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SYNTHESIS OF MARTENCITIC PHASE TRANSITIONS AND THERMAL 

PROPERTIES OF DENSITY FUNCTIONAL THEORY OF IRON BASED 

DIFFERENT ALLOY NANO STRUCTURES 

DUR 

Erciyes University, Graduate school of Natural and Applied Sciences 

PhD Thesis, December 2019 

Supervisor:  

ABSTRACT 

In this study; First, iron - based structures (Fe3O4 and similar) were combined with 

different structures - their application areas were expanded, the synthesis of alloy 

nanostructures by hydrothermal method and other chemical methods were investigated 

and their magnetic properties were examined and these systems were visualized on 

computer. The program used was Gaussian 09W package. Theoretically, we are 

synthesize theoretically bonded angles, bond lengths, dihedral angles, thermodynamic 

and electronic properties, Mulliken atomic charges, HOMO-LUMO, using basic sets of 

DFT / 6-31G (d, p) and HF / 6-31G (d, p). energies calculated. 

The second stage of our study was continued experimentally. Surface modification was 

added to the iron-based nanostructures, t was added and the coating structure 

(Tartaric acid) was used to reduce the size of the synthesized samples, to prevent the 

aggregation of nanoparticles and to ensure the stabilization of the electrostatic forces on 

the particle. According to XRD results obtained from prepared samples, weave 

parameters and peak dimensions of the structures were displayed. According to 

magnetic measurements, as the temperature increases, particle sizes increased and also 

rised saturation magnetization (Ms)  increased from 72.2 emu / g to 96.6 emu / g. Then, 

the reaction times were changed at different temperatures and applied on hydrothermal 

synthesis nanoparticles. Increased reaction time was observed in nanoparticle sizes and 

hence saturation magnetization values increased. The reaction time was found to be 

more effective in the growth of nanoparticles at high temperatures. Reduction in particle 

size was observed in the coating of the structures with organic based t. Our 

particle sizes were found between 9-15 nm. This shows that there are significant 

differences in particle size imaging with FESEM using t. 

Keywords: Ironoxide, Nanoparticle, Gaussian, Tartaric acid, t 
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Ger  

EGerilme  (r  ro)
2 
                                                                                             (3.1) 

ifade edilir. Burada; k: kuvvet sabiti, ro esas 

  

 

E  =  k0  0)
2
                                        (3.2) 

e  0 0

de eri, : esas . 

Burulma etkilesimleri,  

 EBurulma  =                                             (3.3) 

eklinde verilmektedir. : kuvvet sabitini, n: periyodikli i, , denge 

 ifade eder. 

Van der Walls etkile imleri, 

 Evdw =   -                                                                                                  (3.4) 

eklinde verilmektedir. Burada; Aij: itici terim, Bij erim ve rij: i. ve j. Atomlar 

 

Elektrostatik etkile me, 

EElek.=                                             (3.5) 

eklinde verilmektedir. Burada; : dielektrik sabit, Q1 ve Q2 

ve r: atom  
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Genelde saf etkile

etkile - -

etkile imler diyebiliriz. 

 sistemin potansiyel enerjileri  

Etop= Eger+Ebur+E +E van d. Waals+ Eelk.                              (3.6) 

3.2.  

Kuantum mekaniksel o

 

                                                                                                 (3.7) 

S  belirli 

 

-

 

3.2.1. Ab-  

Ab-
8
 m/s) ya da 

Planck sabiti (h = 6.626x10
-34

 J.s) gibi kesin matematiksel ifadelerle hesaplama yapar. 

mo de

 kuantum 



20 

 

 

3.2.2.  

-

hesaplan ler mekanikte klasik 

fizik ve deneysel 

 

ve elektro

edilir. 

S

Genellikle deneysel   

miktarda hesaplama yapabilirler. 

3.3. Kuantum Mekaniksel Enerj fadeleri ve Yo unluk Fonksiyon Teorisi 

 

-Oppenhe

K  elektronik enerjisi, 

Ee=E
T
+E

V
 + E

J
 + E

XC
                                                                               (3.8) 

d  
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E
T
 

J
 elektron-elektron itme 

E
V 

- veya 

XC
=E

X
+E

C
 

-tokus enerjisi (E
X
) ve korelasyon enerjisi (E

C

durum elektron-elektron etkilesmelerinin hemen h

-t

 spinli elektronlar 

 

Ee= -129,4, E
T
=129, E

V
= -312, E

J
=66, E

C
=-0,4, E

X
= -12 atomik birim Ha

Hartree H=27,192 eV dur) [45].  

Hartree-

maz. 

3.3.1.  

-

-

 

- a ek bir 

-

 

Hartree- u ekildedir: 

EHF=V+ -                                                (3.9) 
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dir. (r): Herhangi bir noktadaki elektronun . 1/2 

e dir. -1/2 e on) 

im enerjisidir. 

Kohn-S

hesaplama -

korelasyon enerjileri, ikincisi Hartree-  

EKs=V+1/2 + E
X

 [ ] + E
C
 [ ]                                                                 (3.10) 

E
X
 [

C
 [  

Kohn-S  -Fock teorisi, -1/2 ve E
C

 

X
 [

olas  

E
X
[ (r), (3.11) 

-

Fock (HF) modelinde enerjinin en b -

verebilir ama  bu modelde korelasyon enerjileri ihmal edilebilir. DFT modelleri ise, 

-51]. Standardize edilebilen  

ifadeleri,  elektron yo unlu unun =n/V ile verildi i sistemde n, V oldu u 

 Burada  
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3.3.2.  

 yeni bir enerji ifadesi elde edilebilir. Becke, 

XC 

 

 
XC

 
karma = cHF  E  HF +cdft EDFT                                (3.12) 

Burada CHF ve Cdft

en 

elektronik enerji B3LY  

B3LYP  
T

 
V

 
J

                                                                         (3.13)    
 

 

-

yay , 52-56]. 

ess (sertlik) ve softness 

hesaplamalar amidler, amino asitler ve hidroksi karboksilli asitler, piridin-pirazol 

basit seti tercih 
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3.3.3. HOMO ve LUMO 

haliyle, Lowest Unoccupied 

Molecular Orbitali ve Highest Occupied Molecular Orbitali eklindedir. 

u 

ikle  

Bu orbitallerin de her 

rjili orbitale HOMO, bo

denmektedir

elektron ilk olarak LUMO enerjili 

elektronlar yani tepkimelerde i   

verme ve alma olarak 

arak kopacak olan elektronlar HOMO daki 

a enerjisi =  

HOMO ve elektron ilgisi = 

li bilgiler elde 

edilmektedir.  
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3.3.4. Mu  

ndili

 

elektronegativ

 

3.4.   

 , 

 

belirler. 

 

nun 

ba

 

ndaki 

 4]. 

 

E E E h            (3.14) 

E:   

E eviyedeki titresim seviyesinin enerjisi 

E  
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e olarak spektrum  

 

Tablo 3.1. Elektromanyetik spektrum b [40] 

 Dalga Boyu Spektroskop  

 

 

10m-1m NMR ve NQR 

Mikrodalga ESR  1cm-100 m  

 

Infrared  100 -1 m 
titre im 

 1 m-10nm ler 

X-  10nm-100pm ler 

-  100pm- ler 

 

 

Radyo   Buradaki Enerji de i imleri ekirdekte ya da elektron 

i  

(ES  

 enerjileri 

m

 

 titre im enerji ler bu 

nfrared so

 

-  
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X-  X-

-

veya mol i mesini sa lar. 

X-  

-  

lerin ince  

 haline 

  

E , E , E , E  ve EElektronik n toplam 

toplam enerjinin 

 

Bir 

X- X-

- 30 cm
-1

 )  ve pratikte 4000-10 cm
-1

 

-2 cm
-1
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4.1. X-  

 X- , elektromanyetik spektrumun X-  

 

 

 

. X-  

 

Karakteristik X-

-

ektron demeti metal hedefi  bombalar. 2. Floresan X-

X-

- -

("Bremsstrahlung") ve ultraviyole 

gibi,   
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Enerji seviyeleri ara -

nda  iden 

 X-  

 

 

. X- [40] 

 

4.2. X-      

1.   X-  

2. X -  

3. X- siyon  

4.2.1. X-  

 X- bsorpsiyon 

kabukta y
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-

X-

n 

X-

. 

-

durumd

maksimumdur, 

dalgaboyund

 

 

 

. X-  

 

4.2.1.1. X-  

X-  

 Sinkrotron kaynaklar  
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 X-I  

 Radyo izotoplar 

4.2.1.2. X-  

Sabit Anotlu X-  

klindedir.  Hareketli Anotlu X-

X- hedef olan 

K

 elektronlar 

-

 enerji 

-

e

 

4.2.1.3. X-  

X-  

  

4.2.2. X-  

Maddenin X- X-

bilir.  "Emisyon ("X-  

 

X-
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4.2.2.1.  

 

  

 

 

 

4.2.2.2. S veya WDS)  

Kaynak da X-

 

 

. X-  dede [40] 

 

 

 B

Teknolojik tek- X-
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X-

li 

  

4.2.2.3. -  

 

 

 

 orbitallerdeki elektronlar bir miktar enerji kaybederek bu enerjiyi X-

X-  

boyudur. 

nin, 

dalga bo  

X-

 

 da yer alan Bruker Axs D8 Advance 

 



34 

 

4.2.2.4.  

 ar bir 

 

iki grupta incelenebilir:  

 -14000 

 

kir.  

  filtrelerinden daha ucuzdur. 

-750 nm. 

abs

Etkin 

-

maksimum olan cam filtreler 

 

4.2.3. X- Spektroskopisi 

X-

-
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4.3. nfrared Spektroskopisi 

d 

   

 

o

 

 

 

 

. [40] 

 



36 

 

e ai

 ler 

 

 

Tablo 4.1.  

  f(cm
-1

) f(Hz) 

 0,78-2,5 12 800-4000 
3,8x10

14

-1,2x10
14

 

Orta IR 2,5-50 4000-200 
1,2x10

14

-6,0x10
12

 

Uzak IR 50-1000 200-10 
6,0x10

12

-3,0x10
11

 

 

 

d:  

 

 

    

-10 cm
-1

 olan ve mikrodalga 
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4.3.1.  

 

.   

 

  ( , IR veya Infrared

teknolojide yerini 

aittir. 

Herschel'a ithaf edilir. Herschel Royal Socie

 prizma 

 

bir termometre 
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1.  

n infrared dalga 

 

. 

2.  

-  

 

 

 

a

nedeni olarak iyi  300 zgi varken 2 

m ile 5  

 

denilen ayna FT) IR spektroskopisinde 

 

FT-  

depo olarak klasik IR spektroskopisi frekans  iken 

FT-IR spektroskopisi zaman 
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-

 

(NaCl, 

KBr) n  

line getirilerek bir

 

y

 

2 ve CCl4 

gerekir. CS2 1350 cm
-1

 - 400 cm
-1

 4 ise 4000 cm
-1

 ile 1335 cm
-1

 

 

 

IR de g releri uygun malzemeden 

 

4.3.2.   

X-

absorpsiyonu, 
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 momentidir. Bu  

 farka 

 Bu olaya benzer olarak, 

2 ve Cl2 nin 

et bir 

-1
 

 karakterize edilen uzak-

 

4.3.3.   

 

kuant  
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dair bir bilgi edinebiliriz

 

4.3.4. Klasik Kuram 

 

 

sorbsiyonu 

  elektrik dipol momentinin 

 

 

 

 =  +   } +    }               (4.1) 

. 

Qk 
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 =  +                                                                                                (4.2) 

 

 

                              (4.3) 

eklinde ifade edilir.  

4.3.5. Kuantum  

(n) (m) 

 

 

mn
(n) (m) 

                                                                                       (4.4) 

;  

 (n)  
:n. Uy  

 : 
f 

  

 FT-IR i Perkin Elmer 400 FT-IR Spectrometer Spotlight 

400 Imaging System k  

4.4. Raman Spektroskopisi 

incelenir. Raman spektroskopisi, infrared s

kez onu tamamlar. Raman spektroskopisi hem inorganik hem de organik sistemlerin 
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yap  

dipol momen

i 

nfrared spektroskopisi Tablo 

4.2.deta  

 

Tablo 4.2. Raman spektroskopisi ve infrared spektroskopisi 

 

parametreler 

IR Raman 

 

-  

 

Absorpsiyon  

 

 

 

 

 

 Mutlak  

 

Dipol mome  

 

 

 Rutin analizlerde ve gaz 

analizlerinde kristallerin ve polimerlerin 

incelenmesinde 

 

 

spektrumuna benzer. 
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Su  

-IR veya GB 

da 

, 

Raman 

nda 
4
 - 10

5
 kez daha 

  

Lazer R  

si inorganik, organik ve biyolojik sistemlerin hem 

 

4.4.1. Klasik Kuram 

 

E=Eosin(2  t)                                                                                  (4.5) 

ol

 sonucunda bir elektriksel 

 moment, 

 
 E                                                                                                                       (4.6) 
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E : elektrik alan  

bilitesin, yani 

 

 elektriksel dipol momenti, elektroma  

) bir elektromanyetik 

dalga ya

erek, 

 

 +  ) }                                                                                              (4.7) 

ifade edilebilir.  Burada; 

 ifade eder. 

k: ti  

  ile 

 

 = E =  +  }E                                                                    (4.8) 

 

 

 = (    + (   +  (    + 

         {[(    +  (    + (    ]  }                                      (4.9) 

0  0 bir 
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)                                                                                              (4.10)                                

(m) 
ve 

(n)  
dipol 

 

(m) (n)
 

(m) (n)
 

                                                                                                                 
(4.11) 

 taraftaki  ilk  integral   terimi;  

 n   m  

4.4.2. Kuantum  

Kuantum kuram 0 0 enerjili 

k olmayan 

 0 enerjili 

-

 kalarak yine 0 

0 

h( 0- tit) enerjili fotonlar 

0 

 

 0+ tit

0+ tit  
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50 cm  spektral 

 

. 

4.5. (SEM) 

  

 tir.  
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-

de

  

filament katodu kul  Lantan hexaboride 

(LaB 6    

1975 

 -

 

(15-  

 
 

 

.   

 

 

n mikroskobu 

an 
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sisteminde ise manyetik bob

 

 

 

 

.  

 

 

4.6.   

 

karakterizasyonunu hedefleyen  F

 

4.6.1. Elektron Optik Sistemi 

kolonudur. 
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4.10). X-

tespit edilerek bulunur ip 

benzersiz bir karakteristik X-  

 EDS, enerjilerini temel alarak X-

 WDS -  EDS sisteminde, 

i ve bir 

. 

-  

  Nadir toprak 

-

 

 

-

 . 
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0. WDS ve EDS 

 

 

 
 

 FESEM 
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Nano

 

 

 

im 

. 

 

-9
 

-

0.15 n

 

 n

 

 

1-
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M

ve bunlardan 

 

Hidrotermal, Sol-jel, k

 

H

 

Sol- a inorganik matrislerin 

 

-

-
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mi

n sonucudur. 

 

incelemeleri, 

 

-

-

nyetik 

ti 

 

5.1.   

Kristaller ve bu kristallerdeki elektronlar X-

k
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birimler  [64].  

rombohedral (trigonal) ve he  

5.1.1.  

Atomlar, en basit ifadeyle malzemeleri ol

 

 

2, CH4

-    Van 

an bu dipolden ise Van der Waals 

 

Van der Waals kuvvetleridir [64-67]. 

 

  ki 

 daha fazla elektron bulundururlar. Bu elektronlar 

kuvvetleri sayesinde metal atomlar 
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ur. Pol da, 

yoktur 

 

ine 

 

5.1.2.  

mektedir. Nanoteknoloji atom 

iklerin ve sistemlerin 

tir.   

N

 

boy zellikleri de boyu

  

 

 

 

s 

 

Nanopartik

tem terilebilir.  

 pili p ile kaplama i  
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k 

 ano tanecikler hava ile temas 

 

 

 

. Nano  

 

5.2. Demir Oksit  

xO (vustit), Fe3O4 -Fe2O3 - Fe2O3 

 

Manyetit, siyah ferrimanyetik mineraldir ve Fe
2+

 ve Fe
3+

 

bulundurur. K

bulunur [49-50].  

-k

 

nen en eski demir oksit mineralidir. Rengi, 

-Al2O3  
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Demir o 2
-
 veya OH

- 

tir ( Fe
3+

 ve Fe
2+

 nin 

. 

kolay nyon dizilimleridir. Bu anyon 

 ABAB ve 

 

ortalama mesafe 0.23-

 

Manyetit (Fe3O4 -Fe2O3

anyetik etkilerini 

- Fe2O3 ) 

sadece Fe
3+

 
3+

  

2O3),  1:2 molar 

2+
   ve Fe

3+   3+
   

2+
 

3+
 

2+
 

3+
 

3+
[Fe

3+
 Fe

2+
 [73]. Demir oksitlerin 

ekil 5.2de verilmistir [74]. 
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 Manyetit, magnetit [17] 

 

 

. d tir.  

 

 

. [16] 

 

 

5.2.1. Manyetizma  

 addelerin manyetik 

hareketi ile spin hareketinin bir
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esittir. Diamagnetizma, ferrimagnetizma, ferromagnetizma, antiferromagnetizma, 

 

5.2.1.1. Diamanyetizma 

Di .

malzemelerdir.  Diamany

 

e

neden olur.  

I birim sisteminde -10
-5

, 10
-6

 

mertebesinde) [60]. 

 

  

Diam                                                           Diamanyetik bir malzemenin M-H grafigi 

. Diamanyetik malzeme 

 

5.2.2. Paramanyetizma: 

manyetik dipol momente sahiptirler. 
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Termik hareketler  

paramanyetik maddeler denir. 

Paramanyetik maddelerde net manyetik momen

 

 -

 

 

B = (=9,27*10
-24

 Am
2
).                                                 (5.1) 

 

 

.  

im [72]. 

 

5.2.3. Ferromanyetizma: 

 

gelecektir. Paramanyetik malzemelerin aksine ferromanyetik malzemelerin atomik 
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nedeniyle kuantum mek

 

  

 

 

. Ferromagnetik malzeme[107] 

 

 

 

1-  

2-  

0

 doyum manyetizasyonudur. 

Doyum manyetizasyonu, bir manyetik alanda (Hsat) elde edilebilecek maksimum 

. 

ler ile 
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5.2.3.1.  

ermal 

a  onu Curie 

-

 

 

. [107] 

 

bir 

 

5.2.3.2. Histeris  

manyeti sterisis 

sis 
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. Histe [107] 

 

isteri

0 rda 

. B (50-

steri

Histerisis 

parame

 

5.2.4. Ferrimanyetizma 

ferrimanyetizm r. Bir ferromanyetik oksitin manyetik spinlerinin basit bir temsili 

ekil 5.9.  

9].  

Histerisis 

 

Manyetik Aalan  
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. Ferrimanyetik malzeme[107] 

 

 

r. Neel ferrimanyetizmi 

. 

3O4

+2
 

gelir: 

+2
  

+2
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5.2.5. Antiferromanyetizma 

 

N

N -

 

5.2.6.  

 ekil. 

5.10.  

 

 

 

 

 

 - - domain 
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udur. Manyetik anizotropi enerjisi :  

E = Keff        (5.2)  

aras

ekil 

5.11.  

 

 

. S  

 

5.3.   

5.3.1. Manyetik Demir Oksit Nanop  Sentezi 

Demir oksit nano  
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 birlikte 

uzakla   

sahiptirler.  

poli  

5.3.1.1. Ortak  

 3O4 (magnetit) veya - Fe2O3 

-

(Fe3O4

-Fe2O3 -90].  

Fe3O4 + 2H
+
 -Fe2O3 + Fe

+2
 + H2O   

belirler. Fe3O4 

2O3

 

-12 olarak 

ifade edilmistir.  

Fe
2+

 + 2Fe
3+

 + 8OH
-
  2 + 2Fe(OH)3 3O4 2O 

5.3.1.2. Termal Bozulma 
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kullanarak 100 
o

 

 

5.3.1.3. Poli  

 

indirgenmesini gerektirir.  [92] 

   . Etilen 

asit (H 2 SO 4)  

 

 

yoluy  Daha sonra, poli

 [93] . Bu, 

ar parametrelere 

. rdeklenmesini hem de 
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5.3.1.4. Hidrotermal Sentez 

e edilmektedir [96-

iminde 

i  belirli bir miktar 

 

korelasyon o

  

 olarak  eklenebilir.  Sodyum hidroksit ise 

 

3O4 nanopa

sentezlemislerdir. 140 
o

 

3O4 

-vinil-2-

 

Daou ve ark., ferrous (Fe
2+

) ve ferrik (Fe
3+

3)4OH ile 70 

o
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250 
o

temas edince 12 nm 

 

da Huang ve ark., NaOH ve monodispers Si02 / Fe304 

[100].  

 [101]. Fe
+2

 

4N2.H2

+2
 nin oksidasyonunu 

2H4, Fe
+2 +3

Fe3O4 n

  ve malzeme 

 

Colazzo ve ark. 2 

-104].  
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12. [35] 

 

5.3.2.  

na

 

genel  

5.3.3.  

ile 

 Bunlar 

 

Dextran) veya sentetik (Poly etilen glikol (PEG), Poly vinyl alkol (PVA), Poly laktid 
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asid (PLA), Alginate) Tartarik asit (TA) ya da  polimerlerle kaplanabilirler. Bu sayede 

 

5.3.4.  

Y

 

Shaoo ve ark., magnetit na

belirterek bunun sonucunda 6-

fosfanat ve dihekzade

 

Xia ve ark., sulu ortamda polietilen glikol, nonfenil eter (NP5) ve siklodekstrin 

 

Tartarik asit (TA), (3-aminopropil) trimetoksisilan (APs), (3-aminopropil) 

trimetoksisilan (APs), hekzadesiltrimetilamonyumbromid (CTAB) vb. 

kolayca kontrol edilebilir. 
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4H6O6

  

 

 

 

 

 Tartarik asidin a  

 

Tar

ka . 

5.3.5.  

 oksitlenmemesi ve bozunmama

daki 
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 [34] 
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6.   

BULGULAR 

6.1. Tespitler 

,  elde edilen demir oksit 

 

bilgisayar orta  

demir  . 

HOMO-LU ta elde edilen 

. 

En uygun demir oksit . Gaussian 03 B3LYP / 6-31 (d, 

p) he

.

, n 

nispi enerjisi hesaplan .  
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.  

 

Hesaplanan konformasyonun enerjileri de  ortalama enerjisi, Gibbs Serbest enerjisi ve 

- .  

 

Tablo 6.1. formasyonun ener   

Konformasyon Enerji (kJ) Gibbs Serbest 

Enerjisi (kJ/mol) 

ZFC (emu/g) 

 4091.83321 4091.874778 4091.840865 

 

Olu   

. 

HF / 6- 3O4

.2. ve Tablo 6.3.  
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Tablo 6.2.  

Numara B   (A
0
) 

R1 Fe1-Fe2                   4.14905 

R2 Fe1-Fe3                   4.41654 

R3 Fe1-O1                   3.33544 

R4 Fe1-O2                   3.33544 

R5 Fe1-O3                   3.14571 

R6 Fe2-Fe3                   4.4121 

R7 Fe2-O1                   3.33504 

R8 Fe2-O2                   3.33508 

R9 Fe2-O4                   3.14503 

R10 Fe3-O3                   3.49001 

R11 Fe3-O4 3.48987 

 

 

B3LYP / 6- o 6. 2 de 

3.3353, 3.1471 ve 

3.8751 A
0
 [21- da  

,  

  

-46.8059, -0.0079 ile 

Ancak   
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Tablo 6.3.  

Numara B   

A1 FE2-Fe1-O3 

A2 Fe3-Fe1-O1 

A3 Fe3-Fe1-O2 

 

A4 O1-Fe1-O2 

A5 O1-Fe1-O3 

A6 O2-Fe1-O3 

 

A7 Fe1-Fe2-O4 113.7687 

A8 Fe3-Fe2-O1 

 

87.7895 

A9 Fe3-Fe2-O2 

 

87.7604 

A10 O1-Fe2-O2 

 

93.5683 

A11 O1-Fe2-O4 120.8618 

A12 O2-Fe2-O4 120.8455 

A13 Fe1-Fe3-O4 101.1089 

A14 Fe2-Fe3-O3 

 

101.0797 

A15 O3-Fe3-O3 146.1297 

D1 O3-Fe1-Fe2-O4 -0.0079 

D2 O1-Fe1-Fe3-O4 -46.8059 

D3 O2-Fe1-Fe3-O4 

 

46.8466 

D4 O1-Fe2-Fe3-O3 46.8169 

 

En uzun Fe- -Fe3  4.14912 

 en uzun Fe3-O4 3.48987 -Fe2 

- lerdedir. 

bak im   

 



81 

 

Tablo 6.4.   

Merkez 

 

 Koordinatlar 

X                    Y                    Z 

1 26 -1.11936  -0.59927       -0.00201 

2 26 1.07263             -0.67363 0.00270 

3 26 0.05137              1.42840 -0.0015 

4 26 -0.03077            -1.1472 -1.28590 

5 26 -0.04906             -1.1348         1.29094 

6 26 -1.73062              0.95014        -0.00314 

7 26 1.7954                

 

0.8261 0.0010 

 

 

Tablo 6.4. de verilen atom koordinat 

lmektedir. 

 

Tablo 6.5.  Mul   

 Atom Mul  

1 Fe 1.073331 

2 Fe 1.071951 

3 Fe 1.038357 

4 O -0.768009 

5 O -0.772577 

6 O -0.822345 

7 O -0.820708 

 

 

n atomlar
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Fe304  

. 

 

 

. Demiroksidin HOMO-  

    

HOMO-LUMO p-  

teorisi,  ge  [27]. 

enerjisi elektron aktivasyonu ile ilgilidir. HOMO-LUMO ara

- ekil 6.2. de 

-LUMO enerj   

 

OMO ve LUMO enerji de  

. HOMO 

verilen dolu .  

a  

 

( ) hidrotermal    ve manyetik 
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  ktif madde- -  

, 

i

d

- - 

yeni  . Tartarik asit kullanarak 

hidrotermal 

 

.  

s

 artaric asit ile 

 

6.2.  

2(SO4)3 ve FeSO4.7H2O, PEG, Tartaric asit, ve 

sodyum hidroksit temlerde izlenen 

ekil 6.3.  
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.  

 

6.3. Numunelerin Sentezi ve Karakterizasyonu  

Deneylerimizde ilk olarak, sentezlenecek olan numunelerin stoki

 . Numuneler hidrotermal 

-

ekil 6.4.  

 

 

Fe2(SO4)3 ve FeSO4.7H2  

 

an 
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. . 

 

 Fe2(SO4)ve 2,22 gr FeSO4.7H2O 25 ml 

 malzemede karbon  

reaksiyona girmesi 

nma

  

 

rnekler Sx-y- X; demir 

, y; Hidrot  
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ler Sx-y-0 olarak 

 

 

 

.  

 

tartarik (C4H6O6) asidin 

l ve manyetik 

 

 

 

.  
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6.4. Tartarik Asit ile kterizasyonu 

 

. de numunelerin 

 

X-

D8 ADV

Design-PPMS DynaCool-  

 

 

7.  

 

6.4.1.  

100 -180 
0

-

.  
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Tablo 6.6. 

dXRD, kafes par EM'i Scherer denklemi 

 

 

 T 

( C) 

a 

(nm) 

dXRD 

(nm) 

dSEM 

(nm) 

Reaksiyon 

 

(saat) 

H 

(Oe) 

 

S1-

100-0 

100 8.366 14 

 

12 99 

S1-

150-0 

150 8.366 16 

 

6 99 

S1-

150-1 

150 8.366 13 

 

6 99 

S1-

150-2 

150 8.366 12 

 

6 99 

S1-

180-1 

180 8.366 67,3 
 

1 99 

S1-

180-2 

180 8.366 67,3 

 

1 99 

 

 

dildi 2+ 

ve Fe
3+

 reaksiyon 

3O4 

 

6.4.1.1.  

-

 

6.4.1.2. XRD Analizi  
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90 

 

8.

XRD ile karakterize edilen karakteri

akteristik zirvelerine sahiptir 

E 3O4 

3O4 

 

Surfaktan kullanan bunlara ek olarak, 

. 9.). Reaksi

n sentezinde bulundu, dXRD, 6 saatte 13 

nm' . S1-180- -180-

 

absorbe  

FE  de, 

 

. (e))

 

 ara

 engelle

TA absorbe 

 FeOOH 3O4 

 gerekt  
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6.4.1.3.  

( )  

 6.9.

 

 

   

(a) (b)         (c) 

   

  
 

(d) (e)            (f) 

 

 FESEM bright-field images of nanoparticles S1-100-0 (a), S1-150-0 (b), S1-

150-1 (c), S1-150-2 (d), S1-180-1 (e), S1-180-2 (f).  
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6.4.1.4.  FT-IR Analizi  

 

10.  S1-150-2  FT-IR spektrumu 

 

150 
0

- ekil 6.10. da 

50cm
-1

 ve 640cm
-1

 deki pikler magnetit ve maghemite ait 

-1
 ve 

1090 cm
-1 

-O-  cm
-1

 ve 1320 

cm
-1

 and, O- 31 cm
-1

- 92]. 

6.4.1.5. Manyetik Analiz  

Fe3O4

3O4 

paramanyetik malzemelerin uygulanan manyetik alana 
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ikle 

. ve Tablo 6.6. , Fe3O4 

 

. S1-150-1 ve S1-150-

  VSM ile PPMS'deki m

0
K ila 400 

0
11 S2-150-2'nin 50 Oe'nin 

 

0

11.'d

0

6.12. -150-

sergiler. Maksimum s
0

maksimum dar olabilir veya 

-

 (
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11.  

 

 

2.  

 

 Tablo 6.6. 

. -

100  

. . (a) Tartarik asit 

-150-  

80 . (b)) b

. (c)  nm ve 18 nm 

 

Manyetik Alan (Oe) 
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. -150-

9 - suractan- 

 

 9 -150-

nm ve S1-180-

 

 etkisi ve 

3O4 

 

6.5.  

 

.6. .  Tablo da 

r 

6.5.1.  X-  Analizi  

X-  analizinde, ait demir oksit ait olan  (220), 

. r. Sentezlenen numunenin 6 saatlik 

  6 saatten 8 
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9 14 tir. , 

e  Buna 

 

X-  

 

6.5.2 e Boyut Analizi  

 (  6.13.). da 

 

ekil 6.11.  

 

  

 

3.  150 0  

 

6.6. Artan  

 

 

0C ) 

de  fazla TA 
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, 

 

6.6.1. X-  Analizi 

k  X-

 6.8. de 12 nm 

 

6.6.2.  

 

 

14.    S1-150-2 de demir  

 

FESEM 4  

 

3.6H2O, FeCl2.4H2O gelmektedir.  

malzemeler olarak 1,25: 1,25 M 

 oranla 5

. Ve so . 

  50 mL 

 ve 

 

M
0
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Haz - inde 

- -

vcut 

 

 

 

15. 

de sen . Numunenin tepeleri 

karakteristik (220), (311), (222), (400), (422), (511) ve (440) 

. Manyetit (JCPDS no. 019-

(JCPDS no. 039- 

n iyi monodispersitesi 

2 + 

3 + 
.  

 

5. Demir oksidin XRD spektrumu 
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Tablo 6.7. Demir oksidin pik listesi  

 

0
)]  FWHM Sol 

0
)] 

d-boyut [A]  

18.333 268.72 0.6140 4.83531 10.3 

30.158 842.96 0.1279 2.96101 29.6 

35.522 790.96 0.1023 2.52516 100.0 

37.158 2757.95 0.2303 2.41765 7.9 

43.173 250.38 0.3070 2.09375 20.4 

47.271 697.11 0.1279 1.92136 0.5 

53.563 396.17 0.1535 1.70954 8.4 

57.100 304.71 0.3070 1.61177 27.9 

62.704 932.91 0.3582 1.48050 35.9 

65.932 1094.98 0.3582 1.41563 0.9 

66.989 305.01 0.0900 1.39583 0.1 

71.142 248.06 0.0900 1.32420 2.7 

 

 

-6700F cold fieldemission ile 

 

X- -  

fourier- pisi, toz ile 

-I on 

6. da nanopar

olarak 

3O4
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0
C banyo  

3O4 6

lerin 

 6.17. de demir oksidin EDAX 
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(a)                            (b) 

6.  (a) FE

 

 

 

17. Demir oksidin EDAX analizi 

 

Tablo 6.8.   

Element  Atomik %  

O 31.88 50.4 965.05 

Cl 3.94 2.81 228.97 

Fe 52.16 23.62 1309.22 
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6.7. Raman Spektroskobisi 

 

 

18. Demir oksidin Raman spektroskobisi 

 

 spektroskopisi, Renishaw inVia Raman mikroskobu 

uya  

lazeri -2 

3O4 normal 

spinel Fe 
2 +

 (Fe 
3 +

) O
-2

4 

2 + 
ve Fe

3 + 
3O4 

 

 = A1g + Eg + 2F2g + 5F1u + 2A2u + 2Eu + 2F2U 

i

  F1u 

 k gelir. 

8. 

-1
 ve 1300 cm

-1

- ilen 
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Fe3O4 

cm
-1 

ve 410 cm
-1
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