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ÖZET 

 

 

Anahtar Kelimeler: Kil/TiO2 Kompozitler, Hidroliz, Foto katalitik, Anti bakteriyel 

 

Son zamanlarda çevresel malzeme uygulamaları giderek artmaktadır. Bunun için 

kullanılan Kil/TiO2 kompozitleri yüksek foto katalitik ve anti bakteriyel davranıĢ 

göstermektedir. Foto katalitik özellik gösterdiği bilinen TiO2’nin kil ile üretilen 

kompozitlerinde, kil yüksek emme özelliğiyle organik ve bakteriyel malzemeleri 

emer ve daha sonra güneĢ ıĢınıyla birlikte TiO2‘nin foto katalitik etkisi organik ve 

bakteri yapılarını yok eder. Bu kompozitlerin üretimi için genellikle sol-jel ve 

hidroliz yöntemi kullanılmaktadır. Bu yöntemlerde prekörsür olarak genellikle 

inorganik tuz prekörsürleri (titanyum tetra klorür, titanyum sülfat) ve alkolik tuz 

prekörsürleri, (tetra butil titanyum, tetra izopropil titanyum) kullanılmaktadır. 

 

Bu çalıĢmada TiO2 partikülleri ve TiO2-MMT, TiO2-SiO2 kompozitleri hidroliz 

yöntemi ile üretilmiĢtir. Hidroliz yöntemi için TiCl4 prekörsürü kullanılmıĢtır. Elde 

edilen kompozitlerin AO7 turuncu asidine karĢı foto katalitik özellikleri incelenmiĢ 

ve karĢılaĢtırılmıĢtır. Yapının Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM), X-ıĢınları 

Difraksiyonu (XRD) ve X-ıĢınları Flüoresansı (XRF) ile analizi yapılmıĢtır. Ayrıca 

üretilmiĢ kompozitlerin Enerji Dağılım Spektroskopisi (EDS) ile elementsel 

kompozisyonlar incelenmiĢtir. Daha sonra UV spektroskopi ile kompozitlerin AO7 

turuncu asidine karĢı gösterdikleri foto katalitik özellik incelenmiĢtir.   
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XRF CHARACTERĠZATĠON OF NANOCOMPOSĠTES BASED 

ON ĠNTERCALATED A SURFACE MODĠFĠED CLAYS 

 

 

SUMMARY 
 

Key Words: Clay/TiO2 Composites, Hydrolysis, Photo-catalytic, Anti-bacterial 

 

Recently, the enviromental application of material has been increased. Clay/TiO2 

composites used for this aim shows a high photo-catalytic and anti-bacterial 

behaviour. It is known that TiO2’s composites produced from clay show photo-

catalytic properties, in these composites clay absorbs organic and bacterial elements 

and with sun ray TiO2’ s photo-catalytic effect decompose to organic and bacterial 

structures. To produce these composites generally we use sol-gel and hydrolysis 

methods. In these methods Inorganic salts precursors (titanium tetrachloride, titanium 

sulphate) and alcoholic salts precursors (tetra butyl titanate, tetra isopropyl titanate) 

are used. 

 

In this study TiO2 particles, Montmorillonite-TiO2, SiO2-TiO2 composites were 

produced by hydrolysis method. For hydrolysis method TiCl4 precursor was used. 

The produced composites show photo-catalytic properties against orange AO7 acid 

were investigated and componed. Analysis of the structure with Scanning Electron 

Microscopy (SEM), X-ray Diffraction (XRD) and X-ray Fluorescence (XRF) were 

carried out. Elemental compositions of these composites were also investigated with 

Energy Dispersive Spectroscopy (EDS). After that the photo-catalytic properties of 

these composites were investigated against orange AO7 acid with UV spectroscopy. 
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BÖLÜM 1.GĠRĠġ 

 

 

Nanokompozit malzemeler son zamanlarda mühendisler ve bilim adamlarının 

yakından incelediği, ilgilendiği ve yeni tasarımlar için bir fırsat olarak gördüğü bir 

alandır. Nano boyut aralığında kullanılan bu malzemelerin fiziksel özelliklerinde 

benzeri görülmemiĢ bir esneklik ve geliĢim sağlanır bu da yeni tasarımlara imkân 

sunar [1]. 

 

Son zamanlarda çevresel temizleme uygulamaları giderek artmakta ve bu uygulama 

da foto katalitik ve anti bakteriyel malzeme üretimi ayrı bir yer almaktadır. Bunun 

için killer ve heterojen foto kataliz özelliği gösteren TiO2 ile üretilen 

nanokompozitler yoğun bir ilgi görmektedir. Bu kompozitler kil mineralleri arasına 

sandviç Ģeklinde yerleĢtirilen TiO2 partikülleri ile elde edilmektedir [2]. 

 

Bu kompozitlerde kullanılan kil minerallerinden bahsetmek gerekirse kayaçların ve 

maden kütlelerinin fiziksel nedenlerle parçalanmasıyla meydana gelen, dört mikron 

veya daha küçük boyutlu taneciklerin yığılmasıyla oluĢan bir tortul kayaçtır. Kil 

mineralleri tarih öncesi çağlardan beri kullanılmaktadır. Kil’in mimaride, endüstride 

ve tarımda kullanıldığı bilinmektedir. Kil temel olarak duvarlar için fayanslarda, 

daireler için döĢemelerde, seramiklerde, topraktan yapılmıĢ kaplarda, kanalizasyon 

borularında kullanılmak için üretilmiĢtir. Kilin ilginç davranıĢı su içinde ĢiĢebilmesi 

ve Ģekil verilebilmesi, kuruduğu zamanda bu Ģeklini koruyabilmesidir. Kil 

minerallerinin yaygın kullanıldığı alanlardan biriside atık sulardan ağır metal 

iyonlarının uzaklaĢtırılmasıdır. Burada kil minerallerinin absorblayıcılık özelliğinden 

faydalanılır. Ayrıca Ġnsanlık tarihi boyunca tıp alanında minerallerin kullanıldığı 

bilinmektedir. Bu minerallerden en sık kullanılanı kil mineralleridir. Örneğin kil 

mineralleri farmakoloji, dermatoloji, kozmetikler vb. alanlar da yaygın olarak 

kullanılmaktadır [3 - 5]. 
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Endüstriyel kil minerallerinden birisi olan montmorilonit seramik, kağıt, çimento, 

kimya gibi pek çok alanda önemli iĢlevler görmektedir. Bunlar arasında yağların 

filitrasyonu, suların berraklaĢtırılması ve kötü kokuların giderilmesinde aktive 

edilmiĢ montmorilonit son yıllarda önemi gittikçe artan bir oranda kullanılmaktadır 

[5]. 

 

Montmorilonit, kompozitler ve ara katman malzemelerin sentezlenmesinde genelde 

ana malzeme grubunu oluĢturmaktadır. Araya ilave etme (intercalation) 

montmorilonit içine koloidal SiO2 ve/veya TiO2 parçacıklarının ilave edilmesi ve 2-3 

nm por boyutu ile mezaporoz malzemelerin hazırlanmasıdır. Montmorilonit diğer kil 

minerallerine göre asit çözeltisi içinde yüksek kararlılığa sahiptir. Buda interkalasyon 

iĢleminin asit ortamında yapılmasına kısmen izin vermekte ve tercih edilmesini 

sağlamaktadır [6, 7]. 

 

Çevresel temizleme uygulamaları için foto katalitik özelliği TiO2, ZrO2, Fe2O3 v.b 

koloidal partiküller ile elde edilmektedir. Bu da ileri su temizleme uygulamalarında 

ve su saflaĢtırma proseslerin de kullanılmaktadır [2, 6].  

 

ÇeĢitli koloidal bu partiküller içerisinde TiO2 en ilgi çekici olanıdır. TiO2 yaklaĢık 3 

eV civarında enerji bant aralığına sahip bir yarı iletkendir. TiO2 ayrıca 380 nm UV 

ıĢını altında çok güçlü yükseltgeyici yetenek gösterir ve bu durumda çoğu organik 

bileĢimin foto ayrıĢması baĢlayabilir [6].   

 

TiO2 / Kil yapıları içerdikleri küçük TiO2 partikülleri ile yüksek foto katalitik etki 

göstermektedir. Bu nano kompozit türünde TiO2 partikülleri silikat tabakaları arasına 

yerleĢtirilir ve mezaporoz yapıyla birlikte geniĢ özellikli yüzey alanı elde edilir. 

Mezaporoz yapı organik bileĢiklerin emilmesini ve TiO2 de foto katalitik etki 

göstererek bu organik bileĢiklerin parçalanmasını sağlar. Fota katalitik reaksiyonun 

verimi foto kataliz emilme kapasitesi ve foto katalitik süreç içerisinde elektron 

boĢluklarının foto uyarılma rekombinasyon derecesine bağlıdır. Bu nanokompozit 

yapıyı oluĢturmada sol-gel ve hidroliz metotları yoğun olarak kullanılmaktadır. Bu 

iĢlemler için genelde prekörsür olarak inorganik tuzlar ve alkolik tuzlar 

kullanılmaktadır, inorganiz tuz prekörsürlerine titanyum tetra klorür ve titanyum 
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sülfat, alkolik tuzlar için ise tetra butil titanyum ve tetra izopropil titanyum örnek 

olarak verilebilir [8 - 10]. 
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BÖLÜM 2. KĠL MĠNERALLERĠ VE TĠO2’nin FOTO KATALĠTĠK 

ÖZELLĠĞĠ  

 

 

2.1. Kil Minerali  

 

Kil mineralleri toprağın değiĢilmez bir parçasıdır. Bu malzeme grubunda tane boyutu 

en küçük olan grup killerdir. Killer ayrıca diğer geleneksel malzeme gruplarından 

farklı mineralojik ve fiziksel özelliklere sahiptir. Kil mineralleri dört temel gruba 

ayrılabilir. Bu gruplar kaolinit grubu, montmorilonit/smektit grubu, illit grubu ve 

klorit grubudur. Bu gruplar tablo 1 de gösterilmiĢtir. Bu tabloda kil mineral 

gruplarının üyeleri, genel formülleri ve bazı açıklamalar yer almaktadır [11, 12]. 

 

Tablo 2.1. Kil minerallerinin temel grupları [12] 

 

Solüsyon Grup Ġsmi Mineral 

Üyeleri 

Genel Formül Açıklama 

1 kaolinite 

Kaolinit, dikit, 

nakrit 

Al2Si2O5(OH4) Üyeler polimorfdur. (aynı 

formülde farklı yapılardır.)  

2 
Montmorilonit 

veya semektit 

Montmorillonit; 

Profilit,talk, 

vermikülit,sauk

onit,saponit, 

notronit 

(Ca,Na,H)  

(Al,Mg,Fe,Zn)2 

(SiAl)4O10(OH)2.

XH2O 

X mineral tipi içindeki suyun 

değiĢkenliğini gösterir. 
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illit 

 

illite 

(K,H)Al2(SiAl)4

O10(OH)2.XH2O 

X mineral tipindeki suyun 

değiĢkenliğini gösterir. 

4 klorit 

 

 

(i)amesit, 

(ii)kamosit 

(iii)kokeit 

(iv)nimit 

(i)(Mg,Fe)4Al4Si2

O10 (OH)8 

(ii) (Fe,Mg)3 Fe3 

AlSi3O10(OH)8 

(iii) LiAl5 Si3O10 

(OH) 8 

(iv)(Ni,Mg,Fe,Al)6

AlSi3O10(OH) 8 

Her bir üyenin formülü 

ayrıdır. Bu grup geniĢ bir üye 

ailesine sahiptir. Bazen bu 

mineral üyeleri bir kil grubu 

olarak değil ayrı bir grup 

olarak karĢılaĢtırılır  
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2.2. Kil Partiküllerinin Yapısı  

 

Malzeme performansı pratik olarak kimyasal davranıĢa göre belirlenir. Killerin 

değiĢik gruplarda tanımlanmasında killerin fiziksel özellikleri önemlidir. Kil 

partikülleri çevredeki nemin durumuna göre su emerler ya da su kaybederler. Su 

emildiği durumda silikat tabakaları arasındaki boĢluklar su ile dolar. Her tip kilin 

elde ettiği su ve kaybettiği su değiĢkenlik gösterir. Bilinen kil tiplerinin çoğu doğada 

ayrı yerlerde bulunur ve genellikle karbonat, feldispat, ve kuarz içerirler.  

 

Kil partiküllerinin yapısı tabakalar ile anlaĢılır; her bir tabaka bileĢimi iki tip yapısal 

düzlemden oluĢur. Bu düzlemler oktahedral ve tetrahedral yapılardır. Tetrahedral 

düzlem silikon ve oksijen bileĢiminden oluĢur. OluĢan tetrahedral yapı köĢelerindeki 

oksijeni komĢu tetrahedral yapıyla paylaĢarak birbirine bağlanır. Bu bir hegzagonal 

yapı üzerinde sonuçlanır. Her bir tetrahedral biçimden arta kalan dört köĢe bir birine 

komĢu olan oktahedralin bir parçasıdır. Oktahedral düzlemin bileĢimi genelde 

hidroksil ve tetrahedral düzlemden oksijen ile altı kat koordinasyonu içerisinde 

magnezyum ve alüminyumdan oluĢturarak , iki düzlem bir tabaka biçimini oluĢturur. 

Tabakalar ara yer katyonları, Vander-Waals kuvveti, elektro statik kuvvet veya 

hidrojen bağı ile bağlanarak kil kristaline katılabilir. Teorik yapı ve formüller Ģekil 

2.1 de gösterilmiĢtir. 

 

BaĢlangıç yapı birimi, silika tetrahedral ve alüminyum oktahedraldir. Si
+4

 katyonu 

dört katmanlıdır ve oksijen ile tetrahedral kordinasyonuna sahip olur. Al
+3

 katyon 

durumunda iken altı katman durumundadır ve oktahedral koordinasyondadır. 

 

Kil minerallerinin türü oktahedral ve tetrahedral düzlemlerin düzeni ile 

tanımlanabilir. Öyle ki 1:1 kil minerali her bir tabaka arasında bir tetrahedral ve 1 

oktahedral düzleme sahiptir. 2:1 kil minerali ise bileĢiminde 2 tetrahedral düzlem ve 

1 oktahedral düzleme sahiptir ve 2 tetrahedral düzlem arasında oktahedral sandviç 

halindedir (monmorillonit 2:1 düzlemine sahip kil mineralidir). 2:1:1 kil mineralleri 

bileĢiminde 1 oktahedral düzlem bir tane de 2:1 düzleminden oluĢur [12]. 
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ġekil 2.1. Montmorilonitin teoritik yapısı ve formülü [12] 

 

Bu yüzden kil minerallerinin yapısı tetrahedral düzlem ve oktehedral düzlem 

düzenlerine göre adlandırılarak tanımlanabilir. Muhtemel tabaka yükü ile çeĢitli kil 

minerallerinin tabakalar için düzlem yapısı tablo 2.2 de gösterilmiĢtir [12]. 

 

Tablo 2.2. ÇeĢitli kil minerallerinin tabakalar için düzlem yapısı 

 

Solüsyon Kil Mineral Grubu Tabaka Tipi     Tabaka Yükü 

1 kaolinit 1 : 1 <0.01 

2 Montmorilonit ve smektit 2 : 1 0.05 - 1.2 

3 illit 2 : 1 1.4 - 2.0 

4 vermikülit 2 : 1 1.2 - 1.8 

5 klorit 2 : 1 : 1  değiĢken 

Oksijen 
 
Al 
 
Oktahedral 
boşluk 
bölgesi 

Van der Walls Bağı 
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Tetrahedral ve oktahedral düzlem içinde yükün durumu tabaka yapısını etkiler. 

Yükün değiĢimi için de izomorf katyon değiĢimi kil minerallerinin temel sonucudur. 

Ġzomorf katyon değiĢimi yapının kimyasal yapısını bozmadan minarelin içindeki 

kristalin içinde bir elementin baĢka bir elementle yer değiĢtirmesidir. Örneğin Al
+3

 

Si
+4

 ile tetrahedral koordinasyon içinde yer değiĢtirebilir, oktahedral koordinasyonda 

ise Al
+3

 ün yerini Mg
+2

, Fe
+2

 veya Fe
+3

 den herhangi birinin alması muhtemeldir 

[12].   

 

2.3. Katyon DeğiĢim Kapasitesi  

 

Kil ve organik maddeler toprağın karakteristik özelliğine göre katyon değiĢim 

kapasitesi (CEC) verir. Toprağın bu kapasitesi katyonları tutar (genellikle Al
3+

, Ca
2+

, 

Mg
2+

, Mn
2+

, Zn
2+

, Cu
2+

, Fe
2+

, Na
+
, K

+
 ve H

+
) ve kil mineralinin negatif yüklü yüzeyi 

ile pozitif yüklü iyonların kantitatifi olarak tanımlanır. Toprağın her 100g pozitif 

yükünün miliekuvalanı (meq) olarak tanımlanmaktadır. 

 

Silikat kilinin her bir partikülü düzlemleri oluĢturur. Saf oksit silikada yük yoktur. 

Bununla birlikte genellikle kil minerallerinin çoğu kil düzlem yapısı içinde 

alüminyum katyon (Al
+3

) ile silika katyonunun (Si
+4

) birbirinin yerini alması 

sonucunda negatif yüke sahip olma eğilimi vardır. Bu olay pozitif yükü tutmak için 

kil düzlemi içinde kapasite üretir. 

 

Toprak içindeki kil mineralleri çeĢitli CEC seviyeleri ile bize sunulur. Örneğin 

Carolane topraklarında smektit ve vermikülitin CEC değeri 100meq/100g iken 

kaolinit kilinin CEC değeri 5meq/100gdır. 

 

Geleneksel olarak, CEC’ in kullanımı toprak verimliliğinin ölçümü içinde 

kullanılmaktadır. Bu değer besleyici bitkileri tutma kapasitesi (K
+
, Ca

2+
, Mg

2+
, ve 

NH4
+
) ve zemin suyunun kirlenmesini önleme durumuna göre değiĢir. AraĢtırmacılar 

bu nedenle fonksiyonel performanslı nanokillerin eklenmesiyle CEC değerinin nasıl 

etkileneceğini araĢtırmak istemektedirler [12].     
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Muhtemel olarak bilinir ki eğer CEC değeri var ise toprak kültesi çeĢitli katyon 

miktarları verir. Toprağın 1 meq/100 g‘ ı bir katyon CEC e eĢit olduğu zaman, bir 

dönüm toprak (Caroline) içinde muhtemel çeĢitli miktarlardaki katyonlar altı inç 

derinlikte Tablo 2.3 de gösterilmiĢtir [12].   

 

Tablo 2.3. CEC’ in 1 meq/100 olduğu altı iinç derinlikte bir dönüm toprağın katyon miktarı 

 

Solüsyon Katyon Elementn Atom Kütlesi Her bir dönüm pound içindeki 

katyon kütlesi 

1 Al
3+

 27 180 

2 Ca
2+

 40 400 

3 H
+
 1 20 

4 Mg
2+

 24 2 

5 K
+
 39 780 

6 Na
+
 23 460 

 

2.4. Elektrik Ġletkenliği  

 

Kil mineralleri poroz malzemelerdir. Bir poroz malzemenin elektriksel iletkenliği 

(mS/m); por akıĢı ve matriks malzemesinin elektriksel iletkenliğinin bir bileĢimidir. 

Por akıĢı; hava, sıvı veya tuzlu su olabilir. DüĢük iletkenlikte por akıĢı var ise (su, 

hava) kil minerallerinin iletkenliği matriks malzemesi ile desteklenir. Eğer por akıĢı 

yüksek iletkenliğe sahipse (tuzlu su) ve porozite seviyesi (40-50pct) ise iletkenlik 

temel olarak por akıĢıyla desteklenir.  

 

Toprak içinde elektronların hareketi kompleks bir olay olarak gösterilir. Kil 

içerisinde toprak mineral iyonlarının yer değiĢtirebilmesi por akıĢı ile olabilir. 

Toprağın elektriksel iletkenliği birçok faktörün fonksiyonudur, toprağın su içeriği 

(yoğunluk, yapı ve potansiyel), katı bileĢimler (killer, organik maddeler ve 

elektrolitler) ve onların yapısı (bir araya getirme ve iyon değiĢtirebilme), mineral faz 

iletkenliği; ancak bu alandaki faktörler altında toprak iletkenliği belirlenebilir [12]. 
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Elektro manyetik sensörlerin kullanımıyla toprak iletkenliğinin ölçümü ise baĢka bir 

yaklaĢımdır. Zemin iletkenliği uygun aletler kullanarak ölçülebilir bu aletlerin 

ölçümü toprak derinliğine bağlıdır ve EM 38, EM 31, EM 34 ve GEM 2 olarak 

sembollenir. Kullanılan EM serileri EM 38, EM 31, ve EM 34 toprak iletkenlikleri 

maksimumum olarak sırayla 1.5, 6 ve 60 m derinliklerde ölçülmüĢtür. 

 

Toprak içinde Kil bileĢiminin artıĢı ile iletkenlik değerinin ölçümünün güçleĢtiği 

bulunmuĢtur. Genellikle toprak iletkenliği kil bileĢimine karĢı değerlendirildiği 

zaman lineer bir iliĢki gösterir. Örneğin 15pct kil bileĢiminde toprak iletkenliği 

10ms/m ve 15mS/m e ulaĢtığında kil bileĢimi 20pct dir. Toprak iletkenliğinde tuzlu 

su kilinin iletkenlik değerini arttırması önemlidir. Ġletkenlik ölçüm tekniği ve toprak 

bileĢimi iletkenlik değerinin elde edilmesinde önemli olduğu anlaĢılmıĢ ve Tablo 2.4 

de gösterilmiĢtir [12].  

 

Tablo 2.4. Toprak parçalarının elektriksel iletkenlik değerleri [12] 

 

Solüsyon Toprak Parçası Elektrik iletkenliği 

(mS/m) 

Direnç, 

 ohm m 

1 Kum, çakıl 0.1 ile 1 1000 ile 10000 

2 Alüvyonlu kum 1 ile 5 200 ile 1000 

3 Balçık toprak(kum, ince kum, 

kil) 

5 ile 25 80 ile 200 

4 Ġnce kum   12,5 ile 25 40 ile 80 

5 Kil  25 ile 100 10 ile 40 

6 Tuzlu toprak 100 ile 200 5 ile 10 

 

Küçük boyutlu kil mineralleri (0.002 ile 0.001 mm çapında) sonuçta yüksek yüzey 

alanı ve yüzde hacim oranı gösterir ki bu hacimde yüksek atom numaralı katyonlar 

emilir. Bu emilen katyonlar kil içerisinde önemli seviyede elektriksel iletkenlik 

seviyesi gösterir [12]. 
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2.5.Termal Bariyer Özellikleri  

 

Kil minerallerinin termal bariyer özellikleri ısıya dayanıklı ve yanmaya karĢı dirençli 

malzeme uygulamalarında kullanılır. Nanokil-polimer kompozitler içindeki 

incelemelerde termal kararlılığın oldukça arttığı gözlenmiĢtir. Metal seramik ve 

polimerin ısı etkisi altında genleĢme değiĢimi genellikle birbirini takip eden bir iliĢki 

göstermektedir. 

Polimer > metal > seramik 

 

Termal genleĢme katsayısı polimerlerde 20 ile 100 ppm/
0
C metallerde 3 ile 20 

ppm/
0
C ve seramiklerde 3 ile 5ppm/

0
C arasında olduğu söylenebilir. 

 

Kil minerallerinin yüksek termal uyumlu karakteristiği, düĢük termal katsayılı 

polimer üretiminde dolgu malzemesi olarak kullanılır. Ancak polimerlerin termal 

kararlılığında en boy oranının etkisi büyüktür ve polimerde bu değerin genellikle 100 

den daha büyük olması beklenir. Termal bariyer özelliklerinin arttırılması ile polimer 

kompozitlerin ticari olarak geliĢtirilmesi son zamanlarda sürekli olarak ilgilenilen bir 

alandır. 

 

Polimerlerin termal genleĢme katsayısını azaltmak için katkı maddesi olarak 

nanokiller kullanılır. Nanokil-polimer kompozitlerin lineer termal genleĢme katsayısı 

30 ile 40ppm/
o
C oranında olabilir. Muhtemel farklı uygulamalarla polimer 

özelliklerinde etkilenmenin geliĢmesi arzu eldir pul pul dökülen killer ve ara katkılı 

killerin dolgu olarak kullanılmasının, mukavemet açısından ve polimerlerin termal 

kararlılığı açısından önemi anlaĢılmıĢtır. Polietilen oksit-kil nanokompozitinde 

interkalaytıd kil kullanılmasıyla en-boy oranı yaklaĢık 20 olan bu kompozitin, kil 

bileĢiminin artmasıyla ısıl distorsiyon sıcaklığı ve lineer termal genleĢme katsayısı 

geliĢmiĢtir. Bu kompozitlerde ısıl distorsiyon sıcaklığının 65
0
C den 200

0
C ye çıktığı 

yapılan çalıĢmalarla ortaya konulmuĢtur [12].   

 

 

 



11 
 

 

2.6. Montmorilonit 

 

Doğada montmorillonitin önemli bir kaynağı bentonittir. Bentonit partikülleri 

taramalı elektron mikroskobuyla kaolin killerinden ayırt edilemez. Ancak temel 

farklılık kalınlıktır. Montmorilonite ek olarak bentonit bileĢiminde kristalin kuartz, 

kristobalit ve feldspat olabilir. Genellikle, kil mineralleri bentonit temellidir, yüksek 

su emme ve yüksek katyon değiĢim kapasitesi özellikleri gösterirler. Bu özellikler ile 

tiksotropik jel özelliği sergiler. 

 

Montmorillonit 1847 yılında Fransanın Vienna bölgesinde Montmorillon’ da 

keĢfedilmiĢtir. Ancak kil mineralleri doğal bir kökene sahiptir. Bu yüzden onlar 

dünya etrafında çeĢitli kompozisyonlarda bulunmaktadır. Çünkü insanlar antik 

çağlardan beri kil minerallerini kullanmaktadır ve bu durum onların özel alanlarda 

kullanılma belirtilerini ortaya koymuĢtur. Örneğin 200’ ün üzerindeki kültürde 

montmorilonit medikal uygulamalarda kullanılmaktadır. Bu medeniyetlerden bazıları 

mısır, kızıl dereli kabileleri, yerli meksikalılar, güney ve kuzey amerikalılardır. 

 

Temel bileĢimi montmorilonit olan bentonit yaklaĢık 1890’ lı yıllarda Amerika’ da 

keĢfedilmiĢtir ve Amerikan jeolojist Fort Benton’ un ismi verilmiĢtir. 

 

Kil minerallerinin önemli bir davranıĢı Yapı düzlemlerinde iyonik yer 

değiĢtirmelerdir. Bu olay modifikasyon için kullanılır. Fe
+3

 ve Al
+3

 iyonları Si
+4

 

yerine geçme ve oksijen ile tetrahedral koordinasyona giriĢ için yeterince küçüktür. 

Benzer bir Ģekilde Mg
+2

, Fe
+2

, Fe
+3

, Li
+1

, Ni
+2

 ve Cu
+2

 iyonları oktahedral düzlemde 

Al
+3

 ün yerini alabilir. GeniĢ boyutlu katyonlar K
+
, Na

+
, ve Cs

+
 tabakalar arasına 

yerleĢebilir ve böylece ara tabaka katyonları oluĢur. An iyonik yer değiĢtirmede 

ayrıca muhtemeldir ve hidroksil iyonları (OH
-
), F

-
 ile yer değiĢtirebilir. 

 

Doğal kil minerallerinin partikül boyutu, tabaka yapısı ve iyonk yer değiĢtirme 

durumu spesifik özelliklerle farklı killerin oluĢmasında önemli bir rol oynamaktadır. 

Bununla birlikte düzlem yapısı da kil minerallerinin sınıflandırılmasında 

kullanılmaktadır. Ġsimleri için ise kimyasal kompozisyonu kullanılmaktadır [12].   
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Nanokil montmorilonit ham malzemeleri 2:1 tabakalı yapı ile simektit bir düzlem 

tabakasıdır. Kimyasal olarak sodyum kalsiyum alüminyum magnezyum silikat 

hidroksit hidratı olarak tanımlanabilir (NaCa)0.33(AlMg)2(Si4O10)(OH)2.nH2O. 

 

Partikül boyutu, yüzey alanı, en/boy oranı nano killerde çok önemlidir. Partikülün 

uzunluk ve geniĢlik oranı 1.5 mikrondan mikronun 10 da birine kadar olabilir. 

Partikülün üçüncü boyutu literatür de kalınlık, en veya çap olarak tanımlanabilir. 

Ancak çap daha uygun olarak görülür. Bir partikülün çapı uzunluğundan oldukça 

küçüktür. Partikül çapı sadece metrenin milyarda biri 1nm) ölçülür. Bu yüzden 

ortalama en/boy oranı oldukça yüksektir ve 200 ile 500 arasında değiĢebilmektedir. 

Nano kilin küçük bir miktarı yüksek bir yüzey alanı gösterir. Nano killerin 750m
2
/g’ 

dan daha fazla yüzey alanı gösterdiği bilinmektedir. Bu alan yaklaĢık olarak 9 futbol 

sahası alanına eĢittir. 

 

Bentonitten elde edilen montmorilonit iki durumda olabilir, bunlar sodyum ve 

kalsiyum bileĢimli halidir. Sodyum montmoriloniti bentonit içinde 10 dan 20 pct ya 

kadar diğer mineraller içerir bu mineraller feldspat, kalsit, silika ve kalsiyumdur. 

Sodyum montmorilonit yara bantlarında, petrol kuyusu sondaj çamurunda, kedi 

kumunda, sement çinilerde, makine yağlarında, boyalarda, dinamitlerde, kağıtlar da, 

ayakkabı boyalarında, betonda ve temizlik ve beyazlatıcılarda kullanılmaktadır. 

 

Ġkinci tipi olan kalsiyum montmorilonit canlı organizmaların enzim üretimi için 

kullanılan mineralleri kapsar. Bunun yararlı etkileri incelenmiĢtir ve bu özellik için 

büyük baĢ hayvanların büyüme geliĢmesinde kullanılarak ispatlanmıĢtır. Hidra 

termal bir çevre ile maruz kaldığında küçük boyutlu elementler için kalsiyum 

montmorilonitin özelliklerindeki değiĢim artıĢ gösterebilir [12].  

 

BeĢ bölgede montmorillonit önemli derecede bulunmaktadır. Bunlar Çin’de 

Himalayalar, Pakistan’da Urallar, Gürcistan ve Rusya’da Kafkaslar, Peru ve 

Ekvator’da Ant Dağları ve Utah’da Wasatch dağlarıdır. Ġlginç bir not 

montmorillonitin bulunduğu bu bölgelerde canlı yaĢamının 120 veya 140 yıldır 

olduğu görülmektedir. Bunun muhtemel birincil nedeni olarak okyanus birikintileri 

ve volkanik küllerden birikmiĢ toprak bereketli miktarda montmorillonit kapsar ve 
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bunun fark edilmesi konaklamayı sağlar. Tarımsal ürünler bu bölgelerde daha 

lezzetli, hızlı büyüyen, hastalıklara daha dirençli ürünler üretilir. Montmorilonit 

içindeki baĢlıca elementler bütün yaĢam organizmaları içinde enzim üretimini 

geliĢtirir [12]. 

 

Kil beslenme ile ilgili toksinleri, bakteriyel toksinleri, tiksinmeye direnç gösteren 

metabolik toksinleri, kusma ve ishal gibi toksinleri emer. Montmorilonit temelli 

ürünler hemen toksik maddeleri bağlama ve sindirim kanalları üzerine çalıĢma ortaya 

koyar. Sonuçta insan vücudundan daha sonra atılır. NASA uzay programındaki 

astronotlar montmorilonitin yüksek kalsiyum içeriği bulundurduğunu not etmiĢlerdir. 

Ek olarak 1910 balkan savaĢı boyunca kil kullanımı ile ishalden ölüm oranları 60pct 

den 3pct ye kadar azaldığı görülmüĢtür. Kilin ayrıca kolera salgınına karĢı dirençli 

olduğu görülmüĢ ve 1919 yılında Çin’deki salgında paha biçilemez bir tedavi edici 

rol oynamıĢtır. 

 

Montmorilonit diğer killerin çoğunda olduğu gibi hidrofiliktir (suyu emebilen). Su 

absorbsiyonu ile ĢiĢer ve hacmi oldukça artar. Su tabakalar arası moleküler 

boĢluklara nüfuz eder ve ĢiĢebilme seviyesine kadar ĢiĢebilir. Artan sıcak ve basınç 

altında montmorilonit aĢamalı bir dehitrasyon ve faz değiĢimi gösterir ve illit e 

döner. Ġki kil minerali orta durum halinde bir mix-layer faz oluĢturur. Sıcaklık ve 

basınçla montmorilonitin orijinal kompozisyonu ve mevcut sıvısı, porozitesi gibi 

kimyasal durumu değiĢebilir. Modifiye edilebilir yapı sonucunda montmorilonit için 

çeĢitli kimyasal formüller bilinir. Ek olarak katyon değiĢimi dengesiz bir yük yaratır 

ve bu kimyasal kompozisyonun değiĢmesine izin verir. Doğada tam teorik formülü 

asla görülemez. Bu yüzden yapı değiĢtirmemiĢ haliyle (OH)4Si8Al4O20.nH2O olarak 

gösterilir. 

 

Montmorilonit Fransa’da keĢfedildi ve bu montmorilonitin formülü (Ca0.14Na0.02) 

∑=0.16 (A1.66 Mg0.36 Fe0.04) ∑=2.08(Si3.90 Al0.10)∑=4.00O10(OH)2.1.02H2O dur. Bu 

montmorilonit içindeki oksitli bileĢimler Tablo 2.5 de gösterilmiĢtir. Bu keĢfedilen 

montmorilonit de SiO2 ve Al2O3 ün baskın oksitler olduğu görülmüĢ ve %50 den 

fazlasının SiO2 den oluĢtuğu anlaĢılmıĢtır [12]. 
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Tablo 2.5. Montmorilonit içindeki oksit bileĢimleri (Fransa, Montmorillon) [12] 

 

Solüsyon Oksitler Yüzde oranları 

1 SiO2 51.14 

2 Al2O3 19.76 

3 Fe2O3 0.83 

4 MgO 3.22 

5 CaO 1.62 

6 Na2O 0.11 

7 K2O 0.04 

8 H2O
+
 7.99 

9 H2O
-
 14.18 

- toplam 99.52 

 

Montmorilonitin fiziksel özelikleri, kristalografi, optik özellikler, X-ıĢınları paterni 

ve polimorfizim olarak bilinir. Bu önemli fiziksel özellikler tablo 2.6 da 

gösterilmiĢtir. BaĢlıca belirleyiciler su absorbsiyonu ile geniĢleme, sabunsu hissi, su, 

renk ve yumuĢaklık özellikleri tabloda gösterilmektedir. 

 

Tablo 2.6. Montmorilonitin fiziksel özellikleri [12] 

 

Solüsyon Özellik ismi Gözlem Açıklama 

1 Renk Beyaz, açık beyaz, 

sarı, kahverengimsi 

sarı, yeĢilimsi sarı 

Pembe ile sarı veya yeĢil renk tonu 

bulunabilir. 

2 Yapraklanma Mükemmel  Bir yönde mükemmeldir 

3 Kırılma DeğiĢken   

4 Sertlik 1.5 ile 2 Talc-Gypsum 

5 Yoğunluk 2 ile 2.7 Ortalama 2.35 

6 Kristal sistemi Monoklinik  - 

7 Parlaklık  Sönük  - 

8 Kanal Beyaz  - 

9 Lüminesense yok - 

10 Transparanlık Yarı saydam Kristaller saydam, kütle opaktır. 

 

Merkez metal iyonları Al
+3

 ve Si
+4

 kristal latis içinde demir gibi düĢük valanslı 

iyonlarla yer değiĢtirmiĢ olabilir. Böylece her bir tabakanın düz yüzeyleri üzerinde 

dengesiz bir yük oluĢur. Negatif yüklü dengesizlik hidratlaĢtırılabilen katyonların 
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emilmesi ile nötr hale getirilebilir, bu katyonlar genellikle sodyum ve kalsiyumdur. 

Emilen katyonlar ayrıca diğer hidratlaĢtırılabilir organik katyonlar içeren katyonlarla 

değiĢtirilebilir. Katyon değiĢim kapasitesi yer değiĢtirebilme kapasitesini gösterir. 

Katyon değiĢim kapasitesi her 100 gram mineralin yer değiĢtirebilme 

miliekivalenindeki değeridir. Organik katyon yer değiĢtirme organafilik 

montmorilonit nanokil üretimi içinde kullanılabilmektedir. Doğal veya modifiye 

edilmemiĢ nano killer polimerler içindeki dispersiyonu zordur. Bu yüzden 

organafilik olması için montmorilonit yüzeyi modifiye edilir [12]. 

 

Ġnterkalaytıd bir organik veya yarı organik kimyasalın montmorilonit kil tabakaları 

arasındaki boĢluğa girmesi ve yüzeyle bağ oluĢturmasıdır. Hidrofilik montmorilonit 

kil interkalayĢın prosesi yoluyla organafilik yapılır. Organofilik  montmorilonit 

polimerik reçine içine disperse edilir. Bu polimer nanokompozitlerin üretim 

kaynağıdır. ÇeĢitli polimerler için yanmayı geciktirici etki elde etmek için 

kullanılmıĢtır. Bu polimerler polistiren, poliamid-6, polipropilen, polietilen, etilene-

vinil asetat, poliamid-12, polimetilmetakrilet, akrilonitril-butadien-stiren (ABS) ABS 

ve farklı akrilonitril bileĢimi ile iki tipi kullanılır. stiren-butadin kauçuk, ve odun-

fiber/plastik kompozitler kullanılır ASTM D635. Ancak piroliz boyunca farklı 

mekanizmalar ölçülmüĢtür. Polimerin üretimine bağlı olarak nanokilin bozunması 

değiĢebilir. Öyle ki polimer çapraz bağlı ve karbon katalizi oluĢabilir. Organafilik 

montmorillonit ayrıca polimerlerin mekanik özellikleri ve bariyer özelliğini 

geliĢtirdiği görülmüĢtür. 

 

Montmorilonitin çevresel kullanımına bakıldığında özellikle tıpta yoğun olarak 

kullanılmaktadır. Açık yaralar, mide ve bağırsak problemleri için farklı biçimlerde 

üretilir. Kalsiyum montmorilonitten ayrıca yaĢam kili olarak bahsedilir. Çünkü onun 

mineral bileĢimi hayati organizmalardaki enzim üretimlerini geliĢtirir. Montmorilonit 

diĢ macununda bulunur, diĢler ve diĢ eti bakterilerini emerek temizlenmesine 

yardımcı olur. DiĢ ve diĢ etlerinde 90pct ye ulaĢan oranda çürümeyi azaltır. Nanokil 

parçacıkları uygulamalarıyla ana endüstriyel bölgelerde doğa ve sağlık riskleri 

killerin kullanımı ile azaltılması ve güvenlik risklerinin ortadan kaldırılması 

gelecekte hedeflenmektedir [12]. 
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2.7. Silisyum Dioksit (SiO2) 

 

Silisyum dioksit (Silika) günlük yaĢamda ve elektronik üretiminde sıkça karĢılaĢılan 

bir maddedir. Silisyum dioksidin kuartz, kristobalit ve tridimit Ģeklinde üç farklı 

kristal yapısı mevcuttur. Silisyum dioksit hem saf hem de karıĢık halde birçok 

mineral ve değerli taĢların önemli bir parçasıdır. Silika’nın cam içinde kullanımı 

antik çağlardan beri bilinmektedir. Camların iĢlenmesi ile elde edilen cam lensler ve 

optik ekipmanların kullanımı 5 yüzyıldan daha eskiye dayanmaktadır [13].  

 

ġekil 2.2. SiO2 kristal yapısı [14] 

 

ġekil 2.2 de Silisyum dioksit kristal yapısı gösterilmektedir. Silisyum dioksit 

kovalent bağları ile güçlü bir yapıya sahiptir: 4 oksijen atomu bir silisyum atomu 

etrafında tetrahedron köĢelere yerleĢmiĢtir. O-Si-O etrafındaki bağların tetrahedral 

açısı 109 derecedir. Si-O mesafesi 1,61 A
o
 ‘ dur [13].  

 

Silisyum dioksitinin TiO2 ile elde edilen kompozitlerinde, saf titanyum dioksitten 

daha yüksek fotoaktivite gösterdiği literatürde belirtilmiĢtir. SiO2-TiO2 kompozitleri 

sadece anataz dan rutile kararlı faz geçiĢini arttırmaz ayrıca yüzey alanını ve yüzey 

asitliğini de arttırır. Bu nedenle de foto kataliz özelliğinde de artma görülür. Bu 

kompozitler düĢük termal katsayısı ile camlarda ve foto kataliz ile organik 

kirliliklerin yok edilmesi uygulama alanlarında ilgi çekmektedir [15].   
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2.8. TiO2 Yapısı ve Özellikleri  

 

Titanyum dünya yer kabuğunda dokuzuncu en önemli elementtir.  Titanyumun en 

çok karĢılaĢılan bileĢimi ise TiO2’dir ve anti-korozyon, kendini temizleyen 

kaplamalar, güneĢ pilleri ve foto katalitik olarak birçok alanda kullanılmaktadır. Son 

zamanlarda anlaĢılmıĢtır ki nano yapılı TiO2 malzemelerin boyutları 100 nm den 

daha küçüktür. Bazı malzemeler küresel nano kristaller içerir ve nano partiküller, 

nano tüpler, nano plakalar ve nano fiberler ile birlikte bulunmaktadır [16]. Son 

zamanlarda TiO2 ince filmlerle ilgilenilmeye baĢlanılmıĢ ve bunun sebebi de TiO2 

ince filmlerin kimyasal, optik ve elektriksel özelliklerinden faydalanılmak 

istenmesidir. TiO2’ in üç farklı kristal yapısı vardır bunlar rutile (tetragonal), anatase 

(tetragonal) ve brookite (ortorombik) dir. Anatase tipi TiO2 tetragonal sisteme 

benzemektedir ve temel olarak UV altında bir foto katalitiz olarak kullanılmaktadır. 

Rutile tipi TiO2 de tetragonal yapıya sahiptir ve temel olarak boya içinde beyaz 

pigment olarak kullanılır. Brokite tipi TiO2 bir ortorombik kristal yapıya sahiptir. 

ġekil 2.3 de TiO2 in kristal yapıları ve Tablo 2.7 de TiO2’nin özellikleri gösterilmiĢtir 

[17,18]. 

 

                

(a)                                          (b)                                    (c) 

ġekil 2.3 TiO2 kristal yapıları (a) rutile, (b) anatase, (c) brokite [19] 

 

Son on yılda TiO2’in kullanımı giderek artmaktadır. TiO2 açık ve kapalı ortamlarda 

hava arıtma ve temizleme için bir foto katalitik olarak kullanılmaktadır. Bu özelliği 

ayrıca sular içerisinde ki organik kirliliklerin parçalanması ve yok edilmesi için de 

kullanılmaktadır [20]. 
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Rutil ve anataz faz geçiĢ sıcaklıkları incelendiğinde genel ifadeyle rutilin yüksek 

sıcaklıklarda, anataz fazının ise daha düĢük sıcaklıklarda kararlı olduğu 

belirtilmektedir. Partikül boyutu göz önüne alındığında rutil fazın anataz fazına göre 

daha üstün olduğu görülmektedir. Ancak bildiğimiz gibi malzemelerin makro 

yapıdan nano yapıya doğru geçtikçe fiziksel özellikleri değiĢmektedir. Yanqun Shao 

ve arkadaĢlarının nano boyuttaki anataz ve nano boyuttaki rutil arasındaki geçiĢ 

sıcaklığı ile ilgili yapmıĢ olduğu çalıĢmada 600
o
C’ ye kadar anataz fazının yapıya 

hakim olduğu ve daha yüksek sıcaklıklarda rutil fazın oluĢmaya baĢladığı 

görülmüĢtür. Bunun yanında anataz rutil geçiĢi emprüte ve stokiometriden oldukça 

etkilenmektedir [21,22]. 

 

Tablo 2.7 TiO2 kristal yapılarının özellikleri [19] 

 

 Rutile TiO2 Anatase TiO2 Brookite TiO2 

Kristal Sistemi Tetragonal  Tetragonal  Orthorombik  

Nokta grubu 4/mmm 4/mmm Mmm 

Uzay grubu P42/mnm I41/amd Pbca 

 

Birim hücre 

   

a(A
0
) 4.5845 3.7842 9.184 

b(A
0
) 4.5845 3.7842 5.447 

c(A
0
) 2.9533 9.5146 5.145 

Yoğunluk(g/cm
3
)  4.2743 3.895 4.123 

 

2.9. TiO2’nin Foto Katalitik Özelliği  

 

1972’ de Fujishima ve Honda TiO2 elektrotlar üzerinde suyun foto katalitik 

ayrıĢmasını keĢfetti. Bu olay heterojen foto kataliz içinde yeni bir çağ baĢlattı. O 

zamandan beri kimya mühendisleri, fizikçiler ve kimyacılar TiO2’nin foto katalitik 

verimini ve temel prosesini yoğun bir Ģekilde araĢtırdı. Son zamanlarda çevresel 

temizlik uygulamaları heterojen foto kataliz içinde en çok araĢtırılan bölüm haline 

gelmiĢtir. TiO2 temelli bu foto kataliz atık sular ve kirli hava içindeki organik 

bileĢikleri tamamen yapısını bozmak için potansiyel uygulama oluĢturmakta ve esin 

kaynağı olmaktadır [20].  
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Anataz ve rutil yapıları, her bir Ti
+4

 iyonunun 6 tane O
-2

 iyonu oktahedronu ile 

çevrelenen TiO6 oktahedral zincirleriyle tanımlanabilirler. Bu iki faz arasındaki 

farklılık, oktahedronun distorsiyonunda yatmaktadır. Ortorombik distorsiyon 

gösteren rutil düzenli değildir. Diğer taraftan, anataz, rutile göre daha az distorsiyona 

uğramıĢtır. Anataz da, Ti-Ti mesafeleri rutile göre daha fazladır. Bununla birlikte, 

anatazdaki Ti-O mesafeleri, rutile göre daha kısadır. Bu farklılıklar, anataz ve rutilin 

kütle yoğunluklarına ve bant yapılarına yansımaktadır. Anatazın kütle yoğunluğu 

3.894 g/cm
3
 iken rutilin kütle yoğunluğu 4.250 g/cm

3
’tür. Literatürde anatazın 

rutilden daha fazla foto aktivite gösterdiği rapor edilmiĢtir. Anatazın yasak bant 

aralığı 3.2 eV iken rutilin yasak bant 3.0 eV’tur. Anataz yapının rutilden daha fazla 

foto aktivite göstermesinin temel nedenlerinden bir tanesi yasak bant aralıklarından 

kaynaklanmaktadır. Anatazın yasak bant aralık enerjisi 3.2 eV olup 388 nm ve daha 

düĢük dalgaboylarındaki ıĢınları absorplaması anlamına gelmektedir. Rutilin yasak 

bant aralığı enerjisi 3.0 eV olup 413 nm ve daha düĢük dalga boylarında ki ıĢınları 

absorplaması anlamına gelmektedir. ġekil 2.4 de TiO2’in enerji diyagramı ve redox 

çiftleri gösterilmiĢtir [23]. 

 

ġekil 2.4. TiO2’in enerji diyagramı ve redox potansiyelleri [23] 

 

Standart Hidrojen Elektrodu 

iletkenli 

bandı 

valans 
bandı 

Rutil Anataz 
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TiO2’ in ticari ölçekte su iĢletme tesislerinde bir fotokataliz olarak kullanılmasının 

nedenleri aĢĢağıda açıklanmıĢtır. 

 

- Fotokataliz reaksiyon oda sıcaklığında gerçekleĢir. 

 

- Fotokatalik reaksiyonlar ara ürünlerin üretiminde foto kataliz reaksiyon hasara 

uğramaz çünkü organik kirlilikler CO2, HCl ve su gibi toksik olmayan maddeler 

genellikle tamamen mineralize edilir. 

 

- Fotokataliz pahalı değildir ve cam, fiberler, paslanmaz çelik, inorganik malzemeler, 

kum, aktif hale getirilmiĢ karbonlar gibi çeĢitli substratlar üzerinde desteklenir ve 

yeniden kullanılmaya izin verir. 

 

- Fotonun meydana getirdiği boĢluklar oldukça yükseltgeyici ve fotonun meydana 

getirdiği elektronlar dioksijenden süper oksitlere geçebilir [18]. 

 

2.10. Foto Katalitik Reaksiyon Prosesi  

 

Bir yarı iletken olan TiO2’nin foto-aktivasyonundan redox çevre meydana 

geldiğinden organik ve inorganik kirlilikleri indirger. IĢınlanmaya uğramıĢ TiO2 

üzerine foto katalitik reaksiyonun genel prosesi Tablo 2.8 de gösterilmiĢtir. 

Kirliliklerin foto ayrıĢtırma prosesi TiO2 partiküller üzerine rutile için 3.0eV veya 

anatase için 3.2eV bant aralığı değerinden daha yüksek veya eĢit UV radyasyonunun 

emilmesi yoluyla baĢlar. Bu yarı iletkenin valanse bant(boĢluk) ve iletim 

bandı(elektron) içinde elektron ve boĢluk çifti yaratır. Rutil tip TiO2 ayrıca görünür 

ıĢık bölgesindeki radyasyonu da emebilir. Ancak anatase tipi TiO2 indirgeme gücü 

daha güçlü olduğundan rutil tipten daha yüksek foto katalitik aktivite sergiler. Bu 

enerji verilmiĢ boĢluklar ve elektronlar redoks reaksiyon içinde kullanmak için ya ısı 

olarak enerji emilip harcanır ve yeniden Ģekillendirilir ya da kullanılabilir olur. 

Redoks reaksiyonlar içinde enerji boĢlukları ve elektronlar verici veya alıcı türünde 

emilmesi ile çifte tabakalı partiküller etrafında yarı iletken yüzey üzerinde veya 

yakınında reaksiyon gösterir. Katı bölge yarı iletken/sıvı bir elektrik alan junction 

yaratır. Bu elektrik alan enerji verilmiĢ elektron ve boĢluk çiftlerine ayrılır ve 
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yeniden birleĢme baĢarısız olur. TiO2’nin ıĢıklanmıĢ bölgesine boĢlukların geçmesine 

ve TiO2 partiküllerinin aydınlatılmamıĢ bölümüne elektronların geçmesine izin verir. 

Aslında foto katalitik bozunmanın en fazla olduğu reaktif oluĢum için ilk adım kabul 

edilir ama boĢluk tuzakları ile hidroksil kısa ömürlüdür. OH ya yüksek hidroksilat 

yarı iletken yüzeyde ya da UV radyasyon altında kirli moleküllerin direk olarak 

oksidasyonu ile oluĢur. Ayrıca muhtemeldir ki aynı anda bu durumlar içinde her iki 

yöntemle OH meydana gelip oluĢabilir. Bu oksijen boĢlukları emilmesi sürecinin 

hemen ardından redüksiyonu takip eder. Oksijen moleküleri ya oksijen 

moleküllerinin çözünmesi (sulu sistem içinde) ya da sulu sistem içinde diğer alıcı 

elektronların mevcut olması ile elde edilir [18]. 

 

Tablo 2.8 AydınlatılmıĢ TiO2 üzerine fotokatalitik reaksiyon prosesinin genel mekanizması [18] 

 

Proses Rekasiyon adımları 

Elektron boĢluk çiftlerinin oluĢumu 

(yarı iletken valans bandı boĢluk iletken bandı 

elektron) 

 

Ġletim bandından elektron taĢıma 

 

Organik kirliliklerin yükseltgenmesi 

(oksitlenmesi) 

 

BoĢluk Yakalama 

 

Verimsiz temel reaksiyonlar 

TiO2 + hv → TiO2
−
 + OH

• 
(veya TiO2

+
)           (1) 

 

TiO2
− 

+ O2 + H
+ 

→ TiO2 + HO2                                     (2) 

TiO2
−
 + H2O2 + H

+
→ TiO2 + H2O + OH

•              
(3) 

 

TiO2
−
 + 2H

+ 
→ TiO

2
 + 

•
H2                                (4) 

 

H
+
 + H2O → OH

•
 + H

+
                                      (5) 

H
+
 + HO

− 
→ OH

•
                                               (6) 

 

OH
•
 + O2 + CxOyH(2x−2y+2) →x                           (7) 

CO2 + (x−y+1)H2O                                                      

 

TiO2
−
 + OH

•
 + H

+
→ TiO2 +  

H2O(recombination)                                          (8) 

 

2OH
• 
→ H2O2                                                    (9) 

2HO2
−
→ H2O2 +O2                                          (10) 

2OH
•
 + H2O2→ H2O + O2                               (11) 

2OH
•
 + HCO3−→ CO3

•
 + H2O                        (12) 
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2.11. Ġnterkalasyon Tipi Kompozitler  

 

Doğal olarak veya tabaka yapısının sentetik kristalleri, grafit ve kil gibi yapıların 

tabaka boĢlukları arasına girerek meydana gelen iki boyutlu nanokompozitlerdir. 

Tabaka kristalleri iki tiptir; birincisi tabakaları dengesiz yüklü olanlar ve ikincisi nötr 

yüklü olanlardır. 2:1 kil mineralleri ve anyonik killer birinci grubu oluĢtururken 1:1 

kil mineraller ve grafitler ikinci tipe örnektir. Bir çok tabaka kristali olmasına rağmen 

sadece grafit ve killer üzerine yoğun bir çalıĢma yapılmıĢtır. Temel interkalasyon tipi 

kompozitler; sütunlu killer, arasında metal yer alan killer ve kil-organik 

kompozitlerdir [24]. 

 

Sütunlu kil tipi interkalasyon kompozitlerde montmorilonit, hektorit, saponit, 

notronit, beidelit gibi smektit ailesi killeri kullanılmaktadır. Polimerik hidroksil 

katyonlar ile tabakalar arasındaki katyonlar yer değiĢtirir ve daha sonra dehidrasyon 

ile tabakalar arasında seramik oksit sütünlar oluĢur. Bu yöntem ile ZrO2, Cr2O3, 

TiO2, Fe2O3, Bi2O3 v.b gibi oksit sütünlarla birlikte, karıĢık oksit olarak ifade edilen 

Al2O3-SiO2, SiO2-TiO2 gibi oksitler kil tabakaları arasına sütunlar Ģeklinde 

yerleĢtirilebilmektedir [24]. 

 

Arasına metal yerleĢtirilen kil nanokompozitlerde montmorillonit gibi geniĢleyebilen 

bir kil içerisinde var olan yüzey ve tabakalar arasındaki boĢluklara çeĢitli metal 

iyonları yerleĢtirilerek heterojen kataliz verimini arttırılması sağlanır [24]. 

 

Kil-organik nanokompozitlerde ise özellikle smektit grup olmak üzere ĢiĢebilen killer 

tabakalar arasındaki zayıf bağ yapısından dolayı kil-organik nanokompozitlerin 

oluĢmasına izin vermektedir. Bu kompozitlerin oluĢumu diğer katyonlarla tabakalar 

arasındaki katyonların yer değiĢtirmesi veya polar organik molekülerin adsorbsiyonu 

yolu ile iki Ģekilde üretilebilmektedir. Bu Ģekildeki elde edilen kompozitlerde ayrıca 

Si3N4, SiC, AlN gibi oksit olmayan seramik yapılarda tabakalar arasına 

yerleĢtirilebilmektedir [24].      
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BÖLÜM 3. XRF KAREKTERĠZASYON YÖNTEMĠ 

 

 

3.1. XRF Nedir ve XRF’ in Temeli  

 

XRF malzemenin bütün kimyasal kompozisyonunu tanımlayan analitik bir metottur. 

Malzemeler katı, sıvı, toz veya diğer biçimlerde olabilir. Bazı durumlarda XRF, 

kaplamaların tabaka kompozisyonu ve kalınlıklarını belirlemede kullanılır. 

 

Metot hızlı, kesin ve yapıya hasar verici değildir. Genellikle küçük numuneler 

gerektirir. Metallerde, seramiklerde, yağ, polimer, plastik, yiyecek endüstrisi, 

madencilik, mineraloji ve jeoloji, artık malzemeler ve çevresel su analizleri gibi 

birçok alanda uygulanmaktadır. XRF ayrıca eczacılık ve araĢtırma için çok yararlı bir 

tekniktir. 

 

Spektrometre sistemi iki ana grup içine ayrılabilir. Bu sistemler enerji dağılımlı 

sistem (EDXRF) ve dalga boyu dağılımlı sistem (WDXRF) dir. Elementlerin 

analizinin olabilirliği ve onların ortaya çıkarılabilme seviyeleri temel olarak 

spektrometre sisteminin kullanımına bağlıdır. EDXRF için elementsel alan 

sodyumdan (Na) uranyuma (U) kadar iken, WDXRF için ise bu alan daha geniĢtir ve 

Berilyumdan (Be) uranyuma (U) kadar gitmektedir.. Konsantrasyon derecesi ppm 

altı seviyelere kadar inmektedir. Genel olarak bilinen yüksek atom numaralı 

elementlerin bulunmalarının hafif elementlere göre daha iyi olmasıdır. 

 

XRF analizinde tekrarlanabilirlik çok yüksektir. Ġyi standart bir örnek bulunduğu 

zaman mümkün olan çok doğru sonuçlar verir. Ölçüm zamanı elementlerin 

numaralarına yani kararlılık durumlarına bağlıdır. Bu süre saniye ve otuz dakika 

arasında değiĢir. Bir ölçümden sonra analiz zamanı sadece birkaç saniyedir [25]. 
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XRF içinde bir kaynak ile üretilen X-ıĢınları numuneye ıĢınlanır. Çoğu durumda 

kaynak bir x-ıĢını tüpüdür ama farklı radyoaktif malzemeler alternatif olarak 

kullanılabilir. Numune içinde elementlerin tanınması, belirli enerji ile (optik ıĢık 

içinde eĢdeğer renkler) flüoresans x-ıĢını radyasyonu yayılmasıdır. Belirli enerjiler 

bu elementlerin karakteristiğidir ve farklı bir renk için farklı bir enerji eĢdeğeri 

vardır. Numune ile gönderilen radyasyonun enerji ölçümü ile renklerin tanımlanması 

ve elementlerin ortaya çıkması sağlanır. Bu adıma niteleyici analiz denir. Gönderilen 

enerjinin yoğunluk ölçümü numune içinde her bir elementin ne kadar bulunduğunu 

tanımlar ve bu adıma niceleyici analiz denir [25]. 

 

3.2. Madde ile X-IĢınlarının EtkileĢimi  

 

X-ıĢınları maddeye temas ettiği zaman üç ana etkileĢim vardır. Eğer x-ıĢını fotonu 

malzemenin bir katına yönelirse, ıĢının bir kısmı malzemeyi geçecek, bir kısmı 

emilecek (flüoresans radyasyon üretimi) ve bir kısmı geri yansıyacaktır. Yansıma bir 

enerji kaybıyla veya enerji kaybı olmadan meydana gelebilir. Bunlar Compton 

saçılımı ve Rayleigh saçılımı olarak bilinir. Bu saçılımlar ġekil 3.1 de gösterilmiĢtir. 

Flüoresans ve yansıma malzemenin kompozisyonuna, yoğunluğuna (ρ), kalınlığına 

(d) ve x-ıĢınları enerjisine bağlıdır [25]. 

 

ġekil 3.1. Madde ile X-ıĢınlarının üç temel etkileĢimi [25] 

 

Compton yansıması 

Rayleigh yansıması 

Gelen x-ıĢını fotonu 

Flüoresans 

Geçen X-ıĢını fotonu 
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3.2.1. Karakteristik flüoresans  x-ıĢını üretimi 

 

Üretilen X-ıĢını numunenin K bandına gelerek bir elektronunu koparır. Daha sonra 

atomlar bu kararsızlık durumundan kararlı hale geçmeyi ister ve L bandından 

elektron K da ki boĢluğu doldurur. L bandındaki elektron yüksek enerjiye sahip 

olduğu için K’ ya geçtiğinde enerji fakı açığa çıkar ve x-ıĢını fotonu olarak yayılır. 

Bu x-ıĢını fotonları toplanarak elementin kimliği belirlenir (ġekil 3.2). 

 

 

ġekil 3.2. Karakteristik IĢımaların Üretimi [25]   

 

Bir atomdan bir elektron koparmak için x-ıĢınları enerjisi elektronunun bağlanma 

enerjisinden yüksek bir seviyede olmalıdır. Eğer bir elektron koparılırsa, gelen ıĢın 

emilir ve emilim ne kadar fazla ise flüoresans o kadar fazla olur. Diğer taraftan eğer 

enerji aĢırı yüksekse birçok foton atomları geçecektir ve sadece birkaç elektron 

koparılmıĢ olacaktır. ġekil 3.3 de yüksek enerji hemen hemen hiç absorblanmamıĢ ve 

düĢük flüoresans üretmiĢtir. Eğer fotonun enerjisi düĢük ise ve K bandı 

elektronlarının bağlanma enerjilerine yakın geliyorsa ıĢınım giderek emilir. Fotonun 

enerjisi elektronun bağlanma enerjisinin hemen üstünde olduğu zaman en yüksek 

verime ulaĢılır ve elektron koparılmıĢ olur. Eğer enerji bağlanma enerjisinden düĢük 

olursa, artıĢ ve keskin kenar görülmüĢ olabilir. Yani uygun banttan elektron 

koparmak için enerji aĢırı düĢüktür. Ama düĢük banttan elektron koparmak için aĢırı 

yüksektir [25]. 

 

Gelen foton 

Karakteristik foton 

Koparılan elektron 
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ġekil 3.3. K ve L elektronları için flüoresans verimi [25] 

 

Flüoresans verimi yayılan flüoresans fotonlarının önceki atom boĢluklarına oranıdır. 

Atom numarası düĢük olan elementlerin (hafif elementler) flüoresans verimi de 

düĢüktür ve bunların ölçümü zordur. 

 

3.2.2. IĢınımın emilim etkileĢimi  

 

Numune içine gelen x-ıĢını belli bir tabakayı geçmek zorundadır. Bu durumda ıĢının 

belli bir kısmı emilir. Daha sonra oluĢan karakteristik ıĢınımda aynı tabakayı geçmek 

zorundadır ve bu sırada yeniden ıĢınımın bir kısmı emilir. Enerji miktarı radyasyon 

enerjisinin geçmek zorunda olduğu atomların yol uzunluğuna (d), yoğunluğuna ve 

elementlerin atom numaralarına bağlıdır. ġekil 3.4 de gelen ve flüoresans X-

ıĢınlarının emilimi gösterilmiĢtir [25]. 

 

 

ġekil 3.4. Flüoresans x-ıĢınları ve gelen ıĢının absorpsiyonu [25] 
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Gelen ıĢın Flüoresans X-ıĢını 
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Flüoresans ıĢınımı birincil ve ikincil olmak üzere iki gruba ayrılır. x-ıĢınları 

kaynağından direk olarak gelen ıĢın, atomdan elektron koparıp x-ıĢınları flüoresansı 

oluĢturursa buna birincil flüoresans denir. Eğer bir atomdan çıkan x-ıĢını flüoresansı 

baĢka bir atomdan elektron koparıp x-ıĢını flüoresansı oluĢturursa buna ikincil ıĢıma 

denir (ġekil 3.5). Spektrometre birincil ve ikincil ıĢımaları toplayıp ölçüm yapar. 

Numunenin kalınlığı ne kadar fazla ise emilim o derece artacaktır. Emilim limiti 

malzemeye ve radyasyon enerjisine bağlıdır. Analiz sadece analiz derinliği içindeki 

atomlarla yapılır. Bu nedenle farklı standartlardaki kalınlıkta numune hazırlanıp 

analiz yapılmalıdır [25]. 

 

 

 

ġekil 3.5. Birincil ve ikincil flüoresans [25] 

 

3.2.3. Rayleigh ve compton yansıması  

 

Bir foton bir elektrona çarpar ve elektronu koparır ise yayılma olur ve fotonun 

enerjisinin bir kısmı kaybolur. Çünkü enerjinin bir kısmı elektronu koparmak için 

kullanılmıĢtır. Bu olay bilardo toplarına benzetilebilir. ÇarpıĢmadan sonra ilk topun 

enerjisinin bir kısmı kaybolur. Topa çarptığı için kaybolan enerji elektrona çarpılma 

açısına bağlıdır. Bu tip yayılmalara Campton yansıması veya karmaĢık saçılım denir 

(ġekil 3.6). 

Gelen x-ıĢınları 
Birincil 

flüoresans 

Ġkincil flüoresans 
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ġekil 3.6. Compton yansıması [25] 

 

Diğer olay Rayleigh yansımasıdır. Elektron sınırına güçlü bir Ģekilde foton çarptığı 

zaman olur. Bu çarpıĢma sonucunda elektronlar kendi valanslarında kalırlar ama 

gelen radyasyonun frekansıyla titremeye baĢlarlar. Bu titremeden dolayı elektronlar 

gelen radyasyon gibi aynı frekans da radyasyon meydana getirirler. Buna Rayleigh 

yansıması denir veya eĢ evreli saçılma denilir (ġekil 3.7). 

 

 

ġekil 3.7. Rayleigh Yansıması [25] 

 

Hafif elemenler yüksek Compton ve düĢük Rayleigh yansıması gösterir. Çünkü 

bunların elektron bağlanmaları güçlü değildir. Ağır elementlerde Compton yansıması 

görülmez sadece Rayleigh yansıması gözlemlenebilir [25]. 

 

Gelen foton 

Elektron  

Yansıyan foton 

Compton Yansıması 

yansıması 

Gelen foton 

Yansıyan foton 

TitreĢen elektron 
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3.3. XRF Spektrometresi  

 

Bütün spektrometreler için temel konsept bir numune ve bir algılama sistemidir. 

Kaynak numuneye ıĢık gönderir ve detektör numuneden gelen ıĢınımı ölçer. 

 

Çoğu durumda kaynak x-ray tüpleridir. Spektrometre sistemleri genellikle iki temel 

gruba ayrılır. Enerji dağılımlı sistem (EDXRF) ve dalga boyu dağılımlı sistem 

(WDXRF) iki sistem arasındaki farklılık detektör sisteminin farklı olmasından 

dolayıdır. EDXRF spektrometresinin sahip olduğu detektör numuneden direkt olarak 

gelen karakteristik yansımanın enerji farklılıklarını ölçebilir. ġekil 3.8 de EDXRF ve 

WDXRF spektrometrelerinin temel dizaynı gösterilmiĢtir [25]. 

 

   

ġekil 3.8. EDXRF ve WDXRF spektrometreleri [25] 

 

WDXRF spektrometresi farklı enerji dağılımı için bir kristal analizinde kullanılır. 

Farklı yönler içinde farklı enerjiler, farklı kırınımlar gösterir ve farklı yönlerde farklı 

renkler elde edilir. Bu davranıĢı bir prizmaya benzetebiliriz. Tablo 3.1 de EDXRF ve 

WDXRF spektrometre özelliklerinin karĢılaĢtırılması tablo Ģeklinde gösterilmiĢtir. 

 

 

Detektör  

Numune 

Dedektör 

Numune 

X-ıĢını tüpü 

Analiz kristali 

Birincil kollimatör 
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Tablo 3.1. EDXRF ve WDXRF spektrometrelerinin karĢılaĢtırılması [25] 

 

Elementsel Aralık EDXRF WDXRF 

Algılama limitleri Na...U (Sodyum…Uranyum) Be…U 

(Berilyum…Uranyum) 

Duyarlılık Hafif  elementler için daha 

düĢük uyumlu 

Ağır elementler için iyi 

Hafif elemenler için makul 

Ağır elementler için iyi 

Çözünürlük Hafif elementler için 

uyumluluğu düĢük 

Ağır elementler için iyi 

Hafif elementler için iyi  

Ağır elementler için 

uygunluğu daha düĢük 

Maliyet Oldukça ucuz Oldukça pahalı 

Güç tüketimi 5…100 W 200…4000 W 

Ölçüm EĢ zamanlı ArdıĢık/eĢ zamanlı 

Kritik Hareketli parçalar yok Kristal, açı ölçer 

 

3.4. XRF Analizin’de Numune Hazırlama  

 

Ġyi bir analiz ve iyi bir ölçüm iyi hazırlanmıĢ bir numune ile baĢlar. Bu bölümde 

farklı numune tiplerinin nasıl hazırlandığı ve nasıl ölçüm yapıldığı açıklanacaktır 

[25]. 

 

3.4.1. Numune hazırlama 

 

Bütün fırın bileĢiminde bir çelik disk için örnek vermek gerekirse malzemenin 

sadece küçük bir bölümü analiz edilir. Numune bütün malzemeyi temsil eder 

nitelikte olmalıdır ve bu yüzden çok dikkatli seçilmelidir. Modern spektrometrelerin 

hassasiyeti aĢırı yüksektir ve parmak izleri analizin hassasiyetini bozabileceği için 

numuneye dokunulurken dikkat edilmelidir. Diğer temel gereklilik ise seçilecek 

numunenin homojen bir numune olmalısıdır. Spektrometreler sadece numunelerin 

yüzey tabakalarını analiz edebilir ve bu nedenle numune seçilirken bu durum dikkate 

alınmalıdır. 

 

Birçok spektrometre yarıçapı 5 ve 50 mm arasındaki dairesel diskler ile numune 

ölçümü için tasarlanmıĢtır. Numune bir kap içine yerleĢtirilir ve daha sonra bu kap 
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spektrometre içine yerleĢtirilerek analiz edilir, akıĢkan tozların ve sıvıların ölçümüne 

bir film ile numune desteklenir ve daha sonra analiz edilir [25]. 

 

3.4.1.1. Katı numunelerin hazırlanması  

 

Katıların numune hazırlama süreci çok zaman gerektirmez. Çoğu durumda 

temizleme ve parlatma yeterlidir. Metaller hava ile temas ettiği zaman 

oksitlenebilirler bu nedenle analizden önce parlatma iĢleminin yapılması ve daha 

sonra analizin gerçekleĢtirilmesi önerilmektedir [25]. 

 

3.4.1.2. Toz Numunelerin hazırlanması  

 

Tozlar bir film desteği üzerine yerleĢtirilir ve direkt olarak ölçülebilirler. Diğer 

yöntem bir kalıp içinde yüksek basınç altında (20000 kg) preslenerek tablet Ģekline 

getirilir. Bazen tabletin kalitesini geliĢtirmek için bir bağlayıcı malzeme eklenir. Bu 

iĢlemlerden sonra tablet ölçülür ve analiz edilir. Eğer bir bağlayıcı malzeme 

kullanılırsa bu analiz hesaplaması içine alınmak zorundadır çünkü o ana malzemeye 

ait değildir ve numune dikkatli bir Ģekilde homojen olarak elde edilmelidir [25]. 

 

3.4.1.3. Füzyon ergitme ile numune hazırlama  

 

Tozlar bir bağlayıcı flux eklenmesi ile (1000
o
C – 1200

o
C) bir cam biçimine 

ergitilebilir. Bu numune homojendir ve direkt olarak ölçülebilir. Çünkü ergitme 

sürecin de H2O veya CO2 gibi bileĢimler buharlaĢır ve sadece numune bileĢimi kalır. 

S, Hg, ve Cd gibi elementler de ısınma ile numuneden ayrılır ve ortaya belli bir kayıp 

çıkar. Bu kayba ısıtma kaybı (LOI) (loss on ignition) denir. Füzyon öncesi ve sonrası 

numune ağırlığı değiĢimi ile tanımlanır. Analiz hesabı içine flux kullanımı ve LOI 

alınmalıdır. Flux malzemesi çoğunlukla bileĢiminde hafif elementler içerir Li2B4O7 

gibi bu yüzden onlar ölçülemez [25]. 
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3.4.1.4. Sıvı Numunelerin hazırlanması  

 

Film ile desteklenmiĢ özel bir kap içine sıvı dökülür. Yeterli sıvıyı elde etmek için 

bazen çözücüler eklenir. Sıvılar bir vakum içinde kesinlikle ölçülemez çünkü sıvılar 

buharlaĢmak isteyecektir, bu nedenle hava ortamı içinde ölçülür. Ama hava 

radyasyonun çoğunu emer ve bu durum hafif elementlerin ölçümünü imkânsız kılar. 

Spektrometre haznesi bu yüzden sıvı He gazı ile doldurulur ve böylece buharlaĢma 

ve radyasyon emilimi azaltılır ve zor hale getirilir [25]. 
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BÖLÜM 4. DENEYSEL ÇALIġMALAR 

 

 

4.1. Malzemeler 

 

Kil kompozitlerin üretimi için kullanılan montmorilonit Çek Cumhuriyeti’nin 

Ivančice bölgesinden getirilmiĢtir. SiO2 ise Almanyanın Dorfner GmbH & Co 

Ģirketinden alınmıĢtır. Kullanılan NH3 Çek Cumhuriyeti’nin MACH chemikálie s.r.o 

Ģirketinden ve hidroliz yönteminde prekörsür olarak kullanılan TiCl4 ise Çek 

Cumhuriyetinin Fisher Scientific, spol. S.r.o Ģirketinden alınmıĢtır. Tablo 4.1 de 

kompozitlerin üretiminde kullanılan ham Montmorillonit ve SiO2’in X-ray flüoresans 

analizi ile elde edilen kimyasal kompozisyonları gösterilmiĢtir. 

 

Tablo 4.1. Montmorillonit ve SiO2 yapılarının kimyasal kompozisyonu 

 

Oksitler 

%Ağ 

Al2O3  SiO2  P2O5  SO3  K2O  CaO  

 

TiO2  

 

Fe2O3  

 

Diğerleri 

MMT  11,9 49,3  0,49  <0,0005  0,85 4,86  1,8  9,15  20,56  

SiO2  1,7  96,9  <0,00069  <0,0005  0,16 <0,0014  0,0  0,00  0,2  

 

4.2.Hidroliz Yöntemi ile TiO2 Partiküllerinin Üretimi  

 

TiO2 partiküllerinin hidroliz yöntemi ile üretimi için TiCl4 prekörsürü kullanılmıĢtır. 

TiCl4’ün H2O ile reaksiyonu sonucu TiO2 partiküllerinin üretilmesi hedeflenmiĢtir. 

Ancak bu reaksiyon ekzotermik olduğundan dolayı reaksiyon bir buz banyosu 

içerisinde gerçekleĢtirilmiĢtir. ġekil 4.1 de gerçekleĢtirilen hidroliz iĢlemi Ģematik 

olarak gösterilmiĢtir. 

 

TiO2 partiküllerini elde etmek için ilk önce buz banyosu hazırlanmıĢ ve daha sonra 

bu banyo içerisine 20ml saf su ilave edilmiĢtir. Manyetik karıĢtırıcı ile bir yandan 

karıĢtırılan su içerisine Ģırınga yardımıyla 15ml TiCl4 ilavesi yapılmıĢtır. Bu 
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süspansiyon içerisine aĢırı asidik ortamı engellemek ve ph’ı yükseltmek için 5ml 

NH3 ilave edilmiĢtir. Daha sonra bu süspansiyon dört saat manyetik karıĢtırıcıyla 

karıĢtırılmıĢtır. KarıĢtırma iĢlemi bittikten sonra Bu süspansiyon içerisinden 20ml 

alınarak 10ml’ si TiO2-MMT kompoziti üretmekte kullanılırken diğer 10 ml’ si 

TiO2-SiO2 kompozitinin üretilmesinde kullanılmıĢtır.  

 

 

ġekil 4.1 hidroliz yöntemi için hazırlanan buz banyosu ve yöntemin Ģematik gösterimi  

 

Kompozit üretimi için kullanılmıĢ TiO2 süspansiyonun geri kalan kısmına 70
0
C de 

kurutma ve daha sonra bir saat 600
0
C de kalsinasyon iĢlemi uygulanarak TiO2 

partikülleri elde edilmiĢtir.     

 

4.3.TiO2-MMT ve TiO2-SiO2 Kompozitleri’nin Üretimi  

 

4.3.1. TiO2 süspansiyonu kullanılarak elde edilen TiO2-MMT ve TiO2-

SiO2 kompozitleri 

 

TiO2 süspansiyonundan elde edilen MMT-TiO2 kompozitinin üretimi için 5 gram 

MMT, 5ml su içerisine ilave edilerek karıĢtırılırken üzerine 10 ml TiO2 süspansiyonu 

ilave edilmiĢtir ve bu MMT-TiO2 süspansiyonu 4 saat karıĢtırılmıĢtır. KarıĢtırma 

iĢlemi bittikten sonra 70
o
C de kurutma iĢlemi yapılmıĢtır. Son olarak da 400

o
C ve 

600
o
C de kalsinasyon iĢlemi yapılmıĢtır. Bu Ģekilde MMT-TiO2 kompoziti elde 

edilmiĢtir ve bundan sonra bu kompozitimiz çalıĢmamızda TM1 kompoziti olarak 

isimlendirilecektir. TiO2 süspansiyonundan TiO2-SiO2 kompoziti üretiminde de aynı 

yol izlenerek TiO2-SiO2 kompoziti elde edilmiĢtir ve bundan sonra çalıĢmamızda bu 

Buz parçaları 
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kompozitimiz TS1 kompoziti olarak isimlendirilecektir. Tablo 4.2. de TiO2 

süspansiyonundan elde edilen kompozitler için kullanılan malzemeler ve miktarları 

gösterilmiĢtir. 

 

Tablo 4.2. TiO2 süspansiyonundan üretilen kompozitlerin elde edilmesinde kullanılan malzeme ve 

miktarlar. 

 

Kompozitler 
TiO2 Süspansiyon 

(ml) 

SiO2  

(g) 

MMT 

(g) 

Saf Su 

(ml) 

TM1 10 - 5 5 

TS1 10 5 - 5 

   

4.3.2.TiCl4 prekörsürü kullanılarak üretilen TiO2-MMT ve TiO2-SiO2 

kompozitleri   

 

TiCl4 prekörsüründen direk olarak üretilen TiO2-MMT kompoziti için ilk önce bir 

buz banyosu hazırlanmıĢtır. Daha sonra bu banyonun içine ilk önce 40ml saf su ilave 

edilmiĢt ve daha sonra bu saf su içerisine 10 gram MMT partikülleri eklenmiĢtir. 

MMT partiküllerinin su içerisinde çözünmesi beklendikten sonra Ģırınga yardımıyla 

15ml TiCl4 ilavesi yapıldı. Daha sonra yoğun asidik yapının ph değerini yükseltmek 

için 15ml NH3 ilavesi gerçekleĢtirilmiĢtir. Bu iĢlemlerden sonra TiO2-MMT 

süspansiyonumuz dört saat karıĢtırılmıĢ ve karıĢtırma iĢleminden sonra 

kompozitlerimize santrifüj yapılarak su ile birkaç kez yıkanmıĢtır. Bu iĢlemin 

ardından 70
o
C kurutma iĢlemi yapılmıĢ ve daha sonra ise 400

o
C ve 600

o
C de 

kalsinasyon iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢtir. Bu iĢlemler sonucunda çalıĢmamızda bundan 

sonra TM2 olarak isimlendirilecek TiO2-MMT kompozitimiz elde edilmiĢtir.  

 

TiCl4 prekörsüründen direk olarak TiO2-SiO2 kompozit üretiminde ise daha önceden 

hazırlanan buz banyosu içerisine 10ml su ilave edilmiĢtir ve bu su içerisine daha 

sonra 10 gram SiO2 partikülleri eklenmiĢtir. SiO2 partiküllerinin su içerisinde 

çözünmesi beklendikten sonra 15ml TiCl4 prekörsürü bir Ģırınga yardımıyla 

süspansiyon içerisine ilave edimiĢ ve yoğun asidik yapının ph değerini yükseltmek 

için 5ml NH3 ilavesi yapılmıĢtır. Bu iĢlemden sonra 4 saat karıĢtırma iĢlemi yapılmıĢ 

ve santrifüj iĢlemiyle su ile birkaç kez yıkanmıĢtır. Daha sonra 70
o
C de kurutma 
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iĢlemi yapılmıĢtır. Bu iĢlemden sonrada 400
o
C ve 600

o
C lerde kalsinasyon iĢlemi 

gerçekleĢtirilerek TiO2-SiO2 kompozitleri elde edilmiĢtir ve bundan sonra bu 

kompozit, çalıĢmamızda TS2 kompoziti olarak isimlendirilecektir. 

 

Tablo 4.3. de direk olarak TiCl4 prekörsüründen elde edilmiĢ TiO2-MMT ve TiO2-

SiO2 kompozitlerinin elde edilmesinde kullanılan malzemeler ve miktarları 

gösterilmiĢtir. 

 

Tablo 4.3. TiCl4 ile üretilmiĢ kompozitlerin üretiminde kullanılan malzeme ve miktarları.   

 

Kompozitler TiCl4 

(ml) 

SiO2 

(g) 

MMT 

(g) 

Saf Su 

(ml) 

NH3 

(ml) 

TM2 15 - 10 40 15 

TS2 15 10 - 10 5 

 

4.4. Foto Katalitik Aktivite Ölçümü  

 

Kompozitlerimizin foto katalitik aktivite ölçümleri için 6,259x10
-4

 M 

konsantrasyonuna sahip turuncu asit (AO7) organik boya maddesi kullanılmıĢ ve 

buna karĢı göstermiĢ oldukları foto aktivite değerleri hesaplanmıĢtır. Bu ölçüm için 

her bir kompozitten 0.05 gramlık iki adet numune hazırlanmıĢtır. Her bir numune 

içerisine 65 ml su, 5 ml AO7 asidi ilave edilerek bir solüsyon hazırlanmıĢtır. Bu iki 

numune ilk önce karanlık alan altın da bir saat manyetik karıĢtırıcı ile karıĢtırılmıĢtır. 

Bu karıĢtırma iĢleminden sonra numunelerden bir tanesi filtre edilip kompozit 

malzeme sıvı solüsyondan ayrılmıĢtır. Diğer numune ise bir saat daha UV lamba 

altında bekletilmiĢtir. Daha sonra bu numunede filtre edilip kompozit malzeme sıvı 

solüsyondan ayrılmıĢtır. Bu karanlık ve UV lamba altında bekletilen 

numunelerimizin daha sonra absorban değerleri alınmıĢtır ve konsantrasyon iliĢkisi 

ile yüzde foto aktivite değerleri hesaplanmıĢtır.  

 

Foto aktivitenin hesaplanması için kullanılan C= (5,66507x10
-5

) x A + 5,70954x10
-8

 

formülünden hangi absorban değerinde hangi konsantrasyon değerinin verildiği 

hesaplanarak (eğer C1’e karanlık alan konstrasyonu ve C2’ye UV lamba altındaki 
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numunenin konsantrasyonu dersek) yüzde foto aktivite  %F = 100-[(C2/C1)x100] 

formülünden hesaplanmıĢtır.(C=konsantrasyon, %F=yüzde foto aktivite ve 

A=Absorban) 

 

4.5. Kompozitlerin Karakterizasyonu  

 

4.5.1. X-ray flüoresans analizi (XRF) 

 

Spectro marka Xepos model XRF cihazı kullanılmıĢtır. Üretilen kompozitlerin 

kimyasal kompozisyonları ortaya çıkarılmıĢtır. Kullanılan XRF cihazında 50 Watt Pd 

ıĢınımı kullanılmıĢtır ve detektör tipi SDD (Silicon Drift Detektör)’dür. 

 

4.5.2. Taramalı elektron mikroskop analizi (SEM) 

  

PHILIPS marka XL-30 model elektron mikroskobu kullanılmıĢtır. Numunelerin 

ikincil elektron görüntüleri ile kompozitler içinde ki TiO2 dağılımı incelenmiĢtir. 

Aynı cihaz ile EDAX analizleri de alınarak kompozitlerin elementel analizi yapılmıĢ 

ve SEM resimleri üzerinde TiO2 partikülleri belirlenmeye çalıĢılmıĢtır. 

 

4.5.3. X-ıĢınları difraktometresi (XRD) 

 

Bruker Marka D8 Advance XRD cihazı kullanılmıĢtır. Dalga boyu 1.54059A
o
 olan 

CuKα1 ıĢınımı kullanılmıĢtır. XRD piklerinden yararlanılarak TiO2 fazları 

incelenmiĢ ve istenilen anatase fazının elde edilip edilmediği ortaya çıkarılmıĢtır. 

Farklı sıcaklıklarda yapılan kalsinasyon iĢlemi sonucu anatase ve rutil faz değiĢimi 

belirlenerek fotoaktiviteye olan etkileri yorumlanmıĢtır. 

 

4.5.4. UV-VIS spektrometre  

 

Üretilen kompozitlerin absorban değerlerinden yararlanılarak, absorban 

konsanstrasyon eğrisinden hesaplanan konsantrasyon değerleriyle birlikte yüzde foto 

aktivite değerleri hesaplanılmıĢtır. Bu cihazda ölçüm yapılırken referans numunesi 

olarak saf su kullanılmıĢtır. 
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BÖLÜM 5. DENEYSEL SONUÇLAR ve TARTIġMA 
 

 

5.1. X-ray Flüoresans (XRF) Analizi  

 

X-ray flüoresans (XRF) analiz cihazı ile üretilen TiO2 partiküllerinin 600
0
C’de 

kasinasyon iĢlemi görmüĢ hali ve kompozitlerin kimyasal analizi yapılmıĢtır. Bu 

analiz sonuçlarına göre %97 saflıkta TiO2 partikülleri üretilmiĢtir. Ayrıca üretilen  

kompozitlerin analiz sonuçları tablo 5.1 de ham MMT ve SiO2 bileĢimleri ile 

karĢılaĢtırılmıĢtır. Bu karĢılaĢtırma sonucunda TiO2’nin ağırlıkça oranının arttığı 

görülmüĢtür. Ham MMT bileĢiminde ağırlıkça %1.8 TiO2 varken bu oran TM1 

kompoziti için ağırlıkça %13 ve TM2 kompoziti için %10,9 olarak hesaplanmıĢtır.  

 

Tablo 5.1. Ham MMT ve SiO2’nin XRF analiz sonuçları 

 

Oksitler Al2O3 SiO2 P2O5 SO3 K2O CaO TiO2 Fe2O3 Diğerleri 

%Ağ 

MMT 
11,9 

49,3 

 
0,49 

<0,0005 

 

0,85 

 

4,86 

 

1,8 

 

9,15 

 

20,56 

 

%Ağ 

SiO2 

1,7 

 

96,9 

 

<0,00069 

 

<0,0005 

 

0,16 

 

<0,0014 

 

0,0 

 

0,00 

 

0,2 

 

 

Yine tablo 5.1 ve tablo 5.2 karĢılaĢtırıldığında ham SiO2 bileĢiminde ağırlıkça hiç 

TiO2 oranı gözükmezken, TS1 kompozitinde ağırlıkça %20,32 ve TS2 kompozitinde 

%37.3 TiO2 içerdiği görülmektedir. Tablo 5.2. de TM1,TM2 ve TS1,TS2 

kompozitlerinin XRF cihazı ile yapılmıĢ kimyasal kompozisyonları görülmektedir. 
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Tablo 5.2. Üretilen TiO2 partikülleri ve kompozitlerin XRF analiz sonuçları 

 

Oksitler %Ağ TiO2 %Ağ TS1 %Ağ TS2 %Ağ TM1 %Ağ TM2 

Al2O3 <0,00038 0,8 0,5 11,9 11,5 

SiO2 <0,0011 73,7 55,4 54,6 50,2 

P2O5 <0,0069 <0,00069 <0,00069 0,1 0,1 

SO3 <0,00050 0,03 0,02 <0,0005 0,0 

K2O <0,0011 0,14 0,14 0,8 0,8 

CaO 0,14 <0,0014 0,00 0,1 0,0 

TiO2 97,8 20,32 37,3 13,0 10,9 

Fe2O3 <0,0014 <0,0014 <0,0014 5,3 5,6 

Diğerleri 1,1 4,0 5,6 13,20 19,9 

       

 

5.2.Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi  

 

Taramalı elektron mikroskobu (SEM) kullanılarak üretilen TiO2 partiküllerinin ve kil 

kompozitlerinin ikincil elektron görüntüleri ile yüzey resimleri alınmıĢtır. ġekil 5.1. 

de kompozit üretimi için kullandığımız montmorilonit ve kuartz yapılarının 3000 ve 

5000 büyütmede ki SEM görüntüleri gösterilmiĢtir. Montmorilonit yapısına 

bakıldığında yapının lameller Ģeklinde üst üste dizildiği açıkça görülmektedir kuartz 

yapısında ise yapının poroziteli hali açıkça görülmektedir. ġekil 5.2. de ise 600
0
C de 

kalsinasyon iĢlemi yapılmıĢ TiO2 partiküllerinin 100 ve 500 büyütmedeki SEM 

resimleri gösterilmiĢtir. TiO2 partiküllerinin belli bölgelerde topaklanma gösterdiği 

ve bu nedenle farklı partikül boyutlarının ortaya çıktığı görülmüĢtür. ġekil 5.3 de 

TS1 kompozitin 100, 1000, 3000 ve 5000 büyütmedeki SEM resimleri gösterilmiĢtir.  

ġekil 5.4 de ise TS2 kompozitin 100, 1000, 3000 ve 5000 büyütmedeki SEM 

görüntüleri gösterilmiĢtir. Bu resimler incelendiğinde geniĢ SiO2 tabakaları üzerinde 

beyaz partiküller Ģeklinde TiO2 partiküllerinin yer aldığı görülmüĢtür. TS2 

kompozitinde daha fazla TiO2 oranı olması nedeniyle TS2 kompozitnde beyaz 
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partiküller Ģeklindeki TiO2 yapıları TS1 kompozitine göre daha yoğun görülmektedir. 

ġekil 6.5. de TM1 kompozitin 100, 1000, 3000 ve 5000 büyütmelerde SEM resimleri 

gösterilmiĢtir. ġekil 6.6. da ise TM2 kompozitinin 100, 1000, 3000 ve 5000 

büyütmedeki SEM resimleri gösterilmiĢtir. Bu resimler incelendiğinde TiO2 

partikülleri açıkça partiküller Ģeklinde görülmemektedir. Bunun nedeni olarak TiO2 

partiküllerinin MMT tabakaları üzerine kaplanmıĢ olduğu düĢünülmektedir. 

 

  
 

  
 
 

ġekil 5.1: Montmorilonit ve SiO2 3000 ve 5000 büyütme SEM görüntüleri a)Montmorilonit, b)SiO2 

 

(a) (b

) 
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ġekil 5.2. TiO2 partiküllerinin 100 ve 300 büyütmedeki SEM görüntüleri 

 

   
 

  
 

ġekil 5.3. TS1 kompozitin 100, 1000, 3000 ve 5000 büyütmedeki SEM görüntüleri 
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ġekil 5.4. TS2 kompozitinin 100, 1000, 3000 ve 5000 büyütmedeki SEM görüntüleri 

 

  
 

  
 

ġekil 5.5. TM1 kompozitinin 100, 1000, 3000 ve 5000 SEM görüntüleri  
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ġekil 5.6. TM2 kompozitinin 100,1000,3000 ve 5000 büyütme SEM görüntüleri 

 

5.3. Kompozitlerin EDAX Analizi  

 

ġekil 5.7 de TS1 kompozitinin 2500 büyütmedeki SEM resmi üzerinden TiO2 

partikülleri olduğu düĢünülen beyaz partiküllerin olduğu bölgeden EDAX analizi 

alınmıĢ ve yoğun titanyum ve silisyum oranı görülmüĢtür. Bu analiz sonucuna 

dayanarak da TiO2 partiküllerinin parçacıklar halinde SiO2 tabakaları üzerine 

yerleĢtiği yorumu yapılmıĢtır. EDAX analizinde düĢük miktarda görülen Cl
-
 

iyonlarının nedeni kullanmıĢ olduğumuz prekörsürden kaynaklandığı düĢünülmüĢtür. 

ġekil 5.8 de TS2 kompozitinin 650x büyütmedeki SEM görüntüsü üzerinden TiO2 

partikülleri olarak düĢünülen peyaz partiküllerden EDAX analizi alınmıĢtır. Bu 

analiz sonucunda çok yüksek oranda titanyum piki elde edilmiĢtir. Buda bize TiO2 

partiküllerinin yoğun bir Ģekilde SiO2 tabakaları üzerine yerleĢtiğini göstermektedir. 

EDAX analizinde görülen Cl piki ise prekörsürden kaynaklanmaktadır. ġekil 5.9 da 

TM1 kompozitinin 3000x büyütmedeki SEM resmi üzerinden 2 ve 3x olarak 

isimlendirilmiĢ, iki farklı noktadan alınan EDAX analizi gösterilmiĢtir. Bu her iki 

noktadan alınmıĢ EDAX analizinde de titanyum ve montmorilonit bileĢiminde 
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görülen magnezyum, alüminyum, demir ve silisyum pikleri görülmektedir. Bu 

nedenle TiO2 partiküllerinin MMT tabakaları üzerine kaplandığı yorumu yapılmıĢtır.  

x3 noktasında 2 noktasına göre titanyum pikinin daha yoğun olduğu görülmüĢtür, bu 

da bize x3 noktasında 2 noktasına göre daha yoğun bir TiO2 kaplamasının olduğunu 

göstermektedir. ġekil 5.10 da TM2 kompozitinin 3000 büyütmedeki SEM görüntüsü 

üzerinden x2 ve 3 noktaları olarak belirtilmiĢ iki nokta üzerinden EDAX analizi 

alınmıĢtır. Bu analiz sonuçları incelendiğinde de yine TiO2 partiküllerinin MMT 

tabakaları üzerine kaplandığı görülmektedir. ancak x2 noktasında 3 noktasına göre 

daha yüksek bir titanyum piki görülmektedir. Bu da bize x2 noktasında 3 noktasına 

göre daha yüksek bir TiO2 kaplamasının gerçekleĢtiğini göstermektedir. 

 

  
 

 

 
 

 

 

 

ġekil 5.7. TS1 kompozitinin EDAX analizi 

 

 x2 O  Al  Si  Cl  Ti  

Ağ%  50,19  -  20,06  0,82  28,93  
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ġekil 5.8. TS2 kompozitinin EDAX analizi 

 

 
 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 5.9. TM1 kompozitinin EDAX analizi 

 

  x2 O  Al  Si  Cl  Ti  

%Ağ 43,3  -  7,65  1,79  47,26  

 2 O  Mg  Al  Si  Ti  Fe  

%Ağ  43,47  1,68  11,22  29,21  9,54  4,89  

 x3  O  Mg  Al  Si  Ti  Fe  

%Ağ 40,58  2,26  9,58  30,44  10,34  6,8  
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ġekil 5.10. TM2 kompozitinin EDAX analizi 

 

5.4. X-IĢınları Difraksiyon  (XRD) Analizi  

 

600
o
C de kalsine edilmiĢ TiO2 partiküllerinin, TS1, TS2, TM1, TM2 kompozitleri ile 

bu kompozitlrin 400
o
C ve 600

o
C sıcaklıklarda kalsine edilmiĢ yapılarının XRD 

analizleri alınarak faz yapıları incelenmiĢtir. ġekil 5.11’de 600
o
C’de kasine edilmiĢ 

TiO2 partiküllerinin XRD analizi gösterilmiĢtir. XRD analiz sonucu incelendiğinde 

yapıda yoğun bir anataz fazının olduğu sadece çok düĢük Ģiddette rutil fazın oluĢtuğu 

görülmüĢtür. ġekil 5.12’de TS1 kompoziti ile 400
o
C ve 600

o
C sıcaklıklarda kalsine 

edilmiĢ TS1 kompozitin XRD analizi gösterilmiĢtir. Bu analiz sonucu incelendiğinde 

yapıda kuartz fazı ile birlikte rutil ve anataz fazları görülmektedir. TS1 kompozitinin 

kalsinasyon öncesi XRD analizinde yapıda sadece TiO2’in anataz kristal yapısı 

varken, kalsinasyon yapıldıktan sonra rutil fazlarının oluĢtuğu ve 400
o
C ve 600

o
C 

 x2  O  Mg  Al  Si  Ti  Fe  

%Ağ  41,77  2,33  9,96  30,92  10,09  4,93  

 3  O  Mg  Al  Si  K  Ti  Fe  

Ağ%  25,85  2,16  8,82  31,45  7,78  4,83  19,12  
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sıcaklıklarda kalsine edilmiĢ TS1 kompozitimizde TiO2’nin rutil faz yapısının yapıya 

hakim olduğu görülmüĢtür. ġekil 5.13’ de TS2 kompozitimiz ile 400
o
C ve 600

o
C 

sıcaklıklarda kalsine edilmiĢ TS2 kompozitimizin XRD analizi gösterilmiĢtir. Burada 

da kalsinasyon öncesi TiO2’nin anataz fazı yapıda hakimken, kompozitin 

kalsinasyon iĢlemi sonrası rutil fazın yapıda hakim rol oynadığı görülmektedir. Ģekil 

5.14’ de TM1 kompoziti ile 400
o
C ve 600

o
C sıcaklıklarda kalsine edilmiĢ TM1 

kompozitinin XRD analizi gösterilmiĢtir. Yapıda bulunan montmorilonit, anataz ve 

rutil fazlarında sıcaklık değiĢimi ile birlikte belirgin bir değiĢiklik görülmemiĢtir. 

ġekil 5.15’ de TM2 kompoziti ile 400
o
C ve 600

o
C sıcaklıklarda kalsine edilmiĢ TM2 

kompozitin XRD analizi gösterilmiĢtir. Yapıda etkin olan montmorilonit, anataz ve 

rutil fazlarda kalsinasyon sıcaklığının değiĢmesiyle belirgin bir değiĢiklik 

görülmemiĢtir. Bu analiz sonuçlarında sıcaklık artıĢı ile birlikte anataz fazının yapıda 

büyümesi hedeflenirken, rutil fazları oluĢmaya baĢlamıĢtır. Bildiğimiz gibi anataz 

rutil faz geçiĢleri emprütelerden oldukça etkilenmektedir, bu nedenle prekörsürden 

dolayı yapı içerisine ilave olan Cl
-
 iyonlarının bu faz değiĢimini etkilediği ve rutil 

fazların büyümesine sebep olduğu düĢünülmüĢtür.      

 

ġekil 5.11.600
o
C de kalsine edilmiĢ TiO2’in XRD analizi  
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ġekil 5.12. TS1 kompoziti ile TS1 kompozitinin 400

o
C ve 600

o
C de kalsine edilmiĢ XRD analizi 

 

 

 

 
ġekil 5.13. TS2 kompoziti ile TS2 kompozitin  400

o
C ve 600

o
C de kalsine edilmiĢ XRD analizi 
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ġekil 5.14. TM1 kompoziti ile TM1 kompozitin 400

o
C ve 600

o
C de kalsine edilmiĢ XRD analizi 

 

 

 

 

 
ġekil 5.15. TM2 kompoziti ile TM2 kompozitin 400

o
C ve 600

o
C de kalsine edilmiĢ XRD analizi  
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5.5. AO7’nin Foto Katalitik Bozunması  

 

TiO2 partiküllerinin ve TS1, TS2, TM1, TM2 kompozitlerinin AO7’e (turuncu asit) 

karĢı göstermiĢ oldukları foto aktivite değerleri incelenmiĢtir. ġekil 5.16’da 200
o
C, 

300
o
C, 400

o
C ve 600

o
C sıcaklıkta kalsine edilmiĢ TiO2 partiküllerinin AO7’e karĢı 

göstermiĢ olduğu foto aktivite değerleri gösterilmiĢtir. Bu değerler incelendiğinde 

kalsinasyon sıcaklığının artması ile AO7’de meydana gelen bozunma arttığı ve foto 

aktivite değerinin yükseldiği görülmektedir. 200
o
C’ de kalsine edilmiĢ TiO2 

partiküllerinin göstermiĢ oldukları foto aktivite değeri %7’ ler civarında iken 600
o
C’ 

deki kalsinasyondan sonra TiO2 partiküllerinin göstermiĢ olduğu foto aktivite değeri 

%33’lere çıkmıĢtır. Bunun sebebi sıcaklık artıĢı ile birlikte TiO2 yapısında ki amorf 

fazların anataz fazına dönüĢmesi ve 600
o
C’de yoğun bir Ģekilde anataz fazının 

olıĢması ile birlikte yüsek bir foto aktivite değerinin bu nedenle elde edildiği 

düĢünülmektedir. ġekil 5.17’ de TS1 ve TS2 kompozitleri ile 400
o
C ve 600

o
C de 

kalsine edilmiĢ bu kompozitlerin foto aktivite değerleri gösterilmiĢtir. Bu değerler 

incelendğinde TS1 kompoziti için kalsinasyon öncesi yapıda TiO2’nin sadece anataz 

faz yapısı mevcut iken kalsinasyon sıcaklığının artıĢıyla rutil faz büyümesi ile 

birlikte büyüyen düĢük Ģiddetteki anataz fazı, kalsinasyon öncesi %6 olan foto 

aktivite değerini 600
o
C deki kalsinasyondan sonra %7 ye yükselttiği 

düĢünülmektedir. TS2 kompoziti için ise kalsinasyon öncesi yapıya hakim olan 

TiO2’nin anataz fazı, kalsinasyon sıcaklığının artıĢıyla hakim faz rutile dönüĢmüĢ ve 

foto aktivite değeri kalsinasyon sıcaklığının artması ile düĢmüĢtür. TS2 kompozitinin 

kalsinasyon öncesi foto aktivite değeri %47’ ler de iken, bu değer 600
o
C’ de ki 

kalsinasyon sonrası %8 lere düĢmüĢtür. ġekil 5.18’ de TM1 ve TM2 kompozitleri ile 

400
o
C ve 600

o
C de kalsine edilmiĢ bu kompozitlerin foto aktivite değerleri 

gösterilmiĢtir. Bu değerler incelendiğinde TM1 kompoziti için kalsinasyon öncesi 

foto aktivite değeri %2 ler civarındaki iken, bu kompozitin 600
o
C’ de ki 

kalsinasyonundan sonra foto aktivite değerinin %4 lere yükseldiği görülmektedir. 

TM2 kompozitinde ise kalsinasyon öncesi foto aktivite değeri %3 lerde iken bu değer 

600
o
C de ki kalsinasyon iĢleminden sonra %2 lere düĢmüĢtür.  
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ġekil 5.16. TiO2 partiküllerinin 200
o
C, 300

o
C, 400

o
C ve 600

o
C sıcaklırdaki kalsinasyonlarından 

sonraki foto aktivite değerleri 

 

 

 

 
 

ġekil 5. 17. TS1 ve TS2 kompozleri ile 400
o
C ve 600

o
C de kalsine edilmiĢ bu kompozitlerin foto 

aktivite değerleri 

 

 

 

  
 

ġekil 5.18. TM1 ve TM2 kompozitleri ile 400
o
C ve 600

o
C de kalsine edilmiĢ bu kompozitlerin foto 

aktivite değerleri 
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BÖLÜM 6. GENEL SONUÇLAR VE ÖNERĠLER 

 

 

6.1.Sonuçlar  

 

Bu çalıĢmada hidroliz yöntemi ile TiO2 partikülleri, TiO2-MMT (TM1,TM2) ve 

TiO2-SiO2 (TS1,TS2) kompozitleri üretilmeye çalıĢılmıĢtır. Hidroliz yöntemi için 

TiCl4 prekörsürü kullanılmıĢtır. Üretilen TiO2 partikülleri ve kompozitlerin x-ıĢınları 

flüoresans (XRF), taramalı elektron mikroskobu (SEM), x-ıĢınları difraksiyonu 

(XRD) ile incelenmiĢ ve AO7’ nin (turuncu asit) foto katalitik bozunması ile foto 

aktivite değerleri hesaplanmıĢtır. Bunlar sonucunda aĢağıdaki sonuçlar elde 

edilmiĢtir. 

 

1. TiCl4’ün hidrolizi ile ağırlıkça %97,8 saflıkta TiO2 partikülleri elde edilmiĢtir. 

 

2. TS1 kompozitinde ağırlıkça %20,32 ve TS2 kompozitinde ağırlıkça %37,3 TiO2 

içeren kompozitlerimiz elde edilmiĢtir. 

 

3. TM1 kompozitinde ağırlıkça %13 ve TM2 kompozitinde ağırlıkça %10,9 TiO2 

içeren kompozitlerimiz elde edilmiĢtir. 

 

4. TiO2 süspansiyonu ile üretilen TiO2-SiO2 kompozitinin, TiCl4 prekörsürü ile 

üretilen kompozite göre daha az TiO2 ilavesi gerçekleĢmiĢ bu durum TiO2-MMT 

kompoziti için tam tersi olarak elde edilmiĢtir.  

 

5. TS1 ve TS2 kompozitlerinde SiO2 tabakaları üzerine yuvarlak parçacıklar 

Ģeklinde yerleĢen TiO2 partikülleri, TM1 ve TM2 kompozitlerinde MMT tabakaları 

üzerine kaplanmıĢtır. 
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6. Kalsinasyon sıcaklığının artmasıyla kompozitlerimizde rutil faz yoğunluğu 

artmaya baĢlamıĢtır. 

 

7. AO7’ye karĢı TS2 kompozitinin gösterdiği foto aktivite değeri %47 ile, %97 

saflıkta ürettiğimiz TiO2’nin göstermiĢ olduğu foto aktivite değerini geçmiĢtir.    

 

6.2.Öneriler  

 

1.Hidroliz yöntemi ile üretim için kullanılan TiCl4 prekörsürü yerine titanyum sülfat, 

tetra izoprobil titanat gibi farklı prekörsürler kullanılabilir. 

 

2.Farklı sıcaklıklarda kalsinasyon iĢlemi denenerek yoğun anataz fazı elde edilip foto 

aktivite değerleri arttırılabilir. 

 

3.AO7 dıĢında mavi metilen, formaldehit, fenol v.b gibi farklı organik yapılar ile foto 

aktivite değerleri hesaplanabilir. 

 

4.Kompozitler farklı sürelerde UV lamba altında bekletilip, sürenin foto katalitik 

üzerine etkisi belirlenebilir. 

 

5.Kaolinit, Vermikülit gibi diğer killer içerisine TiO2 ilavesi yapılıp sonuçlar 

karĢılaĢtırılabilir.    
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