiller siringa ile sadece hasta bolgeye
verilmektedir. Daha sonra nano kapsiiller patlatilir ve sadece gerekli yerlere ilag zerk
edildikten sonra da bu zararsiz nano kapsiiller viicuttan disar1 atilir. Daha da ileri
gidilecek olursa; gelecekte mikroskobik robotlar viicudun dolasim sistemine girerek
hiicre seviyesinde onarim yapip hastaliklar1 iyilestirebilecek. Nanoalgilayicilar insan
viicudundaki hastaliklari ¢ok dnceden saptayarak erken tedavi olanagi taniyacaktir. Bu
teknolojiyle tretilen minik aygitlar adeta minik birer denizalti gibi damarlarimizda
dolasabilecek, yonlendirdigimiz hiicreye alicilar1 vasitasiyla yapisabilecek ve mikro
makaslariyla bir cerrah gibi hiicredeki aksakliklar1 giderebilecek, hatta DNA iizerinde
degisiklikler yapabileceklerdir. Ilerleyen yillarda nanobiyolojik iiriinler giindeme
gelecek ve suni organ yapiminda nanopargaciklar kullanilacak, aninda teshis koyabilen
saglik tarama araglar1 yapilabilecektir.

Gegen yiizyilin ortasinda baglayan mikro elektronik devrimini kagiran Tiirkiye,
bu devrimi tarihin sayfalarina gonderecek olan nanoteknoloji i¢in ge¢ kalmis degildir.
Heniliz gelismesi devam etmekte olan nanoteknolojiyi kagirmamak igin gerekli
yatirnmlarla bu alana yonelmesi gereken Tiirkiye, gerekli caligmalart hizlandirdig:
takdirde yepyeni bir sigrama tahtasina sahip olacaktir. Artik teknoloji transferi veya
teknoloji satin alarak diinya ticaretinde bir yere varilamayacagini goren devletler,
nanoteknolojiyle kendilerine bambagska bir pazar yaratma yarigina girmislerdir. Yeni
yiizyilda kritik bir teknoloji devrimi olarak goriilen nanoteknoloji halen gelisimine
devam etmekte ve bu kritik teknolojinin kisa zamanda gelismesini tamamlamasi ve

hayatimizin her alanina girmesi beklenmektedir.
1.1. Nanoteknoloji Uygulama Alanlari
Nanometre Ol¢eklerinde malzemelerin sahip olduklar: {istiin fiziksel 6zellikleri

kullanarak ¢esitli alanlarda (bilisim ve iletisim, elektronik, biyoteknoloji, farmakoloji,

tip, savunma, tekstil, makina ve insaat sanayileri vb. gibi) teknolojik devrim niteliginde



yeni {rlinler elde edilebilmektedir. Bir¢ok uygulama alani olan nanoteknolojinin baslica

girdigi alanlar su seklide 6zetlenebilir.

1.1.1. Malzeme ve imalat sektérii

Malzemelerin atomik ve molekiiler boyutlardan baslayarak insa edilmesi, klasik
metotlar ile elde edilen malzemelere oranla daha saglam ve hafif maddelerin ortaya
c¢ikmasini saglamaktadir. Bu malzemeler, daha diisiik hata seviyeleri ve essiz
dayaniklilik giicleri ile mevcut bir¢ok endiistriyel siire¢ i¢in devrimsel yenilikler
getirmektedir. Benzersiz ve alisilmamis Ozellikleri ile nanotiipler ve kaplama
malzemeleri imalat yontem ve tekniklerinin gelismesine olanak saglamaktadir

(Ozdogan ve ark., 2006).

1.1.2. Elektronik ve bilgisayar teknolojisi

Nanoteknolojinin yaygin kullanim alanlarindan biri olan elektronik ve bilgisayar
teknolojisi nanoboyuta elektronik devre elemanlarinin {iretilmesi ve bilgisayar
mimarisindeki gelismeler sayesinde hayatimizda 6nemli rol oynamaktadir. Biitiin bu
gelismelerle baglantili olarak nanodlgekte bilgi depolama sistemlerinin gelismesi de

kagimilmazdir.

1.1.3. Havacilik ve uzay arastirmalari

Havacilik ve uzay araglar1 ¢ok maliyetli teknolojilerdir. Bu araglarin imalati
sirasinda kullanilan malzemelerin agirligi, maliyetlerin artiginda ¢ok onemli bir yer
tutmaktadir. Nanoteknoloji bu malzemelerin agirhigini 6nemli OGlgiide azaltirken,
maliyetinin diisiiriilmesinde de 6nemli rol oynamaktadir. Ayrica gekme direnci ¢elikten
kat kat yiiksek nanotiipler sayesinde diinya yilizeyinden atmosferin disina kadar
yiikselebilecek yapilar insa edilmesi potansiyel uygulama alanlari i¢cinde yer almaktadir.
Boylece uzay arastirma maliyetlerinin biiyiik kismini olusturan firlatma maliyetleri

diisiiriilebilecektir (Ozdogan ve ark., 2006).



1.1.4. Tip ve saghk

Canlilarin yapitas1 olan hiicreler, nanometre 6lgekteki molekiillerden olusur.
Hayatin yapitaslar1 proteinler, niikleik asitler, lipitler, karbonhidratlar, ebatlar
kivrimlart diziligleri ve belirli 6zellikleri olan nanodlgekteki malzemelere 6rnek
verilebilir. Giiniimiizde gen c¢alismalart nanodlgekteki aygitlarla yapilmaktadir. Bu
sahadaki gelismelerin hem teshiste hem de tedavide yeni yontemlerin gelistirilmesini

saglayacagi kagiilmazdir.

1.1.5. Cevre ve enerji

Nanoteknolojinin, enerjinin verimli kullanilmasinda, depolanmasinda ve
tiretilmesinde  6nemli etkileri vardir. Cevre sorunlarmin gozlenmesinde Ve
giderilmesinde kullanilmakta, gesitli kaynaklardan gelen atiklar 6nlenmekte, daha az
atik yapan iiretim sistemleri gelistirilmektedir. Ilerleyen yillarda yasamsal bir ihtiyac
haline gelecek olan temiz su elde edilmesinde nanofiltreler kullanilabilir. Kataliz
islemlerinde katalizor malzemelerin nanodlgekte olmasindan dolayr nanoteknolojinin
kimya endistrisinde onemli bir yeri vardir. Otomobil endiistrisinde kullanilan
nanoteknoloji iiriinii malzemelerden yapilmis daha hafif otomobiller daha az yakit
harcayacag1 i¢in cevreyi daha az kirletecek, ayrica daha da ekonomik olacaktir.
Otomobil tekerleklerindeki lastiklerde siyah karbon yerine nanoteknoloji {irlinii
inorganik kil ve polimer kullanilmasi ¢evre dostu lastiklerin yapiminda, nanorobotlarin
ve akilli sistemlerin niikleer atiklarin kontroliinde ve filtrelenmesinde kullanilmasi

nanoteknolojinin gevre ve enerjiye sagladigi katkilardan sadece bir kagidir.

1.1.6. Biyoteknoloji ve tarim

Nanoboyutlu pargaciklarin; biyolojik yapitaslarm, suni  malzemelerin ve
aygitlarin igine yerlestirilmesiyle biyolojik islev ve istenen baska ozelliklere sahip
malzemeler iiretilmektedir. Tarimda da nanoteknolojinin kullanim alanlar1 vardir.
Ornegin bitkileri bdceklere karsi korumak icin molekiiler seviyede kimyasallarm,
hayvanlarda olas1 hastaliklara karsi kullanilan ilaglarin iiretimi nanodlgekteki kontrol

yontemleri sayesinde yapilmaktadir.



1.1.7. Savunma

Savunma sanayinde nanoteknolojinin énemli bir yeri vardir. Nanoelektronikle
haberlesme askeri a¢idan ¢ok 6nemlidir. Robot sistemlerinin etkin kullanilmasi ile daha
az insan glicii kullanim1 saglanmaktadir. Boylece insan viicudunun tahammiil sinirlari
diginda da etkin kullanimi gerceklestirilmektedir. Nanomalzemelerden yapilmis bazi
araglar daha hafif, daha saglam ve daha uzun Omiirliidiir. Nanoalgilayicilar ile zararli
gazlar ve radyoaktif serpintiler tespit edilmektedir. Nano ve mikro mekanik aygitlarin
birlestirilmesi ile niikleer savunma sistemleri kontrol edilmektedir. Nanoteknoloji ile
tekstil malzemeleri ile akilli giyecekler yapilmakta ve bunlar askeri alanda yaygin bir
sekilde kullaniimaktadir.

1.1.8. Bilim ve egitim

Nanobilim ve nanoteknoloji fizik kimya biyoloji gibi temel bilimler ile malzeme,
elektronik, bilgisayar gibi uygulamali bilimlerin ortak ilgi alanina girdiginden dolayi
nanoteknoloji disiplinler arasi isbirligi yapilarak sonu¢ alinabilecek bir saha olmustur.
Egitim programlarinda da bu gelismeye uygun olarak yeni diizenlemeler yapilmasi
gerekir. Birgok gelismis tilkede bu alandaki gelismeler dikkate alinarak yeni programlar
actlmaktadir. Tiirkiye de bu yondeki gelismelerini hizla siirdiirmekte, teknoloji ile i¢ ige

basarili bir egitimin siirdiiriilebilmesi i¢in ¢alismalarina devam etmektedir.

1.2. Nanomalzemelerin Ozellikleri

Nanoteknolojiye ait tanimlar her zaman agik degildir ya da bunlarla ilgili gergek
bir anlagsma saglanabilmis degildir. Ayrica nanoteknoloji birgok durumda, teknolojiden
¢ok temel aragtirma boyutundadir. Bununla beraber nanoteknoloji, hassas boyutlu yanal
yapilar, katmanlar, molekiiler birimler, i¢sel sinir katmanlari ve yiizeylerin iiretimi,
incelenmesi ve uygulanmasiyla ya da 100 nm’ den atomik biiylikliige kadar iiretim
olanaklariyla ilgilenmektedir. Ancak, nanoteknolojiyle ugrasirken yalnizca geometrik
yonlerin g6z 6niinde bulundurulmasi sart degildir. Nanoteknolojinin énemli bir yonii,
nanometre Olgeginde, malzeme Ozelliklerinde ve fiziksel olgularda Onemli

degisikliklerin meydana gelmesidir. Asagidaki Cizelge 1.1, nanoteknolojiyle



kiyaslandiginda, geleneksel makro dlgekteki teknolojilerde meydana gelen degisiklikleri
Ozetlemektedir (Luther, W. 2004).

Cizelge 1.1. Makro ve nano 6lgekli teknoloji 6zelliklerinin karsilagtirilmas: (Bachmann ve ark., 2001)

Makro 6lgekli Teknolojiler Nano Olgekli Teknolojiler
Klasik Siirekli Fizik Kuantum Fizigi

Kati1 Faz Ozellikleri Baglama Ozellikleri
Egemen Kiitlesel Ozellikler Egemen Yiizeysel Ozellikler

Geleneksel Malzemeler / Karigimlar Yeni Bilesikler ve Karigimlar
Klasik, Yukardan Asagiya Yaklasimi ~ Kendiliginden Diizenlenerek Birlesme

Istatistiki Topluluklar Tek Tek Parcaciklar
Elverisli Yiiksek Enerji Araliklari Termal Dalgalanmali Enerji Araliklar
Orta Derecede Alan Kuvveti Asir1 Derecede Yiiksek Alan Kuvveti

Kiitlesel malzemedeki daha biiyiikk pargaciklarla karsilastirildiginda,
nanoparcaciklar, tamamen yeni ya da gelismis belirli ozelliklere (boyut, dagilim,

morfoloji, faz vs.) dayali olan niteliklere sahip olurlar.

1.2.1. Manyetik ozellikler

Parcacik boyutunun nanoboyuta diismesi, siklikla manyetik davranista (kiitlesel
malzemedekilere gore) gelismeye neden olur. Kritik boyutun altindaki pargaciklar siiper
manyetik malzemeler ve makro boyuttaki malzemeler gibi biiylik alanlara etki

etmelerinin aksine tek alan tizerine etki ederler. (Murthy ve ark., 2010).

1.2.2. Optik ozellikler

Sogurma ya da emilim dalga boyu, boyut segimiyle kontrol edilebilir. Ornegin,
nanopargacik boyutu 1s18in kritik dalga boyundan daha kiigiikse saydamlik elde
edilebilir. Bu da nanomalzemeleri (metaller, silikatlar, metal oksit seramikler),
saydamlik ve diger ozelliklerini (UV, IR-sogurma, iletkenlik, mekaniksel gii¢ vs.)
birlestirerek, bariyer filmler ve kaplama uygulamalart i¢in olduk¢a uygun hale
getirmektedir. Cizilmeye dayanikli, gelismis zirkonyum dioksit (ZrO,) ya da seffaf,
asinmaya ve UV’ ye dayanikli kaplamalar olarak kullanilan seryum dioksit (CeOy)
nanopargaciklaridir (Willems, 2005).



1.2.3. Elektriksel ozellikler

Metal nanoparcaciklart metal olmayanlarin tersine, daha ince bir tabakaya ve
daha gilivenilir bir elektriksel rotaya sahip olduklarindan, tipik olarak daha fazla
noktadan noktaya temasa sahiptirler. Bu 6zellikten, iletken giimiis miirekkebinde ve
diger elektronik uygulamalarda  yararlanilmaktadir. Metal oksit seramik
nanoparcaciklar, elektromanyetik dalgalara kars1 6zel tepki gosteren, 6zel aygitlar elde
etmek amaciyla kullanilabilir. Yiizeyin islenmesiyle beraber, bu parcaciklarin sahip
oldugu yiiksek yiizey alani, yalitim sistemlerinde alan ayristirma 6zellikleri ve kirilma
giicli gibi performans 6zelliklerini ¢arpict bir bigimde gelistirebilir. Bu nanopargaciklar
sayesinde, elektronik gerecler igin yeni ambalaj malzemeler iretilebilir (Willems,
2005).

1.2.4. Termal ozellikler

Homojen olarak yayildiklarinda, polimer sistemlere yonelik metal
nanopargaciklarin termal 6zelliklerinde belirgin bir gelistirme saglanarak, isleme siiresi
kisaltilabilir. Sinterleme ve erime sicakligi, azalan nanopargacik boyutuyla kiigtliir.
Ornegin, 100 nm’ den kiigiik olan giimiis nanopargaciklarm sinterleme sicakligi 150 °C
kadar diisiik olabilir. Baz1 uygulamalar i¢in yliksek termal iletkenlik gereklidir. Kiiciik
pargaciklar temel matrikse daha verimli eklenebilir (matris dayanimi azaltilmadan) ve

daha iyi termal iletkenlik saglayabilirler.

1.2.5. Kimyasal ozellikler

Reaktivite ve Kkatalitik aktivitenin birlestirilmesi; yakitlar, yakit pilleri ve
patlayicilar gibi bazi mithim uygulama alanlar icin kritiktir. Kataliz, biiyiik ylizey
alani/hacim orani ve olasi homojen nanopargacik dagilimiyla gelismektedir. Bu da,
genellikle kullanilmakta olan platin grubu gibi degerli metallerin ihtiya¢ duyulan
miktarlarinin azaltilmasinda yardimcer olur ve yalnizca nanopargacik halindeyken etkili
katalizor olabilen altinin ve bunun gibi daha az kullanilan diger metallerin de

kullaniminin 6niinii agar.



1.2.6. Mekanik ozellikler

Kompozitlerde, nanoparcacigin kimyasina, en boy oranina, dagilma ve polimer
matrisiyle fazlar arasi etkilesimlere bagli olarak mekanik 06zelliklerinde farkli
giiclendirme oranlar1 elde etmek miimkiindiir. Metal oksit seramik nanopargaciklari,
Ozel alagimlarla mekanik giicii artirilabilir ve bunun neticesinde daha diisiik agirlikta
malzeme elde edilmis olunur. Metal oksidin kimyasina bagli olarak, morfolojisinde,
matris materyalle arasindaki fazlar arasi etkilesimlerde, son kompozitin mekanik
ozelliklerinde farkli etkiler elde edilebilir. Bu nispeten disiik parcacik/hacim
oranlarinda elde edilebilir. Silikat nanopargaciklari, kompozitlerdeki mekanik dayanimi

gelistirmek i¢in kullanilirlar ve boylece daha diisiik agirlikli ancak bunun yaninda daha

yiiksek dayanimi olan malzemeler elde etmeye olanak tanirlar.

1.3. Nanoparcacik Uretim Yontemleri

Nanoteknoloji siirekli gelisme agamasinda olan bir teknoloji olup, insan hayatini
biiyiikk capta etkileyecek olanaklar sunmasi beklenmektedir. Bu teknolojinin hizla
gelistigi bir donemde nanoboyutta malzeme tiretim sekli ve tiretim hizi da biiyiik 6l¢iide
onem kazanmaktadir.

Malzemenin biiyiikliigli nanoboyuta inince kuantum davraniglar1 bilinen klasik
davraniglarin yerini almakta, fiziksel 6zellikleri degisim gostermeye baslamaktadir (Rao
ve ark., 2005). Kimyasal ve fiziksel ozellikler, yapmin biyiikliigiine, atom yapisinin
ayrintilarina, digaridan sisteme baglanan yabanci bir atomun cinsine ve yerine gore ¢ok
farkli davraniglar sergileyebilmektedir. Nanoyapiya yabanci bir atomun yapigmasi,
elektronik 6zellikleri, 6rnegin elektrik iletkenligi fark edilebilir sekilde degistirmektedir.
Bu yapisan atom gegis elementi oldugunda yapistigi nanoyapiya manyetik o6zellikler
kazandirmaktadir. Baska bir deyisle; bir nanoyapinin fiziksel 6zellikleri, bag yapisi
onun biiyiikliigiine ve boyutuna bagli olarak énemli degisimler gosterebilir. Ornegin,
karbon atomlarindan olusan elmas kristali iyi bir yalitkan oldugu halde, bir boyutlu
karbon atom zinciri altin ve giimiis zincirlerinden bile daha iyi bir iletken olabilmektedir
(Ciract ve ark., 2005). Benzer sekilde, nano Olgeklerde atomlar arasi bag yapisi da
degisiklige ugrayabilmekte, mekanik olarak malzeme gii¢clenirken ya da zayiflarken,
elektronik olarak iletkenlik 6zelligi tiimiiyle degisebilmektedir. Yine yariiletken olarak

bilinen ve yaygin olarak kullanilan silisyumdan yapilan bir telin ¢ap1 nanometreye
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yaklasirken tel iletken bir 6zellik sergilemeye baslamaktadir (Giirmen ve Metalurjisi,
2009), (Lines, 2008).

Malzemelerin mekanik 6zellikleri, metallerin dayanikligi onlarin nanodlgekli
tanelere indirgenmesiyle biiyiik olgiide artirilabilmektedir. Nanopargacik sentezi bu
yapilarin sergiledikleri olagandisi ozellikler sebebiyle yiiksek aktiviteli katalizorler,
optik uygulamalar i¢in 6zel teknolojik malzemeler ile birlikte siiper iletkenler, asinmaya
kars1 bilesimler, yiizey aktif maddeler, ilag tasiyicilar ve 6zel teshis aletleri gibi birgcok
teknolojik ve farmakolojik iiriinlerin hazirlanmasinin yolunu agmistir. Bunlarin yani
sira, Mmalzemelerin  nanoboyut seviyesinde kontrolii nanotasiyiCilar, sensorler,
nanomakineler ve yiiksek yogunluklu veri depolama hiicreleri gibi minyatiirlestirilmis
aygitlarin gergeklestirilmesine izin vermektedir (Goldstein, 1997), (Liveri, 2006).
Acikea goriilmektedir ki, nanoyapili malzemelerin ve cihazlarin tasarimini, iiretimini ve
islevsel olarak kullanimini kapsayan nanoteknoloji alanindaki yeni gelismeler igin
vazgecilemez ilk adim nanopargaciklarin tiretimidir.

Bir parcacigin nasil iiretildiginin bilinmesi o pargacigin boyutu ve sekli gibi
ozelliklerin baslangigta tahmin edilebilmesini saglar. Hemen her malzeme nanopargacik
haline getirilebilir fakat belirli bir malzemeyi nanoboyuta indirgemek i¢in segilen
tiretim yontemi; maliyetine ve istenilen Ozelliklerine gore farklilik gosterebilir. Bir
iiretim yonteminin digerine gore seg¢ilmesi yontemin ekonomikligine, elde edilen
parcacigin Ozelliklerine ve bu oOzelliklerin kullanim yeri ihtiyaclarint ne Olgiide
karsilayabildigine baglidir.

Nanopargacik iiretiminde kullanilan yontemler yukardan asagi (Top to down), ve
asagidan yukar1 (Bottom to up) olmak {iizere iki ana yaklasim altinda incelenmektedir
(Luther, 2004). Yukardan asagiya olarak isimlendirilen ilk yaklasimda biitiin halindeki
malzeme ile isleme baslanir ve malzeme kiiclik parcalara ayrilir. Bu ana yaklagimda
Ozel isleme ve kimyasal asindirma teknikleriyle son derece kusursuz yiizey
sekillendirmeyle, mikroskobik elementlerin yapisal boyutlar1 nanometre 06lgegine
indirilir. Bu dretim sekli kati bir maddeden onu yonta yonta heykel yapmaya
benzetilebilir. Asagidan yukaritya {iretim yaklagiminda ise malzeme, atomlarin ve
molekiilerin kimyasal reaksiyonlarla boyutga biiyiimesi sonucu sentezlenerek elde
edilir. Atomik ve molekiiler elemanlarin daha biiyiik sistemler, kiimeler, organik
orgiiler, ¢cok molekiillii yapilar ve sentezlenmis makro molekiiller olusturacak sekilde
kontrollii olarak bir arada toplanmasi saglanir (Ates ve Bahgeci, 2015). Bu iiretim sekli

ise parcgalar birlestirerek bir otomobil yapmaya benzer. Her iki modelin avantajlar1 ve
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dezavantajlar1 vardir. Genel olarak yukaridan asagiya firetim ucuz bir yoOntem
olmamakla birlikte, zaman alicidir ve biiyiilk miktar tiretim ig¢in ¢ok uygun degildir.
Asagidan yukariya iiretim ise atom veya molekiil seviyesinden baglayarak nano yapilara

ulasildigindan daha ekonomiktir ve seri tiretim i¢in daha uygundur.

1.3.1. Yukaridan asagiya iiretim yontemleri

Yukaridan asagiya tretim yontemi makineler, asitler, fiziksel ve kimyasal
yontemler kullanilarak nanoyapilarin imal edilmesi yontemlerini kapsar. Hacimsel
malzemelerden nanopargacik iiretirken farkli yontemden faydalanilir. Bu tekniklerde
kiitlesel malzeme ele alinir, sekillendirilir, yapisi olusturulur ve yeniden diizenlenerek

istenilen tirtine donistiiriiliir (Koch, 2003).

1.3.1.1. Mekanik asindirma yontemi

Nanopargaciklarin mekanik asindirma yontemi ile dretimi 1970°li yillarda
endiistriyel uygulamalar ic¢in gelistirilmis olup, yeni alasimlar ve faz karisimlarinin
tiretimi bu teknik sayesinde basariyla gergeklestirilmistir (Edelstein ve Cammaratra,
1998). Yukaridan asagiya iiretim yaklasimina sahip bu yontemde, nanoyapilar atomik
veya molekiiler diizeyden kiimesel toplanma seklinde degil ancak kaba taneli yapilarin
plastik deformasyonu sonunda ayrismasiyla olusur. Mekanik asindirma yonteminde
alasim, seramik ve kompozit gibi amorf veya nanoyapili malzemelerin genis bir bilesim
araliginda iretimi gerceklestirilebilmektedir. Teknigin endiistriyel kullanimi islem
sirasinda kolaylikla kirilabilen sert ve gevrek 6zellikli malzemeler ile sinirhdur.

Son yillarda nanopargacik iiretiminde mekanik agindirma yontemi ¢ok siklikla
kullanilmamaktadir. Daha ¢ok ilk asamada iri yapidaki parcalarin kiigiik tanelere
indirgenmesi ya da toz haline getirilmesi i¢in kullanilmaktadir. Mekanik 6giitiiciilerle
boyut kiigiiltme igleminin temeli, numuneye Ogiitiicii ortam ve numune arasindaki
carpigmalar sonucu enerji uygulamasina dayanir (Ates ve Bahgeci, 2015). Sekil 1.1.” de

ogiitiicii ve i¢cindeki iglemler verilmistir.
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Sekil 1.1. Mekanik asindirma ile pargaciklarin kiigiiltiilmesi (Ates ve Bahgeci, 2015)

Ogiitiicii ortaminda yogun toz bulutu, bilyeler ve toz pargaciklari bulunmaktadir.
Parcaciklarin birinden digerine dogru en az deformasyon ve kirilma ile kaymasiyla ince
ve diizensiz parcaciklar olusur. Sikismanin ikinci asamasi parcaciklarin elastik ve
plastik deformasyona maruz kalmasidir. Ugiincii asamada ise parcaciklarin daha fazla
deformasyona ugramasi ya da pargalara ayrilmasiyla kirilmalar gozlenir. Ogiitme islemi
sonucunda meydana gelen tozlardan, cesitli nano boyuttaki malzemeler de olusur.
Uretilen tozlarin iginden nano boyuttakileri ayirmak gerekir. Ogiitme yontemleri ile 20
nm’ ye kadar pargaciklar elde edilebilmektedir (Claudio ve Mitchell, 2002).

Bu yontemin en biiyiik dezavantaji, mekanik asinma sirasinda 6giitiilen malzeme
bilesimine kullanilan bilye bilesiminden safsizlik karismasidir. Ayrica agik atmosferde
gerceklesen siirecte nanopargaciklarda oksitlenme veya ylizeylerinde azotlu yapilarin
olusma durumu vardir. Fakat bu sorun 6giitiicii haznesinin asal gaz ile doldurulmas: ve
sizdirmaz contalarin kullanilmasiyla zor da olsa ortadan kaldirilabilir (Giirmen ve ark.,
2008).

1.3.1.2 Siv1 ve gaz atomizasyon yontemi

Yukardan asagi liretim yontemlerinden olan atomizasyonla nanoparcacik iiretim
yontemleri siviyla veya gazla olmak tizere iki seklide yapilir. Sekil 1.2° de goriildiigii
gibi bir hazneye erimis metal doldurulur. Doldurulan haznenin alt kismindan kii¢iik bir
nozul yardimiyla yavasca toplama odasina dogru damitilir. Bu damitilma esnasinda
erimis metale tazyikli sivi ya da gaz puskiirtiilerek metalin kristallesmesi saglanir.
Toplama odasina biriken metal tozlari nanoboyutta olup iiretim gergeklestirilmis olunur

(Ates ve Bahgeci, 2015).
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Sekil 1.2. Siv1 ve gaz atomizasyon yontemi sematik gdsterimi, a) Sivi atomizasyon yontemi, b) Gaz
atomizasyon yontemi (Ates ve Bahgeci, 2015)

S1vi atomizasyon yontemiyle gaz atomizasyon yontemi arasindaki fark; birisinde
erimis metale gaz piiskiirtiilmesi digerinde ise su piiskiirtiilmesidir. iki islemde olusan
metal pargaciklarinin boyutlart farklilik gosterir. Stvi atomizasyon yontemiyle iiretilmis
nanopargaciklarin boyutlar1 gaz atomizasyon yontemiyle iiretilmis olanlara gore biraz
daha biiyiikk ve diizensizdir. Bunun sebebi erimis metalin su ile ani sogumasi olarak

disiiniilmektedir.

1.3.1.3 Elektro patlama

Bu yontemin temel prensibi, soy ya da reaktif gaz ortaminda, ¢ok yiiksek
sicaklikta ve ¢ok kisa zamanda, ince metal tel i¢inde yiiksek akim olusturmaya dayanir.
Bu sekilde tel plazma haline gecer ve yliksek elektrik alaninin olusmasiyla sikisir.
Yiiksek akimdan dolay: tel 20.000-30.000 °C’ ye kadar 1sinir ve bu sicakliklarda telin
direnci neredeyse sonsuz olur ve akimin akisi kesilir. Bu noktada elektromanyetik alan
kaybolur ve asir1 1sinmis metal plazma, siipersonik hizla genleserek etrafindaki iyonize
olmus gaz ortaminda sok dalgasi olusturur. 106-108 °C/s olan bu hizli soguma farkl
yar1 kararli yapilarin dengelenmesi igin ideal kosullar1 saglar (Sen, 2005). Bu yontemle,
metal tellerden 100 nm boyutunda metalik tozlar elde edilebilir. Elde edilen tozlarsa
diger yontemlerle elde edilen tozlara kiyasla daha biiyiilk kimyasal ve metaliirjik
reaktiviteye sahiptir. Bunlara ek olarak i¢ gerilimleri, yiizey enerjileri daha fazladir ve

boylece mikron alt1 kiiresel yapilara doniisebilirler. Tanecikli yapilara doniistiiklerinde
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ve gecis sicakligma isitildiklarinda, 1s1 vererek kendi kendilerine sinterlenebilirler

(Gilirmen ve Metalurjisi, 2009).

1.3.1.4 Daglama

Bu yontem 0Ozellikle mikro elektromekanik sistemlerde kullanilan baglica
yontemlerden biridir. Diiz ylizeyler lizerinde daglama yontemiyle diizenli, nanometre
boyutunda yapilar olusturulabilir. Maske kullanilmadan elektrokimyasal ve foto
elektrokimyasal daglama yontemiyle istenen nanoboyutta yapilar elde edilebilir.
Daglamada kuvvetli asitlerden faydalanilir. Ornek olarak, hidroflorik asit gibi asitlerin
elektrolit olarak kullanilmasiyla, kristalin silikon levha iizerinde daglama ile gézenekli
yapida silikon tabakalar olusturulabilir. Ozellikle nano tip, opto elektronik ve elektronik
alanlar1 basta olmak {izere bu yoOntemle iiretilen nano pargaciklar olduk¢a yaygin

uygulama alan1 bulmustur (Mantey ve ark., 2010).

1.3.1.5 Yiiksek enerji yontemi

Yiiksek akim arki, lazer ve gilines enerjisi altinda buharlastirmada, sirasiyla
yiiksek elektrik akimi, monokromatik radyasyon ve giines radyasyonu kati bir plakaya
yonlendirilerek nanopargacik elde edilir. Deneysel olarak karbon nanotiipler bu
yontemle elde edilmektedir. Bu islemlerde katalitik demir, molibden veya krom
parcalar1 igeren plaka tizerindeki grafitten karbon nano tiipler meydana gelir. Yontemde
ayna sistemlerinden yararlanilarak giines enerjisinden yaklasik olarak 3000 — 4000 °C

civarinda sicaklik saglanabilmektedir (Ates ve Bahgeci, 2015).

1.3.1.6 Litografi

Litografi, nanokomponentler i¢in ¢ok kiigiik boyutta iiriin elde edilen temel bir
teknolojidir. Kiris litografi teknikleri (optik, x-151n1, iyon demeti veya elektron) veya
yumusaklik gibi farkli fiziksel prensiplere dayanan veya ¢oziiniirliik, hiz, desen ve
transfer agamalar1 bakimindan farkli 6zelliklere sahip olan ¢esitli litografik yontemler
mevcuttur (Luther, 2006).

Gilinlimiizde mikro elektronik alaninda en fazla kullanilan teknoloji olan optik

litografi teknigi, bir direncin maskelenerek fotokimyasal yolla kaliplanmasina ve
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ardindan da maruz birakilmis bolgelerin kimyasal yolla oyulmasina dayanmaktadir.
Optik litografinin, ultraviyole dalga boyu olan gerecler kullanilarak, 100 nm’ den de
kiiciik olan boyutlara da uygulanabilecegi tahmin edilmektedir. Par¢a boyutlarinin 50
nm ve altina dismesi igin daha da gelismis litografi teknikleri gelistirilmeye
calistlmaktadir (Luther, 2006). Bu islemler genelde soy atmosferde ya da vakum
ortaminda gerceklestirilir. Nanopargaciklar islemlerden hemen sonra reaksiyona girip
yigilabilirler. Eger ortamda herhangi bir reaktif gaz bulunursa ek reaksiyonlar da

olusabilir.

1.3.2. Asagidan yukariya iiretim yontemleri

Asagidan yukariya tretim yontemindeki amag¢ atomlart ve molekiilleri tek tek
isleyip bir nanoyap1 meydana getirmektir. Kainattaki dogal nanoboyuttaki isleyisler bu
sekilde agagidan yukariya imalat yontemi ile meydana gelmistir. Dolayisiyla asagidan
yukariya liretim yontemleri genellikle organik malzemelerde goriiliir. Kimya ve biyoloji
diinyasina ait faaliyetlerdir. Dogal sistemlerdeki 6zelliklere bakildiginda kendi kendini
yenileme, en iyi iiretim ortamlarinda meydana gelme gibi durumlar asagidan yukariya
yontemlerinde goriilmektedir. Bu liretim yonteminde maddenin i¢inde bulundugu faz
hali 6nem kazanmaktadir. Nanoparcaciklarin atomlardan olusmasi kimyasal bir islemdir

ve baglangi¢ malzemesi olarak ¢ozeltilerden faydalanilir (Giirmen ve Metalurjisi, 2009).

1.3.2.1. Kimyasal buhar yogunlastirma yontemi (CVD)

Kimyasal buhar yogunlastirma yonteminin (Chemical Vapour Deposition) en
biiyiikk avantaji hemen hemen her tiir malzemeye uygulanabilir olmasidir. Baslangig
malzemesi olarak pahali olmayan ve kolay ulasilabilir malzemeler kullanilabilmekte ve
topaklanmamis pargaciklar iiretilebilmektedir. Elde edilen parcaciklarin boyutu ve sekli
gibi 6nemli karakteristik Ozellikleri tasiyict gazin akis hizi, baslangic malzemesinin
ayrisma sicakligl gibi parametreler basta olmak {izere bazi parametrelerden etkilenir.
CVD yontemiyle nano pargacik iiretimi haricinde, katkilanmis ve kaplanmis yiizeyler de
iiretilebilir (Wang ve ark., 2003; Ates ve Bahgeci, 2015).

Bu islemde yiiksek sicaklik altinda gaz fazinda olan malzeme, bir plaka veya
katalizor lizerinde nanomalzemeye doniisiir. Bu sayede ¢ok saf, yiiksek performanslh

kati nanomalzemeler elde edilir (Ates ve Bahgeci, 2015). Sistemde parcaciklarin
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taginmasini saglamak amaciyla sisteme tasiyici gaz verilir ve baglangi¢c malzemesinden

tirtin elde edilmesine kadar siirekli bir islem s6z konusudur (Lee ve ark., 2004).

1.3.2.2. Lazer metodu

Katilarm gaz ya da vakum altinda lazer metoduyla pargalanarak
nanoparcaciklarin olustugu iiretim yontemidir. Yiiksek sicaklik ve belirli bir basing
altinda bulunan malzemeye uygulanan lazer 1smlari, malzeme {izerinden
nanoparcaciklarin kopmasini saglar. Boylece iiretim gergeklesmis olur. Bu ydntem,
pahali bir donanimin kullanimimi gerektirmektedir. Kimyasal yontemlere gore ise
¢oktiirme hiz1 oldukga diisiiktiir. Genellikle, enerji doniisiimii verimsizligi sebebi ile de

pahali bir yontemdir (Dolgaev ve ark., 2002).

1.3.2.3. Sol-jel metodu

Sol-Jel yontemi metal alkoksit ve inorganik tuz gibi baglangi¢ ¢ozeltilerin
hidroliz ve yogunlasma reaksiyonlarina dayanan nanopargacik iiretim yontemidir. Sol-
jel yonteminin olduk¢a pahali ve zahmetli olmasia karsin nano pargacik iiretiminde
tercih edilmesinde, bu yontemin istiin bazi avantajlari biiyiik rol oynamaktadir. Bu
avantajlar; minerallerden ve kimyasallardan, arzu edilen boyutta ve sekilde
malzemelerin kontrollii bir sekilde, molekiiler 6lgekte homojen olarak, gelistirilmis
sire¢c adimlartyla Ttretilebilmesi seklinde siralanabilir. Ancak sistemin pahali ve
zahmetli olmasinin diginda en biiyiik dezavantaji, elde edilen {irlin miktarinin giren
irline gore c¢ok kiiciik olmasi yani verimin ¢ok az olmasidir (Lee ve ark., 2004;
Sadeghzadeh-Attar ve ark., 2007). Sol-Jel yontemi nanopargacik tiretimi diginda yogun
malzemelerin iiretiminde, ince film ylizey kaplamalarinda ve fiber tiretiminde de tercih
edilmektedir. Sol-jel yontemiyle bu malzemelerin iiretiminin sematik gosterimi Sekil

1.3’ te goriilmektedir.
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Sekil 1.3. Sol jel metodu sematik gosterimi
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1.3.2.4. Elektro-egirme yontemi

Elektro-egirme; polimerler, kompozitler ve seramikler gibi c¢ok ¢esitli
malzemelerden ¢ok kiigiik elyaflar olusturmak i¢in kullanilan basit ve etkili bir tiretim
teknigi olmakla birlikte bu teknik, elektriksel olarak yiiklenmis sivi polimerin
topraklanmig bir yiizey iizerinde siirekli elyaf formunda konumlanmasi esasina
dayanmaktadir (Andrady, 2008). Polimer esasli nano elyaf iiretimi i¢in en etkin yontem
elektro-egirme yontemidir. Bu yontemle pek ¢ok polimerden ¢aplari 3 nm ’den 1 um ve
tizerine kadar degisen kalinliklarda siirekli nano elyaflar elde edilebilmektedir (Huang
ve ark., 2003).

Elektro-egirme yontemi ile polimer ¢ozeltisi ya da eriyiginden fiber ¢cekiminde,
yiiksek gerilim kullanilarak polimer elektriksel olarak yiiklenmekte, ince jet diizesinden
cikan polimer jeti, dizenin karsisina yerlestirilmis olan topraklanmis hedefe dogru
akmaktadir. Bu akim sirasinda polimer jeti ¢ok ince lifcikler halinde sagilmakta ve bu
sayede nano seviyede c¢apa sahip fiberler elde edilebilmektedir. Sekil 1.4.” te elektro-

egirme Sistemi goriilmektedir.
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Sekil 1.4. Elektro-egirme yontemi sematik gésterimi

1.3.2.5. Ark desarj yontemi

Ark desarj yontemi 1991 yilinda saf grafit elektrotlar kullanilarak, 100A
degerinde dogru akim ile fulleren iiretimi sirasinda nanotiiplerin varliginin tespit
edilmesi ile bulunan bir yontemdir (lijima, 1991).

Ark, gerilimin etkisiyle katottan ¢ikan elektronlarin biiyiik bir hizla anodu
bombardiman etmesiyle olusur. Bu olusum molekiiler boyutta meydana gelen bir
patlama olayidir. Temas noktasinda yiiksek akim yogunlugu nedeni ile katottan elektron
yayilir. Bu esnada molekiiller parcalanarak iyon haline gelir. Elektrotlar arasinda
iyonlasma sonucu akan akima ark denir (Sekil 1.5). Ark patlamalarinda yiiksek
sicakliklar o noktayr ¢evreleyen havanin hizli bir sekilde 1sinmasma ve yiiksek hava
basincinin olugmasina neden olur. Metal elektrotlar iizerindeki ark sicakligi 2000 °C-
3000 °C, karbon elektrotlarda 3000 °C-4000 °C, ark igerisindeki gaz sicakligir 5000 °C-

8000 °C civaridir. Asagida gosterilen resimde iki tel arasinda olusan ark gosterilmistir.

Sekil 1.5. Ark olusumu
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Iki elektrot arasina konulan yalitkan maddeden olusan bir sisteme uygulanan
yiiksek gerilim sonucu yalitkan madde icerisinde bir miktar bosalma meydana gelir.
Gerilim belli bir seviyeye ulastiginda ise yalitkanda tam bir bosalma olay1 ger¢eklesmis
olur. Buna delinme, bosalma veya desarj denir. Yalitkan malzemelerin delinmeye
basladigi gerilim o malzemenin delinme dayanimidir. Delinme gerilimi katodun
yapildig1 malzemeye bagli olarak degisim gostermemektedir. Ortam basincina ve desarj
esnasinda akan akim degerine gore bir siniflandirma yapildiginda;

o Isikli desarj; eger basing diisikk (Atmosfer basincinin altinda) ve akim
kaynaginin giicii diislik ise o zaman meydana gelen desarj 1s1kl1 desarj adin1 alir.

e Kivileim desarji; yiiksek basing ve diisiik giiclerde (kiigiik akimlarda) desarj
incelir ve bir kanal boyunca gelisir. Bu tiir desarj olaylar1 kivilcim desarji adini
alir.

e Ark desarji; hem yiiksek basing hem de yiiksek akimda (yiiksek gii¢) desarj
meydana geliyorsa bu tiir desarjlara ark desarji adi verilir. Ark desarjinda akim
cok yiiksek degerlere ulasir ve ark sicaklig ile elektrot sicakligi hizla yiikselir.
Ark yontemindeki esas ilerlemeler 1990’ larin son yarisinda gergeklesmistir.

Katalitik katkilar, atmosfer gazi, basing akis hizi, elektrot malzemeleri ve boyutlari,
elektrik alan giicii gibi parametreler ayrintili olarak incelenmistir. Ne var ki ark
yonteminin verimi ve sentezlenen iriinlerin 6zellikleri, reaktor ebadi ve geometrisi,
sogutma aygitlari nedeni ile ortaya ¢ikan 1s1l gradyenler ve liretim sistemine has diger
bazi parametrelere de baghdir. Caligmalar aras1 bu farkliliklar nanopargacik i¢in genel
bir veri olusumunu zorlastirmaktadir (Bae ve ark., 2002).

Ark desarj yontemi, yiiksek tiretim hizi ve yiiksek kristal nitelikli iirtin eldesi
gibi Ustiinliikleri ile nanopargacik iiretiminde 6nemli bir yere sahiptir. Bununla birlikte
ancak kesikli isletimle ¢alisabilme, plazma siirecinin denetimindeki zorluklar ve Slgcek
biiyiitmenin neredeyse imkansiz olmasi gibi ciddi dezavantajlar1 da bulunmaktadir. Bu
sebeple birgok arastirmaci bahsedilenler ve iliskin sorunlar iizerine yogunlagmstir.
Arastirmacilar ‘Donen elektrotlu plazma siireci, ‘PREP’ kullanarak daha kararli bir ark
plazma elde etmislerdir. Bu yaklasimda, anot kendi ekseni etrafinda hizla dondiirtilerek
mikro bosalimlar1 daha diizglince dagitarak kararli bir plazma olusturmuslardir. Boylece
anot daha tekdiize bicimde tiikenerek tepkime siiresi uzamistir. Yiiksek verimin yani
sitra donme hiz1 arttikca olusan nanopargaciklarin boyutlariin daha da kiiciildigd,

dolayisi ile de ¢ap denetiminin miimkiin oldugu tespit edilmistir (Bae ve ark., 2002).



20

Sekil 1.6. Ark desarj tinitesi sematik gosterimi

Sematik gosterimi Sekil 1.6 daki gibi olan ark desarj iinitesinde biri anoda
digeri katoda bagli olmak iizere iki elektrot vardir. AC ya da DC ozellikli giic
kaynagindan uygulanan gerilim sonucu notr ortamda bulunan elektrotlarin birbirine
dogru hareketiyle ark baslamis olur. Arkin olusum esnasinda katottan ¢ikan
elektronlarla parcalanan molekiiller iyon haline gelerek ortamda bulunan saf su ya da
stvi azot igerisine dagilirlar. Elektrotlara bagli metal cubuklarin ileri geri hareketi
sayesinde arkin devamliligi saglanarak iiretim yapilmis olur. Uretimden sonra sivi
icerisine dagilan nanoparcaciklar vakum pompasi yardimiyla nanoboyutlu filtrelerden

gecirilerek elde edilmis olunur.
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2. KAYNAK ARASTIRMASI

Bilim insanlar1 tekrarlanabilir dogru akim verilen i¢i bos metal yiizeyler tizerine
magnetron piiskiirterek amorf karbon filmleri tiretmeyi hedeflemislerdir. Bu yontemi
kullanarak CHC (silindirik i¢i bos katot) ile karbon filmleri yapma teknigi ilk kez
Sumera Javeed ve ark. tarafindan kullanilmistir (2011). Raman spektroskopisi, ark
desarjindan grafit ve elmas benzeri yapilarin varligini ortaya koyarken, CHC magnetron
puskiirtme sirasinda grafit benzeri yapilarin hakim oldugu goriilmiistiir. Ark desarjindan
alinan numunelerin X-1g1n1 kirmimi yontemi ile incelenmesi sonucu altigen formdaki
Al,C3 nano ¢okeltisi, bakirda elmas ve altigen karbon olusumu gosterirken, manyetik
piskiirtme sirasinda amorf karbon filmlerinin elde edildigi goriilmistiir. Yiizeyin
taramal1 elektron mikroskop goriintiileri ark desarjinda karbon pargaciklarinin gevsek
yigmlarimin bir birlesimini gosterirken, magnetron piskiirtme icin yapilar piiriizsiiz
kenarlar ve ince taneler ile diizenli bir sekilde oldugu gézlemlenmistir.

Darbe ark desarji ¢okelmesi ile karbon/karbon (C/C) kompozitleri iizerinde
AIPO,-SiC-MoSi, oksidasyon koruyucu kaplama tiretimi iizerinde arastirma yapilmustir.
Yogun ¢aligmalar sonucunda 1873 Kelvin’ de oksitleyici bir atmosfer ortaminda C/C
kompozitlerinin yiizeyleri termal sok direnci ile karakterize edilmistir. Sonug olarak
Hao ve ark %0.57 g agirlik kaybiyla 44 saate kadar oksidasyona kars1 korunabilen etkili
bir kaplama yapmay1 basarmiglardir (2013).

Karbon iplikleri ve karbon nanotiipleri i¢in iyi bilinen sentez yontemleri DC ark
desarji, lazer ablasyon ve katalitik islemleridir. Elde edilen konfigiirasyonlar, sicaklik,
basing ve alt tabakalarin desenlenmesi gibi ¢alisma kosullarindan oldukga etkilenir. H.
Salah ve ark, hizli pargacik 1gsinlanmasi altinda karbon lif olusumunu konu edinmislerdir
(2007). Karbon liflerinin MeV D" ile 1sinlanmus grafitle iiretildigi bir calismadir. Cikan
maddeyi toparlamak i¢in kullanilan parlak silikondan olusan numuneleri analiz etmek
icin X-1511 kirmmim yontemi kullanilmistir. SEM  goriintiileri de malzemelerin ¢ok
karmasik yapiya sahip oldugunu gostermistir.

Arastirmacilar atmosferik ark desarjinda c¢ok duvarli karbon nanotiiplerinin
katalitik metal igermeyen olusumu iizerinde ¢alisma yapmislardir (Kim ve ark., 2012).
Atomik kosullar altinda stabilize edilmis ark desarji kullanarak metalik olarak saf
olmayan, nano boyutlu, kisa cidarli karbon nanotiipler (MWCNT) bir bant seklinde
sentezlenmistir. Tiiplerin diizensiz i¢ bdlgeleri, 2000 °C’ de 151l isleme tabi tutulmasiyla

ici bos c¢ekirdeklere genisletilmistir. Arktaki tliplerin biiyiime siireci i¢in Onerilen
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makroskobik modelin elektro-egirme islemdeki elyaf olusumunu andirdig1 goriilmiistiir.
Termal olarak aktiflestirilmis karbon iyonu ve buhari yapiskan karbon kiimelerini
olusturur. Bu kiimelenmelerdeki biriken yiikiin tiiplerde uzamaya sebep oldugu
gorilmiistiir.

Plazma katot esasli gaz desarjinda hazirlanan elmas benzeri a-C:H
kaplamalarinin karsilagtirilmast ve vakumlu ark ile biriktirilen ta-C kaplamalari
hakkinda c¢alisma yapilmasimi hedeflenmistir. I¢i bos katot darbeli DC desarjinda
asetilenin ayrismasina dayanan amorf karbon kaplama ¢oktiirme yontemini arastiran
N.V. Gavrilov ve ark, caligmalar sonucunda 0.1-10 pm kalinligindaki a-C:H filminin,
tungstenli karbiir ve paslanmaz ¢elik alt tabakalar {izerine 0.5-8 pm/sa' lik bir biriktirme
hizinda ¢okeldigini gozlemlemislerdir (2010). Kaplamalar atomik kuvvet mikroskobu
(AFM), taramal1 elektron mikroskopisi (SEM) ve Raman spektroskopisi (RS) metotlar
kullanilarak arastirilmistir. Aritmetik ortalama yiizey piiriizliligi 9-34 nm, siirtiinme
katsayilar1 0.01-0.3, yogunluk 2.2-2.4 g/cm®, mikro sertlik 16-75 GPa ve filmlerdeki i¢
gerilimler 3-7 GPa olgiilmistiir. Katodik vakum arki birikimiyle elde edilen ta-C
kaplamanin ozellikleriyle a-C:H kaplamanin 6zellikleri arasinda karsilastirma
yapilmustir.

Kontrollii sentez, verimli aritma ve karbon nano-sogan ark desarjinin
elektrokimyasal karakterizasyonu hakkinda ¢alisma yapmayir kendilerine hedef
belirleyen bilim adamlari, ¢ok katmanli karbon kabuklari ile gevrelenen i¢i bos bir
cekirdege sahip ark ile tretilen karbon nano-soganin (A-CNO), benzersiz yapisal ve
elektronik 6zelliklere sahip oldugunu gormiislerdir (Borgohain ve ark., 2014). A-CNO
biiyiimesi ve saflagtirilmasini, termogravimetrik analiz (TGA), yiiksek c¢oziiniirliiklii
transmisyon elektron mikroskobu (HRTEM), Raman spektroskopisi ve X-1sini1 kirmimi
(XRD) kullanilarak arastirmislardir. A-CNO' nun kontrollii sentezi, verimli aritilmas1 ve
miikemmel elektro katalitik 6zellikleri, biyolojik algilama, yakit hiicresi katalizorleri ve
enerji depolama cihazlar1 dahil olmak iizere bu materyallerin ¢esitli uygulamalar igin
kullanilmasini saglayacaktir.

Katodik ark iyon kaplama yontemi ile Ni-TiN nanokompozit filmlerin
biriktirilmesi {izerinde ¢alisma yapan bilim adamlari, bu yontemi kullanarak Ni ve TiN
iceren kalin kompozit filmler hazirladiktan sonra Ni ve TiN’ 1 ayn1 anda azot atmosferi
altinda vakum ark desarj1 ile buharlagtirmislardir. Buharlastiricida bulunan manyetik
alan sadece kiiciik boyutlu iyonize parcaciklari alt tabakaya tasidigindan, makro

parcaciklar filmden kolaylikla atilmistir ve diizgiin bir ince yap1 elde edilmistir. TEM ve
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XRD ile incelenen Ni ve TiN parcaciklarinin 5-10 nm oldugu gézlemlenmistir. Ayrica
filmlerin mekanik 6zelliklerini arastirmak igin sertlik 6l¢iimleri de yapilmistir. Filmin
sertligi, filmin TiN igeriginin artmasiyla arttigi gézlemlenmistir. Ni agirlikli filmlerin
kalic1 gerilmeleri 0.05-0.5 GPa iken; TiN agirlikli filmlerin kalic1 gerilmeleri 1-3 GPa
oldugunu deneysel sonuglar neticesinde kesfedilmistir (Irie ve ark., 1997).

Siirfaktan indirgemesi ile nanopargaciklarin kapsiillenmesi konusunu esas alan
arastirmacilar ferromanyetik gecis metali pargaciklarinin oksitleyici bir atmosfer altinda
dengelenmesini, ferromanyetik oksit pargaciklarimin potansiyel uygulamalarda
kullanilmasina sebep olacagmi diistinmiislerdir. Deneysel ¢alismada kullanilacak
maddelerin metal partikiilleri, oksitleyici atmosferde kararli bir malzeme ile kapsiil
yoluyla elde edebileceklerini hedeflemislerdir. Pargaciklar dncelikle ylizey aktif cismi
ile kaplanir ve kaplanmis partikiiller belirli bir slire He gazi ve ark desarji ile dolu bir
ark-desarj odacigma yerlestirilir. Bu islemde, He atomlar1 iyonlastirilir ve pargacigin
yizeyindeki He iyonlarmin bombardimani siirfaktanini azaltir ve pargacigin
kapsiillenmesine yol acar. Bu yontem kullanilarak elde edilen pargaciklar XRD, FTIR,
TEM ve XPS ile karakterize edilmistir (Jeyadevan ve ark., 1996).

Yeni bir yontem olan katodik ark piiskiirtme, tercih edilen yonlendirmeyle
karbon kiimelerinin enerji depolanmasinda kullanilmistir (Lattemann ve ark., 2010).
Karbon filmlerini yiiksek gerilim darbesi uygulayarak magnetron kizdirma desarjindan
tiretmislerdir. Katodik arkla {iretilen proseste meydana gelecek genis makropartikiillerin
olusumunu Onlemek i¢in ark hizla soOndiirilmistir. M. Lattemann ve ark,
kiimelenmelerinin yiiklendigi bu yo6nlendirilmis tabakalarin olusturulmasi igin Seri
tiretime uygun bir mekanizmanin arastirilip gelistirilmesini onermislerdir.

Sano ve ark, su igerisinde ark desarj yontemini kullanarak inorganik molibden
disiilfiir fullerenlerin iiretimini konu almiglardir (2003). Kapali kafesli fulleren benzeri
molibden disiilfiir (MoS;) nano pargaciklari, grafit katot ve saf su icine batirilmis
mikroskobik MoS; tozu ile molibden anot arasinda ark desarj yoluyla elde edilmistir.
Olusan parcaciklarin elektron mikroskobuyla incelenmesi sonucu 5-15 nm ¢aph 2-3
tabakadan olustugunu tespit etmislerdir.

Etanol icine batirilmis atimli ark ile iiretilen mikro ve nanoparcaciklarin
ozellikleri inceleyen N. Parkansky ve ark, yaptiklari ¢alismada Ni-C tozlarini, saf etanol
icine batirilmis Ni elektrotlar1 arasinda atimli bir ark kullanarak sentezlenmislerdir
(2006). Partikiil buyiikliigi dagilimini, yiiksek ¢oziiniirlikli iletim elektron mikroskobu
(HRTEM) kullanarak incelemislerdir. 25 dakika ¢oktiirme siiresinden sonra partikiil
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caplarinin 3-30 nm araliginda oldugu ve dagilimin desarj enerjisine bagl oldugu bilim
adamlar1 tarafindan goriilmiistiir. Uygulanan elektrik ve manyetik alanlarin etanoldeki
parcacik hareketi lizerine etkileri de incelenmistir.

Bing Zhou ve ark, darbeli katot ark desarj1 ile Ti ve TiN ara tabakal1 iyonik azot
katkilt CNy iki katmanli filmlerin biiytime 6zelligini incelemislerdir (2016a). Arayiizey
elektron spektroskopisi, X-1sin1 fotoelektron spektroskopisi, Raman spektroskopisi ile
nano yapilarin kimlikleri, yilizey profilometre ile arayiizey ve puls frekansina bagh
olarak yiizeydeki element dagilimi, yapisma kompozisyonlari, mikroyapi ve CNy (N+)
cift katmanl filmlerin mekanik 6zelliklerini incelenmislerdir. Sonug olarak; CNy (N+)
cift tabakalarin ara yiiziindeki C atomlarinin difiizyon derecesinin, ayni ara tabakaya
sahip C ve CNx (N_) cift tabakalardan daha yiiksek oldugunu gozlemlemislerdir.

Nanopargacik iizerinde ¢alisma yapan arastirmacilar dogal Ni dolgulu karbon
nanotiiplerinin, sivi etanol i¢inde lokal ark bosaltimi ile biiyiimesini incelemislerdir
(Sagara ve ark., 2014). Karbon nanotiiplerin (CNT) silindirik geometrisi, metal
katalizorleri ile doldurulmalarini saglar. Yani metal dolgulu CNT' ler dolgu metaline
bagli olarak farkli 6zelliklere sahip olabilir. Bu ¢alismada Takuya ve arkadaslari Ni' nin
stvi etanolde lokal ark desarji ile Ni doldurulmus CNT' lerin sentezi iizerinde
calismiglardir. Sentezlenmis Ni doldurulmus CNT' lerin yapisal 6zellikleri transmisyon
elektron mikroskobu (TEM) ile incelendikten sonra Ni dolu CNT' lerin uzunlugu ve
capt arasindaki iliski gbzlemlenmistir. Sonug¢ olarak kapsiillenmis Ni, X-151n1
spektroskopuyla tanimlandiktan sonra nano 1sin kirinmmi ile tek kristal bir yiizey
merkezli kiibik yapiya sahip oldugunu bulmuslardir.

Bilim insanlar1 DC ark desarj1 ile hidrojen atmosferinde anot yiizeyinde yiiksek
saflikta lifli karbon birikimi {izerinde aragtirma yapmuslardir (Kajiura ve ark., 2002).
Yaptiklar1 ¢alismada hidrojenli DC ark-desarjinda 1sitilmig bir anot yiizeyinde 25-100
nm capinda yiiksek saflikta elyafli karbon iirlinlerinden olusan kirillgan gézenekli bir
yap1 elde etmislerdir. Taramali elektron mikroskobu ile incelenen sonuglarda; bambu
yapist, i¢i bos bir ¢ekirdekle, ¢ekirdeksiz bog bir yap1 gibi ii¢ tip nano yapilandirilmis
lifli  {rtin  gézlemlemislerdir. Lifli {irlinlerin nanoyapisinin, katalitik  metal
parcaciklarinin boyut ve morfolojisine bagl oldugunu diistinmiislerdir.

Su igerisinde karbon ark desarjinda hareketli karbon parcaciklarinin yonelimini
artirmak icin manyetik alanin etkisini incelemislerdir. Uriinlerin analizleri yapildiktan
sonra manyetik alan olmadan elde edilenlerle karsilagtirilmistir. Yapilan gozlemler

sonucunda Gang Xing ve ark, manyetik alana sahip suda bir yay tarafindan olusturulan
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katot c¢okelmesindeki ¢ok duvarli karbon nanotiiplerinin saflik ve kalitesinin hem
tyilestirildigini hem de tortulastirmada silindir benzeri karbon yapilart bulundugunu
gozlemlemislerdir (Xing ve ark., 2009).

Sicak katot ark desarjli plazma sisteminde islem goren nano kristal TiNy ince
filmlerin yapisal ve mekanik oOzelliklerine negatif ©n gerilim voltajinin etkisi
aragtirtlmistir (Singh ve ark., 2016). Ti ince filmleri, bir cam tabaka iizerinde DC
puskiirtme ile biiyiitiiliip sonra sicak katot ark desarj plazma sisteminde nitriirlenmistir.
Saf Ti ince filminin sertligi 3.06 GPa' dir ve bu deger negatif 6n gerilim voltajinin 140
V' a yiikselmesi ile 16.08 GPa' a kadar yiikselir. Daha sonra 240 V' luk 6n gerilimde
15.05 GPa' a diiser. Kristalit boyutu ve ylizey piiriizliiliigiinde de benzer bir gesitlilik
gozlemlenmistir. Kristalin boyutunun 11.1 nm' den 14.8 nm' ye (140 V igin) arttig1 ve
daha sonra 240 V i¢in 11.9 nm' ye diistiigii bulunmustur. Yiizey pirizliligi 2.78 nm'
den 6.84 nm' ye (140 V igin) artarken, bu deger 240 V’ da 4.14 nm olarak tespit
edilmistir. Optik ve elektriksel ol¢limler, negatif 6n gerilim voltajinin bant araligi ve
filmlerin direnci tizerindeki giiclii etkisini de ortaya koymaktadir.

Bilim insanlar1 siv1 igerisinde ark desarj yontemi ile iretilen karbon
nanomalzemelerinin enine manyetik alan olusumuna etkisini incelemislerdir. Karbon
nano lrlinlerinin yapilarin1 ve verimlerini degistirmek isteyen Gang Xing ve ark, sivi
icinde (de-iyonize su, sivi azot) ark desarjina enine manyetik alan (TMF)
uygulamiglardir. Iki grafit elektrot arasindaki ark desarjini saglamak igin dogru akim
kullanilmis ve bazen katalizér olarak delinmis anotlara kobalt tozu doldurulmustur.
Taramali elektron mikroskobu ve yiiksek ¢Oziiniirlikli transmisyon elektron
mikroskobu nano iiriinleri aragtirmak i¢in kullanilmigtir. Baz1 yeni karbon nano yapilari
TMF' nin etkisi ile elde edilmistir. Suda ark desarj1 i¢in sirasiyla katot ¢okeltilerinde ve
kayan {triinlerde birkag¢ katli kivrilmis ¢ok duvarli karbon nanotiipleri ve nano yapilar
bulunmustur. Sivi azottaki ark desarj1 icin, katot birikimlerinde tek duvarli karbon
nanotiiplerinin katlanmalarinin ortaya c¢iktigini ve yilizen trilinlerdeki kiiresel nano
pargaciklarinin verimlerinin arttigin1 gormiislerdir (Xing ve ark., 2007).

Kayan arkin elektriksel ve ses 6zellikleri bosluk mekanizmasini analiz etmek ve
tartismak tlizere alinmis olup; bosluk mekanizmasi ve plazma diizgiinsiizliigii nedeniyle
¢ok karmasiktir (Aoqui ve ark., 2016). Bu ¢alisma kayma ark desarji esnasinda desarj
akimi ile ses arasindaki iliskiye odaklanmaktadir. Desarj akimi ve desarj sesi dalga

formlarinin Olclilmesi ve analizi yapilmistir. Havadaki bir darbe desarjindan sonra
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sikistirma dalgasinin olugumunu gozlemlemek igin yeni optik dalga mikrofon teknigi
tanitilmistir.

Ark desarj yontemiyle karbon nanomateryali liretiminde anot ylizey sicakliginin
Ol¢iilmesini arastiran Feng Liang ve ark, iinitenin anot yiizeyinde nano grafit
parcaciklari, ¢cok duvarli karbon nanotiip (MWCNT) ve pirolitik grafit hazirlamislardir
(2014). Atmosfer basincinda helyum ortaminda ark desarji igin grafit elektrotlar
kullanmiglardir. Nanoboyutlu karbon {riinleri taramali elektron mikroskobu ve
transmisyon elektron mikroskobu ile karakterize edilmistir. Ark desarj1 sirasinda anot
yiizeyinin sicaklik dagilimini 6lgmek i¢in iki renkli pirometre ile yliksek hizli bir
kamera kullanilmistir. Pirolitik grafit, MWCNT ve nano-grafit parcaciklarinin biiyiime
sicakligr sirastyla 2400-2600 K, 2600-2700 K ve 2700-3500 K araligindadir. Anot
yiizeyinin lokal sicakligi, farkli morfolojilere sahip iriinleri belirlemek i¢in kritik bir
parametredir. Bu karbon nano malzemelerinin olusum mekanizmasi, anot yiizeyinin
yerel sicakliina ve termodinamik kararliligimi goz Onilinde bulundurarak
Onerilmektedir.

Cok cidarli karbon nanotiiplerinin nano manipiilator ile mekanik ve elektriksel
ozellikleri incelenmistir (Jang ve ark., 2011). Tekli ve ¢ok katli karbon nanotiiplerin
mekanik ve elektriksel 6zellikleri nano manipiilatdr tarafindan bir taramali elektron
mikroskopu ile incelenmistir. Nano manipiilator tarafindan kontrol edilen bir tungsten
ucu ile MWCNT' ye mekanik zorlama uygulanmistir. Bu deneyde kullanilan MWCNT'
ler ark desarj yontemi ile iiretilmistir. MWCNT i¢in ¢ekme testi esnasindaki yiik tepkisi
kuvvet sensorii kullanilarak tespit edilmistir. Cekme testinden sonra olusan MWCNT'
deki catlak alan kuvvet mikroskopisi kullanilarak incelenmistir. MWCNT' nin dayanimi
yaklasik 41.01 GPa’ dir ve elastik modiil 0.98 TPa olarak hesaplanmistir. Ek olarak,
nanotiip ve tungsten ucu arasindaki temas direnci, elektron 1g1n maruziyeti esnasinda
karbon birikimi eklenince azalmistir.

Aragtirmacilar dogru akim ark desarj yontemi uygulanarak hazirlanan Wurtzite-
GaN tek kristallerinin mikro analizini incelemislerdir (Yu ve ark., 1996). Baslangi¢
malzemesi olarak galyum ve H,+NH; kullanarak galyum kristallerini tiretmislerdir.
Iletim elektron mikroskobu ile incelendiklerinde biiyiitiilmiis GaN kristallerinin tek
kristalli yapiya sahip oldugunu gérmiislerdir. Numunelerin bilesimi ve mikro yapisini
belirlemek i¢in hem X-1s1m1 mikro analizleri hem de nano-prob kirmim teknikleri

kullanilmistir.
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L. Incerti ve ark, fiziksel buhar ¢okeltme ark desarj1 ve magnetron piiskiirtme ile
nanoyapili kendiliginden kayganlastirilmis CrN-Ag filmlerinin ¢okeltilmesi iizerine
calisma yapmuslardir (2011). CrN-Ag nano yapili kaplamalar, disik alasimli g¢elik
yiizeylere fiziksel buhar emdirme (PVD), reaktif mikron piiskiirtme ve PVD reaktif ark
desarj buharlastirmas1 vasitasiyla biriktirilir. iki farkli film morfolojik, kimyasal ve
tribolojik olarak karakterize edilmistir. Kullanilan teknige bagli olarak, depolanmis film
farkli morfolojiyi gdosterir, ancak her iki durumda da Ag nano kiimeleri ylizeyde
bulunur. Tavlama, sicakliga bagh olarak, yiizeysel Ag kiimelerinin kaba yapismasina ve
CrN matrisinin disina ayrilmasina yol acar. Hangi cokelme teknigi kullanilirsa
kullanilsin 600 °C tavlama igleminden sonra yiizey, hemen hemen siirekli bir Ag
tabakasi ile kaplanir. Farkli sicakliktaki tribolojik testler, her iki kaplamada da en diisiik
stirtinme katsayisinin 600 °C’ de oldugunu géstermektedir. Asinma izlerinin analizi,
boyle diisiik bir siirtiinmenin kendinden yaglamayr miimkiin kilan CrN dis1 matrisin
stirekli Ag ayrimiyla ilgili oldugunu ortaya koymaktadir.

Holmiyum nitriir (HoN) nanokristalitlerini plazma ark desarj teknigi ile
sentezleyen Dongsoo Kim ve ark, manyetokalorik &zelliklerini incelemek iizere
incelemede bulunmuslardir (2015). HoN, nitrojen gazm etkisi altinda olusturulmustur.
N, gazi, sabit bir akimda muhafaza edilen iki elektrot arasindaki ark desarj1 i¢in aktif bir
element olarak kullanilmistir. Buna ek olarak, N, gazi sadece indirgeme maddesi olarak
degil ayn1 zamanda HoN faz olusumu i¢in uyarilmis nitrojen molekiilleri ve azot iyonu
olarak da 6nemli bir rol oynamistir. Ar ve N, arasindaki kismi basincin orani, minimal
safsizliklarla tek fazli HoN elde etmek i¢in sistematik olarak degistirilmistir.
Sentezlenen HoN nanopargaciklart 14.2 K' de bir gegis sicakligi ile 27.5 J/kg K' lik bir
manyetik entropi degisikligi gostermis ve bdylece H,' nin yeniden sivilastirilmasina
yonelik olarak etkili bir diiglik sicakliktaki manyetik sogutucu madde malzemesi olarak
uygulanabilme 6zelliklerini ortaya koymustur.

Arastirmacilar ark desarj ile farkli yapilara sahip saf C nanotel/karbon nanotiip
koaksiyal nano kablolarinin sentezini incelemislerdir (Ding ve ark., 2011). Saf Cu
nanotel/karbon nanotiip (Cu/C) koaksiyal nano kablolar ark atimi ile imal edilen bir
prosesten meydana gelir. Cu/C nano kablolarinin mikro yapi ve morfolojisi X-1s1n1
kirmimi (XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM) ve yiiksek ¢oziintirlikli
transmisyon elektron mikroskobu (HRTEM) ile arastirilmistir. XRD sonuglar1 bakir
karbid nanokristallerinin  nanokiirelerde olustugunu ve Cu/C nanokiirelerin

biiyiimesinde onemli bir rol oynadigimi ortaya koymaktadir. Hazirlanan Cu/C nano
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kablolart; iyi doldurulmus Cu/C nano kablolari, simetrik Cu/C nano kablolar: ve gift
kapsiillii Cu/C nano kablolar1 olmak iizere ti¢ farkli yap1 sergilemektedir. Farkli yapilara
sahip Cu/C nano kablolarinin iiretimi, nanoelektronik aygitlarin gelistirilmesi i¢in daha
fazla firsat sunmaktadir. Bunun yanmi sira farkli yapilardaki Cu/C nano kablolarin
olusum mekanizmalar1 da tartigilmistir.

N. Parkansky ve ark, (2005) nano ve mikro pargaciklarin atimli desarj yontemi
ile tretimini ve bunlarin karakterizasyonunu incelemislerdir. Nanopargaciklar, etanol
i¢ine batirilmis darbeli bir ark kullanilarak sentezlenmistir. 1ki elektrot konfigiirasyonu,
(@) 1x4 mm ve 10x10 mm grafit elektrotlar ve (b) Ni, W ve ¢elik cubuk elektrot ¢ifti
kullanilmistir. S1vi 100 Hz' lik bir tekrarlama frekansinda, 100 A tepe akimi, 20 ps siire
zarfi ile 5 dk. boyunca arka maruz birakilmistir. Numuneler islem kabmin tepesinden
stvinin  buharlastirilasiyla daha sonra kalaninin toplanmasiyla elde edilmistir.
Numuneler HRTEM, HRSEM, XRD ve Xray fotoemisyon spektroskopisi (XPS) ile
incelenmistir. incelemeler sonucu elde edilen parcaciklarin sogan benzeri bir yapiya
sahip oldugu goriilmiistiir. Olusan parcaciklarin boyutlar1 15-20 nm arasindadir ve i¢
boslugun ¢ap1 yaklasik 5-8 nm' dir. Baz1 durumlarda soganlar boyutu 50-60 nm olacak
sekilde birlikte kiimelenmistir. Ni ve W nanopartikiilleri Ni ve W elektrotlar1 ile
islenerek tiretilmistir. Pargaciklar, siviya batirilmis elektrot ¢ifti arasinda potansiyel fark
uygulanarak olusan elektriksel alanla toplanmistir. 15 pm boyutlarinda Ni partikiilleri
100 V/mm’ lik bir DC elektrik alanina yaklagik 2.5-3.5 mm/s’ lik hizla pozitif elektroda
dogru siiriiklendigi arastirmacilar tarafindan gézlemlenmistir.

Yapilan ¢alismalarda darbeli vakum ark desarji ile tiretilen WCN' nin yapisal ve
kimyasal bilesim analizi aragtirilmistir. R. Ospina ve ark, iki yiizey sicakliginda darbeli
vakum ark desarj teknigi ile tungsten karbonitrir WCN kaplamalarinin yapisal ve
kimyasal bilesimleri incelenmistir (2013). X-1s1n1 kirinimi, fotoelektron spektroskopisi,
Fourier Doniistimii kiz1l6tesi spektroskopisi ve transmisyon elektron spektroskopisi gibi
cesitli karakterizasyon yontemleri kullanilmistir. Bu karakterizasyon yontemleri
kaplamalarin birkag faz tungsten karbonitriir (a-WCN), tungsten karbit (W,C) ve
oksitlenmis tungsten karbit (W»(C,0)) igeren nano kristalin bir matristen olustugunu
gostermistir. FTIR spektrumu, N=C =N, C-C, C=C, C - N ve C = N baglarinin
varligimi gostermistir. Bu enerji araliginda karbon baglarina tekabiil eden D ve G
bantlart ile ilgili iki bolge tespit edilmistir. Sertligi degerlendirmek i¢in nano ¢ekme
teknigi kullanilmigtir. Kaplamalar potansiyel olarak oksidin varlifindan kaynaklanan

diisiik bir sertlik (15 GPa' dan diisiik) sergilemistir.
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Cift uyarimli katot ark kaynagi ile elde edilen Cu-DLC kompozit filmlerin yapisi
ve optik ozellikleri incelenmistir. Bakir katkili elmas benzeri karbon filmleri (Cu-DLC),
silikat ve kuvars yiizeylerde, katot ark teknigi ile dogru akim ve darbeli ¢ift uyarma
kaynagi ile imal edilmistir. Filmlerin mikro yapi, bilesim, morfoloji, sertlik ve optik
Ozellikleri Raman, XPS, AFM, SEM, UV-Vis, Lazer Ellipsometre ve Vickers
sclerometer ile incelenmistir. Sonuglar Cu uyaricisinin Cu-DLC kompozit filmlerdeki
Sp2-C kiimelerinin boyutunu, siralamasini ve miktarmi arttirdigin1 géstermistir. Mikro
yap1 parametreleri, Cu igerigini agirlikca % 22.4' e yiikselttiginde artmaktadir. Tiim
filmler spesifik nano yapisal bir yilizeye sahipken, daha diisiik Cu igerigi Cu-DLC
filmlerinde daha ince pargacik olusumuna neden oldugu goriilmiistiir. Ark akim1 60 A'
den yiiksek oldugunda Cu-DLC kompozit filmlerin piiriizliiliigii ve pargacik boyutu, Cu
iceriginin artmasiyla birlikte artmaktadir. Vis-NIR bolgesindeki Cu-DLC filmlerinin
ortalama gegirgenligi, Cu icerigi agirlikca % 12.6' y1 astiginda % 40' tan daha kiicliktiir.
Cu igeriginin artmastyla filmlerin optik bant boslugu (Eg) 3.54 eV' den 0,25 eV' ye
diismiistiir. Cu-DLC filmleri i¢in Eg, kirilma indisi ve sdnme katsayis1 arasindaki
iliskiler bulunmustur. Bununla birlikte filmlerin mikro yap1 ve optik 6zelliklerinin Cu
igerigi degisimi ile dolayli olarak iliskisini ortaya koymustur (Zhou ve ark., 2016b).

Karbon nano materyalleri liretmek i¢in su i¢inde ark reaksiyon sistemi iizerine
calisma yapilmistir. Karbon nanotiipleri ve benzer malzemeleri iiretebilen 'su i¢inde ark’
reaksiyon sistemi, mikrogravite ortaminda benzersiz bir kosul kullanilarak bilim
insanlar1 tarafindan arastirilmistir (Sano ve ark., 2008). Bu kosuldan, gaz - sivi ara
yiiziinden gaz emisyonu ve ark bolgesinde su buharinin yogunlasmasi olmadan gaz
kabarciklarinin genlesme orani hakkinda bazi bilgilere ulagsmak hedeflenmistir. Normal
gravite kosuluyla birlikte mikrogravite kosulundan elde edilen sonuglara ve ark
plazmas1 barindirmak i¢in karbon igerikli sivinin kullanimina dayanarak, ilgili
reaksiyon alaninin 6nceki modeli degistirilmistir. Sonugta gaz filminin gaz-sivi ara
yiiziinde gaz fazinda iretildigi ve bu filmin sivi faza ulagsmasi i¢in karbon buharimi
bloke edebilecegi bulunmustur.

S. Kumar ve ark, termal plazma reaktoriinde erimis aliiminyumun oksidasyonu
ile aliiminyum oksit nano pargaciklarinin sentezi ve karakterizasyonunu teorik tahmin
ile karsilastirma yapmislardir (2008). Aliiminyum oksit nano tozlari termal plazma
reaktoriinde atmosferik oksijen ile mikron boyutlu aliiminyum tozlarimin ugusu
esnasindaki reaksiyonuyla olusturulur. Ticari olarak temin edilebilen mikron boyutlu

aliminyum tozlar1 argon kullanilarak tasiyici gaz olarak plazma jetine beslenir. Ugus
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sirasinda partikiiller buharlagtirilir ve atmosferik oksijen ile reaksiyona girer.
Reaksiyona giren buhar, reaksiyon odasinin suyla sogutulmus duvarlarinda niivelesir ve
yogunlasir. Hizli sondiirme nedeniyle, nano boyutta aliimin partikiilleri olusturulmustur.
Parcaciklar, X-1s1m1 kirinimi (XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM), gecirimli
elektron mikrografisi (TEM) ve EDX ile karakterize edilmistir. Basit bir model
gelistirilmis ve parcacik boyutu deney sonuclari ile karsilagtirilmistir. Partikiil
biiyiikliigii i¢in teorik tahminin, deney sonucuyla tamamen uyumlu oldugu goriilmiistiir.

Arastirmacilar atmosfer basinci altinda ark plazma spreyi ile aliiminyum
nanopargaciklarin ~ sentezini  kendilerine hedef belirlemislerdir. Bu ¢alismada,
Ozellestirilmis bir atmosferik plazma piiskiirtme (APS) teknigi kullanilarak mikronize
aliminyum tozu ile aliiminyum nanopargaciklarin sentezlenmesinin fizibilitesine
deginilmektedir. Charalampos Mandilas ve ark, APS' yi kullanarak nanoparcacik
sentezi, baslangi¢ mikro boyutlu pargaciklarin hizli eritilmesi ve buharlastirilmasi, daha
sonra yeniden ¢ekirdeklendirilmesi gibi islemleri basaracaklarina inanmislardir
(Mandilas ve ark., 2013). Ozel bir manto sistemi, basitlestirilmis CFD simiilasyonlart
yardimiyla tasarlanmis ve gelistirilmistir. Plazma piiskiirtme sirasinda metalin herhangi
bir oksidasyonunu oOnlemek ve gaz haline getirilmis metalin hizla sondiiriilmesini
hizlandirmak igin gerekli inert ortami (Argon) saglamiglardir. Olusan parcaciklar
plazma alevinin akig yoniinde bir kuvartz filtre yardimiyla toplanmistir ve elde edilen
tiretim hiz1 2 g/dk. olarak kayda gegmistir. X-1s1n1 kirmimu, spesifik yiizey alani 6l¢timii
(BET), transmisyon elektron mikroskobu (TEM), enerji dagilim spektrometresi (EDS)
ve termogravimetrik analiz (TGA) yontemleriyle elde edilen sonuglarda gézlemlenen
tozlarin neredeyse kiiresel sekle sahip monokristal metalik aliiminyum nanopartikiilleri
icerdigini ortaya koymustur.

Berkmans ve ark. (2014) nano pargacik iiretim metotlarindan olan ark desarj
yontemini kullanarak PET atiklarindan dalli, nano kanalli, ultra ince nano karbon
tiiplerinin sentezi iizerine arastirma yapmiglardir. Polimer atiklarini yararlh ve degerli
karbon bazli malzemelere yiikseltmek zor bir siiregtir. Doner katot ark desarj teknigini
kullanarak polietilen tereftalat (PET) atiklarindan nano kanalli ultra ince karbon tiipleri
(NCUFCT) ve ¢ok duvarli karbon nanotiipleri (MWCNT) olusturmak i¢in katalizorsiiz
ve solvent igermeyen yeni bir teknik bulmuslardir. Anottan elde edilen kurum, anodun
diistik sicaklik bolgesinde, sicakligin yaklasik 1700 °C oldugu, sirasiyla 221 nm ve 100
um' lik ortalama capa sahip ultra ince ve nanoboyutlu kati karbon kiireler (SCS)

igermektedir. Karbon kiireleri sirasiyla 364 nm ve 95 nm ortalama caplart ile sicakligin
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yaklasik 2600 °C oldugu daha yiiksek sicaklik bolgelerinde uzun "Y" tipi dallanmig ve
dallanmamig NCUFCT' lere ve MWCNT' lere doniistiirtiliir. Katoda biriken kurum,
ortalama ¢ap1 20 nm olan MWCNT!' lerden ve diger nanopargaciklardan olusur. Anotta
bulunan boru sekilli yapilar katottaki kurum igindeki nanotiiplere kiyasla daha uzun,
biikiilmiis ve genellikle daha az grafitlestirme ile sarilmistir.

Manyetik nano-kompozit parcaciklarin sentezi lizerinde ¢alisma yapan Chen ve
ark. (2002) karbon nanopargaciklarini ark desarj diizenegi kullanarak sentezlemistir.
Manyetik metal dolu nano kapsiiller, miknatis kullanilarak manyetik olmayan karbon
pargaciklarindan ayrilmistir. TEM, XRD, EDS ve Raman spektroskopisi incelemesinde,
her karbon nano kapsiil icinde 10-50 nm g¢apinda manyetik bir demir partikiiliiniin
kapsiillendigi ortaya ¢ikmistir. Bu manyetik metal dolu karbon nano kapsiilleri daha
sonra ilave oksijen korumasi saglamak amaciyla amorf silikat ile kaplanmistir. Cap1 100
ila 300 nm arasinda degisen bu nano kompozit pargaciklari su ¢ozeltisinde dagitilabilir,
ayrica bir miknatis ile hizali veya bolgesel olarak diizenlenebilir.

Ark bosaltma yontemiyle nano yapili bir fosfor hazirlamak i¢in yeni bir
yaklagim sunan Wang ve ark. (2014) nano malzemelerin sentezini yiiksek sicakliklarda
ve uygun kosullarda yapmustir. Eu* katkili La,O3 / La,0,CO; nanopargaciklari, havada
600 °C-750 °C' de La,0O3 : Eu / Grafen kompozitinin tavlanmasindan elde edilmistir.
Yenilik¢i olarak, La,O3 : Eu / Grafen kompoziti ilk once ark desarj yontemi ile
tretilmistir. Kompozitteki grafen tabakalari, yiliksek sicaklik tavlama islemi sirasinda
nanoparcacik toplanmasi ve tanecik biiyiimesini 6nlemek i¢in oksit nano partikiillerini
ayirir. Bu nano yapih Eu®" katkili Lay03 / Lay0,CO3' 1in klasik katt hal tepkimesinden
aliman numuneye kiyasla, yogun bir foto parlaklik yogunluguna sahip oldugu
gozlemlenmistir.

Bilim insanlar1 su veya sivi azot altinda ark desarji ile karbon
nanomalzemelerinin tiretimi {izerinde ¢alisma yapmislardir. Karbon nanomalzemelerin
su veya s1v1 azottaki ark desarji ile biiylime mekanizmasi 6zel bir ark bosaltma aparati
kullanilarak arastirilmistir (Gang ve ark., 2007). Uriinleri gdzlemlemek ve analiz etmek
icin yliksek ¢oziiniirliikli transmisyon elektron mikroskopisi kullanilmistir. Sonuglar,
cok duvarli karbon nanotiiplerinin (MWCNT) ve karbon soganlarinin sirasiyla su ve sivi
azot i¢inde ark desarji ile tiretilebilecegini gostermistir. Tek duvarli karbon nanotiipleri
stv1 azot igerisinde ark desarj ile iiretilebilir. Bununla birlikte kobalt kapsiillii karbon
nanopargaciklari da suda kobalt katalizli karbon arki desarji ile iiretilebilir. Stvilar

karbon nano malzemelerin ¢ekirdeklenme ve biiylimesi i¢in séndiirme duvarlari gibi
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davranmis ve sonugta farkli karbon nanomalzeme formlar1 olusturmustur. Frekansi 5 Hz
olan ¢apraz alternasyonlu bir manyetik alan MWCNT' den veya karbon sogandan nano
malzemeye c¢ekirdeklenmesini etkileyebilir. Ciinkii ¢ekirdeklenme siiresi manyetik
alanin periyodik 6zelliklerinden daha uzundur. Deneysel olguya dayanarak, sivilardaki
ark desarj1 ile nano malzemelerin biiylimesini yorumlamak i¢in birincil fiziksel model
Onerilmistir.

Meirovich ve ark. (2016) cok elektrotlu reaktérde ‘Metilen Mavi’ su ¢6zeltisinin
su altt darbeli ark ile islenmesini incelemislerdir. Sulu metilen mavisi (MB)
sollisyonlarinin su alti darbeli ark (SA) islemi, coklu mobil demir (Fe) esasl
elektrotlarla birlikte calistirilmigtir. Desarjlar, bu elektrotlar arasinda gergeklestirilip
tekrar tekrar sabit elektrotlarla ¢arpisma islemi uygulanmigtir. Yeni reaktor, 600 ml' lik
biiyiik bir hacimde elektrik bosaltmalarina ve MB ayrismasina izin verir. Alternatif
filtrasyon, elektrot tipi, ark enerjisi, titresim, ¢ozeltilerin yaslandirilmasi ve ilave edilen
H.O, konsantrasyonunun MB ayrismasina etkisi aragtirillmistir. MB' nin tamamen
ayrigsmast icin ugrasilmis c¢ozeltideki mililitre sayisit ile bunun icin gerekli siire
arasindaki oran, ayn1 SA kosullar i¢in elde edilen iki elektrotlu sistemden 7.5 kat daha
fazladir. Cok elektrotlu reaktordeki aritma verimliligi, MB oksidasyona katalitik olarak
aktif olan yilizey ile asimnmis nano-pargaciklarin olusumuna yol ag¢an ¢ok sayida
elektrotlarin sayisiz ¢carpigmasti ile agiklanmaktadir.

Kia ve Bonabi (2013) elektrik alaniyla indiiklenen ignelenmis plazma ile karbon
nanotiip sentezi i¢in karbon kaynagi olarak hidrokarbon kullanilmasini aragtirmiglardir.
Bu calismada, karbon nanotiipleri (CNT) ve nano sogan iiretiminde karbon kaynagi
olarak farkli hidrokarbonlar kullanilmigtir. Elektrik alanli igne darbeli ark desarj
reaktoric  kullanilmistir.  Baslangic karbonunun CNT sentezi iizerindeki etkisi
aragtirllmigtir. Uretim verimliligi basit hidrokarbonlar olarak Aseton, izopropanol ve
Naftalin ile karsilastirilmistir. Hidrokarbonlar, 6nceden 1sitilmis ve daha sonra plazmaya
maruz kalmadan Once elektrik alanla 6n isleme tabi tutulmustur. Hidrokarbon buhar,
katot diizenegindeki bir grafit agzindan plazmaya enjekte edilmistir. Darbeli plazma, iki
grafit ¢ubuk arasinda yer alirken, elektrotlarin yaninda giiclii bir elektrik alani zaten
kurulmustur. Prekiirsor ayrismasinin mekanizmasi, oncii molekiilleri pargalamak i¢in
kullanilan {i¢ enerji bi¢gimini tarif ederek tartisilmistir: termal enerji, plazmanin elektrik
alan1 ve kinetik enerjisi. Bir hidrokarbonun molekiiler polaritesi, diigiik enerjili, darbeli
plazmada indiiklenen elektrik alanlarinda bir oncii olarak karbon hammaddesinin

secilmesinin nedenlerinden biridir. Sonuclar, yiiksek kalitede karbon nanotiipleri elde
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etmek igin, Izopropanol ve Naftalin' den daha ¢ok Aseton tercih ettigini gdstermektedir.
Uriinleri arastirmak icin tarama probu mikroskopisi teknikleri kullanilmugtir.

Goldberg ve ark. (2012) tarafindan Ar-O, gaz karisiminda zirkonyum vakum ark
islemindeki Ar etkisi, ark oOzellikleri, biriktirme hizi ve kaplama 0Ozellikleri
incelenmistir. Zr vakum arkinda oksijen ve argon kismi basinglarinin (Pop, Par) plazma
iyonu akim yogunlugu J,, ark voltaji Vg, birikim hizi V4 ve segilen kaplama
ozelliklerine etkisi belirlenmistir. l,' nin ark akimi=100 A, Zr Kkatot ve topraklanmis bir
anot arasinda baslatilmistir. Katot lekeleri 1/8 yumru makro pargacik (MP) filtresine
giren bir plazma jeti trettikten sonra plazma, bir DC manyetik alani tarafindan, bir
donen tutma diizenine monte edilmis bir cam substrata veya diiz bir disk probuna bir
agikliktan yonlendirilmistir. J, prob ile Olgiilmiis, negatif olarak V,=-60 V' ye
ayarlanmig, Kkaplama kalinligi bir profilometre kullanilarak o&lglilmis ve optik
mikroskopi, enerji dagilimli X-1s51n1  spektroskopisi (EDS), X-1is1m1  fotoelektron
spektroskopisi (XPS), X-1si1 kirinimi (XRD), nano girinti ve optik analiz kullanilarak
kaplama ozellikleri arastirilmistir. Desarj elektriksel ozellikleri ve kaplama ¢okelme
oraninin Poy ve Pa/' dan 6nemli Olciide etkilenmis oldugu bulunmustur. J, ve Vq,
Pa=0.27 Pa' da maksimuma kadar artmis ve Po; ile azalmistir. Ark voltaji hem P, hem
de Po; ile azalmistir. Jp, Varc Ve Vg bagimliliklari, muhtemelen Ar iyon bombardimani
Zr ylizey oksidasyonunu ve gelismis plazma iletkenligini azalttig1 icin Argon' un Zr
iyonu emisyonunu artirdigini ortaya koymaktadir. Zirkonyum Oksit (ZrO,) kaplamalar
seffaf ve renkli parazit halkalar: vardir. Iyi yapismis, MP igermeyen ZrO, kaplamalar
Po2>1.07 Pa ile ¢oktiiriilmiistiir. Po, = 1.07 Pa, Par = 0 ile kaplanan kaplamalar amorf
iken Po, = 1.07 Pa, Par = 0.27 Pa ile ¢okelen kaplamalar bir derece monoklinik faza
sahiptir. Ayrica refraktif indeks (n) ve sonme katsayisi (k) sirasiyla 2.22"' den 2.17' ye ve
0.03' ten 0.01' e hafifce dismistiir. Kaplama sertligi (H) ve Young Modiilii (E) ~ 12.9'
dan ~ 11.6 GPa' a diismiistiir.

Ark desarj yontemiyle nanopartikiilleri karigim halinde tirettikten sonra ayirma
islemi yapan Daenen ve ark. (2003), bu metotta kapali bir beher igerisine aralarinda
yaklasik 1 mm bosluk kalacak sekilde ug uca iki glimiis veya bakir gubuk yerlestirilerek
kap igerisine al¢ak basingta gaz (helyum—argon/50-700 mbar) veya saf su doldurularak
ark gercgeklestirmislerdir. Yapilan deney sonucunda giimiis veya bakir cubuklar
buharlastirilarak nanopargacik elde edilmistir.

50 - 100A akimda, yaklasik olarak 20 voltta, iki elektrot arasinda en yliksek

sicaklikta desarj yapilabilmektedir. Ark sonucunda, bir g¢ubukta erime digerinde ise
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tizerinde tortu biriktigi goriilmektedir. Nanoparcacik iiretimde yiiksek verim, ark
desarjin diizenliligine ve karbon elektrot iizerindeki tortunun sicakligma baglidir
(Ebbesen ve Ajayan, 1992).

Biiylime mekanizmasi ve Ol¢limlerde farkli ¢aplarda olusan parcaciklarin sivi
azot, helyum, argon ve saf su karisimina bagl oldugu goriilmiistiir. Bu karisimin farkl
yayllma katsayilar ve termal iletkenlikleri vardir. Bu ozellikler, karbon ve katalizor
molekiillerin dagilma hizini, sicaklik ise nanopargaciklarin ¢aplarini etkilemektedirler
(Ebbesen ve Ajayan, 1992).

Jia ve ark. (2006) su ve sivi azot ortaminda yaptiklar1 birgok deneysel arastirma
ile nano malzemelerin olusum mekanizmalarini incelemislerdir. Elde edilen sonuglar
iiretim sirasinda olusturulan arkin kararliliginin korunmasinin nano {iriinlerin eldesi i¢in
biiylik 6nem igerdigi goriilmiistiir. Yiiksek ¢oziiniirliikli TEM ile yapilan ¢aligmalarda
olusturulan capraz manyetik alanlarin ark irlinlerini etkiledigi belirlenmistir. Capraz
manyetik alanlarin etkisiyle hem suda hem de sivi azotta benzer nanoyapilarin
icerisinde sira dis1 yapilarin varligi da gézlenmistir.

Saf grafit elektrotlar kullanilarak gerceklestirilen ark desarj yontemi ile uygun
grafit yapisina sahip sogan benzeri karbon yapilar ve ¢ok katmanli nanotiipler yiiksek
verimlilikle sentezlenmistir (Guo ve ark., 2007). Sogan benzeri karbon yapilar ark
desarj suyunun iist kisminda yiizen toz benzeri yapilardan, ¢ok katmanli karbon
nanotiipler ise kabin alt kismindan bulunmustur. Karbon nanoyapilarin kristal yap1
Ozelliklerinin belirlenmesi i¢cin SEM, TEM ve XRD cihazlar1 kullanilmistir. Tiim
sonuclar incelendiginde en 1yi1 kristal yap1 ozelliklerine sahip nano yapilara 50 A
degerinde ulasildigr goriilmiistiir.

Aragtirmacilar bor katkili grafit ¢ubuklar kullanilarak meydana getirilen ark
desarj ile bor katkili karbon nanotiipler elde etmislerdir. Elde edilen nanotiiplerin
yapilari SEM ve TEM ile incelenmis, elektriksel ozellikleri RAMAN ve EELS
(Electron Energy Loss Spectroscopy) kullanilarak belirlenmistir. OES (Optical
Emission Spectroscopy) kullanilarak ark plazma igerisinde sicaklik ve C; yogunluk
dagilimi belirlenmistir (Bystrzejewski ve ark., 2006).

Charinpanitkul ve ark. (2009) metalik katot ile grafit anot kullanarak sivi azot
icerisinde olusturulan ark desarj ile nanopargaciklarin sentezlenmesi {izerine
calismiglardir. Sentezlenen {iriinler arasinda ¢ok katmanli karbon nanotiiplere,
nanosoganlara ve ¢ekirdek kabuk yapida karbon nanokapsiillere rastlanmistir. Metalik

katot ve akim degerinin triinler {izerine etkileri incelenmistir. Deneylerde C-C, C-Fe
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elektrotlart kullanilarak ve farkli akim degerleri saglanarak degisen parametrelerin
etkileri gozlenmistir.

Birka¢ milisaniye aralikl1 degisken ark desarj {linitesiyle de-iyonize su igerisinde
karbon nanoparcaciklarin sentezlenmesine calisilmistir. Yapilan TEM go6zlemlerine
gbre nanosogan benzeri yapilara suyun iizerinde yiizen parcaciklarda rastlanirken, ¢ok
katmanli nanotiiplere ise suyun alt kisminda rastlanmigtir. Elektrotta meydana gelen
erimenin Uriin kalitesine etkisi arastirilmis ve ark {i¢ farkli degerde saglanarak
arasindaki farklar belirlenmistir (Imasaka ve ark., 2006) .

Elektrik ark yontemi ile karbon nanotiip iiretiminde uygulanan elektrik akim
degerinin tek katmanli karbon nanotiip iiretimi {izerindeki etkisi sabit sicaklik altinda
incelenmistir (He ve ark., 2007). Karbon nanotiiplerin elektrik ark yontemi ile eldesi
sirasinda sicaklik 500 °C sabit tutularak elektrik akim degeri degistirilmistir. Elde edilen
sonuglarda 100A degerinde uygun ¢ap degerlerinde, saflik degeri %55 olan tek katmanl
karbon nanotiipler elde edildigi TEM mikroskobu ve RAMAN Spektromu’ nda
goriintiilenmistir. Elektrik arkin karbon nanotiip tliretimi tizerindeki etkileri belirtilmistir.

Suzuki ve ark. (2006) ¢ok katmanli karbon nanotiip iiretiminde ilk olarak
kullanilan elektrik ark yonetiminden yararlanmislardir. Genel olarak bu yontem diisiik
He gaz basincinda ya da dogal atmosfer kosullarinda reaksiyon ¢emberinin tam olarak
belirlenebilmesi i¢in yapilmaktadir. Yiiksek sicakliklarda bu metotla uygun grafit
yapida ¢ok duvarli nanotiipler elde edilebilmektedir. Bu calismada elektrik ark yontemi
ile igerisinde basit bir sekilde elde edilen yiiksek kaliteli ¢ok duvarli nanotiipler iizerine
cesitli raporlar bulunmaktadir.

Bilim insanlar1 yiiksek sicaklik firininda 1550 °C’ de amorf yapida bor ve amorf
karbonun reaksiyonu sonucu ¢ogunlukla 200 nm boyutlarinda olmak iizere boyutlar1 50
nm ile 350 nm arast degisen kristal yapida nano bor karbiir elde etmislerdir (Chang ve
ark., 2007). Elde edilen bor karbiirlerin analizleri i¢in SEM, TEM, EDS, XRD, EELS
analizlerinden yararlanilmistir.

Nanoboyutlu malzemeler {izerine gerceklestirilen calismalar son yillarda tek
basina 6nemli bir alan olma dogrultusunda biiyilk bir gelisme gostermektedir.
Nanoboyutlu malzeme olarak tanimlanan yapilar; nanokristaller, nanopargaciklar,
nanotiipler, nanoteller, nanogubuklar veya nano ince filmler gibi farkli smiflara
ayrilmaktadir. Bu konu {iizerine ilginin yogunlagmasinin temel sebebi maddelerin belli
boyut aralifinda hacimsel yapilarindan farkli olarak olagandis1 6zellikler ve islevsellik

sergilemeleridir (Rao ve ark., 2006).
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Terrones ve ark. (1998) yapmis olduklari calismada, grafit metal karigimi
hazirladiklar1 elektrotlar igerisine mikro kristal yapida MoC, TiC, NbC gibi ¢esitli
karbiirler yerlestirerek ark desarj yontemi ile ¢esitli nanotiipler ve nanoparcaciklar elde
etmislerdir. Elde edilen iirtinler HRTEM ve XRD analizleri ile incelenmis ve alisilmisin
disinda yapilarin olusumu gozlenmistir. Yapilan 4 problu mikro dalgali dl¢imlerde elde
edilen yapilarin ¢ogunun yar1 iletken oldugu, kapsiile karbiir bulunduran
nanoparcaciklarin bir kisminin ise siiper iletken oldugu belirlenmistir. Calisma ile nano
malzeme Ozelliklerinin bagka malzemeler kapsiile edilerek degistirilebilecegi

belirlenmistir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

Onceden beri siiregelen fakat giiniimiizde daha da iizerinde durulan bilimsel ve
miithendislik ¢alismalar1 hem yasam konforunu artirmayr hem de azalan kaynaklardan
dolay1 daha az enerji harcamay1 dncelikli hedef olarak belirlemistir. Havacilik ve uzay
sektorii, savunma sanayi, otomotiv sanayi, ulagim ve lojistik gibi bircok alanda yapilan
bu c¢alismalar sayesinde onemli oranda gelismeler kaydedilmektedir. Biitiin bunlar
yapilirken {iretim ve servis 6mriinde harcanan enerji maliyeti goz ardi edilemeyecek
derecede Onemli bir konudur. Bu sebeple g¢alismalarda maliyeti diisiirmeye yonelik
iyilestirmeler yapilirken mekanik ve fiziksel 6zelliklerini de iyilestirmek en onemli
etkenlerden biridir.

Kisaca, bir malzemeden genel anlamda istenilen yiiksek mekanik ve fiziksel
ozelliklere sahip olmasi, hafiflik saglayarak ergonomik veya yakit tiiketimini diisiirmesi,
kullanilacagi ortama gore birden ¢ok malzemelerin birbirleri ile kombin halinde farkli
ozellikler sergilemesi, vb. Ozellikler istenmektedir. Bunlarin yani sira istenilen
malzemelerin iretilebilirligi ve seri liretime uygunlugu da onemli bir hal almaktadir.
Literatlir calismalarina bakildiginda nanoparcacik iiretim yontemi tiizerine yonelik
birgok ¢alisma oldugu goriilmektedir. Elde edilecek olan nanopargaciklarin boyutlarina,
sekil yapilarina ya da sentezlenecek malzemenin kimyasal veya fiziksel yapisina gore
tiretim yontemleri farklilik gostermektedir. Bazi durumlarda ise belirli bir malzeme
nanoboyuta sentezlenirken kullanilan yontem sonucu elde edilen parcacik yapisi kiiresel
olurken ayni malzemenin bagka bir yontemle elde edilen iiretimi sonucu elde edilen
parcacik yapist lamelli olabilmektedir. Bu ¢aligmada nanopargacik iretim
yontemlerinden olan ark desarjla {liretim metodu kullanilmistir. Ark desarjla {iretim
yontemi  elektrik  iletkenligi  olan  tiim  metallere = uygulanabilmektedir.
Uygulanabilirliginin kolay olmasmin yaninda bu yontemin tercih edilmesindeki en

onemli etken, diisiik maliyetli ve metodun seri tiretime uygun olmasidir.

3.1. Otomatik kontrollii ark desarj iinitesi

Ark desarj yontemiyle yapilan iretimlerde, katot koluna uygulanan hareket
genellikle manuel olarak uygulanmaktadir. Otomatik kontrollii ark desarj iinitesinde ise
elektrotun bagh bulundugu katot kolu arki olusturmak icin anoda dogru ileri geri

hareketini elektronik sistem yardimiyla otomatik olarak gerceklestirmektedir.
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Otomatik kontrolli ark desarj {initesinin mekanik kismi Sekil 3.1° de
gosterilmistir. Sistemdeki anot (a) ve katot (b) kollari, gii¢ kaynagindan verilen akim
degerlerindeki kayiplar1 asgari diizeye indirgemek i¢in bakirdan iiretilmistir. Yiiksek
akim degerlerinde de iiretim yapilacagindan kullanilan kablolar 1siya dayanikli 10 mm
kalinlikli bakir tellerden olusmaktadir. Sisteme gii¢ verildikten sonraki olast kisa devre
sorunlar1 tasarim asamasinda ongoriildiikten sonra katot kolunun bagli bulundugu siyah
lama (d) delrinden firetilmis ve step motor (C) dahil olmak iizere diger baglanti
elemanlar1 arasinda yalitim saglanmistir. Anot kolunun bagli bulundugu aliiminyum
lama (e), krom millerle (f) zemine (g) sabitlenmistir. Katot kolunun montaj1 lineer
hareket elemani ve ray1 ile birlikte dikey dogrultuda konumlandirilmistir. Yiiksek
hassasiyet ve ¢ok az bosluk toleransina sahip lineer rulmana (h) hareket aktarimi, step
motora siki gegirilmis kasnaga (j) bagli olan 3 mm adimli zaman kayis1 (i) ile

saglanmistir.

Sekil 3.1. Ark desarj tinitesi mekanik kismi

Diizenekteki katot ve anotta bagli elektrotlarin birbirini merkezlemesi oldukca
onemlidir. Eger merkezleme islemi diizgiin yapilmaz ise uzun siireli ark olusumunu
gerceklestirmek gliglesir. Bu yiizden anot ve katot kollarina bagl aliiminyum baglanti
pargalarina kanallar agilmis ve merkezleme hassas olarak ayarlanmistir. Merkezleme

islemi i¢in Y ekseni dogrultusunda hareket yapilacaksa ‘a’ pargasi iizerindeki
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kanallardan; X ekseni dogrultusunda hareket ettirilmesi gerekiyorsa ‘b’ parcasi

tizerindeki kanallardan yapilmaktadir (Sekil 3.2).

Merkezleme

Vs

Sekil 3.2. Elektrotlarin merkezlenmesi

Otomatik kontrollii ark desarj iinitesinin elektronik kisminda; step motor
stirictisii (a), akim kontrol devresi (b), trafo (c), gii¢ kaynagi (d) ve voltmetre (e)

bulunmaktadir.

Sekil 3.3. Ark desarj tinitesi elektronik kismi
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220 voltla calisan diizenekte giic kaynagindan gelen akim, akim kontrol
devresinde okunduktan sonra motor siiriiciisiine komut vermektedir. Bu komutla step
motor hareketini mekanik diizenege iletmektedir. Sistemin ¢alismasiyla birlikte arkin
olusup olusmadigi voltmetreden takip edilmektedir.

Diizenekte kullanilan 10 ila 160 amper degerinde akim araligina sahip olan gii¢
kaynagi AC akim iiretmektedir (Sekil 3.4). Unitenin elektronik kontrol kismi hassas
devre elemanlarma sahip oldugundan elektrik dalgalanmalarindan olumsuz

etkilenebilmektedir. Bunlar géz oniinde bulundurulduktan sonra gii¢ kaynagmin AC

Ozellikli olmasina karar verilmistir.

-
-
-
-

Sekil 3.4. AC inverter gii¢ kaynag:

Deneylerde sentezleme calismalari icin gerekli arki olusturacak giic kaynagina
ait teknik veriler Cizelge 3.1° de verilmistir.

Cizelge 3.1. inverter gii¢ kaynag: dzellikleri

Ozellik Deger

Model 0OZ - INV - 160A
Primer Akim 15A /140 A
Agcik Devre Voltaji 206V /256V
Frekans 50 — 60 hz

Akim Ayar Aralig 10 A /160 A
Calisma Sebeke Gerilimi 220V

Agirlik 7.9 Kg

Otomatik kontrollii ark desarj tinitesinde katot koluna lineer mekanik sistemler
yardimiyla hareket veren step motorun teknik 6zellikleri Cizelge 3.2° de gosterilmistir.
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Cizelge 3.2. Step motor 6zellikleri

Ozellik

Deger

Genel Ismi
Adim Agisi
Direng
Endiiktans
Sicaklik Artisi
Ortam Sicaklig1
Yalitim Direnci
Dielektrik Giicii

2 Fazli 1,8 Derece — NEMA 23

% £ 5 Tam Adim — Yiiksiiz

%+ 10

% + 20

Max. 80 Derece (Anma Akimi — 2 Faz)
-10 / + 50 Derece

100 MQ min. 500 VDC

500 VAC / dk.

3.2. Ark desarj diizeneginin ¢alisma prensibi

Tasarim1 ve tiretimi tamamlanan otomatik kontrollii ark desarj tinitesi mekanik

diizenek (a), elektrik panosu (b) ve gii¢ kaynagi (C) basta olmak tizere ii¢ ana modiilden

olugmaktadir. Sentezlenecek metal malzemeler katot ve anot kollarina baglandiktan

sonra hassas bir sekilde merkezlemesi yapilmistir. Daha sonra gii¢ kaynaginin anot

kutbundan ¢ikan kablo, mekanik diizenekteki anot koluna direkt baglanmistir. Katot

kutbundan ¢ikan kablo ise ilk olarak elektrik panosuna girmistir ve buradan mekanik

diizenekteki katot koluna baglanarak devre kapali konuma getirilmistir (Sekil 3.5).

Sekil 3.5. Otomatik kontrollii ark desar;j tinitesi

Gii¢ kaynagindan ¢ikan akim degerine gore ark esnasindaki akimin dogrulugunu

olgmek tizere katot koluna gelen kabloya pens ampermetresi (d) baglanmistir. Yiiksek

hassasiyetli pens ampermetresi sayesinde anlik akim degerinin kontrolii yapilmistir.

Kablo baglantilari tamamlandiktan sonra son olarak behere doldurulan saf su ya da sivi
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azotla birlikte iinite tiretim i¢in hazir hale getirilmistir. Diizenege gii¢ verildikten sonra
mekanik sistem arki olusturmak {izere katot kolunu harekete gegirmistir. Katot koluna
bagl elektrotun siviya temas etmesiyle birlikte Sivi igerisinde sizinti akim meydana
gelmektedir (Sekil 3.6). Elektronik devreler meydana gelen kiigiik degerdeki sizinti
akimi, ark olusumu esnasinda gegen akim olarak gérmemesi i¢in ihmal etmektedir.
Daha sonra elektronik sistem 800 mikro saniyede bir ornekleme (gegen akimin
kontrolii) yapmaktadir. Bu yapilan ornekleme sonucunda elektrotlar arasinda ark
olusmaya baslamadiysa step motor katot kolunu siirekli olarak anot koluna dogru
hareket ettirmektedir. ilk ark olusana kadar bu hareket devam etmektedir.

Elektrotlarin birbirine temasi sonucu ilk ark olusumu ger¢eklesmistir. Ark
esnasinda gii¢ kaynagiin katot kutbundan ¢ikan akim, ilk olarak elektrik panosundaki
akim kontrol devresine gelmektedir. Burada akim, standart kaynak makinelerinde
kullanilan i¢ direnci sifira ¢ok yakin ‘sont’ diye adlandirilan metal parcadan
gecmektedir. I¢ direncinin sifira yakin olmasi giic kaynagindan ¢ikan akimin kayba
ugramadan ge¢mesini saglamistir. Akimin sontten gegme bilgisi Step motor siiriiciisiine
aktarilir. Bunun tizerine step motor Kkatot koluna geri ¢ekme hareketi yaparak
elektrotlarin birbirine yapismasini 6nlemektedir. Katot kolu geri g¢ekildikten sonra
sistemden gegen akim kesilecegi i¢in ark olusumu anlik olarak sénmektedir. Daha sonra
step motor katot kolunu tekrar anot koluna dogru ark olusturmak {izere harekete
gecirmektedir. Bu dongii seri bir sekilde tekrarlanarak devam ederken ark sonucu

sentezlenen pargaciklar sivi igerisine dagilmaktadir.

Max.

Hata sapmast

Ark
Baslangict  Ark

///// S

Katodun Suya
Dokundugu An

P Zaman

Sekil 3.6. Ark olusum grafigi
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Nanoboyuta indirgenecek metal gubuklarin cinsine ya da ortamda kullanilan
stvinin akim gegirgenligine gore step motorun ileri gitme ve geri ¢ekilme hizi istenilen

degere gore elektronik programlayict yardimiyla degistirilebilmektedir.

Saniyede degistirdigi a¢1 = (Step Say1six1.8°)/128 (3.1)
Otomatik kontrollii ark desarj tinitesindeki hareket;

Yazilima girilen katot kolunun ilerleme degeri 500 step

Yazilima girilen katot kolunun ilerleme degeri 900 step

Step motor kasnak ¢ap1 : 21 mm,

Cevre = 2mr (3.2)
Kasnak Cevresi = 2x3.14x10.5 = 65.94 mm

[lerleme esnasindaki saniyede degistirdigi ac1 = (500x1,8°)/128 = 7.03°

Geri ¢ekilme esnasindaki saniyede degistirdigi ag1 = (900x1.8°)/128 = 12.75°
Katot kolunun saniyedeki ilerleme hizi = 65.94x(7.03°/360°) = 1.28 mm
Katot kolunun saniyedeki geri ¢ekilme hizi = 65.94x(12.75°/360°) = 2.33 mm

Otomatik kontrollii ark desarj iinitesindeki katot kolunun arki olusturmak igin
saniyedeki ilerleme hiz1 1.28 mm, ark olusumundan sonraki geri ¢ekilme hizi 2.33 mm
olarak hesaplanmistir. Buradaki step sayist degeri motor siirlicii programinda girilen
rakam degerini temsil etmektedir. Programda girilen degerin biiyiikliigline goére motorun
saniyedeki degistirdigi a¢1 artip azabilmektedir. Eger iiretimi yapilacak metal ¢gubuklarin
birbirine yapisma riski diisiikse, motorun ileri gitme ve geri ¢ekilme hizin1 artirmak seri
tiretim i¢in ideal bir durum olusturabilmektedir. Fakat ark olusumu esnasinda birbirine
kolay yapisan metallerde geri ¢ekme hizinin fazla, ileri gitme hizinin daha az olmasi
gerekmektedir. Bu yavas hareket sayesinde elektrotlarin sogumasi i¢in yeterli zaman

kalacagindan yapigsma 6nlenebilmektedir.

3.2.1. Diizenekte Kullanilan Yazilim

Unitedeki mekanik aksama hareket veren elektronik yazilim, step motor siiriicii
programlayicist ‘MPLAB IDE v8.86° ile yapilmistir (Sekil 3.7). Programda oncelikle
step motor siirme ile ilgili alt yap1 kodlar1 yazildiktan sonra, diizenegin c¢alisma

prensibine gore ilave kodlamalar yapilip motor siirlicii devresine yiiklenmistir.



8§ MD_ver004 - MPLAB IDE v8.86 = =
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s SAME

__delay_us(100);
ADICON1bits . SAME
while (!ADICON1bits DONE);

amper= ADC1BUFO;

Sekil 3.7. Step motor siiriicii programlayicisi

3.3. Nanoparg¢aciklarin sentezlenmesi

Otomatik kontrollii ark desarj yontemiyle bakir, giimiis ve ¢inko saf metallerinin
sentezlenmesi saf su ve sivi azot ortamlarinda, farkli akim degerlerinde yapilmistir. Bu
yontemle nanoparcacik sentezleme isleminin ilk sathasi diizenegin iiretime hazir hale
getirilmesidir. Nanopargaciklarin iiretimi gerg¢eklestikten sonra ikinci satha olan siizme
islemi yapilmaktadir. Siizme isleminden sonra beher igerisindeki sivi ile
nanoparcaciklart birbirinden tamamen ayirmak i¢in buharlastirma yOntemine
gecilmektedir. Firinda buharlastirildiktan sonra nanoparcacik sentezleme islemi

neticelendirilmistir ve elde edilen nanopargaciklar SEM analizi ile goriintiilenmistir.

3.3.1. Ark desarjla nanoparcacik iiretimi

Uretim igin hijyenik bir ortam hazirlandiktan sonra diizenegin mekanik kisminda
yer alan anot ve katot kollar1 yerinden sokiilerek saf su ile temizligi yapilmistir.
Temizlikten sonra kollar yerine baglanmis ve merkezleme islemi tek bir c¢ubukla
yapilmistir (Sekil 3.8).
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Sekil 3.8. Merkezleme ¢ubugu

Katot ve anot kollarinin merkezlenmesi yapildiktan sonra mastar gérevindeki
cubuk ¢ikarilmis ve elektrotlar baglanmistir. Uretim esnasinda beher igerisine
koyulacak olan siv1 seviyesi diigiik diizeyde tutularak siizme ve buharlastirma isleminde
zaman kaybinin Oniine gegilmistir. Arkin olusacag seviyeyi alt diizeylerde tutabilmek
icin anot koluna kisa elektrot baglanmistir (Sekil 3.9). Ark olusumu esnasinda anotta
parcalanma olmadigr i¢in boyunda herhangi bir degisme gozlemlenmemistir.
Parcalanma, katot elektrotta meydana geldiginden elektrotun boyunda azalma olmustur.
Bu yiizden nanopargacik sentezleme islemlerinde katot koluna uzun elektrot baglanarak

daha ¢ok tiretim yapilmasi saglanmstir.

Sekil 3.9. Elektrot uzunluklari ve sivi seviyesi
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Elektrotlarin merkezlenmesi, boylarinin ayarlanmasi ve sivinin koyulmasinin
ardindan gili¢ kaynagindan ve elektrik panosundan ¢ikan kablolar anot ve katoda
baglanip sisteme gii¢ verilmistir. Otomatik kontrollii ark desarj iinitesinin ¢alismasinin
ardindan katot kolunun hareketine bagli olarak ark, kesikli bir sekilde meydana gelerek
olugmustur. Sekil 3.10° da sentezi yapilan {i¢ farkli metalin ark olusumu esnasindaki
goriintiistine yer verilmistir. Gii¢ kaynagindan verilen akimin degerine gore olusan arkin

siddetinde artma ya da azalma meydana gelmektedir.

Sekil 3.10. Ark olusumu; a) Giimiis-giimiis sentezi, b) Bakir-bakir sentezi, ¢) Cinko-¢inko sentezi

Sentezleme islemi esnasinda katottan kopan parcaciklar sivi igerisine
dagildigindan sivinin rengi kisa silire igerisinde degismistir (Sekil 3.11). Diisiik
amperdeki tiretimlerde sivinin rengi yavas degisirken yiiksek amperli liretimlerde renk

degisimi hizl gerceklesmistir.

Sekil 3.11. Ark sonucu sivilardaki renk degisimi; a) Glimiis nanopargacik sentezi, b) Bakir nanopargacik
sentezi, ¢) Cinko nanopargacik sentezi

Ark desarjla iiretim sonrasinda elektrotlarin goriintiisii Sekil 3.12° deki gibi
olmustur. Verilen akimin siddetine gore elektrotlarda akma seklinde erimeler meydana
gelmigstir. Sekil 3.12° de bakir (a) elektrotunun yiiksek akimda, giimiis (b) ve ¢inko (¢)
elektrotlarinin diisiik akimda ark desarj1 sonrasi goriintiisiine yer verilmistir. Yiksek

akim degerlerinde yapilan iiretimlerdeki elektrotlarda erimeler meydana gelmistir.



Sekil 3.12. Ark sonucu elektrotlarin goriintiisii; a) Bakir elektrot, b) Giumiis elektrot, ¢) Cinko elektrot

3.3.2. Nanoparcaciklarin siiziilmesi

Otomatik kontrollii ark desarj tinitesi ile tiretimi tamamlanmis olan malzemeler
siizme islemi gerceklestirilmek {izere beherle birlikte deney diizeneginden alinmustir.
Saf su ortaminda yapilan tretimlerde sivi-parcacik karigimi direkt olarak siizme
islemine alinirken, sivi azotta ortaminda yapilan {iretim sonunda sivi azotun
buharlagsmasiyla birlikte beher icerisine etanol ilave edildikten sonra etanol-parcacik
karisimi siizme islemine hazir hale getirilmistir. Stizme isleminde kullanilacak vakum
pompast (a) ve ekipmanlarinin saf su ile temizligi yapildiktan sonra hazir hale
getirilmistir (Sekil 3.13). Ilk olarak biiyiik gdzenekli filtre gbzenekli tas (e) ile beherin
(c) arasina sikma kelepgesi yardimiyla (d) sikistirilmistir. Daha sonra iiretimi yapilmisg
stvi-parcacik karisimi beherin igerisine bosaltilmistir. Vakum pompasi c¢alistirildiktan

sonra s1v1 toplama haznesine (b) gecerken filtre iizerinde biiyiik pargaciklar kalmistir.

Sekil 3.13. Siizme isleminde kullanilan ekipmanlar; a) Vakum pompasi, b) Toplama haznesi, ¢) Beher,
d) Sikma kelepgesi, e) Gozenekli tas
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Stizme islemi esnasinda Sekil 3.14° te gosterilen mikro gozenekli (c), 200 nm

gozenekli (b) ve 100 nm gbzenekli (a) nanofiltreler sirasiyla kullanilmistir.

Sekil 3.14. Nanoboyutlu filtreler; a) 100 nm, b) 200 nm, c) Mikro gézenekli

Filtrasyon isleminin ilk asamasinda makro boyutlu parcaciklarin ayristiriimasi
icin mikro gozenekli filtre kullanilmistir. Sekil 3.15° te makro boyutlu filtrenin

kullanimindan sonra filtreden gecemeyen pargaciklar goriilmektedir.

Sekil 3.15. Makro boyutlu parcaciklarin siizme sonrasi goriintiisii; a) Giimiis, b) Bakir, ¢) Cinko

Makro boyutlu parcaciklar siiziildiikkten sonra siras1 ile 200 nm ve 100 nm
gozenekli nanofiltrelerden gegcirilir. Bu filtrelerle yapilan siizme islemi makro boyutlu
filtreye gore daha uzun stirmektedir. 100 nm gozenekli filtre ile slizme islemi

yapildiktan sonra filtrede kalan parcaciklarin goriintiisii Sekil 3.16° da gosterilmistir.
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Sekil 3.16. 100 nm gozenekli filtre yiizeyinde kalan nanopargaciklar; a) Giimiig, b) Bakir, ¢) Cinko

Glimiis, bakir ve ¢cinkonun farkli akim degerlerinde, saf su ve siv1 azot igerisinde

ayri ayri yapilan tiim tiretimleri stiziilmiistiir (Sekil 3.17).

Sekil 3.17. Saf su igerisinde farkli akim degerlerinde iiretilen giimiigiin stizme sonrasi filtre goriintiisii

3.3.2. Nanoparcaciklarin eldesi

Metal nanomalzemelerin tiretimi ve siizme islemi bittikten sonra buharlastirmak
iizere firma koyulmustur. Buharlastirma islemi 80 °C’ de yapilmistir. Beher igerisindeki
stvi miktarina gore firinda kalma siiresi 2 ila 5 giin arasinda degismistir. Firin igerisine
havadaki toz ya da yabanci maddelerin girmemesi i¢in firin kapak filtreleri kontrol

edilmis, buharlastirma iglemi belirli araliklarla gozetim altinda yapilmastir.
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Sekil 3.18. Nanoparcacik karisimli sivilarin firin igerisinde buharlastirilmast

Firina koyulan beherdeki sivilar, tamamen buharlagtirllmamistir. Beherin dip
kisimlarinda bir miktar sivi ve nanopargacik karigimi kalinca firindan alinarak plastik
kapakli kiigiik cam siselere aktarilmistir. Kiiciik siseler ters ¢evrildikten sonra plastik
kapaklara ¢oktiiriilen nanopargaciklar, kapaklarin igerisinde kurutulmustur. Bu kaplarla
birlikte nanoparcaciklar, SEM goriintiileri alinmak {izere laboratuvar ortamina

gotliriilmiistiir.
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4. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

Yapilan deneysel ¢alismanin {iretimi iki ana safhadan olusmaktadir. Birincisi saf
su digeri ise s1v1 azot igerisinde iiretimidir. Saf suda yapilan iiretimler 10A, 30A, 50A,
70A ve 90A’ lik akim degerlerinde yapilmis olup sivi azotta yapilan liretimler 30A,
50A, 70A ve 90A’ de yapilmistir. Sivi azotta yapilan iiretimde 10 amperde ark
olugsmamuistir. Bu yiizden siv1 azottaki yapilan iiretimler 30 amperden baslamaktadir.

S1v1 azot icerisinde yapilan iiretimlerde ortam sicakliginin ¢ok diisiik olmasindan
dolayr ark esnasinda metal ¢cubuklarin temas noktasindaki sicaklik farkinin hizli artip
hizli azalmasi nedeniyle elektrotlarin birbirine sik sik yapistigi gorilmistiir (Sekil 4.1).
Yapismadan dolayr yapilan iiretime sik sik ara verilmis, katot ve anottaki metallerin

birbirinden ayrilmasi pense yardimiyla yapilmistir.

Sekil 4.1. S1v1 azot igerisinde iiretilen bakir gubuklarin birbirine yapismasi

Genel olarak yiiksek amperlerde yapilan iiretim esnasinda elektrotlardan kopan
parcalar tehlikeli patlamalara, zaman zaman beherde ¢atlamalara neden olmustur.
Yiiksek akimlarda yapilan deneylerde katot olarak kullanilan metal ¢ubuklarin hizh
tilkenmesi kopan parcaciklarin biiyilk olmasindan kaynaklanmaktadir. Sekil 4.2° de

giimiis elektrotlarin 90 amperde iiretimi sonucundaki kopan parcgaciklar goriilmektedir.
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Sekil 4.2. 90 A’ de patlama sonucu katottan kopan makro parcgaciklar

Diisiik amperlerde yapilan tiretimlerde biiylik patlama meydana gelmedigi igin
kopan pargaciklar daha kii¢iik boyutlu oldugundan uzun iiretim siiresinde bile katoda

bagl elektrottan eksilen miktar birka¢ grami gegmemistir.

e, . ]
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Sekil 4.3. Siizme islemi bitmig siv1 igerisindeki nanoparcaciklar

En kiigiik filtreden (100 nm) gegirildikten sonra buharlagtirilmak tizere firina
koyulan igerisinde nanoparcaciklarin bulundugu plastik kapakli cam siseler Sekil 4.3 te
goriilmektedir. Slizme isleminden sonra igerisinde nanoparcacik bulunan bazi sivilar
firinda belirli bir sicakliga ¢iktiktan sonra gozle goriiliir bir bigimde renk degistirmistir.

Ornegin siv1 azot igerisinde iiretilen giimiis metalinin siizme isleminden sonraki
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goriintiisii saf suyu andirirken firinda belirli bir sicakliga ¢iktiktan sonraki goriintiisii

Sekil 4.3 te goriildiigii gibi turuncu renge benzemektedir.

Cizelge 4.1° de iiretilen giimiis, bakir ve ¢inko malzemelerin ortam c¢esidi ve

akim degerine gore siniflandirilmasi yapilmaistir.

Cizelge 4.1. Ark desarj yontemiyle iiretilen parcaciklar

Numune Ismi Ortam Alam (Amper) Elektrot
SAg10 Saf Su 10 Ag - Ag
SAg30 Saf Su 30 Ag - Ag
SAg50 Saf Su 50 Ag - Ag
SAg70 Saf Su 70 Ag-Ag
SAg90 Saf Su 90 Ag - Ag
SCul0 Saf Su 10 Cu-_Cu
SCu30 Saf Su 30 Cu-Cu
SCu50 Saf Su 50 Cu-Cu
SCu70 Saf Su 70 Cu-_Cu
SCu90 Saf Su 90 Cu-Cu
SZn10 Saf Su 10 Zn—17n
SZn30 Saf Su 30 Zn—17n
SZn50 Saf Su 50 Zn—17n
SZn70 Saf Su 70 Zn—17n
SZn90 Saf Su 90 Zn—17n
NAg30 S1vi Azot 30 Ag - Ag
NAg50 S1vi Azot 50 Ag - Ag
NAg70 Sivi Azot 70 Ag - Ag
NAg90 S1vi Azot 90 Ag - Ag
NCu30 S1vi Azot 30 Cu—-Cu
NCu50 S1vi Azot 50 Cu-Cu
NCu70 S1vi Azot 70 Cu-Cu
NCu90 S1vi Azot 90 Cu-Cu
NZn30 S1vi Azot 30 Zn—17n
NZn50 S1vi Azot 50 Zn—17n
NZn70 S1vi Azot 70 Zn—17n
NZn90 Sivi Azot 90 Zn—7n

4.1. Saf su icerisinde nanoparcacik iiretimi

Nanopargacik elde edilmek iizere %99.98 saflik oranina sahip giimiis, bakir ve

¢inko ¢ubuklar1 Alfa Easer firmasindan temin edildikten sonra otomatik kontrollii ark

desarj iinitesi hazir hale getirilmistir. Diizenekte kullanilacak malzemelerin temizligi saf

su ile titizlikle yapilmistir. Elde edilen parcaciklarin miktari diisiik amperlerde az ve

iiretim hiz1 diisiik oldugu i¢in, diisilk amperde iiretilen nanoparcaciklarin deney stiresi

yiikksek amperde iretilenlere gore daha uzun tutulmustur. Tim metal malzemelerin

tiretimleri saf su igerisinde 10 A, 30 A, 50 A, 70 A ve 90 A degerlerinde ayr1 ayri

yapildiktan sonra slizme islemleri gergeklestirilmis, firinda buharlagtiriip SEM

goriintiileri alinmagtir.
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4.1.1. Saf suda giimiis nanoparcacik iiretimi

Deney diizenegine baglanan giimiis elektrotlarin merkezlemesi yapildiktan sonra
10 A’ de iiretime baslamak iizere diizenege gii¢ verilmistir. Uretim esnasinda olusan
arkin siddeti Sekil 4.4b’> de goriildiigii gibi fazla kuvvetli degildir. Uretim ve deney
stiresince elektrotlarin yapigmasi gibi ya da merkez kagikligi ile ilgili herhangi bir
problemle karsilasilmamistir. Siizme sonucu SEM goériintiisiinde incelenen SAgl10’ un
seklinin kiiresel oldugu ve boyutunun 100 nm ile 10 um arasinda oldugu gozlenmistir
(Sekil 4.4a).

Sekil 4.4. 10 A’ de saf suda glimiis nanoparcacik tiretimi; a) SAgl0 SEM goriintiisii, b) 10 A’ de ark
olusumu

30 amperde saf suda iiretilen SAg30’ un SEM goriintiisiine Sekil 4.5a° da yer
verilmistir. Olusan ark resimde goriildiigii gibi 10 A’ dekine gore daha parlaktir. Stvinin
igerisine biraz daha hizli yayilan nanopargaciklar iiretim siiresinin bir onceki liretim
stiresine gore daha az olmasina neden olmustur. Elde edilen nanoparcaciklarin yapisi
kiiresel olup boyutlar1 200 nm ile 10 pum arasindadir. SEM goriintiisiinde
nanopargcaciklarin boyut ve bigimi goriilmektedir.

Nanoparcacik miktari, saf suda renk degisimi olarak gdzlemlenmistir. Bu
calismada belli miktarda parcacik iiretimi hedeflenmediginden, renk degisiminin belli
bir durumu i¢in liretime son verilmistir. Bu siire 10 A’ de Ag i¢in 40 dakika olarak

uygulanmustir.
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10 20.0kV 5.8mm x1.00k SE

Sekil 4.5. 30 A’ de saf suda giimiis nanopargacik iiretimi; a) SAg30 SEM goriintiisii, b) 30 A’ de ark
olusumu

Sekil 4.6° da SAg50° nin SEM goriintiisii ve ark siddeti goriilmektedir. Elde
edilen pargaciklarin yogunlugu 30 A’ dekine gore daha yogun ve pargacik boyutu daha
kiigtiktlir. Ark siddetinin amperin yiikselmesiyle dogru orantili olarak arttifi olusan
arkin parlakligindan anlasilmaktadir. SAg50° nin boyutlari 50 nm ile 15 pm arasinda
oldugu SEM goriintiilerinden anlagilmaktadir. Olusan pargaciklarin ve sekillerinin daha

onceki parcaciklar gibi kiiresel oldugu goriilmektedir.

Sekil 4.6. 50 A’ de saf suda glimiis nanoparcacik liretimi; a) SAg50 SEM goriintiisii, b) 50 A’ de ark
olusumu

70 A’ de saf su ortaminda elde edilen SAg70’ in boyutlart 2 pm ile 10 pm
arasinda oldugu goriilmektedir (Sekil 4.7a). Elde edilen pargaciklarin yogunlugu 30 A’
deki gibi cok fazla degildir. Diger akim degerlerindeki iliretim sonuglarindaki gibi
SAg70’ in sekli de kiireseldir. Arkin siddeti amperin yiiksekligine bagli olarak gayet
parlak goériinmektedir. Katot koluna bagli olan glimiis metal ¢ubugu yiiksek akimdan
dolay hizli tiikkenmistir. Bu yiizden deney siiresi birka¢ dakika tutulmustur.
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10 20.0kV 5.9mmiRs.

Sekil 4.7. 70 A’ de saf suda giimiis nanopargacik iiretimi; a) SAg70 SEM goriintiisii, b) 70 A’ de ark
olusumu

90 amperde yapilan deneyde olusan ark siddeti diger tiim ark degerlerindekilere
gore en kuvvetli olandir. Sekil 4.8b’ de yiiksek akimdan dolay1 patlamanin ¢ok oldugu
deneyde, katot kolundaki giimiis metalinin hizli tiikkenmesinden dolay1 deney siiresi 1
dakika civarinda tutulmustur. SAg90’ 1n sekli kiiresel olup boyutlart 250 nm ile 10 um

arasindadir.
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Sekil 4.8. 90 A’ de saf suda glimiis nanoparcacik iiretimi; a) SAg90 SEM goriintiisii, b) 90 A’ de ark
olusumu

4.1.2. Saf suda bakir nanoparcacik iiretimi

Daha 6nceki deney calismalarinda giimiis nanopargaciklari tiretildiginden dolayi
malzeme safsizlagina etki etmemesi i¢in bakir iiretiminden once kirlilige sebep
olabilecek tiim elemanlar saf su ile temizlenmistir. Katot ve anot koluna baglanan bakir
metal cubuklarimin merkezlemesi yapildiktan sonra ark olusturmak iizere sistem
calistiritlmistir. Olusan arkin siddeti diisiik akim degerinden dolay: kii¢iik bir 1s1ltidan
ibarettir (Sekil 4.9b). Akim siddetinin 10 A olmasindan dolay1 iiretim hiz1 da yavas
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ilerlemistir. Nanopargaciklarin sivi igerisini tamamen kaplamasi yaklasik 30 dakikay1
bulmustur. Uretimden sonra yapilan siizme ve buharlastirma islemi sonunda SEM
goriintiileri alinmistir. SEM goriintiisinden SCul0 numunesinin diizensiz bigimde
oldugu Sekil 4.9a’ da goriilmektedir. Bununla birlikte pargaciklarin aglomere oldugu
gozlemlenmistir. Parcaciklarin en kiiciik kesit boyutlart 300 nm’ den baglayarak 5 pm’

ye kadar varmaktadir.

Sekil 4.9. 10 A’ de saf suda bakir nanopargacik tiretimi; a) SCul0 SEM goriintiisii, b) 10 A’ de ark
olusumu

30 A’ de yapilan bakir nanoparcacik iiretimi sonucunda elde edilen SEM
goriintlilerinden pargacik boyutu ve seklinin 10 A’ dekinden pek de farkli olmadigi
goriilmiistiir (Sekil 4.10a). Ark esnasinda elektrotlarin birbirine yapigsmasi gibi bir
problemle karsilasiimadigi i¢in katot kolunun ileri gitme ve geri ¢ekilme hizinda

degisiklik yapilmamistir. Olusan arkin siddeti Sekil 4.10b * deki gibidir.

Sekil 4.10. 30 A’ de saf suda bakir nanopargacik iiretimi; a) SCu30 SEM goriintiisii, b) 30 A’ de ark
olusumu
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Sekil 4.11° de SCu50’ nin SEM goriintiisiine (a) ve ark olusumuna (b) yer
verilmigtir. 10 ve 30 A’ deki ark siddetine gore 50 A’ deki ark daha parlaktir. Olusan
parcaciklarin sekilleri 6nceki iki farkli amperde iiretilen parcacik sekillerinden tamamen
farklidir. Burada olusan parcgaciklarin sekilleri tam olarak kiiresel olmasa da kiiresele
cok yakindir. Siziildiikten sonra elde edilen SEM goriintiilerinde pargaciklarin
aglomere olmadig1 da gézlemlenmistir. Meydana gelen en kii¢iik parcacik boyutu 250
nm civarinda olusmustur.

Katot kolunun ileri ve geri ¢gekme hizinin degistirilmedigi diistinildiigiinde 10 ve
30 A’ deki deneylere gore fakli olan tek sey akimin siddeti olmustur. Eger bakir metal
cubuklarmin ark desarj yontemiyle iretilmesi esnasinda elde edilen pargaciklarin
kiiresel olmasi istenirse, 50 A’ in ideal akim degeri oldugu SEM goériintiilerinden

ispatlanmugtir.

Sekil 4.11. 50 A’ de saf suda bakir nanopargacik iiretimi; a) SCu50 SEM goriintiisii, b) 50 A’ de ark
olusumu

70 A’ deki bakir tiretiminde olusan ark diger deneydekilere gore daha farkli
goriinimde meydana gelmistir (Sekil 4.12b). Elde edilen SCu70’ in SEM
goriintlilerinde de goriilecegi iizere sekilleri bigimsizdir. Olusan parcaciklarin
goriintiileri kendi igerisinde de kararsizlik sergilemektedir. Birbirinden bagimsiz sekilde
parcaciklar meydana gelmistir. Uretim esnasindaki deney siiresi digerlerine gore gok
daha kisa siirmiistiir. Elde edilen parcaciklar sivinin igerisini aniden kaplamis, katot

kolundaki bakir ¢ubuk patlamalarla hizi bir sekilde aginmustir.
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Sekil 4.12. 70 A’ de saf suda bakir nanopargacik iiretimi; a) SCu70 SEM goriintiisii, b) 70 A’ de ark
olusumu

Saf sudaki bakir tiretiminin son asamasi olan 90 A’ deki tiretim Sekil 4.13b’ de
verilmigtir. Olusan akimin siddeti yiiksek akimdan dolay1r ani patlamali ve asiri
parlaklikta meydana gelmistir. Katot koluna bagi elektrot, ark esnasinda biiyiik
parcaciklarin kopmasindan dolayr hizli tiikenmigstir. Diger tiretimlere gore deney siiresi
cok kisa olup bir dakika civarinda gerceklesmistir. Stizme ve buharlastirma sonucu elde
edilen pargaciklarin SEM goriintiileri alimmustir (Sekil 4.13a). Olusan SCu90’ lar belirli
bir sekle sahip degillerdir.

Sekil 4.13. 90 A’ de saf suda bakir nanopargacik iiretimi; a) SCu90 SEM goriintiisii, b) 90 A’ de ark
olusumu

4.1.3. Saf suda ¢inko nanoparcacik iiretimi

Saf sudaki nanopargacik iiretimlerinin son asamasi olan ¢inko, tiretimi yapilmak
lizere deney diizenegine saf su ile temizlendikten sonra baglanmistir. Cubuklarin
merkezlemesi yapildiktan sonra sisteme gilic verilmistir. Ark esnasinda elektrotlarin

birbirine yapigsmasi ya da zayif ark gibi herhangi bir problemle karsilasilmadigi igin
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katot kolunun ileri geri hizinda degisiklik yapilmamistir. Cinko iiretimi esnasinda
pargalanan pargaciklar koyu renginden dolay1 saf suyu kisa siire icerisinde kaplayip
arkin gozlemini zorlagtirmistir. Arkin olusup olusmadigir diizenegin elektronik
kismindaki voltmetre ile yapilmstir.

10 A’ de yapilan ¢inko iiretimi Sekil 4.14b’ de gosterilmistir. Arkin siddeti zay1f
oldugu i¢in iiretim siiresi uzun tutulmustur. Uretimden sonra siiziilen par¢aciklarin SEM
goriintlisli incelendiginde, parcaciklarin diizenli ve kararli bir sekle sahip olmadigi ve

olusan parcacilarin 200 nm ile 5 um boyutlar1 arasinda oldugu goriilmiistiir.

Sekil 4.14. 10 A’ de saf suda ¢inko nanopargacik iiretimi; a) SZn10 SEM goriintisii, b) 10 A’ de ark
olusumu

Bir oOnceki deneyde kullanilan ekipmanlar temizlendikten sonra SZn30
numunesinin tiretimine ge¢mek i¢in hazir hale getirilmistir. Sekil 4.15° te goriildiigii
gibi arkin siddeti bir 6nceki deneye gore daha kuvvetlidir. Olusan parcaciklar beher
igerisindeki saf suyun rengini kisa siirede degistirmistir ve arkin takibi voltmetreden
yapilmustir. Deney siiresi yaklasik 15 dakika kadar stirlimistiir.

SZn30’ un iiretimi yapildiktan sonra siizme islemi yapilmig ve SEM goriintiileri
alimmugtir. Elde edilen SEM goriintiileri neticesinde SZn30’ un belirli bir sekle sahip

olmadig1 ve olusan pargalarin aglomere oldugu gozlemlenmistir.
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Sekil 4.15. 30 A’ de saf suda ¢inko nanopargacik iiretimi; a) SZn30 SEM goriintiisii, b) 30 A’ de ark
olusumu

50 A’ de otomatik kontrolli ark desarj tnitesi ile sentezlenen c¢inko
parcaciklarinin sekilleri bi¢imsiz meydana gelmistir (Sekil 4.16a). Yuvarlak sekle
benzer parcaciklarin yani sira diizensiz parcaciklarin ¢oklugu dikkat ¢ekmistir. Ayri
taneli parcaciklardan ¢ok aglomere olmus pargaciklar daha fazla goriilmektedir. SEM’
de goriintiilenen SZn50 pargaciklarinin boyutlar incelendiginde en kiiglik 100 nm
boyutunda oldugu goriilmiistiir. 50 A’ de olusan arkin siddeti Sekil 4.16b’ de goriildiigii
gibi diisiik akimli deneylerdekine gére daha kuvvetli meydana gelmistir. Uretim siiresi

4-5 dakika civarinda gergeklesmistir.

Sekil 4.16. 50 A’ de saf suda ¢inko nanopargacik iiretimi; a) SZn50 SEM goriintiisii, b) 50 A’ de ark
olusumu

Sekil 4.17 © de 70 A’ de yapilan nanoparcacik iiretiminin ark goriintiisii ve
stizme sonucu elde edilen SZn70’ in SEM goriintiisiine yer verilmistir. Elde edilen SEM
goriintiisii incelendiginde 50 A’ de iiretilen pargaciklarin goriintiisii gibi parcaciklarin
bicimsiz ve aglomere olmus durumda oldugu goriilmiistiir. 70 amperin verdigi siddetli

ark, parcaciklarin aniden sivi igerisine dagilmasina neden olmustur. Ark olustuktan
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birka¢ saniye sonra sivi tamamen karardigindan dolayr arki gozlemlemek giderek

zorlagsmustir. Yiiksek akimdan dolayi iiretim siiresi 2-3 dakika igerisinde sona ermistir.

Sekil 4.17. 70 A’ de saf suda ¢inko nanoparcacik iiretimi; a) SZn70 SEM goriintiisii, b) 70 A’ de ark
olusumu

Otomatik kontrollii ark desarj iinitesi ile saf suda liretimin son asamast 90 A’
deki ¢inko tiretimiyle tamamlanmistir. Yiiksek amperin verdigi ark neticesinde meydana
gelen arkin parlaklhigi Sekil 4.18b” deki gibi olugsmustur. Olusan ark hem parlaklik hem
de renk olarak digerlerinden ayrismaktadir. Deney siiresinin ¢ok kisa olmasina ragmen
yiiksek akim sebebiyle meydana gelen arktan dolay:r saf su hizli bir sekilde kaynama
noktasma gelmistir. Uretim sonunda siizme ve firinlama islemi yapilmis ve SEM
goriintiileri alinmistir. Elde edilen goriintiilerde olusan SZn90 pargaciklarinin bigimsiz

meydana geldigi ve ¢ogunlukla aglomerenin oldugu goriilmiistiir (Sekil 4.18a).

SU1510 20.0kV 6,3mm x1.00k SE

Sekil 4.18. 90 A’ de saf suda ¢inko nanopargacik iiretimi; a) SZn90 SEM goriintiisii, b) 90 A’ de ark
olusumu
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4.2. Siv1 azot icerisinde nanoparcacik iiretimi

Nanopargacik sentezinin ikinci safhasi sivi azot ortamindaki tiretim asamasidir.
Uretimde kullanilacak olan siv1 azot yeterli miktarda azot tankina depolanmistir. Saf
suda yapilan {retimler bittikten sivi azottaki liretimlere ge¢mek {izere otomatik
kontrollii ark desarj diizeneginin temizligi yapilmstir.

Uretime ilk olarak 10 A’ de baslanmistir. Sivi azot ortamina daldirilan
elektrotlar kisa siire igerisinde sivi azotun kaynama noktasi sicakligina kadar diigmiistiir.
Ark olusturmak iizere harekete gegen katot kolundaki elektrot anot kolundaki elektroda
dokundugunda ark olusumu gergeklesmemistir. Elektrotlarin bulundugu ortam
sicakliginin -195,8 °C (Sivi azot kaynama noktasi) oldugu disiiniildiigiinde 10
amperdeki akimin arki  meydana getirebilmesi i¢cin ortam delinmesini
gerceklestiremedigi disiiniilmiistiir. Bu sebepten sivi azot igerisinde gergeklestirilecek
olan iiretimler 30 amperden itibaren yapilmistir.

Diisiik sicakliktaki sivi azot ortaminda meydana gelen ark olusumda katot
elektrotunda ani sicaklik artis ve diisiisii meydana gelmektedir. Bundan dolay1 katot ve
anot elektrotlari zaman zaman birbirine yapismistir. Bu yapigsmalardan dolayr deney

stireleri cok uzun tutulmamis, s1vi azotta yapilan liretimler birkag dakikayr gegmemistir.

4.2.1. Siv1 azotta giimiis nanoparcacik iiretimi

Glimiis metal ¢ubuklar anot ve katot koluna baglanmak iizere saf su ile temizligi
yapilip tiretime hazir hale getirilmistir. S1v1 azotun diisiikk kaynama noktasina karsi
dikkat edilecek hususlardan bir tanesi ¢iplak elle malzeme temasindan kaginilmasi
gerektigidir. Bunun i¢in daha dnceden temin edilen 6zel eldivenler kullanilmistir. Stvi
azotla iiretim esnasinda olas1 saglik tehlikelerine kars1 gerekli 6nlemler alindiktan sonra
dikkati bir sekilde iiretim yapilmastir.

Katot ve anot kollarina giimiis ¢ubuklar baglandiktan sonra iiretime baslamak
icin sisteme gii¢ verilmistir. Beher igerisine sivi azot koyulduktan sonra belli bir siire
s1v1 azotun kararl1 hale gelmesi beklenmistir. Ilk olarak 10 A’ de iiretim gerceklestirmek
icin akim verilmistir. Fakat 10 A’ de ark olugmadig1 gozlemlendikten sonra akim degeri
30 A’ e yiikseltilmistir. Bu akim degerinde akim olustuktan sonra iiretim birka¢ dakika
devam etmistir. Sekil 4.19° da olusan arkin siddeti ve SEM sonucu elde edilen

gorlintiilere yer verilmistir. NAg30 parcaciklarinin bi¢imleri kiiresele yakin ve
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cogunlukla aglomere olmus vaziyette meydana gelmistir. Uretim sonucu olusan en

kiigiik pargacik boyutu 200 nm civarinda olmustur (Sekil 4.19a).

Sekil 4.19. 30 A’ de s1v1 azotta giimiis nanopargacik iiretimi; a) NAg30 SEM goriintiisii, b) 30 A’ de ark
olusumu

S1v1 azotta yapilan glimiis nanopargacik {iretiminin bir sonraki asmas1 50 A’ deki
tretimdir. Sekil 4.20° de meydana gelen arkin siddeti ve parlakligi goriilmektedir.
Stizme islemi sonrasinda elde edilen SEM goriintiilerinde NAg50° nin sekil olarak
yuvarlak bicimde meydana geldigi goriilmiistiir. Aglomere olmus parcacik yok denecek
kadar az seviyededir. Elde edilen parcaciklarin boyutlart 200 nm ile 10 um arasindadir
(Sekil 4.20a)
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Sekil 4.20. 50 A’ de s1v1 azotta glimiis nanopargacik liretimi; a) NAg50 SEM goriintiisii, b) 50 A’ de ark
olusumu

70 A’ de olusan ark diger deneydekilere gore goz alici parlaklikta meydana
gelmistir (Sekil 4.21b). Uretim isleminin ardindan sonra parcaciklar siiziildiikten sonra

SEM goriintiileri alinmistir. Asagidaki sekilde goriildiigii gibi elde edilen pargaciklarin
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sekilleri kiiresel bigimdedir. En kiigiik pargacigi boyutu 250 nm civarinda 6l¢iilmiistiir
(Sekil 4.21a).

R
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Sekil 4.21. 70 A’ de s1v1 azotta glimiis nanoparcacik {iretimi; a) NAg70 SEM goriintiisii, b) 70 A’ de ark
olusumu

Sivi azot ortamindaki iiretimin son asamasinda olan 90 A’ de giimiis
nanopargaciklari sentezlenmistir. Sekil 4.22b” deki arkin siddetinden sisteme verilen
akimin yiiksek diizeyde oldugu anlasilmaktadir. Meydana gelen yiiksek patlamali arkin
sonucunda katoda bagli glimiis ¢ubuktan eriyerek kopan makro boyutlu pargaciklar,
sicaklik farkliliginin yiiksek olmasindan dolayr sivi azot igerisine dagilmadan tekrar
donarak katoda ya da anoda yapismistir. NAg90’ in SEM goriintiisii incelendiginde
olusan parcaciklarin bi¢imlerinin kiiresel oldugu ve bununla birlikte aglomere olan
parcgaciklarin da fazlaligi tespit edilmistir (Sekil 4.22a). Elde edilen minimum pargacik
boyutu 300-400 nm civarinda olmustur.

SU1510 20.0kV 6.9mm x1.00k SE

Sekil 4.22. 90 A’ de s1v1 azotta glimiis nanoparcacik iiretimi; a) NAg90 SEM goriintiisii, b) 90 A’ de ark
olusumu
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4.2.2. Siv1 azotta bakir nanoparcacik iiretimi

Sivi azotun kaynama noktasinin diisiik olmasindan dolay:r iiretim esnasinda
olusan azot buhariyla birlikte olusan nanoparcaciklar, deney diizeneginin hemen her
yerine yayilmistir. Bundan dolay1 bir sonraki iiretim olan bakir sentezini yapmak iizere
kullanilacak malzemelerin ve diizenegin temizligi daha ayrintili bir sekilde yapilmistir.

Bakir elektrotlar katot ve anot koluna baglandiktan sonra merkezlemeleri
yapilmis ve tiretime hazir hale getirilmistir. Daha sonra beher igerisine sivi azot koyulup
bir miiddet sivi azotun kararli hale gelmesi beklenmistir. Birka¢ dakika beklemeden
sonra deney diizenegine gili¢ verilmistir. Katot kutbuna bagli bakir elektrotunun anoda
dogru hareketi sonucunda elektrotlarin birbiri ile temast sonucu olusan ark Sekil 4.23b’
de verilmistir. Bakir nanoparcacik sentezinde olusan arkin rengi giimiis nanopargacik
sentezindekine gore daha farki bir renkte meydana gelmistir. Siizme sonrasi elde edilen
NCu30’ un SEM goriintiisiinden olusan pargaciklarin kiiresel yapilara sahip sekillerinin

oldugu goriilmiistiir.

su¥510 20.0kV 6.9mm x1.00k SE

Sekil 4.23. 30 A’ de s1v1 azotta bakir nanopargacik iiretimi; a) NCu30 SEM goriintiisii, b) 30 A’ de ark
olusumu

Sekil 4.24° te SEM goriintiisii ve ark olusumu gosterilen tiretim 50 A’ deki bakir
nanoparcacik sentezine aittir. 50 A’ de meydana gelen arkin siddeti 30 A’ dekine
nazaran bir miktar daha kuvvetli meydana gelmistir. Uretim siiresi yaklasik 2 dakika
civarinda siirdiiriilmiistiir. Olusan NCu50’ nin SEM goriintiisiit NCu30’ a gore farklilik
gostermistir. Meydana gelen pargaciklarin sekilleri tam kiiresel olmasa da kiireye yakin
bigimde olusmustur. Elde edilen goriintiilerden aglomere olmus pargaciklar1 da gérmek
miimkiindiir. Par¢acik boyutunun 200 nm ile 1 um civarinda oldugu ve genel olarak

olusan parcacik boyutlarinin 200 nm’ ye daha yakin oldugu gortilmiistiir.
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SU1510 20.0kV 6.8mm x1.00k SE

Sekil 4.24. 50 A’ de s1v1 azotta bakir nanopargacik iiretimi; a) NCu50 SEM goriintiisii, b) 50 A’ de ark
olusumu

Siv1 azotta nanoparcacik sentezlemedeki bir sonraki asama 70 A’ deki iiretim
islemidir. Yiiksek akimlarda arkin siddeti daha fazla oldugu i¢in behere doldurulan sivi
azot miktar1 yiiksek seviyede tutulmustur. Arkin siddeti, parlakligindan anlasilacag gibi
patlamali meydana gelmistir. Uretim isleminden sonra siiziilen pargaciklarin SEM
goriintiistinde NCu70’ in sekillerinin ¢ok farkli oldugu goriilmiistiir. Diger tiretimlerdeki
parcacik sekilleri kilcal ve kiireye benzer yapida meydana gelirken NCu70’in goriintiisii
net bir bicimde kiireye benzemektedir (Sekil 4.25a). Pargacik boyutlar1 100 nm ile 10

um arasinda olugmustur.

)

SU1510 20.0kV 6.9mm x1.00k SE

Sekil 4.25. 70 A’ de s1v1 azotta bakir nanopargacik iiretimi; a) NCu70 SEM goriintiisii, b) 70 A’ de ark
olusumu

90 A’ de bakir sentezi s1v1 azot igerisinde ark desarj ile liretimin son agamasidir.
Asagidaki Sekil 4.26b’ de de goriilecegi gibi olugan arkin siddeti ve rengi digerlerinden
farklh bir bigimde meydana gelmistir. NCu90’ 1n iretim siiresi NCu30, NCu50 ve
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NCu70’ e gore en kisadir. Olusan parcacik sekilleri kiireye yakin bir yapida olup yer yer

aglomere olmus durumda ve boyutlar1 250 nm civarindadir.

SU1510 20.0kV 6.9mm x1.00k SE

Sekil 4.26. 90 A’ de s1v1 azotta bakir nanopargacik iiretimi; a) NCu90 SEM goriintiisii, b) 90 A’ de ark
olusumu

4.2.3. Siv1 azotta ¢inko nanoparcacik iiretimi

Sivi azot ortaminda otomatik kontrollii ark desarj diizenegiyle nanoparcacik
tiretiminin son adimi olan ¢inko nanoparcacik tiretimi 30-50-70-90 A degerlerinde
yapilmistir. Ark esnasinda sivi azot ile buharlagan nanopargaciklar yogun bir bigimde
cevreye yayilip diizenegin kirlenmesine neden olmustur. Bundan dolayr farkh
amperlerde tiretime baglanmadan 6nce diizenegin temizligi yapilmistir.

Anot koluna kisa boyda, katot boyuna daha uzun boyda ¢inko g¢ubugu
baglandiktan sonra cubuklarin merkezlemesi yapilmistir. Behere sivi azot ilave
edildikten sonra iiretim baslamistir. Uretim siiresi 3-4 dakika kadar siirmiistiir. Uretim
esnasinda elektrotlarin birbirine yapigmasi gibi bir problemle karsilagilmamistir. 30 A’
de olusan ark ve SEM goriintiisiine asagida yer verilmistir (Sekil 4.27). NZn30’ un sekli
herhangi bir diizende meydana gelmemistir. Parcaciklarin sekilleri diizensiz ve yer yer

aglomere olmus vaziyette goriintiilenmistir.
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Sekil 4.27. 30 A’ de s1v1 azotta ¢inko nanopargacik iiretimi; a) NZn30 SEM goriintiisii, b) 30 A’ de ark
olusumu

30 A’ den sonra 50 A’ de sivi azot ortaminda ¢inko nanoparcacik iiretimi
gergeklestirilmistir. 30 A’ deki arkin siddetine nazaran daha parlak bir goriintiiye sahip
olan 50 A’ deki ark Sekil 4.28b> deki gibidir. Uretim 2-3 dakika siirmiistiir. Uretim
esnasinda eksilen sivi azot yerine ilave gergeklestirilerek arkin sivi azot igerisinde
kalmas1 saglanmustir. Uretim sonucu siiziildiikten sonra etanole alman ve ardindan
buharlastirilan parcaciklarin SEM goriintiileri alinmistir. Elde edilen SEM goriintiileri
neticesinde olusan parcaciklarin diizenli bir sekle sahip olmadiklar1 ve yer yer aglomere

olmus bdlgelere sahip olduklar1 goriilmiistiir.

Sekil 4.28. 50 A’ de s1v1 azotta ¢inko nanopargacik tiretimi; a) NZn50 SEM goriintiisii, b) 50 A’ de ark
olusumu

Sekil 4.29° da otomatik kontrollii ark desarj {initesi ile 70 A’ de tiretimi yapilmis
¢inkonun SEM goriintiisli ve ark olusumu goriilmektedir. 70 A’ de olusan arkin siddeti
akimdan dolay1 patlamali ve parlak meydana gelmistir. Beher igerisinde azalan sivi
azota siirekli takviye yapilmis seviyesinin azalmamasina dikkat edilmistir. Siizme onucu

elde edilen NZn70’ in SEM goriintiileri incelendiginde diger yapilan deneylerdeki



70

goriintiilerle farkin ¢cok olmadig goriilmiistiir. Olusan pargacik sekillerinin diizensiz ve
aglomere olmus pargaciklarin meydana geldigi SEM analizi ile gorilmiistiir (Sekil

4.29a).

* ¥ ‘
SU1510 20:0kV 5.9mim x1.00k SE. %8 4 . / ‘

Sekil 4.29. 70 A’ de s1v1 azotta ¢inko nanoparcacik iiretimi; a) NZn70 SEM goriintiisii, b) 70 A’ de ark
olusumu

Otomatik kontrollii ark desarj ile yapilan iiretimlerin sonuncusu olan sivi azot
ortaminda 90 A’ de gerceklestirilmistir. Uretim esnasinda meydana gelen arkin siddeti
cok yiiksek parlaklikta meydana gelmistir. Ark esnasinda olusan yliksek patlamalardan
dolayr sivi azot seviyesi azalmis ve behere siirekli sivi azot takviyesi yapilmistir.
Yiiksek akimdan dolay: katotta hizli parcalanma meydana gelmistir. Bu yiizden iiretim
siiresi ¢ok uzun tutulmamis, yaklasik 1 dakika civarinda iretim gergeklesmistir.
NZn90’mn SEM goériintiisiiniin diger iiretimlerde meydana gelen goriintiilerden farkli
olmadig1 goriilmiistiir. Olusan pargaciklarin sekilleri belli bir karakteristige sahip

olmay1p yer yer aglomere olmus bolgelere rastlanmistir (Sekil 4.30).

Sekil 4.30. 90 A’ de s1v1 azotta ¢inko nanopargacik iiretimi; a) NZn90 SEM goriintiisii, b) 90 A’ de ark
olusumu
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5. SONUCLAR VE ONERILER

5.1 Sonugclar

Deneysel olarak ytiriitiilen bu calismada agik atmosfer kosullarinda saf su ve sivi
azot ortaminda giimiis, bakir ve ¢inko metallerinin 10, 30, 50, 70 ve 90 amperlik akim
degerlerindeki nanoboyuta indirgenmesi ark desarj yontemiyle gergeklestirilmistir. Ark
desarj yontemi ile liretimde 6zel tasarlanmis otomatik kontrollii diizenek kullanilmuastir.
Saf su igerisindeki liretimler 10 A’ den baslarken sivi azot i¢erindeki liretimler 10 A’ de
arkin gerceklesmemesi sonucu 30 A’ den itibaren yapilmistir. Uretim esnasinda
kullanilan otomatik kontrollii ark desarj iinitesi sayesinde sabit akima bagli seri iiretim
gerceklestirilmistir. Saf su ve s1v1 azot igerisinde gergeklestirilen iiretimlerde farkli akim
degerlerinde olusan parcaciklarin sekil olarak yapilart SEM goriintiileri alinarak
incelenmistir. Bu tez ¢alismasinda agagidaki sonuglar elde edilmistir:

e Otomatik kontrollii ark desarj {initesindeki katot kolunun ileri geri hareketi
sayesinde stlirekli ark saglanmis ve yoOntemin seri Uretime uygunlugu
goriilmiistiir. Farkli metal sentezinde ya da farki sivi ortaminda gerceklestirilen
iiretimlerde, elektrotlarin birbirine yapismast durumunda sisteme elektronik
olarak miidahale edilmesi sonucu katot kolunun ileri ve geri hizin1 degistirerek
yapismalarin 6nlenmesi, sistemin avantajlar1 arasinda yer almistir. Sistemde
kullanilan 6zel bakir kablolar ve sifir dirence yakin elektronik ekipmanlar
sayesinde akim kayiplar1 asgari diizeye indirildikten sonra gii¢ kaynagindan
verilen akim ile ark esnasindaki akim, hassas olglimlii pens ampermetresi ile
Olctiliip dogrulugu denetlenmistir.

e Ark desarjla liretimi yapilan parcaciklar nanogozenekli filtrelerden gecirilerek
siizme islemi gergeklestirilmistir. Daha sonra siv1 igerisindeki pargaciklarin elde
edilmesi i¢in buharlagtirma islemi uygulanmis ve SEM goriintiileri alinmistir.

e Saf su ortaminda gergeklestirilen giimiis nanoparcgacik sentezinde verilen akim
siddetine bagl kalmaksizin olusan parcaciklarin tiimiiniin kiiresel oldugu SEM
goriintiileri sonucunda goriilmiistiir. Elde edilen pargacik boyutlarindan en
kiiciik boyutlu olant 50 nm civarinda olugsmustur. Saf su ortaminda giimiis
nanoparcacik sentezi esnasinda meydana gelen ark sonucu elektrotlarin birbirine
yapismasi gibi bir problemle karsilasilmamistir. Bu ylizden diizenekteki katot

kolunun ileri geri hizinda herhangi bir degisiklige gidilmemistir. Yiiksek
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akimlardaki iiretimlerde meydana gelen yliksek patlamali ark sonucu katottan
makro parcaciklart kopmus ve katot hizli tilkenmistir. Aynt zamanda olusan
parcacilarin sivi igerisine hizli yayilmasindan dolayr iiretim siireleri yiiksek
akimlarda kisa tutulmustur.

S1v1 azot ortaminda giimiis nanoparcacik sentezi i¢in 10 A’ lik akim degerinde
yapilmak {iizere deney diizenegi hazir hale getirilmistir. Fakat 10 A’ de ark
olusumu gergeklesmemistir. Bu yiizden sivi azot ortamindaki tiim iiretimler 30
A’ den itibaren yapilmistir. Yapilan iiretim sonucu elde edilen parcaciklarin
SEM goriintiilerine gore 50 ve 70 A’ deki iiretimlerde meydana gelen parcacik
sekilleri kiiresel meydana gelmistir. 30 ve 90 A’ de olusan pargaciklarin sekilleri
kiiresele yakin olup aglomere olmus parcaciklara fazlasiyla rastlanmistir. Elde
edilen parcacik sekillerine akim degerlerinin az da olsa etkisi olmustur. Olusan
en kiigiik parcacik boyutu 200 nm civarinda meydana gelmistir. Ark esnasinda
elektrotlarda zaman zaman yapisma olmustur. Yapisma genel olarak yiiksek
akimlardaki tiretimlerde meydana gelmis, yapismaya hizli eriyip hizli soguyan
katottan kopan makro parcaciklar sebebiyet vermistir.

Bakir parcaciklarinin saf su ortamindaki tiretimi 10 A, 30 A, 50 A, 70 A ve 90
A’ de gergeklestirilmistir. 10 A, 30 A, 70 A ve 90 A’ deki iiretimlerde
pargaciklarin SEM goriintiileri incelendiginde olusan parcaciklarin sekillerinin
bi¢imsiz meydana geldigi goriilmiistiir. 50 A’ de sentezlenen bakirin elde edilen
SEM goriintiilerinden olusan pargaciklarin  kiiresele ¢ok yakin oldugu
gozlemlenmistir. Olusan en kiigiik kiiresel parcacik boyutu 250 nm civarinda
meydana gelmistir. Bakir sentezinde olusan pargaciklarin sekil karakteristigine
akimin etkisi oldugu goriilmiistiir. Saf suda bakir parcacik sentezinde ideal akim
50 A olarak belirlenmistir.

Siv1 azotta bakir parcacik sentezi esnasinda glimiis parcacikta oldugu gibi
elektrotlarda zaman zaman yapisma ile karsilagilmistir. Bakirin sivi azot
ortamindaki sentezi 30 A’ den itibaren gergeklesmistir. Saf su ortamindaki
tiretime gore olusan pargaciklarin sekil karakteristikleri daha kararli meydana
gelmigtir. 30 A, 50 A ve 90 A’ deki iiretim sonuglarindan elde edilen SEM
goriintlilerinde, elde edilen parcaciklar kiiresel yapiya yakin ve cogunlukla
aglomere olmus durumda gergeklesmistir. 70 A’ de olusan pargaciklar tam
kiiresel bir bicimde meydana gelmis, aglomere olan pargaciga rastlanilmamistir.

Farkli akim degerinin olusan parcaciktaki sekil karakteristigine etkisi SEM
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goriintlileri neticesinde goriilmiistiir. Bakir pargaciklarin sivi azot icerisindeki
tiretiminde ideal akim degeri 70 A olarak belirlenmis ve en kiigiik parcacik 100
nm civarinda meydana gelmistir.

Saf su ortaminda ¢inko pargacik sentezi 10 A, 30 A, 50 A, 70 A ve 90 A
degerlerinde yapilmistir. Cinko metalinin diger metallere gore sivi igerisinde
koyu renkte parcalanmasi sonucu olusan ark birka¢ saniye sonra gozle
goriilemeyecek sekilde devam etmistir. Olusan arkin devamliligi, {initenin
elektronik panosunda bulunan voltmetreden izlenmistir. Uretim sonucu siizme
isleminden sonra alinan numunelerin SEM goriintiileri incelendiginde, meydana
gelen parcaciklarin belirli bir sekle sahip olmadiklar1 goriilmiistiir. Olusan
parcacik sekillerine deney sirasinda verilen farkli akim degerleri etki etmemistir.
Otomatik kontrollii ark desarj linitesi ile yapilan {iretimlerin son asamasi olan
stvi azot ortaminda ¢inko metalinin sentezi yapilmistir. Cinko nanoparcacik
tiretiminde diger metallerde goriilen elektrotlarin  yapisma problemine
rastlanilmamigtir. 30 A’ den baglanarak yapilan {iretimlerden elde edilen
pargacilar, siizme islemi yapildiktan sonra SEM goériintiileri alinmistir. 50 A
haricindeki deney sonuglar1 saf su ortamindaki sonuglarla farksiz bir sekilde
meydana gelmistir. Parcaciklarin kendilerine 6zgii herhangi bir seklinin
olmadigina SEM goriintiileri incelenerek varilmistir. 50 A’ de meydana gelen
pargacik sekilleri kismen daha diizenli bir sekilde meydana gelmistir. Yalniz
olusan parcaciklarin sekil olarak kesin bir karaktere sahip oldugu
sOylenememektedir.

Saf su ortaminda 15, s1vi azot ortaminda 12 adet olmak iizere toplamda 27 adet
farkli tiretim yapilmistir. Otomatik kontrollii diizenekte katot kolunun ileri ve
geri hizi tiim iretimlerde sabit tutulmustur. SEM goriintiilerinden; olusan
parcacik sekillerine etki eden iki parametreye rastlanmistir; bunlar ark ortami ve
ark siddetidir. Kimi metallerde parcacik karakteristigine ark siddeti etki ederken

kimi metallere de ark ortami etki etmistir.

5.2 Oneriler

Bu calismada, otomatik kontrollii ark desarj tinitesi ile sentezlenecek elektrotlar,

saf su ya da sivi azot ile doldurulmus beher kaba daldirilarak ark olusumu
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saglanmistir. Saf sudaki tretimde olusan arktan dolayr ortam sicakliginin
artmasiyla birlikte su buhart agiga ¢ikmaktadir. Stvi azottaki iiretimde ise sivi
azotun kaynama noktasinin diisiik olmasinda dolay1 tiim deneylerde yiiksek
derece azot buhari meydana gelmistir. Her iki ortamda da agiga ¢ikan buharla
birlikte sentezlenen nanoparcaciklar atmosfere karigsmistir. Bu durum, olusan
nanoparcacik kayiplarinin yani sira insan sagligi agisindan da zararli olarak
gorilmektedir. Atmosferle iliskisi olmayan bir ortamda yapilan iiretimin daha
verimli ve basarili sonuglar verecegi diisiiniilmektedir.

Otomatik kontrolli ark desarj diizeneginde lineer hareket elemanlar
kullanilmistir. Anot kolu sabit tutulurken katot kolu dogrusal hareketle anoda
dogru ark olusturmak {izere hareket etmektedir. Zaman zaman ark olusumu
esnasinda elektrotlarin birbirine yapismasi problemiyle karsilasiimistir. Ozellikle
sivi azot ortaminda bu duruma daha sik rastlanmistir.  Elektrotlarin
yapigsmasindan sonra sistem katot kolunu geri c¢ekmeye caligsmakta fakat
elektrotlar1  birbirinden koparacak kuvveti saglayamamaktadir. Bunun
neticesinde sisteme elle miidahale edip yapisan elektrotlar ayrilip iiretime tekrar
devam edilmistir. Bu da iiretimin akiciligina engel olup zaman kaybina neden
olmaktadir. Problemin ¢oziimiine yonelik katot koluna bagli sistemin lineer
dogrultudaki hareketinin yani sira kendi ekseni etrafinda da donerek hareket
etmesi, yapisan elektrotlar1 burkma hareketiyle Dbirbirinden ayirmasi
distinilmiistiir.

Ark desarj yontemi ile iiretim igleminden sonra siizme asamasina gecilmistir.
Uretimi tamamlanmis tiim pargaciklarin siiziilmesinde sadece bir adet gdzenekli
filtre tag1 kullanilmistir. Her siizme isleminden once gozenekli tagin temizligi
yapilmis olsa bile, gozenekli tas degistirilmediginden dolayr bir Onceki
tiretimden kalan parcaciklar safsizlig1 etkilemis olabilir.

Sonug¢ olarak; saf su ortaminda yapilan ark desarj yontemiyle giimiis
nanoparcacik iiretiminde elde edilen pargacik sekilleri 10 A, 30 A, 50 A, 70 A
ve 90 A’ lik alim degerlerinde de kiiresel meydana gelmistir. Saf su ortaminda
bakir iiretiminde olusan parcaciklarin kiiresel sekilde olmasi istiyorsa, ideal
akim degerinin 50 A oldugu gorilmustir. Diger akim degerlerindeki
iiretimlerden elde edilen parcaciklarin sekilleri diizensiz meydana gelmistir. Saf
su ortaminda ¢inko Tlretiminde elde edilen parcaciklarin sekilleri bigimsiz

meydana gelmis, belirli bir sekle sahip pargacik elde olusmamistir. Sivi azot
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ortaminda iiretimi gergeklestirilen glimiis nanopargaciklarinin sekilleri 30 A, 50
A, 70 A ve 90 A’ de kiiresel olarak meydana gelmistir. Fakat kiiresellik
acgisindan en belirgin sekle sahip parcaciklar 50 A’ de olusmustur. Sivi azot
ortamindaki bakir {iretiminde olusan en belirgin kiiresel yapidaki pargaciklar 50
A’ deki {retimde meydana gelmistir. Cinkonun sivi azot ortamindaki
tiretiminden meydana gelen nanopargacik sekillerinin saf su ortamindaki gibi

bi¢imsiz yapida oldugu gorilmiistiir.
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