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NANO BOYUTLU KURġUN OKSĠT ÜRETĠMĠ VE KARAKTERĠZASYONU 

Ahmet GÜNGÖR 

ÖZ 

Bu çalıĢmada kurĢun oksitin dörtgensel kristal yapılı formu olan α-PbO ile 

kristal biçimli yapısı olan β-PbO, yüksek sıcaklıkta ve kurĢun(II) asetatın bulunduğu 

bir ortamda sentezlenmiĢlerdir. Bu amaçla üç farklı yöntem uygulanmıĢ ve her üç 

metotla da nano boyutlu PbO parçacıkları elde edilmiĢtir. Elde edilen nano boyutlu 

örnekler; X-ıĢını difraktometresi (XRD), taramalı elektron mikroskobu (SEM), 

Zetasizer parçacık dağılımı analiz cihazı (Zetasizer), geçirimli elektron mikroskobu 

(TEM) ve Fourier DönüĢümlü Kızılötesi Spektroskopisi (FTIR)‟nde karakterize 

edilmiĢtir. XRD analizleri ile sentezlenen parçacıkların hem kristal yapısı hem de 

parçacık boyutu tespit edilmiĢtir. SEM analizlerinde ise parçacıkların yüzey 

morfolojisi incelenmiĢ ve α-PbO küresel yapısında olduğu; β-PbO‟nun plaka 

yapısında olduğu görülmüĢtür. TEM ve Zetasizer analizlerinde, elde edilen ürünün 

parçacık boyutu incelenmiĢ ve farklı metotlar ile elde edilen her bir numunenin nano 

boyutta olduğu ve numunelerin ortalama 24 nm ile 77 nm arasında dağılım gösterdiği 

anlaĢılmıĢtır. XRD, Zetasizer ve TEM analizleri sonucu bulunan parçacık 

boyutlarının birbiriyle uyumlu olduğu görülmüĢtür. FTIR analizlerinde ise ortamda 

kurĢun varlığını gösteren piklere rastlanmıĢtır. 

Anahtar Kelimeler: Nano parçacık, α-PbO, β-PbO, Zetasizer, XRD 

DanıĢman: Doç. Dr. Tonguç ÖZDEMĠR, Mersin Üniversitesi, Kimya Mühendisliği 

Ana Bilim Dalı 
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CHEMICAL SYNTHESIS OF NANO-SIZED PARTICLES OF LEAD OXIDE 

AND THEIR CHARACTERIZATION STUDIES 

Ahmet GÜNGÖR 

ABSTRACT 

The tetragonal form of lead oxide, α-PbO and the orthorhombic form, β-PbO, 

have been synthesized from lead (II) salts in aqueous media at elevated temperature. 

For this purpose, three different methods have been used and each method resulted 

with nano structured PbO. The samples was characterized by powder X-ray 

diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM), transmission electron 

microscopy (TEM), zetasizer nano range equipment (Zetasizer), Fourier transform 

infrared spectroscopy (FTIR). The particles synthesized were analyzed via XRD test 

and crystal structure and particle size was obtained. The surface morphology of the 

particles were examined by SEM and spherical structure of α-PbO and plate structure 

of  β-PbO observed. TEM and Zetasizer analysis showed that the nano sized lead 

oxide product obtained. The obtained sample was examined for particle size by 

various methods that each particle of nano size and the average range from 24 nm to 

77 nm. The particle size was founded by XRD, Zetasizer and TEM analysis parallel 

with each other.  The FTIR spectrum for lead (II) oxide shows peak which indicates 

the presence of lead. 

Key words: Nano particle, α-PbO, β-PbO, Zetasizer, XRD 

Advisor: Assoc. Prof. Dr. Tonguç ÖZDEMĠR, Mersin University, Department of 
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1. GĠRĠġ 

Bilindiği üzere nanoteknoloji üzerine yapılan çalıĢmalar hızla artmaktadır. Bu 

geliĢmelere paralel olarak farklı alanlarda kullanılan nano parçacıkların kullanımının 

artması, nanoteknolojinin önemini arttırmıĢtır. Malzemelerin sahip olduğu parçacık 

boyutu nanometre boyutuna indikçe, yüzey alanında artmasıyla beraber parçacıklar 

istenilen düzeyde elektronik, optik, ısıl, manyetik ve fotokatalitik özellikler 

göstermektedir. Gerek sahip oldukları özellikler gerekse gün geçtikçe küçülen ve 

geliĢen teknolojinin ihtiyacı olan üstün özelliklere sahip nano boyutlu parçacıklar, 

ileri teknolojik malzemelerinin vazgeçilmez girdileri olmuĢ, sıra dıĢı uygulamaları ile 

birçok sektöre hizmet etmeye baĢlamıĢtır. 100 nm'den küçük boyuta sahip 

parçacıklar genel olarak nano parçacık olarak adlandırılmakta [1] ve bu tür 

malzemeler biliĢim, uzay-havacılık, otomotiv, elektrik-elektronik, kimya, çevre, 

enerji, biyoloji, gen mühendisliği ve savunma sanayinde önemli uygulama alanları 

bulmaktadır [1,2]. 

KurĢun (II) oksit (PbO), PbO2 ve Pb3O4‟ün de dâhil olduğu küçük bir bir 

ailenin üyesidir. Hem PbO hem de PbO2 yarı iletken bir metal oksittir. Literatür 

araĢtırmalarında kurĢun oksitlerin; elektrokimya ile ilgili pasifleĢtirme tabakalarında 

kullanılmalarından [3], silika üzerine kaplanan kurĢun oksitlerden [4], yüksek 

basınçlı faz dönüĢümleri ve mekanizmalarından [5], kurĢun oksit-matris yapılı 

kompozit malzemelerinden [6], çok fazlı nano çubuk yapılı kurĢun oksit sentezinden 

[7], platinyum gibi kıymetli metallerin üzerine elektrokaplama olarak uygulamalarına 

kadar farklı uygulama alanlarının mevcut olduğu bilinmektedir [8]. 
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2. KAYNAK ARAġTIRMASI 

2.1. NANOTEKNOLOJĠNĠN TANIMI 

Nanoteknoloji, en az bir boyutunun büyüklüğü 1 nanometreden 100 

nanometreye kadar olan maddenin boyutsal kontrolü olarak tanımlanmaktadır [9]. 

Nano kelimesi Yunanca‟da cüce anlamına gelen “nanos ”‟tan gelmektedir. Bir 

nanometre, metrenin milyarda birine eĢittir (1nm = 10
-9

 m = 10
-6

 mm). Bir insanın 

saç teli yaklaĢık olarak 80,000 nm geniĢliğinde ve kırmızı bir kan hücresi ise 

yaklaĢık olarak 7000 nm geniĢliğindedir [9]. 

Malzemeler nano ölçekte, normal ölçütlerinden çok daha farklı özellik ve 

davranıĢ sergilerler [10]. Nano malzemeler, normal boyutundaki özelliklere göre 

daha kuvvetli, daha hafif veya daha farklı Ģekilde ısı ve elektrik iletme özelliklerine 

sahiptir. Bazı durumlarda, parçacıklar nanometre boyutuna indikçe renkleri bile 

değiĢmektedir. Örneğin nanometre boyutundaki altın parçacıkları,  parça boyutuna 

göre kırmızı ve mavi renkte olabilmektedir. 

Malzemelerin nano ölçekte bulunmalarının sağlayacağı faydalar aĢağıda 

baĢlıklar halinde sıralanmıĢtır. 

 Nano boyutlara inildikçe, maddenin sahip olduğu elektronların dalgalanma 

özelliği değiĢime uğrar. 

 Madde nanometre boyutuna indikçe, maddenin kimyasal bileĢimi 

değiĢmeksizin; erime sıcaklığı, donma sıcaklığı, mıknatıslanma gibi temel 

özellikleri değiĢtirilebilir. 

 Nanometre boyutuna inildikçe maddenin yüzey alanı artar. Bu da nano 

malzemelerin; kompozit malzemelerde, enerji depolamada ve ilaç 

dağıtımında kullanımını ideal hâle getirir. 

 Nano ölçekte gerçekleĢen yüzey gerilimi ve bölgesel elektromanyetik etkiler, 

nano malzemeleri daha sert ve daha az kırılgan hâle getirir ve bu da 

endüstriyel kullanım açısından önemini arttırır [10]. 
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Yukarıda sıralanan maddeler kapsamında nanoteknolojinin bizlere 

sağlayacağı imkânlar Ģu Ģekilde sıralanabilir [11]; 

 Üretim maliyetleri, hammadde maliyetlerini geçmediği için ekonomik üretim 

imkânı,  

 Fizik ve kimya kurallarının mümkün kıldığı, hemen hemen her Ģeyi atom 

seviyesinde üretebilme imkânı sağlar. 

 2.2. NANOTEKNOLOJĠNĠN TARĠHÇESĠ 

 Nanoteknoloji görüĢünün ortaya çıkması, 1959 yılında fizikçi Richard 

Feynman'ın malzeme ve cihazların moleküler ölçekte üretilmesi ile baĢarılabilecekler 

üzerine yapmıĢ olduğu ünlü konuĢmasına (There is Plenty of Room at the Bottom) 

dayandırılabilir [12]. Feynman bu konuĢmasında, minyatürize edilmiĢ cihazlar ile 

nanometre boyutundaki yapıların ölçülebileceği ve yeni amaçlar doğrultusunda 

kullanılabileceğini belirtmiĢtir. Aynı dönemde, kimyacılar da mikroelektronik 

sanayine seçenek oluĢturmak üzere moleküllerden transistör yapmayı önermiĢlerdir. 

Moleküler transistör yapımının baĢarılması, Bell Laboratuvarları‟nda 1940‟lı yıllarda 

Shockley, Bardeen ve Brattain tarafından yapılan ve yumruk büyüklüğünde olan katı 

hâl transistörün boyutunun, yaklaĢık yüz milyonda bir küçülmesi anlamına 

gelmekteydi. Ancak moleküler tansistörlerin birbirlerine iletken tellerle bağlanmaları 

ve bu transistörlerden bütün bir devre yapılması, yeni sorular ve problemlerde ortaya 

çıkarmıĢtır [12]. 

1980‟lerde uygun mikroskopların geliĢtirilmesiyle yeni birçok problemde 

ortaya çıkmıĢtır. Parçacık boyutlarının küçülmesiyle, yapılan çalıĢmaların da takibi 

zorlaĢmıĢtır. 1981 yılında IBM firması tarafından yeni bir mikroskop türü olan 

“Taramalı Tünelleme Mikroskobu - STM” geliĢtirilmiĢtir ve bu buluĢu yapan 

araĢtırmacılar 1986 yılında Nobel Fizik ödülünü almıĢlardır [12]. Aynı tarihlerde 

STM mikroskopunun bir baĢka türü olan “Atomik Kuvvet Mikroskobu - AFM” 

geliĢtirildi [13]. Feynman‟ın henüz 1960‟larda iken “minyatürize edilmiĢ cihazlar” 

olarak söz ettiği bu cihazların, 1980‟lerde geliĢtirilebilmesi ve aynı zamanda geliĢen 

bilgisayar teknolojisi malzemelerin nano ölçekte ölçümüne imkân sağlamıĢtır. 
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1990‟lı yılların baĢında Rice Üniversitesi‟nde Richard Smalley liderliğindeki 

araĢtırma gurubu, 60 adet karbon atomunun simetrik biçimde dizilmesiyle meydana 

gelen futbol topu Ģeklindeki “fulleren” moleküllerini geliĢtirmiĢlerdir [12]. Bir 

nanometre büyüklüğünde ve plastikten hafif, çelikten güçlü, elektrik ve ısı geçirgen 

bu molekül yapısına sahip bu madde, bu araĢtırma gurubana 1996 yılında Nobel 

Kimya ödülünü kazandırmıĢtır [12].  

1991 yılında Japon NEC firması araĢtırmacılarından Sumio Iijima‟nın, 

karbon nano tüpleri bulduğu ifade etmiĢtir. Fulleren molekülünün esnetilmiĢ Ģekli 

olan karbon nano tüplerin ağırlığı, çeliğin ağırlığının 1/6‟sı kadar olmasına rağmen 

mekanik özellikleri bakımından çelikten 100 kat daha güçlüdür. 1999 yılında 

ABD‟de Bill Clinton hükümeti nanoteknoloji alanında yürütülen araĢtırma, 

geliĢtirme ve ticarileĢtirme faaliyetlerinin hızını artırma amacını taĢıyan ilk resmi 

hükümet programını, Ulusal Nanoteknoloji Ġnsiyatifini (National Nanotechnology 

Initiative) baĢlatmıĢtır. 2001 yılında Avrupa Birliği, Çerçeve Programına 

nanoteknoloji çalıĢmalarını öncelikli çalıĢma sahası olarak dâhil etmiĢtir. Japonya, 

Tayvan, Singapur, Çin, Ġsrail, Ġsviçre, Norveç, Ġrlanda ve Rusya benzer programlar 

baĢlatarak, 21. yüzyılın ilk küresel teknoloji yarıĢında önlerde olmak için 

çalıĢmalarına hız vermiĢlerdir [13]. 



Güngör A, 2015, “Nano Boyutlu Kurşun Oksit Üretimi ve Karakterizasyonu”, Mersin Üniversitesi Fen Bilimleri Enstitüsü, 

Yüksek Lisans Tezi 

5 

 

3. NANO MALZEMELER VE SINIFLANDIRILMASI 

Büyüklüğü 1 ile 100 nm aralığında olan malzemelerin nano malzeme olarak 

tanımlandığı belirtilmiĢti [1]. Son 20 yılda bu alanda yapılan çalıĢmalar hızla 

artmakta olduğu bilinmektedir. Nanomalzemeler, sadece maddelerin küçük ölçeklere 

indirgenmesi olarak algılanmamalıdır. Bu kapsamda yapılan uygulamalar tamamen 

yeni bir çalıĢma alanı olarak kabul edilmektedir [15].  

Bilindiği üzere, malzemelerin içerdiği parçacıkların boyutu küçüldükçe sahip 

olduğu yüzey alanı artmaktadır. Buna bağlı olarak nanometre boyutunda olan 

malzemenin kimyasal bileĢimi değiĢmeden, temel özellikleri (erime sıcaklığı, donma 

sıcaklığı, magnetizasyonu, yük kapasitesi vb.) değiĢebilmektedir [16]. 

Nanoparçacıklar sayesinde; madde yüzeyi, parçacıkları soğuracak ya da kimyasal 

bağlanmıĢ polimerler kullanılarak arayüzey oluĢturacak Ģekilde 

fonksiyonelleĢtirilebilir. Nanoteknoloji uygulamaları ayrıca kuantum noktalarını da 

kapsamaktadır [16].   

Nanomalzemeler dört ana grupta toplanmaktadır [15]. Bunlar; 

1. Nano Metal Malzemeler 

2. Nano Polimer Malzemeler 

3. Nano Kompozit Malzemeler 

4. Nano Seramik Malzemeler‟den meydana gelmektedir. 

3.1. NANOMALZEMELERĠN ELDE EDĠLMESĠ 

  Nano yapıda malzemelerin elde edimesinde iki ana yöntem bulunmaktadır. 

Bunlar; aĢağıdan yukarıya (bottom up) ve yukarıdan aĢağıya (top down) olarak 

adlandırılmaktadır. ġekil 3.1‟de her iki yaklaĢımda gösterilmektedir. 
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ġekil 3.1. Nanoteknolojide yukarıdan aĢağı ve aĢağıdan yukarı yaklaĢımlarının 

Ģekille gösterimi [17] 

 Nanoparçacık üretim yöntemlerini, “yukarıdan aĢağıya” ve “aĢağıdan 

yukarıya” olarak nitelendiren yöntemlerin dıĢında fiziksel ve kimyasal olarakta 

sınıflandırmak mümkündür. Kısaca, kimyasal reaksiyonların gerçekleĢtiği 

yöntemlere kimyasal; mekanik öğütme gibi fiziksel etmenlerin kullanıldığı yönteme 

de fiziksel yöntemler denir [17]. 

 3.1.1. Yukarıdan AĢağıya Yöntemi 

 Bu yöntemde, malzeme kütlesel olarak ele alınıp Ģekillendirilerek, yapısı 

yeniden oluĢturularak ve modifiye edilerek istenilen ürüne dönüĢtürülür [17]. Diğer 

bir deyiĢle yukarından aĢağıya yaklaĢımına dâhil olan yöntemlerde; malzemeye 

dıĢarıdan mekanik ve/veya kimyasal iĢlemler ile enerji verilmesi sonucunda 

malzemenin nanometre boyutuna kadar inebilecek küçük parçalara ayrılması esas 

alınmaktadır. Yukarıdan aĢağıya yöntemi ile çalıĢan yöntemlere verilecek en uygun 

örnekler; mekanik öğütme ve aĢındırma metotları olabilir [18]. 

3.1.1.1. Mekanik AĢındırma Yöntemi 

 Yukarıdan aĢağı üretim yaklaĢımına sahip bu yöntemde nanoparçacıklar; iri 

parçacıkların deformasyonu sonucu meydana gelir. Mekanik aĢındırma yöntemi ile 

amorf ve nano yapıda malzemelerin geniĢ bir bileĢim aralığında üretimi sağlanabilir. 
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Tekniğin uygulanabilmesi için kullanılan malzemeler sert ve gevrek olmalıdır. Bu 

amaçla kullanılan farklı bilyeli öğütücüler aĢağıda belirtilmiĢtir. 

 AĢındırmalı Bilyeler 

 TitreĢimli Öğütücüler 

 Yüksek Enerjili Bilyalı Değirmenler 

 Gezegen Öğütücüler 

Tozların parçacık büyüklüğünün küçültülmesi için gereken enerji, kullanılan 

yüksek frekans ve düĢük genlikli titreĢimlerden sağlanır. 

 Söz konusu yöntemin en önemli dezavantajı; mekanik aĢınma esnasında 

öğütülen malzemeye karıĢan bilya bileĢimindeki safsızlıklardır [19,20]. 

 3.2.2. AĢağıdan Yukarıya Yöntemi 

 AĢağıdan yukarıya yöntemi (küçükten büyüğe), organik veya inorganik 

yapılarının maddenin temel birimi olan atomlardan ele alınarak, atom atom veya 

molekül molekül inĢa edilmesini ifade eder [17]. Nanokristalin, metal ve 

alaĢımlarının üretiminde kullanılan ilk yöntem olan gaz yoğunlaĢtırma tekniği 

aĢağıdan yukarıya üretim yöntemine bir örnektir. Kimyasal buhar kaplama, hidrojen 

redüksiyon yöntemi, sol-jel ve sprey piroliz yöntemleri de bu yaklaĢımın en çok 

bilinen diğer örnekleridir [21,22]. 

3.2.2.1. Kimyasal BuharlaĢtırma Yöntemi 

Kimyasal buharlaĢtırma yöntemi, gaz fazındaki maddenin ısıtılarak 

parçalanması ile parçacıklara dönüĢümü temeline dayanır. BaĢlangıç malzemesi, gaz 

fazının bulunduğu alana geçtiğinde ortama gaz akıĢı verilip buharın reaktör (fırın) 

içine girmesi ve burada ısıtılarak parçalanması sağlanmaktadır. Isıl parçalanma 

sonucu oluĢan bu parçacıklar, reaktör çıkıĢında bulunan toz toplama ünitesinde 

biriktirilir. Bu yöntemde, taĢıyıcı gaz olarak N2, He gibi gazlar kullanılmaktadır. 

TaĢıyıcı gazın cinsi ve hızı, baĢlangıç malzemesinin cinsi ve iĢlem sıcaklığı 

nanoparçacığın büyüklüğü ve Ģekli üzerinde etkilidir [23,24]. Kimyasal 

buharlaĢtırma yöntemi, ġekil 3.2‟de Ģematik olarak ifade edilmiĢtir. 
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ġekil 3.2. Kimyasal BuharlaĢtırma Yönteminin ġematik Gösterimi [24] 

Yüksek miktarda nano malzeme üretiminde kimyasal buharlaĢtırma yöntemi 

ideal bir yöntemdir. Bu yöntem ilk defa 1994 yılında Almanya‟da uygulanmıĢ ve 

geliĢtirilmiĢtir [25,26]. Bu yöntemde baĢlangıç malzemesi olarak, kolayca buhar 

fazına geçebilecek olan klorür, karbonil, hidrür ve metalorganik gibi maddeler 

kullanılmaktadır [27]. 

Yöntemin en önemli avantajı, farklı kimyasal yapıdaki baĢlangıç 

malzemelerini ticari olarak temin edilmesinin kolay olmasıdır. Bu sebeple, bu 

yöntemde hemen hemen her tür malzemenin, geniĢ bir kimyasal bileĢimde elde 

edilmesi mümkündür [25,26]. Birbiri içerisinde topaklanmamıĢ (aglomere olmamıĢ) 

nanoparçacıkların temini ve isteğe bağlı olarak çekirdek-kabuk veya içi boĢ yapıda 

parçacıkların üretimi, söz konusu yöntemin bir diğer avantajıdır [25]. 

3.2.2.2. Hidrojen Ġndirgeme Yöntemi 

 Hidrojen indirgeme yöntemi, daha çok metalik nanoparçacıkların (Fe, Ni, Co 

vb.) üretiminde kullanılmaktadır. Nanoparçacıkların eldesi, gaz fazının 

indirgenmesiyle gerçekleĢir 

Hidrojen indirgeme yöntemi, ġekil 3.3‟te gösterilmektedir. Söz konusu 

yöntemde parçacıkların oluĢumu üç aĢamadan meydana gelmektedir [28]. 

a. Parçacıklar oluĢumu 

b. Parçacık toplanması 

c. Gaz yıkama aĢaması 
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ġekil 3.3. Hidrojen Redüksiyon Yöntemi [28] 

 

Parçacık oluĢumu aĢamasında ilk olarak, kullanılan baĢlangıç çözeltisi 

buharlaĢtırılır. Buhar fazına geçen baĢlangıç çözeltisi, hidrojen gazı ile ön ısıtma 

bölgesine gönderilmektedir. Sonrasında indirgenmenin gerçekleĢeceği bölge olan 

daha sıcak bölgeye taĢınarak buharın indirgenmesiyle nanoparçacık oluĢturulur. Bu 

yöntemde H2 gazı hem buhar çözeltisini ön ısıtma bölgesine götüren taĢıyıcı gaz hem 

de buharın indirgenmesi esnasında indirgeyici gaz olarak görev yapmaktadır. 

Bu yöntemde; ön ısıtma bölgesinin ve sonrasındaki reaksiyonun gerçekleĢtiği 

bölgenin sıcaklığı ve buhar/parçacığın fırında kalıĢ süresi, elde edilen parçacığın 

büyüklüğünde ve geometrik yapısında etkilidir [28,29]. 

3.2.2.3. Alev Sentezi Yöntemi 

 Buhar sentez yöntemlerinden bir diğeri de “Alev Sentezi” yöntemidir. Ticari 

olarak nanoparçacık üretiminde sıklıkla kullanılırlar. Söz konusu yöntem, diğer 

yöntemlere kıyasla farklı avantajlara sahiptir. Bu avantajlar; üretilecek nano yapının 

kimyasal bileĢim aralığı, parçacığın geometrik yapısının kontrolü, parçacık 

büyüklüğü üzerindeki hâkimiyet ve en önemlisi de düĢük maliyettir. Alev ortamının 

yüksek oksitleyici etkisinden dolayı yöntem özellikle oksit nanoparçacıkların 

üretiminde kullanılmaktadır. Söz konusu yöntemin aĢamaları, ġekil 3.4‟te Ģematik 

olarak gösterilmektedir. 

Yöntemde baĢlangıç malzemesi olarak, uçuculuğu yüksek metal halojenürler 

kullanılır. OluĢan buhar fazı; hava, hidrojen veya oksijen gibi bir gazla alev ortamına 
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taĢınır ve reaksiyonlar sonucunda atom kümeleri, atom kümelerinin birleĢimiyle de 

nanoparçacıklar oluĢur [30-32]. 

 
ġekil 3.4. Alev Sentezi Yönteminin ġematik Gösterimi [32] 

3.2.2.4. Asal Gaz YoğunlaĢtırma Yöntemi 

 Ġlk defa 1984 yılında, Birringer ve arkadaĢları tarafından nanoparçacık sentezi 

için kullanılan bu yöntem, aĢırı doygun buhar fazında nano metal ve alaĢımlarının 

üretildiği bilinen en eski yöntemdir [21]. Çok yönlü bir yöntem olmasından dolayı 

laboratuvar ölçekli nano yapıda malzeme üretmek için de sıklıkla kullanılmaktadır 

[33]. Bu yöntemle; seramik, kompozit ve metalik nanoparçacıklar üretilebilir. 

Bunların yanısıra oksijen gibi bir reaktif gaz kullanarak oksit bileĢimli nano yapılar 

da sentezlenebilir [30,33].  

 Yöntem, basit anlamda ortam sıcaklığının düĢük olduğu bir anda suyun 

ısıtılmasına benzetilebilir. Isınan su, bulunduğu ortamla etkileĢiminden dolayı ısı 

kaybeder ve soğuk yüzeyde su damlacıkları halinde yoğuĢur. Söz konusu yöntem 

ġekil 3.5‟te Ģematik olarak gösterilmektedir. 
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ġekil 3.5. Asal Gaz YoğunlaĢtırma Yönteminin ġematik Gösterimi [31] 

 

Üretim yönteminin aĢamaları aĢağıda verilmektedir. 

1. Buhar oluĢumundan önce sistem vakum altına alınır ve 1-50 mbar arasında 

bir basınçta asal gaz ile doldurulur. 

2. Daha sonra baĢlangıç malzemesi ısı ya da lazer gibi herhangi bir enerji 

kaynağı kullanılarak ısıtılıp buharlaĢtırılır. BuharlaĢma, W veya Mo potalarda 

potalarda meydana gelir [23,27]. 

3. BuharlaĢan atom ya da moleküller ısı kaynağına yakın bir alanda homojen 

olarak kümeleĢirler. 

4. Burada doygunluğa eriĢen atom veya moleküller sistem içerisinde mevcut 

olan baĢlangıç malzemesinin buharlaĢan atomlarıyla çarpıĢırlar ve enerjilerini 

kaybederler. Bunun sonucunda çekirdeklenme ve parçacık oluĢumu, sıvı 

metale yakın bir bölgede gerçekleĢir. 

5. Gaz basıncı ne kadar yüksek olursa çarpıĢma sayısı da o kadar fazla 

olacağından daha hızlı soğutma ile parçacık büyüklükleri daha küçük 

seviyelere düĢürülebilir [34-36].    

Yöntemde; asal gazın cinsi, gaz basıncı, ortam sıcaklığı gibi etmenler parçacık 

büyüklüğü üzerinde etkilidir [27]. 

3.2.2.5. Ultrasonik Sprey Piroliz Yöntemi 

Grenoble Nükleer AraĢtırma Merkezinde geliĢtirilen ve 1971 yılında “Pirasol 

Tekniği” adıyla patenti alınan bu yöntem, uzun yıllardır farklı uygulamalarda 
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kullanılmaktadır. Özellikle yarı iletken oksit ince filmlerin üretiminde daha fazla rol 

oynamaktadır. 1971‟den itibaren, sisteminin kontrol kolaylığı ve güvenilirliğinden 

dolayı Grenoble ve tüm dünyada, birçok laboratuvarda farklı malzemelerin ince 

filmler veya çok ince toz halinde elde edilmesinde kullanılmaktadır [37]. 

Toz üretim teknolojisi bakımından “Ultrasonik Sprey Piroliz” yöntemi 

küresel ve topaklanmamıĢ, çok geniĢ aralıkta kimyasal bileĢime, büyüklüğe, yapıya 

sahip nanoparçacıkların üretilmesine olanak sağlayan çok yönlü bir sistemdir. 

Yöntem birbirinden ayrı damlacıkların aerosol formunda baĢlangıç çözeltisinden elde 

edilmesini ve devamında elde edilen malzemenin ısıtılarak parçalanmanın 

gerçekleĢmesini içermektedir. Aerosol, kullanılan yüksek frekanstaki ultrasonik 

dalganın (100 kHz – 10 mHz) gaz-sıvı ara yüzeyine gönderilmesiyle kolaylıkla elde 

edilebilir [38]. 

Aerosol senteziyle farklı parçacık yapısına sahip ürünler elde edilmiĢtir. 

Aerosol buharı yüksek sıcaklık alanına (200°C üstü) girdiği zaman damlacığın 

buharlaĢması/kuruması, çökelmesi ve parçalanması damlacık seviyesinde 

gerçekleĢir. Sprey piroliz yönteminde parçacık yapısı üzerinde en önemli etkiye 

sahip ve sürecin ilk basamağını oluĢturan buharlaĢma sırasında çözücü buharının ve 

çözünenin difüzyonu damlacık sıcaklığının değiĢmesiyle aynı zamanda 

gerçekleĢmektedir. Bu olay çözünen tuzların yüzey ya da hacim çökelmesiyle katı 

veya poroz parçacıkların oluĢumuna neden olmaktadır. GerçekleĢen bu olayların 

tamamı damlacık içindeki ve damlacıkla bulunduğu çevre arasındaki ısı ve kütle 

iletiminin öncülüğünde olmaktadır. Bu sebeple oluĢan parçacık büyüklüğü; 

kullanılan baĢlangıç çözeltisinin özelliklerine, damlacıkların büyüklüğüne ve 

sıcaklık, zaman gibi süreç parametrelerine bağlıdır [39-42]. 

3.2.2.6. Sonokimyasal Yöntem 

Yüksek enerjili sonokimyasal tepkimelerde; moleküler birleĢme olmadan, sıvı 

içerisinde olan kimyasal maddelerin ultrasonik etki ile topakçık halinde çökmesi, 

büyümesi ve Ģekil alması ile nano yapıda malzemeler oluĢturulabilmektedir. Sıvı 

içinde oluĢan 5000 ºC sıcaklık ve 1700 atm'lik basınca sahip akustik bir boĢluk 10
9
 

K/sn soğuma hızına sahiptir. OluĢan bu tabaka sıcaklığını kaybederken boĢluğun 

etrafını saran düĢük basınçtaki sıvı filmi yaklaĢık 2000 ºC sıcaklığa sahip olmaktadır. 
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Bu sıcaklığın etkisinde sıvı filmi içinde yer alan kimyasalların nano yapılı halleri 

7meydana gelmektedir [43]. ġekil 3.7‟de sonokimyasal depozisyon iĢleminin 

aĢamaları gösterilmektedir. 

 

ġekil 3.6. Sonokimyasal Depozisyon [43] 

Sonifikasyon iĢleminde, sıcak bölgeden gaz fazına geçen madde genleĢir ve 

buradan sonikasyon bölümüne aktarılır. GenleĢen kabarcıklar ultrasonik etkiyle hızlı 

bir Ģekilde karıĢır ve Ģekillenmeye baĢlar. Verimin optimum koĢullarda 

gerçekleĢmesi için baĢlangıç kimyasalı, çözücünün buhar basıncının düĢük olduğu 

durumlarda kullanılır. Katalitik uygulamalar da ise nano parçacıklar, baĢlangıç 

maddesi olarak uçucu organometalik maddeler kullanılarak sonokimyasal olarak 

sentezlenir [43]. 

3.2.2.7. Hidrotermal Yöntem 

Bu yöntemde, çözücü ve kullanılan baĢlangıç maddeleri kapalı bir kap 

içerisine konulup ısıtılır. Kullanılan çözücü cinsine göre yöntemin ismi 

değiĢmektedir. Eğer çözücü su olursa hidrotermal yöntem; alkol ya da baĢka bir 

organik çözücü olursa solvotermal yöntem olarak adlandırılır. BaĢlangıç 

maddelerinin çözücü içinde tam olarak çözünmesi istensede, çözünmeden de diğer 

parametrelerin (sıcaklık, pH, deriĢim)  kontrolü ile arzu edilen nanoparçacık üretimi 

gerçekleĢtirilebilmektedir. Yöntemin diğer sentez yöntemlerine göre avantajları; 

 Üretimin gerçekleĢmesi için düĢük sıcaklıkların yeterli olması, 

 Daha iyi bir homojenlik sağlaması‟dır. 
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Bu yöntemin bir diğer avantajı ise; mekanik öğütme ve kalsinasyon gibi iĢlemlere 

ihtiyaç duyulmamasıdır [44]. 

3.2.2.8. Birlikte Çöktürme Yöntemi  

Birlikte çöktürme (co-precipitation), normal koĢullarda katı faz oluĢturmayan 

bir maddenin bir baĢka bileĢiğin çökeleğinin içine taĢınması ile gerçekleĢir. Bu 

yöntemde eser miktardaki bileĢenlerin toplayıcı yüzeyinde birikmesi, hapsolması, 

adsorpsiyon, karıĢık kristallenme ve kimyasal bileĢik oluĢturma gibi durumlardan 

herhangi birisi ya da bir kaçı aynı anda gerçekleĢebilir. 

Bu iĢlemde bileĢiklerin kimyasal ve fiziksel özellikleri, birlikte çöken 

elementin durumu, eklenen çöktürücü reaktif/reaktiflerin hızı ve eklenme sırası, 

çökeleği oluĢturma iĢlemi, asitlik durumu, zaman ve sıcaklık gibi parametreler 

etkilidir [45]. 

Birlikte çöktürme yöntemi, nanoparçacıkların üretiminde sıklıkla kullanılan 

bir yöntem olup, en büyük avantajı; herhangi özel bir sisteme gereksinim 

duymaması, hızlı, pratik ve ekonomik olarak maliyeti en az düzeyde tutmasıdır. Söz 

konusu yöntemin en önemli dezavantajı ise çökeltinin içinde büyük miktarda 

topaklanmıĢ nanoparçacık oluĢması ve inert maddelerinde beraberinde çökmesidir. 

3.2.2.9. Isıl AyrıĢma Yöntemi 

 Isıl ayrıĢma yöntemi, maddenin ısıtılarak kimyasal olarak ayrıĢtırılmasıdır. 

Bir maddenin ayrıĢma sıcaklığı, kimyasal olarak bozunmaya baĢladığı sıcaklıktır 

[46]. Isıl ayrıĢmada reaksiyonlar genellikle endotermiktir. Bunun sebebi, maddenin 

bozunması sırasında bileĢiğin kimyasal bağlarının kırılması esnasında ısının gerekli 

olmasıdır [46]. 

 Genel olarak, metal malzemeler reaktivite serilerinin alt sınırına yakın 

oldukları durumda bileĢimler genelde yüksek sıcaklıklarda kolaylıkla 

ayrıĢtırılabilmektedir. Bunun nedeni reaktivite serilerinin üst kısımlarına çıktıkça 

atomlar arasındaki güçlü bağ formları ve güçlü bağların kolaylıkla kırılabilmeleridir. 

Örneğin bakır reaktivite serisinin alt kısmında olan bir elementtir ve bakır sülfat 

bileĢiği yaklaĢık 200 
o
C‟de ayrıĢmaya baĢlar. Sıcaklık 560 

o
C‟ye ulaĢtığında ayrıĢma 

daha da hızlanır. Diğer taraftan potasyum reaktivite serisinin üst bölgesine yakın bir 
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alandadır ve potasyum sülfatın 1069 
o
C‟de (erime sıcaklığında) ayrıĢması 

gerçekleĢmez [47]. 

 Isıl ayrıĢma yöntemi, organik bir yüzey aktif madde varlığında ve yüksek 

sıcaklıklarda nano yapıda parçacık sentezinde çok sık kullanılan bir tekniktir. 

Özellikle nano boyutlu metal malzeme sentezinde sık kullanılmaktadır. Bu yöntemin 

en önemli avantajı; yüksek oranda kristalize yapıda nanoparçacık elde edilmesidir ve 

parçacık büyüklüğü kontrolünün kolay olmasıdır. 

3.2.2.10. Sol-jel Yöntemi 

Sol-jel tekniği, çözelti formundan yola çıkan, farklı uygulama alanlarına 

yönelik olarak seramik, cam ve kompozit malzemelerin üretim tekniğine verilen 

genel isimdir. 

Sol; sıvı içerisinde kolloidal katı taneciklerinin kararlı bir süspansiyonudur. 

Bu katı tanecikleri, yerçekiminden daha büyük dispersiyon kuvvetlerine dayanım 

göstermesi gerektiğinden, bu taneciklerin yeterince küçük olmaları gerekmektedir.  

Kolloid; gözle görülemeyecek kadar küçük, 500 nm ve daha altındaki 

büyüklüklere sahip taneciklerdir. Boyutları, ıĢığın dalga boyuna eĢit olduğundan 

kolloid tanecikler optik mikroskopla görülemezler. 

Jel; kolloidal parçacıkların çöktürülmesiyle elde edilen ve bol miktarda su 

içeren çökeleklere denir. Jel, katı ve sıvı faz arasında bir ara faz olarak 

tanımlanmaktadır [48,51]. 

Sol-jel yönteminin üretim basamakları aĢağıda sıralanmıĢtır. 

1. Alkoksit hidrolizi 

2. Polimerizasyon 

3. Jel eldesi 

4. Kalsinasyon 

Alkoksit hidrolizi; Sol formunu elde etmek amacıyla baĢlangıç malzemesi 

olarak kullanılan malzemelerdir. Genel olarak M(OR)n biçiminde gösterilmektedir. 

Bu ifadede, M; kaplanacak metali, R; alkil grubunu, n; metalin değerlik sayısına göre 

değiĢen değerlik sayısını ifade etmektedir.  
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Hidroliz hızını etkileyen parametreler; su miktarı, katalizörün cinsi, ortam 

sıcaklığı ve çözücü deriĢimidir [49].  

 Polimerizasyon; Bir çözücü ile çökeltilerin dağıtılması iĢlemidir. Çökeltilerin 

dağıtılmasıyla sol hazırlanmıĢ olur. Polimerizasyonda en çok kullanılan maddeler 

elektrolitlerdir. Tanecikler sadece yüklü oldukları zaman kararlı halde 

bulunabilmelerinden dolayı elektrolitler taneciklere yük verirler. Çözeltiye verilen 

elektrolitler olması gerekenden az ya da çok olursa polimerizasyon gerçekleĢmez. 

Elektrolit konsantrasyonu yüksek olursa tanecikler yüksüz kalır; az olması 

durumunda ise verdiği taneciklere verilen yük yetersiz kalır ve polimerizasyon 

gerçekleĢmez [48]. 

Jel Eldesi; Kolloidal parçacıkların çöktürülmesiyle elde edilen ve bol 

miktarda su içeren çökeleklere jel denir. Jeller; zayıf veya kuvvetli bağlardan 

oluĢabilir ve mikron büyüklüğünde birbirine bağlı süngerimsi bir yapıya sahip 

viskoelastik bir maddedir [48]. 

Kolloidal parçacıkların Ģekilleri, jelleĢme olayı ile yakından iliĢkilidir. Jeli 

oluĢturan moleküller birbirlerine zayıf veya kuvvetli bağlarla bağlanarak, 

aralarındaki boĢluklarda sıvı bulunan iskelet Ģeklinde dokular oluĢtururlar. Jel 

oluĢumunun en önemli adımı, bu jelin çatlak oluĢumuna imkân vermeden 

kurutulmasıdır. Bunun içinde çok yavaĢ kurutma yapılarak meydana gelecek 

gerilmeler giderilebilir [50]. 

Sol-jel yönteminin avantajları [50], 

 Yöntemin kimyasal yönünün kontrol edilebilir olması, 

 Daha iyi homojenlik sağlaması, 

 Toz büyüklüğü mikronun altına inebilir olması,  

 Üretim için düĢük sıcaklıklar yeterliliği olarak sıralanabilir. 

Sol-jel yönteminin dezavantajları ise [50], 

 Bu yöntemle üretilen maddelerin maliyeti yüksektir.  

 Proses esnasına büzülme miktarı büyüktür.  

 Ġnce gözenekler yapıda yer alabilir.  

 Yapıda kalıntı olarak hidroksil ve karbon kalıntıları bulunabilir.  

 ĠĢlem süresinin uzun olmasıdır. 
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3.3. LĠTERATÜR ARAġTIRMASI 

 Nano boyutta kurĢun oksitin elektrokimya ile ilgili pasifleĢtirme 

tabakalarında [3], kurĢun oksit-matris yapılı kompozit malzemelerinde kullanımı [6] 

gibi potansiyel birçok uygulama alanından dolayı araĢtırmacıların ilgisini uzun 

zamandır çekmektedir. 

Wilkinson ve ark. (2002), nano kurĢun oksitin, kırmızı ve dörtgensel formu 

olan α-PbO‟yu birlikte çöktürme yöntemiyle sentezlemiĢlerdir. Reaksiyon ortamı 

olarak su kullanılmıĢtır. GerçekleĢen reaksiyon son derece hızlı ve tek basamaklı bir 

reaksiyon dizisi olduğu belirtilmiĢtir. Elde edilen ürün SEM ve XRD yöntemleriyle 

karakterize edilmiĢ ve kristal yapısı X-ıĢını kristalografik verileriyle kıyaslanmıĢtır. 

α-PbO nano parçacıklarının sentezinde kullanılan yolla son derece saf nano yapıda α-

PbO elde edilmiĢtir. Ürünün XRD‟de kırınım görüntüsü incelendiğinde saf yapıda α-

PbO‟in elde edildiği ve herhangi bir yan ürün oluĢmadığı belirtilmiĢtir. Reaksiyon 

tamamlandıktan bir süre sonra, oda sıcaklığında α-PbO‟un kırmızı renginin sarı 

renge yani β-PbO‟ ya (kristal form) dönüĢtüğü rapor edilmiĢtir [52]. 

Ghasemi ve ark. (2007), PbO2 nano tozlarını ilk olarak dağınık β-PbO‟nun 

sulu süspansiyonunun, oksidant olarak amonyum peroksi sülfat bulunduğu bir 

ortamda ses dalgalarına maruz bırakarak sentezlemiĢlerdir. Reaksiyon hızının; 

sıcaklığın ve amonyum peroksi sülfat konsantrasyonunun artmasına paralel olarak 

artmıĢ olduğu belirtilmiĢtir. Amonyum peroksi sülfatın varlığında hidroksi 

radikalinin artan konsantrasyonu ultrasonik etki altında β-PbO‟nun PbO2‟ye 

dönüĢüm oksidasyonunu kolaylaĢtırdığı ifade edilmiĢtir. ÇalıĢma kapsamında, PbO2 

nano tozları; SEM ve XRD‟de analiz edilmiĢtir. ÇalıĢma sonucunda, uygulanan 

ultrasonik dalgaların PbO2 nano tozlarının parçacık büyüklüğü üzerinde etkili olduğu 

ifade edilmiĢtir. Uygun koĢullar altında hazırlanan PbO2 nano tozları SEM‟de 

taranarak 50-100 nm arasında çeĢitli büyüklüklerde olduğu gözlenmiĢtir. XRD analiz 

sonuçları ise β-PbO‟nun sadece uygun Ģartlar altında dönüĢtüğü belirtilmiĢtir. 

Reaksiyon karıĢımını; ultrasonik dalga yerine mekanik olarak karıĢtırılması kurĢun 

oksitin; yalnızca bir kısmını PbO2‟ye dönüĢtüreceğini ve reaksiyon ana ürünü kurĢun 

sülfat olacağı ifade edilmiĢtir. Ghasemi ve ark. (2007), yapmıĢ oldukları deneylerde 

çeĢitli unsurların PbO2 üretimi üzerinde etkili olduğunu gözlemlemiĢlerdir. Örneğin, 

25 
o
C‟de; reaksiyon hızı oldukça yavaĢ ve β-PbO henüz reaksiyona girmediği; 60 
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o
C‟de ise reaksiyon ürününün nanometrik boyutlara indiğini gözlemiĢlerdir. Dahası 

sıcaklık arttıkça da reaksiyon hızı arttığından dolayı daha büyük ölçekte PbO2 

oluĢtuğunu gözlemlemiĢlerdir. Ġlk olarak ise Pb(NO3)2 kullandıklarında ise 

reaksiyonda hiçbir ilerleme olmadığı belirtilmiĢtir [53]. 

Morsali ve ark. (2009), sonokimyasal metot ile nano yapıda yeni bir 

koordinasyon polimeri ([Pb(bpacb)(OAc)]DMF}n (1); bpacbH = 3,5-bis[(4-

pyridylamino)carbonyl] benzoic acid) sentezlemiĢlerdir. Elde ettikleri nano 

malzemeyi SEM, XRD, C-NMR, IR spektroskopi ve elementel analiz yöntemleri ile 

karakterize etmiĢlerdir. (1) nolu bileĢiğin kristal yapısı XRD kristalografisi ile 

belirlenmiĢtir. Nano yapıdaki (1) nolu bileĢiğin atmosfer basıncında ve 700 
o
C‟de 

kalsinasyonundan PbO nanoparçacıkları meydana gelmiĢ olduğunu raporlamıĢlardır. 

PbO nanoparçacığını sentezlemek için öncelikle “3,5-bis[(4-pyridylamino)carbonyl] 

benzoic acid (bpacbH)” ve “{[Pb (bpacb)(OAc)]_DMF}n” ligantlarını sentezlemiĢler 

ve bu ligantları kullanarak PbO nanoparçacuklarını sentezlemiĢlerdir. Güçlü 

ultrasonik dalgalarla, nano yapıdaki (1) nolu bileĢiği elde etmiĢlerdir ve yapılan 

analizler neticesinde boyut aralığının 30-100 nm arasında dağılım gösterdiğini 

belirlemiĢlerdir. Nano yapıdaki (1) nolu bileĢiğin ısıl ayrıĢtırılmasıyla PbO‟yu 

sentezlemiĢler ve XRD analizleri sonucu, kurĢun oksitin parçacık büyüklüğünün 40-

60 nm aralığında olduğunu bulmuĢlardır [54]. 

Karami ve ark. (2007), sonokimyasal yöntem ile sodyum karbonat ve kurĢun 

nitrat çözeltilerinin doğrudan reaksiyonuyla nano yapıda kurĢun oksit 

sentezlemiĢlerdir. Sentezledikleri çözeltide ilk olarak kurĢun karbonat elde edilmiĢ 

ve filtrasyon iĢlemini gerçekleĢtirmiĢlerdir. Bu iĢlemi takiben çözelti 320 
o
C‟de 

kalsine edilmiĢtir. Elde edilen son ürün olan kurĢun oksitin parçacık büyüklüğü ve 

morfolojisi üzerine; sıcaklık, reaktiflerin deriĢimi, ultrasonik dalgaların etkisini 

incelemiĢler ve optimum koĢulları bulmaya çalıĢmıĢlardır. Ultrasonik dalgaların 

varlığında ve yokluğunda sentezlenen ürünün SEM görüntüsünden, ultrasonik 

dalgaların varlığında gerçekleĢen reaksiyonda oluĢan kurĢun oksit parçacığının daha 

küçük büyüklükte elde edildiği belirtilmiĢtir. Bu iĢlemin optimum koĢulları; 

sıcaklığın 40 
o
C, kurĢun nitratın deriĢimin 0.1 M ve sodyum karbonat deriĢimi de 0.2 

M olarak belirtilmiĢtir. Hazırlanan kurĢun oksit; SEM, TEM ve XRD yöntemleri ile 

karakterize edilmiĢtir.  Analizler sonucunda kurĢun oksitin süngerimsi bir yapısının 
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olduğu ve parçacık boyutunun 20-40 nm aralığında dağılım gösterdiği ifade 

edilmiĢtir. Ayrıca, sentezlenen nano PbO parçacıklarının enerji depolama 

kabiliyetlerini (energy storage ability) incelemiĢler ve mükemmel boĢaltma 

kapasitesi (discharge capacity, 140 mA h/g) olduğunu belirtmiĢlerdir [55]. 

Alagar ve ark. (2012) yarı iletken kurĢun oksit nano parçacıklarını birlikte 

çöktürme yöntemi ile sentezlemiĢlerdir. Ortalama parçacık büyüklüğünü, spesifik 

yüzey alanını, kristallik indeksini XRD analiz sonuçlarına göre belirlemiĢlerdir. 

OluĢan nano yapıdaki kurĢun oksitin; yapısı, fonksiyonel grupları ve optik özellikleri 

SEM, FTIR ve UV teknikleri kullanılarak analiz etmiĢlerdir. Sentezlenen kurĢun 

oksitin parçacık büyüklüğü ortalama 60 nm olarak rapor edilmiĢtir. XRD kristal yapı 

analizine göre α-PbO elde edildiği belirtilmiĢtir. PbO parçacıklarının polikristalik 

yapıda olduğu belirtilmiĢtir. FTIR analizinde, 466.74 cm
-1

 bölgesindeki absorpsiyon 

pikine rastlanmıĢ ve gözlenen bu pikin Pb-O bağı olduğu belirtilmiĢtir [56]. 

Hashemi ve ark. (2010), yeni bir nano yapılı kurĢun (II) koordinasyon 

polimerini ([Pb2(l-3-bpdh)(l-NO3)3(NO3)]n (2); (3-bpdh = 2,5-bis(3-pyridyl)-3,4-

diaza-2,4-hexadiene)) sonokimyasal yöntem ile sentezlemiĢlerdir. KurĢun (II) 

koordinasyon polimeri olarak belirtilen (2) nolu bileĢiğin NO
3-

 ve 3-bpdh ligantının 

köprülenmesiyle oluĢan metalosiklik zincirler içermekte olduğu belirtilmiĢtir. 

Sentezlenen bileĢiğin ısıl kararlılığı DTA (diferansiyel termal analiz) ve TGA (termal 

gravimetrik analiz) yöntemleri kullanılarak belirtilmiĢtir. Nano yapıdaki 

koordinasyon polimeri; XRD, elementel analiz ve IR-spektrofotometresi teknikleri 

kullanılarak karakterize edilmiĢtir. SEM sonuçlarına göre sonokimyasal yöntem ile 

sentezlenen (2) nolu bileĢiğin parçacık boyutunun ortalama 95 nm olduğun ifade 

edilmiĢtir. Bu çalıĢmada, yüzey aktif madde olarak oleik asit kullanılmıĢtır. Oleik 

asit ile, 180 
o
C‟de (2) nolu bileĢiğin ısıl ayrıĢmasıyla nano yapıda PbO elde edilmiĢ 

ve elde edilen PbO parçacıklarının SEM‟de taranmasıyla parçacık büyüklüğünün 

yaklaĢık 62 nm civarında olduğu belirtilmiĢtir [57]. 

 Shin ve ark. (2013), sonokimyasal yöntemi kullanarak ilk nano çiçek kurĢun 

(II) koordinasyon bileĢiğini [Pb(pcih)N3MeOH]n (3) – (pcih; 2-pyridinecarbaldehyde 

isonicotinoylhy-drazoneate] elde etmiĢlerdir. Sentezlenen yeni nano yapıdaki bileĢik 

SEM, TEM, XRD, elementel analiz ve IR- spektrofotometre teknikleri kullanılarak 

karakterize edilmiĢtir. X-ıĢınları kristalografisi kullanılarak yapı belirlenmiĢ ve 
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kompleksin katı halde, tek boyutlu ve zikzak yapıda olduğu ifade edilmiĢtir. Pb (II) 

iyonlarının koordinasyon sayısı ise altı olarak bulunmuĢtur. Sentezlenen yapının 

asimetrik küresel Ģekilde olduğu belirtilmiĢtir. Zincirler üç boyutlu bir kafes 

oluĢturan π-π yığılmalarından dolayı birbirleriyle etkileĢimde bulunmaktadırlar. (3) 

nolu bileĢiğin oleik asitle 180 
o
C‟de termolizinden sonra saf, nano ölçekte kurĢun (II) 

oksit elde edilmiĢtir. Elde edilen PbO‟ların yapısı ve parçacık büyüklüğü, SEM ve 

TEM yöntemleri kullanılarak yapılmıĢ ve PbO nano bileĢiğinin tetragonal yapıda (α-

PbO) olduğu ve parçacık büyüklüğünün ortalama olarak 35 nm olduğu belirtilmiĢtir 

[58]. 

 Galindo ve ark. (2014) tarafından bakır klorür, sodyum oleat ve çözücü 

olarakta fenil eter ve oleik asit kullanılarak ısıl ayrıĢtırma metoduyla bakır 

nanoparçacıkları sentezlenmiĢtir. Elde edilen nanoparçacıklar XRD ve SEM‟de 

karakterize edilmiĢ ve nano yapıda oldukları raporlanmıĢtır. XRD örneklerinde 

gözlenen piklerden metalik bakırın yüzey merkezli küp kristal yapısıyla uyuĢtuğu 

belirtilmiĢ ve ortamda herhangi bir yabancı madde pikine rastlanılmadığı 

belirtilmiĢtir. Sonuç itibariyle son derece saf ve nano yapıda bakır parçacıklarının 

elde edildiği belirtilmiĢtir. TEM analizleri de elde edilen parçacıkların boyutunun 4-

18 nm aralığında dağılım gösterdiği belirtilmiĢtir. Ayrıca çözücü varlığının parçacık 

boyutu üzerine etkisi incelenmiĢ ve çözücü varlığında yapılan çalıĢmalar neticesinde 

oluĢan parçacıkların TEM sonuçlarına göre daha küçük boyutlarda (çözücü 

varlığında ortalama 9 nm iken; çözücünün kullanılmadığında ortalama 30 nm) 

olduğu belirtilmiĢtir. SEM ve TEM yöntemlerinden elde edilen sonuçlardan 

yararlanılarak, çözücünün topaklaĢmayı ve oksidasyonu engellediğini 

raporlamıĢlardır. Öte yandan elde edilen nano yapıda bakır parçacıklarının anti 

bakteriyel olarak kullanılıp kullanılamayacağı araĢtırılmıĢ ve çalıĢmada kullanılan 

“P. Aeruginosa ve S.aureus” bakterilerine karĢı engelleyici etkisi araĢtırılmıĢtır. 

Galindo ve ark. (2014) tarafından laboratuvarda yapılan deneylerin sonuçlarına göre 

3200 µg/mL‟de sırasıyla %100 ve %99.6 oranında bakteri engelleyici etkisi olduğu 

belirtilmiĢtir [59]. 

 Navaladian ve ark. (2007) tarafından tek kristalli gümüĢ nanoparçacıklarını su 

içerisindeki gümüĢ okzalat ve etilen glikolün ısıl ayrıĢtırılmasıyla elde edildiği 

belirtilmiĢtir. Söz konusu çalıĢma çerçevesinde polivinil alkol (PVA), deneylerde 
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yakalama ajanı (capping agent) olarak kullanılmıĢ ve elde edilen küre Ģeklindeki 

gümüĢ nanoparçacıklar SEM, TEM ve XRD yöntemleri kullanılarak karakterize 

edilmiĢtir. TEM sonuçlarına göre ortalama parçacık büyüklüğünün 10 nm‟den daha 

küçük olduğu ifade edilmiĢtir. Ayrıca bu çalıĢmada PVA miktarının parçacık 

büyüklüğüne etkisi incelenmiĢtir. XRD analizi sonucuna göre, ortamda PVA 

olmadığında gümüĢ nanoparçacıklarının oluĢmadığı belirtilmiĢtir. Söz konusu 

çalıĢma kapsamında gümüĢ okzalat ile PVA‟nın kütlece 1:1 oranında ve 1:5 oranında 

karıĢtırılmasıyla elde edilen nanoparçacıkların boyutları TEM sonuçlarına göre 

sırasıyla 7-10 nm ve 2-4 nm aralığında olduğu ifade edilmiĢtir. ÇalıĢmanın 

sonucunda, PVA miktarının artıĢına paralel olarak gümüĢ parçacıkların boyutunun da 

azaldığı raporlanmıĢtır [60]. 

 Lopes ve ark. (2014), sonokimyasal yöntem ile altıgen biçimli CdS nano 

küreleri sentezlemiĢlerdir. Belirtilen bu çalıĢmada, sülfürün parçacık boyutuna etkisi 

irdelenmiĢtir. Nano boyutlu CdS parçacıklarının; etilen glikol içerisinde çözündüğü, 

CdCl2 ve Na2S2O3‟ın reaksiyona girmesiyle elde edildikleri belirtilmiĢtir. Söz konusu 

araĢtırma kapsamında, reaksiyonda yüzey aktif madde olarak setil-trimetil amonyum 

bromit (CTAB) kullanılmıĢtır. BaĢlangıç çözeltisi içindeki kadmiyum ve sülfürün 

molar oranları sırasıyla 1:2, 1:4, 1:6 ve 1:8 olarak hazırlanmıĢ ve numuneler sırasıyla 

S2, S4, S6 ve S8 olarak isimlendirilmiĢtir. XRD analizleri neticesinde düĢük sülfür 

miktarlarında piklerin CdS pikleri ile daha fazla uyuĢtuğu gözlemlenmiĢ ancak sülfür 

miktarı arttıkça Debye-Sherer eĢitliğine göre nano kürelerin çaplarının da küçüldüğü 

(S2; 8.4 nm, S4;7.6 nm, S6; 5.3 nm, S8; 5.2 nm) belirtilmiĢtir [61]. 

 Bir baĢka çalıĢmada ise, Kandpal ve ark. (2013), demir oksitin nano yapıdaki 

kristallerini birlikte çöktürme yöntemini kullanarak sentezlemiĢlerdir. Yapılan XRD 

analiz sonuçlarından elde edilen demir oksit parçalarının saf ve spinel yapıda Fe2O3 

olduğu belirtilmiĢtir. Sentezlenen nanoparçacıklar XRD, TEM, FTIR yöntemleri ile 

karakterize edilmiĢtir. Sentezlenen demir oksit nanoparçacıkların hücre kalınlığı 

XRD analiz sonuçlarına göre 5.65 – 8.16 nm aralığında iken; TEM analizlerine göre 

parçacık boyutunun 20-22 nm aralığında olduğu ifade edilmiĢtir. TEM ve XRD 

analiz sonuçları kıyaslandığında, TEM analizleri esnasında parçacıkların 

topaklandığı belirtilmiĢtir [62]. 
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 Gunagnian ve ark. (2013), elektroliz yöntemini kullanarak oldukça saf yapıda 

nano gümüĢ soller elde etmiĢlerdir. Yaptıkları deneyde; elektroliz çözelti olarak de-

iyonize su, elektrot olarak iki adet saf gümüĢ pul ve dengeleyici olarak polivinil 

piroliden (PVP) kullanmıĢlardır. Bu çalıĢma kapsamında, PVP miktarının ve 

elektroliz süresinin gümüĢ nanoparçacıkları üzerine etkisini irdelenmiĢtir. Yapılan 

deneyler neticesinde elektroliz süresi arttıkça gümüĢ miktarının arttığı ifade 

edilmiĢtir. TEM analizinde, ağırlıkça %2.5 - 5 - 7.5 PVP‟nin kullanıldığında elde 

edilen parçacıklar analiz edildiğinde; parçacık büyüklüğünün 15 nm‟den 2 nm‟ya 

azaldığı belirtilmiĢ ve PVP miktarı arttıkça parçacık büyüklüğünün azaldığı 

raporlanmıĢtır. Bu çalıĢma neticesinde sentezlenen parçacıklar için optimum 

koĢulun; PVP miktarının ağırlıkça %7.5 ve elektroliz süresinin 150 dakika olduğu ve 

bu koĢullar altında sentezlenen gümüĢ parçacıklarının büyüklüğünün 1-3 nm ve 

gümüĢ miktarının da 130 µg/g olduğu belirtilmiĢtir [63]. 

 Murthy ve ark. (2010), deneysel formülü AgFeO2 olan nano boyutta gümüĢ 

ferrit bileĢimini birlikte çöktürme yöntemiyle sentezlenmesine yönelik olarak 

yaptıkları çalıĢmada sentezlemiĢ oldukarı toz malzemenin; ince plaka Ģeklinde, Ģeffaf 

ve kırmızı renkte olduğunu belirtmiĢlerdir Sentezlenen nano boyuttaki malzeme 

XRD, SEM ve VSM (Vibrating sample magnetometer) yöntemleriyle karakterize 

etmiĢlerdir. Sentez yöntemi çerçevesinde elde edilen nano toz yapılar; 400 - 700 - 

900 
o
C‟de tavlanmıĢtır. XRD analiz sonuçlarına göre elde edilen malzeme kristal 

yapısı eĢkenar Ģeklinde olduğu ve parçacık boyutunun da 4 - 36.5 nm aralığında 

dağılım gösterdiği belirtilmiĢtir. Ayrıca, XRD analizlerine göre tavlanma derecesi 

arttıkça parçacık boyutunun da arttığı ifade edilmiĢtir. Sentezlenen parçacıkların 

nano ölçekte olduğu ve XRD sonuçlarıyla uyuĢtuğu ifade edilmiĢtir. VSM analiz 

sonuçlarına göre tavlama derecesi arttıkça yani parçacık büyüklüğü arttıkça 

parçacığın manyetik davranıĢının paramanyetikten ferromanyetiğe dönüĢtüğü 

gözlemlenmiĢtir [64]. 
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4. MATERYAL VE YÖNTEM 

4.1. KULLANILAN KĠMYASALLAR 

Nano boyutlu kurĢun oksit parçacıklarının üretilmesi amacıyla kullanılan 

çözeltilerin hazırlanması sırasında, kurĢun (II) asetat trihidrat (Sigma-Aldrcih, 

%99.5-102, molekül formülü: Pb(CH3CO2)2.3H2O, molekül kütlesi [MW]: 379.33, 

CAS: 6080-56-4) ve sodyum hidroksit (Sigma-Aldrich, %98-100.5, molekül 

formülü: NaOH, molekül kütlesi [MW]: 40, CAS:1310-73-2) kullanılmıĢtır. 

Zetasizer partikül dağılımı analiz cihazı ve TEM analizi esnasında, sentezlenen 

kurĢun oksiti çözelti haline getirebilmek amacıyla asetik asit (Sigma-Aldrich, 99.8-

100.5, molekül formülü: CH3COOH, molekül kütlesi [MW]: 60.05, CAS: 64-19-7) 

kullanılmıĢtır. Belirtilen kimyasallar için herhangi bir saflaĢtırma iĢlemi 

uygulanmamıĢtır. 

4.2. KULLANILAN CĠHAZLAR 

Sentezlenen maddenin analizi esnasında, 

 Zeiss marka, Supra 55 model, FE-SEM cihazı, 

 Perkin Elmer marka, FTIR FT-IR/FIR/NIR/ATR Spektrometre cihazı, 

 Malvern marka, Zetasizer Nano ZS model, partikül dağılımı analiz cihazı, 

 Jeol marka, Jem 1011 model, TEM cihazı, 

 Bandelin marka, Sonorex model, ultrasonik su banyosu, 

 Labconco marka, Freezone model, liyofilizatör, 

 Rigaku marka, Smartlab model, X-ıĢını Kırınım (XRD) cihazı kullanılmıĢtır. 

4.3. SENTEZ YÖNTEMLERĠ 

Bu çalıĢmada kurĢun oksit (PbO) nano parçacıkları birlikte çöktürme (co-

precipitation) metoduyla üretilmiĢlerdir.  Bunun için öncelikle 1 molar 

Pb(C2H3O2)2.H2O (kurĢun (II) asetat)‟ın sulu çözeltisinin 60 mililitresi saf su 

kullanılarak hazırlanmıĢ ve 90 
o
C‟ye kadar ısıtılmıĢtır. Elde edilen çözelti, beher kabı 

içerisinde bulunan 19 molar NaOH‟un 50 mililitre sulu çözeltisi içerisine eklenmiĢ 

ve yavaĢça karıĢtırılmıĢtır. KurĢun (II) asetat eklendikçe; çözeltinin rengi baĢlangıçta 
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bulanık bir hâl almıĢ daha sonra ise Ģeftali rengine döndüğü görülmüĢtür. En 

sonundaysa koyu kırmızı rengine döndüğü gözlemlenmiĢtir. Çözelti bu rengi alınca 

karıĢtırmaya son verilmiĢ ve çökelti oluĢana kadar beklenilmiĢtir. Çökmeyen kısım 

filtre ile süzülmüĢtür. Çöken kısım ise saf su ile birçok kez yıkandıktan sonra 

kurutma fırınında 90 
o
C‟de kurutulmaya bırakılmıĢtır [52,56]. Bu sentez yöntemi, 

çalıĢma kapsamında “Metot 1” olarak adlandırılmıĢtır. 

ÇalıĢmadaki yapılan diğer bir kurĢun oksit elde etme yöntemi ise Metot 1‟in 

modifiye edilmesi ile gerçekleĢtirilmiĢtir. Bu doğrultuda, kurutma iĢleminin fırın 

yerine liyofilizatör kullanılarak yapılması ve reaksiyonun manyetik karıĢtırıcı 

ortamında tamamlanmasının ardından, elde edilen ürünün belirlenen süre boyunca 

ses dalgalarına maruz bırakılmasıdır. [52,56]. Bu sentez yöntemi, çalıĢmada “Metot 

2” olarak adlandırılmıĢtır. 

ÇalıĢmada çerçevesinde gerçekleĢtirilen son sentez yönteminde ise reaksiyon, 

ultrasonik su banyosu içerisinde gerçekleĢtirilmiĢtir. Kurutma iĢlemi, Metot 2‟de 

olduğu gibi liyofilizatör vasıtasıyla yapılmıĢtır [52,56]. Bu sentez yöntemi, çalıĢmada 

“Metot 3” olarak adlandırılmıĢtır. 

Nano boyutta kurĢun oksit sentezinde uygulanan metotlar, Çizelge 4.1‟de 

özetlenmektedir. 

Çizelge 4.1. Nano boyutta kurĢun oksit sentezinde kullanılan metotlarının uygulama 

aĢamaları 

Metot No Uygulanan ĠĢlemler 

Metot 1 
Kimyasal Sentez (Manyetik karıĢtırıcı) + Yıkama + Filtrasyon + 

Fırında Kurutma (90 
o
C) 

Metot 2 
Kimyasal Sentez (Manyetik karıĢtırıcı) + 5 dk Sonikasyon + Yıkama + 

Filtrasyon + Liyofilizatörde Kurutma 

Metot 3 
Kimyasal Sentez (Sonikatör) + Yıkama + Filtrasyon + Liyofilizatörde 

Kuruma 

4.4. YAPILAN ANALĠZLER 

 4.4.1 SEM Analizi 

SEM görüntüleri, yüzey görüntüleme için; 10 kV yoğunlukta 6.5-6.8 mm 

geniĢlikte ve 1000-100,000 kat büyütme ile alınmıĢtır. SEM analizinden önce 

numuneler platin ile kaplanarak hazırlanmıĢtır. 
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4.4.2. FTIR Analizi 

 Moleküler bağ karakterizasyonu için “PerkinElmer FTIR FT-

IR/FIR/NIR/ATR Spectrometer Frontier” cihazı kullanılmıĢ ve FTIR analizinde 400 

cm
-1

 ile 4000 cm
-1

 arasında yüzde geçirgenlik değerlerine bakılmıĢtır. Numunelere 

herhangi bir hazırlık iĢlemi uygulanmamıĢtır. 

4.4.3. Zetasizer Partikül Dağılımı Analizi 

PbO parçacıklarının hidrodinamik parçacık çapını ve uzunluğunu belirlemek 

amacıyla “Malvern marka Zetasizer Nano ZS” cihazı kullanılmıĢtır. ÇalıĢma 

kapsamında sentezlenen kurĢun oksit parçacıklarını çözelti haline getirebilmek 

amacıyla çözücü olarak asetik asit kullanılmıĢtır. Zetasizer metodunda ıĢık saçılım 

tekniği kullanılarak maddenin; zeta potansiyeli, boyutu ve molekül ağırlığı 

bulunabilir. Dinamik ıĢık saçılımı metodu, seyreltik çözelti içerisindeki küçük 

parçacıklardan saçılan ıĢığın Ģiddetinin ve değiĢiminin ölçülmesi temeline dayanır. 

Saçılan ıĢığın Ģiddetindeki değiĢim, parçacığın hareketine ve buna bağlı olarak da 

parçacığın boyutuna, ortamın vizkozitesine ve sıcaklığa bağlıdır [65]. 

4.4.4. XRD Analizi 

Sentezlenen parçacıkların kristal yapısını ve parçacık boyutunu belirlemek 

amacıyla “Rigaku marka Smartlab X-ıĢını kırınım (XRD)” cihazı kullanılmıĢtır. 

XRD analizi sonucu parçacık boyutunu hesaplamak için iki farklı yöntem 

kullanılmıĢtır. Bunlar; Williamson-Hall Metodu ve Debye-Scherer Metodu„dur [56].  

XRD analizinden elde edilen verileri kullanarak metoda uygun grafikler çizilir ve 

çizilen grafikler yardımıyla “k/D” değeri bulunmaktadır. (k; kristal yapısına bağlı 

olarak değiĢen sabit bir sayı – PbO analizinde 0,90 olarak alınmıĢtır.- ; dalga boyu 

ve D; parçacık büyüklüğüdür.) Williamson Hall Metodunda kesiĢim; Debye-Scherer 

yönteminde ise eğim “k/D” değerini verir. Çıkan sonuç yardımıyla “D” değeri yani 

parçacık boyutu hesaplanabilmektedir [56]. 

4.4.5. TEM Analizi 

Sentezlenen PbO parçacıklarının boyutunu belirleyebilmek amacı ile Jeol 

marka Jem 1011 model TEM (Transmission Electron Microscope) cihazı 

kullanılmıĢtır. Deneyde çözücü olarak asetik asit kullanılmıĢtır. TEM (Transmission 
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Electron Microscope), çok ince bir örnek içinden geçirilen yüksek enerjili 

elektronların görüntülenmesi prensibine dayanır. Elektronların örnek ile etkileĢimleri 

sonucu oluĢan görüntü büyültülür ve floresans ekran, fotografik film katmanı ya da 

CCD kamera gibi bir sensör üzerine odaklanır [66]. 
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5. BULGULAR VE TARTIġMA 

5.1. UYGULANACAK SENTEZ YÖNTEMĠNĠN BELĠRLENMESĠ 

 Nano boyutta PbO parçacıkları elde etmek amacıyla, Çizelge 4.1‟de özetlenen 

üç sentez metodu sırasıyla uygulanmıĢ ve elde edilen PbO parçacıkları karakterize 

edilmiĢtir. 

 5.1.1. SEM Analizi 

Taramalı elektron mikroskobu (SEM) kullanılarak, üç yöntem ile sentezlenen 

PbO parçacıklarının yüzey görüntüleri ġekil 5.1‟de gösterilmektedir. Yüzey 

taramalarından, farklı yöntemler ile sentezlenen PbO parçacıklarının, yüzey 

morfolojilerinin birbirlerine benzer yapıda oldukları anlaĢılmaktadır. Üç yöntemle de 

elde edilen PbO parçacıklarının katmansal bir yapı gösterdiği ġekil 5.1‟den tespit 

edilmiĢtir. Söz konusu SEM görüntüleri, literatürde verilen görüntülerle benzerlik 

göstermektedir [52,56]. 

 
ġekil 5.1. a-b) Metot 1‟in sırasıyla 50 K ve 5 K büyütme ile çekilen görüntüsü c) 

Metot 2‟nin 5 K büyütme ile çekilen görüntüsü d) Metot 3‟ün 5 K büyütme ile 

çekilen görüntüsü 
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5.1.2. XRD Analizi 

ġekil 5.2‟de saf α-PbO‟nun XRD‟deki kristal yapısı gösterilmektedir. ġekil 

5.3‟te ise; Metot 1 ile elde edilen PbO parçacıklarının, saf α-PbO‟nun kristal yapısı 

ile karĢılaĢtırılması verilmiĢtir. Sonuç itibariyle; Metot 1 ile sentezlenen PbO 

parçacıklarının saf α-PbO‟nun kristal yapısıyla büyük oranda benzerlik gösterdiği ve 

sentezlenen maddenin de α-PbO olduğu anlaĢılmıĢtır. 

ġekil 5.2. Saf α-PbO‟nun XRD örneklerindeki kristal yapısı 

 
ġekil 5.3. Metot 1 ile elde edilen PbO parçacıklarının saf  α-PbO'nun kristal yapısıyla 

karĢılaĢtırılması 
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 Metot 2 ve Metot 3 ile elde edilen PbO parçacıklarının XRD ile elde edilen 

kristal yapı analizi ġekil 5.4 ve ġekil 5.5‟de gösterilmektedir. Her iki Ģekilde de 

gösterildiği üzere; Metot 2 ve Metot 3 ile sentezlenen PbO parçacıkları, ġekil 5.2‟de 

verilen saf α-PbO yapısıyla büyük oranda benzerlik gösterdiği ve sonuç olarak her üç 

yöntemle de elde edilen ürünün α-PbO yapısında olduğu belirlenmiĢtir. 

 
ġekil 5.4. Metot 2 ile elde edilen PbO parçacıklarıyla saf α-PbO'nun kristal yapısının 

karĢılaĢtırılması 

 

 
ġekil 5.5. Metot 3 ile elde edilen PbO parçacıklarıyla saf α-PbO'nun kristal yapısının 

karĢılaĢtırılması 
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XRD analiz sonuçlarından yararlanılarak Williamson-Hall ve Debye-Scherer 

yöntemleri ile parçacık boyutları hesaplanmıĢtır. XRD analizlerinden elde edilen 

veriler yardımıyla ġekil 5.6 ve ġekil 5.7 çizilmiĢ ve söz konusu grafiklerden, Metot 

1‟in parçacık boyutu; Williamson-Hall ve Debye-Scherer metoduna göre 36.47 nm 

olarak hesaplanmıĢtır. 

ġekil 5.6. Metot 1‟in XRD verileri kullanılarak oluĢturulan Williamson-Hall yöntemi 

ile elde edilen grafiği 

 

 
ġekil 5.7. Metot 1‟in XRD verileri kullanılarak oluĢturulan Debye-Scherer yöntemi 

ile elde edilen grafiği 
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XRD analizlerinden elde edilen veriler yardımıyla ġekil 5.8 ve ġekil 5.9 

çizilmiĢtir. Çizilen grafiklerden, 2 nolu metot ile üretilen numunelerin parçacık 

boyutu; Williamson-Hall metoduna göre 72.94 nm; Debye-Scherer metoduna göre 

ise 51.33 nm olarak hesaplanmıĢtır. 

 
ġekil 5.8. Metot 2‟nin XRD verileri kullanılarak oluĢturulan Williamson-Hall 

yöntemi ile elde edilen grafiği 

 

 
ġekil 5.9. Metot 2‟nin XRD verileri kullanılarak oluĢturulan Debye-Scherer yöntemi 

ile elde edilen grafiği 
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XRD analizlerinden elde edilen veriler yardımıyla, Williamson-Hall ve 

Debye Scherer yöntemlerine göre sırasıyla ġekil 5.10 ve ġekil 5.11 çizilmiĢtir. ġekil 

5.10‟dan bulunan kesiĢim değeri ve ġekil 5.11‟den bulunan eğim değeri yardımıyla 3 

nolu metot ile üretilen numunenin parçacık boyutu; Williamson-Hall metoduna göre 

38.5 nm; Debye-Scherer metoduna göre ise 51.33 nm olarak hesaplanmıĢtır. 

 
ġekil 5.10. Metot 3‟ün XRD verileri kullanılarak oluĢturulan Williamson-Hall 

yöntemi ile elde edilen grafiği 

 

 
ġekil 5.11. Metot 3‟ün XRD verileri kullanılarak oluĢturulan Debye-Scherer yöntemi 

ile elde edilen grafiği 
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 XRD sonuçları çerçevesinde hesaplanan parçacık boyutlarının, 100 nm‟den 

küçük olduğu ve her üç metotla da sentezlenen α-PbO‟nun nano boyutta olduğu 

anlaĢılmıĢtır. 

5.1.3. Zetasizer Partikül Dağılım Analizi 

ġekil 5.12‟de, 1 nolu metot ile elde edilen α-PbO parçacıklarının, 

Zetasizer‟da yapılan hidrodinamik parçacık boyutu ölçüm testlerinin sonuçları 

gösterilmiĢtir. Ortalaması alınan dört testin sonucu grafiksel olarak ġekil 5.13‟de 

gösterilmiĢ ve ortalama hidrodinamik parçacık boyutunun 32.99 nm olduğu 

belirlenmiĢtir. Zetasizer ile bulunan ortalama parçacık boyutu Williamson-Hall ve 

Debye-Scherer metodu yardımıyla bulunan parçacık boyutları (36.47 nm; 36.47 nm) 

ile çok yakın olduğu ve sonuçların birbirini desteklediği anlaĢılmaktadır. 

 
ġekil 5.12. Metot 1 ile elde edilen PbO parçacıklarıyla Zetasizer‟da yapılan parçacık 

boyutu dağılımı 
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ġekil 5.13. Metot 1 ile Zetasizer‟da yapılan dört denemeden elde edilen ortalama 

parçacık boyutu dağılımı 

 ġekil 5.14‟te, 2 nolu metot ile elde edilen α-PbO parçacıklarının Zetasizer‟da 

yapılan hidrodinamik parçacık boyutu ölçüm denemelerinin sonuçları gösterilmiĢtir.  

Ortalaması alınan iki denemenin sonucu grafiksel olarak ġekil 5.15‟te gösterilmiĢ ve 

ortalama hidrodinamik parçacık boyutunun 57.42 nm olduğu belirlenmiĢtir. Zetasizer 

ile bulunan ortalama hidrodinamik parçacık boyutunun, Williamson-Hall ve Debye-

Scherer metodu ile bulunan parçacık boyutları (77 nm; 51.29 nm) ile uyumlu olduğu 

ve sonuçların birbirini desteklediği anlaĢılmaktadır. 
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ġekil 5.14. Metot 2 ile elde edilen PbO parçacıklarıyla Zetasizer‟da yapılan parçacık 

boyutu dağılımı 

 

ġekil 5.15. Metot 2 ile Zetasizer‟da yapılan iki denemeden elde edilen ortalama 

parçacık boyutu dağılımı 

 ġekil 5.16‟da, 3 nolu metot ile elde edilen α-PbO parçacıklarının Zetasizer‟da 

yapılan hidrodinamik parçacık boyutu ölçüm denemelerinin sonuçları,  ġekil 5.17‟de 

ise ortalaması alınan üç denemenin sonucu grafiksel olarak gösterilmektedir. Bunun 

sonucunda ortalama hidrodinamik parçacık boyutunun 46.34 nm olduğu 

belirlenmiĢtir. Zetasizer ile bulunan ortalama hidrodinamik parçacık boyutunun, 
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Williamson-Hall ve Debye-Scherer metodu ile bulunan parçacık boyutları (35.8 nm; 

51.33 nm) ile yakın olduğu ve sonuçların birbirini desteklediği görülmektedir.  

 
ġekil 5.16. Metot 3 ile elde edilen PbO parçacıklarıyla Zetasizer‟da yapılan 

hidrodinamik parçacık boyutu dağılımı 

 

 
ġekil 5.17. Metot 3 ile Zetasizer‟da yapılan üç denemeden elde edilen ortalama 

parçacık boyutu dağılımı 

 

 Sonuç olarak; her üç metot ile elde edilen kurĢun oksitin, α-PbO yapısında 

olduğu, XRD kristal yapı analiz sonuçları ile anlaĢılmıĢtır. Çizelge 5.1‟de söz konusu 
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parçacık boyut sonuçları gösterilmektedir. Gerek “Williamson-Hall ve Debye-

Scherer Metotları” ile hesaplanan gerekse Zetasizer‟da bulunan parçacık boyut 

sonuçlarından, her üç metotla da sentezlenen α-PbO‟nun nano boyutta olduğu tespit 

edilmiĢtir. Üç yöntem ile sentezlenen α-PbO parçacıklarının boyutları 

kıyaslandığında, Çizelge 5.1‟den en küçük parçacık boyutuna Metot 1 ile ulaĢıldığı 

ve optimum sentez yönteminin 1 nolu metot olduğu anlaĢılmıĢtır. 

Çizelge 5.1. PbO sentez metotlarının XRD ve Zetasizer'da yapılan parçacık boyutu 

ölçüm sonuçları 

Metod No 
XRD (nm) 

Zetasizer (nm) 
Williamson-Hall Metodu Debye-Scherer Metodu 

Metot 1 36.47 36.47 32.99 

Metot 2 72.94 51.33 57.42 

Metot 3 38.5 51.33 46.34 

5.2. OPTĠMUM SENTEZ YÖNTEMĠNĠN YĠNELENEBĠLĠRLĠĞĠ 

 Optimum sentez yöntemi olarak belirlenen 1 nolu metot kullanılarak metodun 

yinelenebilirliği irdelenmiĢ ve sentezlenen α-PbO parçacıkları yapılan analizlere 

ilave olarak “TEM ve FTIR” yöntemleri ile karakterize edilmiĢtir. XRD ve Zetasizer 

sonuçlarının yapılan ilk deney verileri ile uyumu kontrol edilmiĢtir. Ayrıca TEM 

analizi sonucunda bulunan parçacık boyutunun da XRD ve Zetasizer ile belirlenen 

parçacık boyutları ile uyumu sorgulanmıĢtır. 

 5.2.1. XRD Analizi 

ġekil 5.18‟de, 1 nolu metodun tekrarlanması ile sentezlenen PbO parçacığının 

saf α-PbO‟nun kristal yapısı ile uyumu incelenmiĢtir. Görüldüğü üzere, 1 nolu 

metodun tekrarlanması ile elde edilen kurĢun oksitin, saf α-PbO‟nun kristal yapısı ile 

uyumlu olduğu ve sentezlenen ürünün α-PbO olduğu teyit edilmiĢtir. 
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ġekil 5.18. (a) Saf yapıdaki α-PbO ile Metot 1 sonucu elde edilen α-PbO'nun kristal 

yapısının karĢılaĢtırılması (b) α-PbO‟nun saf haldeki kristal yapı pikleri 

 

XRD analizlerinden elde edilen veriler yardımıyla ġekil 5.19 ve ġekil 5.20 

çizilmiĢtir. ġekil 5.19‟dan bulunan kesiĢim değeri ve ġekil 5.20‟den bulunan eğim 

değeri yardımıyla parçacık boyutu hesaplanmıĢ ve 1 nolu metodun tekrarlanması ile 

sentezlenen parçacıkların boyutu; Williamson-Hall metoduna göre 28.88 nm; Debye-

Scherer metoduna göre ise 36,47 nm olarak bulunmuĢtur. 
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ġekil 5.19. Metot 1‟in tekrarlanması ile elde edilen XRD verileri kullanılarak 

oluĢturulan Williamson-Hall yöntemi ile elde edilen grafiği 

 

ġekil 5.20. Metot 1‟in tekrarlanması ile elde edilen XRD verileri kullanılarak 

oluĢturulan Debye-Scherer yöntemi ile elde edilen grafiği 

 5.2.2. Zetasizer Partikül Dağılım Analizi 

1 nolu metodun tekrarlanması ile elde edilen α-PbO parçacıklarının 

Zetasizer‟da yapılan parçacık boyutu ölçüm denemelerinin sonuçları ġekil 5.21‟de, 

ortalaması alınan dört denemenin sonucu ise ġekil 5.22‟de grafiksel olarak 

gösterilmektedir. Bunun sonucunda ortalama hidrodinamik parçacık boyutu 24.01 

nm olduğu belirlenmiĢtir.  
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ġekil 5.21. Metot 1‟in tekrarlanması sonucu elde edilen PbO parçacıklarıyla 

Zetasizer‟da yapılan parçacık boyutu dağılımı 

 

 
ġekil 5.22. Metot 1‟in tekrarlanması sonucu elde edilen PbO parçacıklarıyla 

Zetasizer‟da yapılan dört denemeden elde edilen ortalama parçacık boyutu dağılımı 

 

Zetasizer ile bulunan ortalama hidrodinamik parçacık boyutu (24.01 nm), 

Williamson-Hall ve Debye-Scherer metodu ile hesaplanan parçacık boyutları ile 

(28.88 nm; 33 nm) yakın olduğu ve sonuçların birbirlerini desteklediği 

görülmektedir. 

0

10

20

30

40

50

60

0 10 20 30 40 50 60 70 80

Y
ü

zd
e 

m
a

d
d

e 
m

ik
ta

rı
 (

%
) 

Hidrodinamik parçacık boyutu (r = nm) 

0

5

10

15

20

25

30

0 10 20 30 40 50 60 70 80

Y
ü

zd
e 

m
a

d
d

e 
m

ik
ta

rı
 (

%
) 

Hidrodinamik parçacık boyutu (r = nm)  



Güngör A, 2015, “Nano Boyutlu Kurşun Oksit Üretimi ve Karakterizasyonu”, Mersin Üniversitesi Fen Bilimleri Enstitüsü, 

Yüksek Lisans Tezi 

41 

 

5.2.3. TEM Analizi 

 1 nolu metodun tekrarlanması ile sentezlenen α-PbO'nun TEM görüntüleri 

ġekil 5.23‟te gösterilmiĢtir. TEM görüntülerinden, α-PbO'nun küresel formda 

olduğunu ve parçacık boyutunun 28.11 nm ile 69.74 nm arasında değiĢim gösterdiği 

anlaĢılmaktadır. 

 

ġekil 5.23. Metot 1‟in tekrarlanması ile sentezlenen nano yapıdaki α-PbO'nun TEM 

görüntüsü 

5.2.4. FTIR Analizi 

ġekil 5.24‟te verilen α-PbO‟nun FTIR spektrumunda 682.93 cm
-1

 ve 1393 

cm
-1

 dalga boyunda bulunan pikler, ortamda sırasıyla Pb ve Pb-O bandına ait 

titreĢimlerin varlığını belirten piklerdir [67,68]. 
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ġekil 5.24. Matot 1 ile üretilen α-PbO‟nun FTIR spektrumu 

 

5.2.5. SEM Analizi 

 ġekil 5.25‟te 1 nolu metodun tekrar edilmesi ile sentezlenen α-PbO‟nun SEM 

görüntüleri gösterilmektedir. Görüntüler, ġekil 5.1‟de verilen α-PbO‟nun yüzey 

görüntüleriyle uyuĢmaktadır. Sentezlenen α-PbO parçacıklarının topaklaĢmıĢ bir 

halde olduğu ġekil 5.25‟in (b) görüntüsünden anlaĢılmaktadır. Topaklanmanın 

neticesinde SEM görüntüleriyle arzu edilen parçacık boyut analizi yapılamamıĢtır.  

 
ġekil 5.25 α-PbO‟nun SEM görüntüsü (a) 5 K büyütme ile çekilen görüntü (b) 34.66 

K büyütme ile çekilen görüntü  

 Yapılan analizler neticesinde 1 nolu metodun nano boyutta α-PbO üretimi 

için kullanılabileceği - anlaĢılmıĢtır. XRD analizi sonucu hesaplanan parçacık boyutu 

(Williamson-Hall yöntemine göre 28.88 nm; Debye Scherer yöntemine göre 33 nm) 

ile Zetasizer ile bulunan parçacık boyutunun (24.01 nm) birbirine yakın olduğu 
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görülmüĢtür. TEM görüntülerinden sentezlenen α-PbO‟nun küresel formda olduğu 

ve 100 nm‟nin altında dağılım gösterdiği tespit edilmiĢtir. 

5.3. β-PbO SENTEZĠ 

Reaksiyon esnasında ortam pH‟ının, baĢlangıç kurĢun deriĢiminin ve 

sıcaklığının değiĢtirilmesiyle PbO parçacıklarının kristal yapısının değiĢtiği ve elde 

edilen ürünün β-PbO formunda olduğu literatürde belirtilmiĢtir. Ayrıca α-PbO‟nun 

oda sıcaklığında bir süre sonra β-PbO formuna dönüĢtüğü bilinmektedir [52]. 

Çizelge 5.2. α-PbO ve β-PbO sentezleri esnasında reaktiflerin deriĢimi 

DeriĢim (mol/L) α-PbO β-PbO 

[Pb-Ac] 1.2 0.8 

[NaOH] 19 10 

             ⁄  15.83 12.50 

 Çizelge 5.2‟de α-PbO ve β-PbO‟in sentezleri esnasında kullanılan reaktiflerin 

deriĢimleri gösterilmiĢtir. Yüksek NaOH deriĢimlerinde hızlı gerçekleĢen indirgeme 

reaksiyonu, ġekil 5.1 ve ġekil 5.25‟de görüldüğü gibi, baĢlangıçta oluĢan küçük 

parçacıklar hızla çikolata parçacığı Ģeklinde mikron boyutlu topaklanmalar 

oluĢturmuĢtur. Asetik asit varlığında, topaklanmıĢ parçacıklar arası bağlar bozunup 

XRD ve TEM‟de analiz edildiğinde, parçacık boyutu 100 nm‟nin altında 

bulunmuĢtur. Fakat NaOH deriĢiminin azaltılması (yani [NaOH] / [Pb-Ac] oranının 

12.5‟a düĢürülmesi) Ģeffaftan simli yeĢile dönen daha yavaĢ bir reaksiyona sebebiyet 

vermiĢtir. DüĢük indirgen deriĢiminde sebebi henüz bilinmeyen bir yolakla 

parçacıklar iki boyutlu (2D) yaprak görünümlü nano yapıların oluĢumuna sebep 

olmuĢtur. 

Literatür araĢtırmalarında, alkali deriĢiminin artmasının çekirdeklenmenin 

daha hızlı meydana gelmesine neden olacağı belirtilmiĢtir [69]. [NaOH] / [Pb-Ac] 

oranın 15.53 olduğu durumda Ģeffaftan kırmızaya dönen hızlı bir reaksiyon 

gerçekleĢmiĢtir. Bu oran 12.5 düĢürüldüğünde literatürde de belirtildiği üzere 

reaksiyon yavaĢ gerçekleĢmiĢ ve topaklanmalar meydana gelmiĢtir. Yapılan analizler 

neticesinde de β-PbO‟nun parçacık boyutunun α-PbO‟ya kıyasla daha fazla olduğu 
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görülmüĢtür. ġekil 5.3 ve ġekil 5.26 kıyaslandığında alkali deriĢiminin azalmasıyla 

Ģiddet (intensity) miktarı artmıĢtır ve kristal yapı farklılık göstermiĢtir. 

BaĢlangıç NaOH deriĢimi ve kurĢun asetat deriĢimine bağlı olarak β-PbO 

sentezi gerçekleĢtirilmiĢtir. Bu kapsamda; NaOH deriĢimini 10 M, kurĢun asetat 

deriĢimi 0.8 M ve sıcaklık 90 
o
C‟de deney gerçekleĢtirilmiĢtir. Sentezlenen 

numuneler; SEM, TEM, FTIR ve XRD yöntemleri ile karakterize edilmiĢtir. 

5.3.1. XRD Analizi 

BaĢlangıç pH‟ını, sıcaklığı ve baĢlangıç kurĢun asetat deriĢimini değiĢtirerek 

sentezlenen yeni kurĢun oksit parçacıklarının kristal yapısı, saf β-PbO XRD kristal 

yapı analiz yöntemiyle kıyaslanmıĢ ve sonuç ġekil 5.26‟da gösterilmiĢtir. Elde edilen 

yeni ürünün büyük oranda β-PbO olduğu ve az miktarda da α-PbO içerdiği gerek 

Çizelge 5.2‟den gerekse ġekil 5.26‟dan tespit edilmiĢtir.  

 
ġekil 5.26. (a) Saf yapıdaki β-PbO ile sentezlenen PbO parçacığının XRD‟de kristal 

yapılarının karĢılaĢtırılması (b) β-PbO‟nun saf haldeki kristal yapı pikleri (c) α-

PbO‟nun saf haldeki kristal yapı pikler 
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Çizelge 5.3. XRD taramaları sonucu elde edilen piklerin Miller Ġndislerine göre 

karakterizasyonu 

Sıra 

Numarası 

2-theta 

(derece) 

Faz Adı ve 

Miller 

Ġndisi 

Sıra 

Numarası 

2-theta 

(derece) 

Faz Adı ve 

Miller 

Ġndisi 

1 14.997 
Beta, 

(0,0,1) 
17 55.969 

Beta, 

(3,1,1) 

2 17.616 
Alfa, 

(0,0,1) 
18 59.17 

Alfa, 

(2,2,2) 

3 28.551 
Alfa, 

(1,1,1) 
19 59.839 

Alfa, 

(1,1,3) 

4 29.031 
Beta, 

(1,1,1) 
20 60.229 

Beta, 

(2,2,2) 

5 30.3007 
Beta, 

(0,0,2) 
21 63.007 

Beta, 

(1,3,1) 

6 31.787 
Alfa, 

(0,2,0) 
22 68.751 

Beta, 

(1,1,4) 

7 35.667 
Alfa, 

(0,0,2) 
23 72.727 

Beta, 

(2,0,4) 

8 37.832 
Beta, 

(2,1,0) 
24 73.331 

Beta, 

(3,1,3) 

9 39.473 
Beta, 

(1,1,2) 
25 75.874 

Beta, 

(0,2,4) 

10 45.044 
Beta, 

(2,0,2) 
26 78.362 

Alfa, 

(1,3,3) 

11 46.152 
Beta, 

(0,0,3) 
27 79.53 

Beta, 

(1,3,3) 

12 48.529 
Alfa, 

(2,0,2) 
28 80.75 

Massicot, 

(4,2,0) 

13 49.140 

Beta, 

(0,2,2), 

Alfa, 

(2,2,1) 

29 84.284 
Alfa, 

(0,2,4) 

14 50.717 
Beta, 

(2,2,0) 
30 84.987 

Beta, 

(2,2,4) 

15 53.051 
Beta, 

(1,1,3) 
31 86.811 

Beta, 

(1,1,5) 

16 54.667 
Alfa, 

(3,1,1) 
32 88.592 

Beta, 

(4,2,2) 
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5.3.2. TEM Analizi 

β-PbO parçacıklarının TEM görüntüleri ġekil 5.27‟de gösterilmektedir. 

Görüntülerden β-PbO parçacık boyutunun 34.21 nm ile 67,60 nm aralığında dağılım 

gösterdiği ve sentezlenen β-PbO parçacıklarının nano boyutta olduğu görülmüĢtür. 

TEM görüntüleri dikkatle incelendiğinde, plâka yapısındaki β-PbO parçacıklarının 

yanında küresel biçimde α-PbO‟nun varlığıda görülmektedir. 

 
ġekil 5. 27.a,b) Nano yapıda β-PbO'nun TEM görüntüsü 

  

5.3.3. SEM Analizi 

 ġekil 5.28.‟de sentezlenen β-PbO parçacıklarının SEM görüntüsü verilmiĢtir. 

SEM görüntülerinden, β-PbO parçacıklarının plaka biçiminde olduğu ve görüntülerin 

TEM görüntüleri ile paralellik gösterdiği anlaĢılmaktadır. Ayrıca ġekil 5.28‟den 

plaka yapısındaki β-PbO‟un içerisinde az miktarda küresel formda α-PbO olduğu 

görülmektedir. Bu sonuç; SEM, TEM ve XRD sonuçlarının birbiriyle uyumlu 

olduğunu ve birbirini desteklediğini göstermektedir. 
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ġekil 5.28. β-PbO parçacıklarının SEM görüntüsü (a) 200 K büyütme (100 µm) ile 

çekilen görüntü  (b) 1000 K X büyütme (10 µm)  ile çekilen görüntü 

5.3.4. FTIR Analizi 

 ġekil 5.29‟da verilen β-PbO‟nun FTIR spektrumunda 682.93 cm
-1

 ve 1393 

cm
-1

 bölgesinde bulunan pikler ortamda PbO varlığını belirten piklerdir [67,68]. 

 

ġekil 5.29. Sentezlenen β-PbO‟nun FTIR spektrumu 
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6. SONUÇLAR 

Bu çalıĢmada nano boyutlu kurĢun (II) oksitin sentezlenmiĢ ve 

karakterizasyonu yapılmıĢtır. ÇalıĢma neticesinde aĢağıda sıralanan sonuçlara 

ulaĢılmıĢtır. 

 Ġlk olarak, kurĢun (II) oksit üç farklı metot ile sentezlenmiĢ ve elde edilen 

PbO parçacıkların XRD‟de kristal yapısı incelendiğinde; her üç metotla da 

elde edilen ürünün saf α-PbO (dörtgensel form) ile uyumlu olduğu görülmüĢ 

ve sentezlenen ürünlerin α-PbO olduğu anlaĢılmıĢtır. 

 Üç metot ile elde edilen α-PbO parçacıklarının SEM görüntülerinden,    her 

üç ürünün de birbirine benzer morfolojik yapıda olduğu gözlenmiĢtir. SEM 

görüntüleri, XRD kristal yapı analizini de destekler nitelikte olduğu tespit 

edilmiĢtir. 

 Söz konusu üç metotla elde edilen α-PbO parçacıklarının boyutları; 

Williamson-Hall, Debye-Scherer yöntemleri ve Zetasizer partikül dağılım 

analiz cihazı kullanılarak bulunmuĢ ve söz konusu yöntemlerin hepsinde de 

100 nm‟nin altında olduğu görülmüĢtür. 

 Her üç metodunda, yapılan tüm analizler neticesinde benzer sonuçlar verdiği 

ve nano yapıda α-PbO üretilmek istenirse her üç metodun uygulanabileceği 

görülmüĢtür. 

 Söz konusu üç metot arasında en küçük parçacık boyutu 1 nolu metot ile elde 

edilmiĢ olup, çalıĢma kapsamında sentez yöntemleri arasında optimum 

yöntem olarak seçilmiĢtir. 

  Optimum sentez yöntemi seçilen Metot 1 ile PbO sentezi tekrarlanmıĢ ve 

elde edilen numuneler ek olarak TEM ve FTIR yöntemleri ile karakterize 

edilip ilk sonuçlar ile karĢılaĢtırılmıĢtır. Sentezlenen α-PbO‟nun parçacık 

büyüklüğü XRD, TEM ve Zetasizer‟da ölçülmüĢ ve analiz sonuçlarının 

birbirleri ile uyumlu olduğu ve sentezlenen parçacığın boyutunun 100 nm‟nin 

altında olduğu bir kez daha teyit edilmiĢtir. 
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 Sentezlenen α-PbO, FTIR spektrumunda 682.93 cm
-1

 ve 1393 cm
-1 

bölgesinde piklere rastlanmıĢ ve bu iki pik ortamda sırasıyla Pb ve Pb-O 

bandına ait titreĢimlerin varlığını göstermiĢtir. 

 ÇalıĢma kapsamında reaktif deriĢimleri değiĢtirilerek β-PbO sentezi 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Bunun için ise baĢlangıç NaOH deriĢimini 10 M, kurĢun 

asetat deriĢimini 0.8 M ve sıcaklığını 90 
o
C‟ye değiĢtirerek Metot 1‟e uygun 

Ģekilde deneyler yapılmıĢ ve elde edilen ürün XRD, SEM, TEM ve FTIR‟da 

karakterize edilmiĢtir. 

 Elde edilen ürünün XRD‟de kristal yapısına bakılmıĢ ve β-PbO olduğu 

görülmüĢtür. Sentezlenen β-PbO‟nun SEM ve TEM görüntüleri 

incelendiğinde ilk denemelerde elde edilen α-PbO‟dan farklı morfolojik 

özellikler gösterdiği ve elde edilen ürünün plaka Ģeklinde olduğu tespit 

edilmiĢtir. Ayrıca TEM görüntülerinden β-PbO‟nun yanında az miktarda 

küresel Ģekildeki α-PbO olduğu da anlaĢılmıĢtır. Çıkan bu sonuç; SEM, TEM 

ve XRD kristal yapı analizinin birbiriyle uyumlu olduğunu ve birbirini 

desteklediğini göstermiĢtir. 

 Sentezlenen β-PbO‟nun parçacık büyüklüğü, TEM görüntüleri ile incelenmiĢ 

ve analiz sonuçları neticesinde β-PbO‟nun da parçacık büyüklüğünün 100 

nm‟nin altında olduğu anlaĢılmıĢtır. 

 Sentezlenen β-PbO, FTIR‟da analiz edilmiĢ ve beklendiği üzere 682.93 cm
-1

 

ve 1393 cm
-1 

bölgesinde piklere rastlanmıĢ ve bu iki pik ortamda sırasıyla Pb 

ve Pb-O bandına ait titreĢimlerin varlığını bir kez daha göstermiĢtir. 

 Sonuç olarak ekonomik, seri bir yöntemle parçacık boyut dağılımı dar bir 

aralıkta olan α-PbO ve β-PbO üretilmiĢtir. 
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